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I. A téma irodalmi dttekintése

Brézids porlasztdsrdl dltalédban,



Az elektromos erdzids jelenségét a szikrakisiilések tanule
ményozédsakor vizsgdltdk réazletoaebban; A gyakorlatban
forgdecsold, fémmegmunkdlédsi, feliletkeményitési médszere
ként kb; 30 éve alkalmazzdk,

A szikrakisiilésekrfl Lezarenkd dllitott fel egy mdig is
elfogadott elméletet,

Alkalmes berendezés segitségével az elektromos erdzid
mint igen hatdsos forgdesold eljérds hasznosithatd fémet
felhaszndlé kémiai preparativ, illetve ipari jellegi mun-
kéknél; Jolontésége. hogy nagy fajlagos feliiletet, parédnyi
méretfl tiszta fémport tud létrehozni, A pm~nyi mérettarto-
ményba esd szemcseméret elddllitdse mds médon nem, vagy
esak nagy energiabefektetéssel lehetséges, mint példdul
kolloidmalomban vagy katdédporlasztdssal.

Az alkalmazott késziilékek minden esetben megfeleld dram-
forrisbdél feltdltddd, pdrhuzamosan vagy sorosan kapesolt
egyen, vegy védltdédrami kondenzitorokat tartalmaznak,
melyek elektrddékon keresztiil siilnek ki; Az 4ram perid-
dikus megszakitésa kiil8nbbdzé médon biztosithaté., Az elekird-

dok anyaga az elektromos porlasztésra felhaszndlandé fém,

vagy fémek,



Az el jdérds slkalmas fémek, Otvizetek elektromos erdzids
dton torténd porlasztdsédra, Stvozetpor készitésére, fém=-
fémoxid keverdkek elsdllitdsdra tetszlleges szizalékos
ardnyban, illetve fémI, fém2 otvozetpor kivdnt ardnyd
elé411 {tdsdra,

A termék felhaszndlhaté még pigmentként, katalizdtorként,
korréziévédolmi, hiraddstechnikai, elektrokémiai alap-
anyegként. Sok szerveskémial reakeidndl hasznédlnak fémet,
mely az uj vegyliletbe be4piilhet, esetleg kdztiterméket ké-
pezhet; Elektromos erdézids dton eldédllitott fémporok se-
gitségével Wurtsz, Upignard és Reformatezkij reakecid vé-
gezhetd, illetve alkoholdtok dllithatdkeld,

A fémpor abszolut kiérilményeket hoz létre, a pardnyi fém=
szemese a vizet bontva az oldészert viz és oxigénérzdékeny
kémiai reakecidkra teszi alkalmasséd, és azon is tartja a
kémiail reakeid folyamédn,

E fémporokkal folytatott reakeidk nem esupén reprodukdlni
képesek a hagyomdnyos mddszereket; Sokkal nagyobb Jjelenti-
ségiik abban 11, hogy igen nagy reaktivitisuk dj reakecid=
utakat képes megnyitni. Bz abban nyilvénul meg, hogy sok
esetben feleslegessé vdlt a kordbban nélkildzhetetlen ka-

talizdtorok haszndlata,.
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A tiszta fémfeliiletek hidroxidképzd tulajdonsiga lehetdvé
teszi, hogy abszolut v{zmentes kériilményeket igényld reake
cidkat hajtsunk végre, hisz a fdhaszndlt fém elészibr
abszolutizdl, majd az abszolut kirilményeket tartva ké-
miail reakecid Jjatszdédik le.

E médszerekkel végrehajtott reakcidkban azon esetekben lesz
felesleges a katalizitor, smelyekben annak feliilettiszti-
t6 swzerepe van, A halogénekbdl vagy ezek alkilszirmezéka-
ibdél késziilt katalizdtor célja elsdsorban feliilettiszti-
tés,

Kiilén kell hangsulyozni annak jelentiségét, hes a katali-
zdtow kikiiszobslhet jike Nemcsak az elédllitde olesébbodée
s8érdl van szé, hanem arrdl is, hogy elkeriil jik az idegen
anyag bevitelével jiré szennyezddést,

A széleskdri felhaszndlhatésdg, melyet az eddigi kisérletek
igazolnak, nyilvdnvaldvd teszi, hogy ez a mddszer a vegy=-
ipar igen sok teriiletén viarhatdan sikerrel alkslmazhaté,
Mészdroe Lajos és munkatdrsai mir sz 196o-as években is
foglalkoztak erdzids fémporlassztissal /i/. EBnnek a téménak

tehdt hagyoményai vannak & JATE Alkalmezott Kémiai Tanszékén,
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Igy mikor 1972-ben elébb didkksrssként, késébb diploma=
munkdsként bekspcsoldédtam az itt folyd kutatésokba, sok
eredmény, és tapasztalat 4llt rondelkezésemre; Legfontosabb
volt, hogy mér kialakultak az elvégzend§ feladatok fébb
irényvonalaij milyen jellegii fém-szervesanyag reakcidk-
kal érdemes foglalkozni, és milyen eredmény vérhaté az
016411 {thats kisméretll fémrészecskék felhaszndlésdval kap=
csolatban,

Ezenkiviil rendelkezésre &lltak a szikséges késziil ékek, és
emiatt lehetdség volt (j, hatésosabb berendezés elfdlli-
tdsdra is. Diplomamunkdmban foglalkoztam a fémpor, konkrée
tan 2z Al, és Cd elddllitdsdvaly

ezenkiviil fémorganikus vegyilletek készitéadval.
Munkacsoportunk prdbdlta ki az itteni tervek alapjén a
Balatonalmédi Bauxitkutatdéban késziilt erdéziés malmot,
Bzzel a készlilékkel mérdseket végeztem arra vonatkozdan,
hogy 2 forgdesolds kdzben vdltoztatott paraméterek-konden=
gdtorkapacitéds, szemeseméret, forgdesolési idé - milyen
hatéssal vannak a termeldsre, vagyis hogyan lehetne a ké=-

sziilékkel optimdlis médon Al port gydrtani.



- 5 =

Nydri hallgatdl gyakorlaton a régi eljirds tanulményozisa
volt = feledatom az [lV-ben, ahol Cd - €dO masszdt készi-
tenek.

Bzt a port 16308 ekkumuldtor gydrtasdra hasznal jék.
Célunk az volt, hogy egy olyan korszerii lizemet tervaznﬁnk,‘
melyben a Cd-ot elektroerdézids mdédszerrel &liitjsék eld.

A kisérletek biztatésk voltak, ezért hatéroztam el, hogy

8 diplomamunke megirésa utin tovébb foglalkozok ezzel a
témaval,

Az idékdzben elkészlilt, iizemi termelésre is alkslmas ké-
sziilék megfeleld volt arra, hogy mérésket vigezziink vele.
Sikeriilt megéllapitani, hogy ez az 4t jirhaté, méd van

Cd por nagyilizemi gysrtisédra erizids Uton, tovdbbfe jlesz~
tés utdin,

Szerves Onvegyiileteket a mﬁanyagipari haszndl skegelerdtore
ként; Nyugatnémet szabadalom léi-alapjén kéezitik hazdnk-
ban ezeket az anyagokat; A gyartds katalizdtort igényel,
Erézids médszerrel dllitottam el¢ dibutildndikloridot
li/hkatalizétor nélkiile Butiln5n014:g vegyes termék ke-
letkezett, melyeket vckonyréteg kromatogrifides mdédszerrel

kiilon-kiilén ki tudtam mutatni.



Qs.

Feladatom volt ezenkiviil megismételni néhdny kordbban mér
elvigaett reakcidt; Igy elééllitottam Slom organikus ve=-
gviileteket, n. oktint butilkloridb8l Jlom elektroerdzids
forgdcsoldsdval, diacdtilt acetilkloridbdél, aluminium
etildtot, stb; A vizsgdlat médja éltaldban az volt, hogy

a forgdesolds utén lesziirt, optikailag tiszta oldathoz
desztilldlt vizet adtam. Csapaddék keletkezett, melyet
mérsékelt homérsdklet! kiizzitds utén gravimetridsan nmépr-
ve a képzsddtt fémoxidbdl a konverzid mértikére lehetett
k8vetkeztetni,

Néhdny kémiai reakcidét ezek koziil ugy irtem le, hogy hallga=-
téi gyakorlatként is felhasznilhatdsk legyenek; /3/. Bzek
segltségével a vegyéezhallgatdk negismerkedhetnek az elek+ -
troerdzids fémportermeléssel 4s az elektroerdzid szerves

kémial czintézisekben térténé felhasznildsdval,



Il, Az eljérdstechnika kifejlesztésére irdnyuld

kisérletekes

Erézids porlasztisra haszndlastos berendezések,

Laboratériumi céld késziilék és tizemi cella, |
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Igen kisméretii - néhiny pm dtmérdjii - fémrészecskék eld=-
s11{tésdra régéta folynak kisérietex, Erre a célra nagyon
jél fel lehet hasznédlni az elektromos feszilltedg - dram-
impulzusok erdézids hatdedt, Bz volt feladatom térgya;

Ha megvizsgdl juk az eddig alkalmazott késziilékeinket, ren-
deltetésiik szerint két csoportra oszthat juk 6kat;

Ble6 a laboratériumi méretl{ készilékek csoportja. Fejlesz-
tésiik sordn az volt a ¢él, hogy minél sokoldalubban fel=
haszndlhatdak legyenek és mincél tisztdbb terméket szolgdle
tassar 1:; & téma hasznosithatésdga gyorsan felder{theté
legyen,

A mésodik esoportba tartozd lizemi késziilékeknél a hangsily
a minél nagyobb termelékenység elérisén volt.

Bnnek megfelellen késziiltek specidlis, a mindenkori ipari
feledat megvaldsitdsdra legalkalmasabb késziilékek és kémiai
el jérdsok.

Ha id6rendi dttekintést végziink, az eleltromdgneses fém-
porlassztédssal kell kezdeni a sort, #z &mledékporlassztés
berendezésben a Lorentz erd hatdsdra elektromos dram Jjére
ja 4t a fémomledék szabadon esd sugardt, s ezt erds mag=-

neses téren dtvezetve finom eloszldsd fémpor keletkezik,.
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Ivporlasztd berendezéssel ezt a célt ugy érjik el, hogy a

porlasztandd fémbdl késziilt huzalra elektromos fesziiltsiget

kapesolunk, ée az ivhegesztés mintdjéra ivet huzunk,

Mégneses térben vigezve a miiveletet a részecskék kiree- -

plilnek az ivbél, azaz porlasztds kbvetkezik be,

Ezzel e mfdszerrel Al, Fe, Cu, Ni, Pb porlasztésit végez-

ték Mészdros Lajos és munkatdrsai, Al-Ni vegyes elektré-

dokkal pedig Raney Ni Stvizetet dllitottak els., Fémorgani-

kus vegyliletek elddllitdsa is sikerrel Jjirt.

N, atmoszférdban etilhaloidbdél Al felhasznélédsdval Al

szeszkvi képzédstt, mely Al- etil-diklorid és Al-dietil=-

klorid elegye /4/.

A viszonylag bonyolult berendezést igényls, de nem nagy

tel jesitményll elektromigneses fémporlasztdist az elektro=

eréziés médszer kivette /5/. Cnnek elss képvieelbje az

egyszikrahelyes berendezés /1 ébra/,

A szikrakeltést kondenzdtorokkal és megszakitdékkal vald-

sitottuk meg /2 svra/.

A porlasztanddé fémbSl késziilt két elektrdd kdzotti tdvolsdg-

nek dllandénsk kell lennie,

Ezt folyamatos elétoléesal lehet biztositani. V4 ng§§%
: 35?

|

% :;;M
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A ttbbszikrahelyes késziilédk ecélja a termelési kapacitds=-
ndvelés,

A szilkségleteknek megfeleld szdmi elektrddot alkalmazva,
mindegyikét kiildn eiektromos tédpegység litja el elektromos
impulzusokkal.

Az egy szikréra esd elektromos impulzus enerzidjdnak dllane
ddsdga biztositja a termelddd fémporszemesék dllanddé nagye
sdgdt, monodiazperz‘éllapotét-

Mivel a szikrahelyek szime egy késziilékben nem fokozhaté
tetezblegesen, szilkkség volt a tovdbbi termelésnivelés ér-
dekében elvileg ij médszerhez folyamodni, Bz volt az erd-
zide malom /3 a ¢ b dbra/, Itt perfordlt paldstu porceldn-
hengerben fémgranuldtumok forogtak; A henger két oldsllap=-
ja korong alaki elektréd. A forgdé henger &llandéen megujit-
jaagranulétumok érintkezé feliiletét, igy dllanddan UJ szik-
rehelyeket hoz létra; A henger munkafolyadékba van mer{tve,
a fémpor folyamatosan iilepszik le; Ag erdzids malommal Al
port készitettink /3]; Elénye a késziiléknek, hogy zért, igy
oxigénmentes koriilmények kbzdtt lehet dolgozni, tehdt al-
kalmas {izemi termelésre, munkavédelmi szempontbdl pedig

biztonsdgosnak tekinthetd,
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A korongelektrdédos készlilék szintén felhaszndlhaté ipari
méretii termelésre /4 ébra/; Bz granuldtum nélkiil termeli

a fémport; Az egyik elektrdéd forgd,korong, melyhez nagy
szédmban csatlakoztathatdk rddelektrddokes A tébbszikra=
helyes késziikékhez hasonldan ezek is kiilén dramkért igé-
nyelnek midelektridok formdjédban, |

A zdért termelés itt is megvaldésithatde Korongelektrddos
késziilékkel Cd ill, Cd0 port &llitottunk eld, elektroké~
miai slapanyasgként. Fémportermeliskor az elektrédok tisz-
tasdgl fokdtdl fligglen lesz anyagmindségileg homogén a
massza; Agaz szennyezést esak az elektrddokkal vihetiink

a rendszerbe, Musrészt, ha azonosak a2z elektromos és mecha=-
nikus korilmények, a monodiszperzség foka is azonos lesz.
Organikus munkafolyadék felhaszndlésakor azonban szimol-

ni kell a nagymérvii koromképzidéssel ia; A port nem
krakkolédé ciklohexdnban termelhet{jiilk és csak uténa reagdl-
tatjuk tovdbb az ily mdédon sajnos mér kevésbé aktiv részecs=-
kéket; Hatdésosan estkken a koromképzddés, ha a szikraki=
siilések formédjéban kizdlt energiaimpulzusok intenzitdsat

esdkkent jik, ill. optimélisra &llitjuk be,
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EbbEl a ténybdl kiindulva lett bevezetve a dorzserdzids
médszer, e téma oldaléga, hol & fémpor pusztdn mechanikus
dérzstlés hatdséra képzédik L7/,

A dbrzserdzids médszernél krakkolddés nem 1l&p fel.

A feliilet oxidmentes és folyton megijul.

Az elektroerdzids médszer finomabb vdlfajakint bomlékony
anyagok 4talakitdsdra alkalmazhaté, a kétfajta médszer
kombinédc id jaként is; Ezzel a médszerrel - Mg ddrzsdlésdével

- sikeriilt Grignard reagenst elddllitani.

Az 1, rajz leirdsa,

A rajz egy védltozatot mutat be az alkalmazhaté laboratérie-
umi berendezések szul; Héromnyaku gﬁmblombikréﬁisszarolyda
hiit6t szerelink, A lombikban elhelyezett munkafolyadékot
dllandé forrdsban tartjuk, igy biztosithaté a ngfézish
forgdcsolds.

Az elektrddok /4/ a kétoldalt levs nyakon nyidlnak be;
Erintkezésiiket egy velilk azonos anyagbdél késziilt henger
biztos(tda, mely & felsé nyakban helyezkedik ol; T6le
elektromosan szigetelt /3/ motor /1/ forgatja, igy az elek-

trédkk kdzti kontaktus dllandfan megszakad,
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Sokkal gyorsabbd teszi a munkdt a lombik aljira szerel-

hetd, esappal zdrhaté elvezeté csd.

A 2, rajz leirdsa,

A kiildnbdzd késziilékeket klszolgélé elektromos dramkdrsk
megegyeznek,

Az dbrdzolt &remkdr kisérleti célokat szolgél; Ag érame-
forréds 220 V vdltddram, mely egy automata biztositékon
keresztiill pdrhuzamosan kapesolt kondenzitorokat tépldl.

A kondengzdtorok egy ohmikue ellendlldsszekrény mintdjdra
lettek Oseszedllitva,

Ilyen folépftésu kondenzitorrendszer lehetdvé teszi e mine-
denkori viszonyoknak megfelelld kondenzdtorkapacités optimu-

ménak kimérését.

A /3 a, b, ¢ ezémi/ késziilék miikddésének leirdsa,

A porceldnhengert /1/ feltsltjiik granuldtumokkal a le=-
zérhatdé nyildsson keresgztiil (lo/. Annyi munkafolyadékot
tntiink be, hogy ellepje a hengert /1/. Lezirjuk a tetdt /3/

megindit juk a henger /1/ forgisdt motorral 4ttételen keresze

tiil /9/ és elkezdjilk a forgdesolédst.
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Az elektrdéddkra /2/ egyen vagy viltédrami kondenzdtorok-
b6l 4116 szikrekeltd tdpegység is gsatlakoztathatd,

A %4 &bra czérint fémport termelhetiink, Ha & leeresgze-
t6 esap £llanddan nyitva van, folyamatosan i{illepedhet
e fémpor /14/ és elvezethetd /15/.

A 3. c;ébra szerinti Bsszedllitdsban organometall ve-
gytileteket dllithatunk elé.

A termékkel felddsult munkafolyadékot & lombikba /11/
vezet jik, és folyamatosan desztilléljuk; A munkafolya=
dék géze a visszafolyés hiitébe jutva /1%/ kondenzél;

A keletkezett port és organometall vegyliletet elvezet=-

juk /15/ és sziirjiik.
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A 4, szémd késziilék miikddésének lefrdsa,

Réz tengelyre szerelt /5/ Cd korongelektrsd /3/ fiiggdle-
ges irédnyban torog; Forgdsét egy motor /17/ fogaskerék-
dttétellel /15 a, b/ biztositja. A korongelektrdéd /3/ deszt,
vizeel telt kdédban forog, mely egy lilepitével van &ssze=-
épitve. A kéd duplafelu, a tdlzott felmelegedés ellea
vizhitéssel védhetl. A késziilék egy &llvinyrendszeren &all
/18/, mely a tengelytll elektromosan szigetelve van /6/,

A kcronghoz /3/ lazén érintkezd Cd rddelektrdédok csatla=-
koznak /4/. Bzek mindegyike vezetéken keresztiil elektromo=
san kapcsolatban ven a megfelelld kondenzdtorokkal /2 a, b,
S, n,/; Az dramkdr 220 V védltédrami héldzatrdl automata
biztositékon /1/ 4t szénkefén /7/ keresztill a Cd korong-
hoz /3/, mésrészt pérhuzamosan kepesolt kondenzdtorokon

& /2 a, b, ¢, n/ a Cd rudakhoz /4/ vezet; A keletkezett
macsza az llepitébe jut, innen elvezethetd /2o/ és bssze=-
gyijthetd /21, 22,/

A Cd rudak /4/ kbré szerelt "bﬁvérharang”—szerﬁ lemezek

a befuvatott levegd /9/ elektrddok mellett vald tartdsdnak

egy lehetséges mdédjit Jjeldlik,
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A levegébefuvatds szabdlyozdsa lehetdséget nyujt a fémpor
oxidtartalmdnak véltoztatdsdra, Két azonos késziiléket he-
lyezziink el egymds mellett az dbrdn érzdkeltetett mdédon.

Ha korongeserére vaen ezilkeédg, akkor pld, a fogaskerekek
segitségével /16, 15, a, b/ visoziik 4t 2 mozgdst a mésik
tengelyre /5 a - 5 b/,

Megoldhatdé, hogy ezzel egyidében az dramkdr is dthelyezld=
Jjone

Izy gyakorlatilag 4118eidd nélkilli, folyamatos lehet a ter-
melés, A késziilék légmentesen zirhatdé /29/., Bzen megoldds
lehetdévé teczi, hogy & készlilékkel ne ecsak fém-fémoxid, de
organometfll vegyililetek is elddllithetdk 1egyenek./5/;

A berendézés tetején 1lévé cciszelatos nyildshoz /25 =, o/
esatlakoztathatunk egyszeriien egy visszafolydés hdtdt /26/;
Ha a €40 gdz¥ket kell megkdtni, dllandé visszafolydson tar=-
tott desztyviz visszafolydsi hatira ald vezetve érhetlink el
j6 eredményt /26, 27/.

Lehetsvé vélik fémporok oxidtartalménak pontos, biztonsigos
=>b¢é111tésa; A zért rendszer ugyanis lehetivé tesz az oxid-
tartalom ndvelése érdekében tetszileges v{zszintbeéllltést,
tehét azt, hogy 2 rudak kivént hényada a levegdn szikrézzon.

A vizszintméré stﬁttal bekalibrdlhaté a %-os oxidtartalom kiz-

vetlen leolvasdsdre is.
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Alkatrész jegyzék a 4, szdmi rajzrél.

1; Automata biztositék

2+ Véltdééramu kondenzitorok
3; Cd korong /elektrdd/

4; Cd rudak /elektrédok/
5e @s be Cu tengely

6; Szigetelé gyurid

T+ Szénkefe

8. Kdd

9. Csl levegld bevezetésére
14. Levegd felfogd lemezek
15. a., b, Fogaskerék

16, Kis fogaskerék

17, lMotor

18, ‘llvény
20; Csap

21; Tolceér

22; Szedledény

24; Motorrogzitd gylri

25, @, b. Csiszolatos csatlakozd a visszafolyds hdtéhoz

26, Visszafolyds hité
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27- Lomb ik
28, Vizaszintméré

29, Duplafali teté
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III. Kémiai kisérletok.

l. Az erézide médszer alektrokémial céli fel-
haszndlisaj

példaként Cd és CA0 por elfdllitdsa



Py

& biztaftd laboratériumi kisérletek utin, melyeket fém-
fémoxidporok elfdllitdsdra végeztiink, konkrét ipari
problémit kerestunk; Igy kezdtlink foglelkozni a kadmi-

um elektréurézida porlasztisdval, az EMV széméra.

A kadmium igen fontos alapanyag; ligos akkumuldtorok
elektrdédlemezeit készitik bal&ls; A hagyominyos teehnoé
1légidnak t6bb hitrdnye van. Bzt nydri gyakorlat sorén az
FMV-ben tanulminyoztams., KSltséges, nem ad teljesen tisz-
ta terméket, és munkavédelmi szempontbdl igen veszélyes.,
[8/. Ugy véltiik, elektromos eréziés eljérdst kidolgozva
mindezek a hétrédnyok nagymértékben csﬁkkenthoték; Készli=
léket terveszéiink, melyet a gyér elkészitett.

Bzzel vigeztilkk kisérleteinket.

Az elekiromos erdzids iton térténé Cd por gydrtdsdnak
nines kiiléntsebb akaddlya, ez mir az elsé mintdk vizs~
gélatakor kitﬂnt; Szikrakeltésre vdltddrami kondenzdtoro-
kat alkalmaztunk. Nagylizemi termelésre ezek a legalkal-
naaabbak;

Tartds igénybevétel esetén sem romlik a hatdsfokuk,
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Kisérieteink sorén sltaldban kis /To-l00/ pF kondenzé-
torkapacitédst haszndltunk /9/7. Legmegfelelébb a korong=-
elektrédos késziilék volt;

& korongnsk esak a2 kiilsé kariméja készilt Cd-bél, egyéb-
ként tulségosam nehéz lett volma a forgd test, rajta
szigeteldcsében vezetett elektrddok helyezkedtek el;
Bgyenletes fogydsukat gravitdcids elltolds és wibrdlds

biztositotta.

Igen fontos:

- a homodiszperz dllapot elérése érdekében a korong
excentricitdsdt a minimdlisra esskkenteni

- a8z optimdlis korongméret, megfeleld fordulatszim be-
dllitésa

- olyan felfiiggeszti@és, melynél gyors korongcsere lehet-
séges

—‘hogy véltoztatni lehescen az elektrdédok érintkezési
helyét

- a megfeleld korongelektrdd fogyds érdekében
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- minél tobb ridelektrdd felhaszndldsa

Az egy szikrahelyre esd dramsdriség ugyanis csak egy
bizonyoe hatédrig ntvelhetd, mert tuil nagy szikrdkat
eredményez, de a végleges Usszehegedés veszélye is fenn-
éll; Ig, célszerd egy korongon minél tébb, 6ndllé dram-
kdrrel, kondenzdtérokkal rendelekzé szikrahelyet létre-
hozni, Az elektréddk szdménak névelése gyakorlatilag
linedrisan ndveli & késziilék fémportermeld kapaecité-

ddt.

A Cd skkumulétormasszsdhoz vasporra is szilkség van; Bzt
utélagos hozzdkeveréssel, vagy egyideji elfdllitdssal
készithet jiik, Ebben az esetben a vizben, levegdn hiikd-

dé Cd elektridok szémét béviteni kell vaselektrédokkal,
melyeket a2z igények szerint levegén vagy viz slatt miikdd-
tethetiink, Nagyon fontos az oxidtartalom helyes boéllitésa;
Bz elérhetd azzal, hogy vdltoztatjuk a viz alatt 111; a viz
felett érintkezdé rmidelektrdddk asémét;

Az elektrdédbk megfeleld ardnyd bedllitdsdval és vaselekéd-
rédok felhaszndldsdval a Cd akkumuldtor messzédja egy-

1épesds miveletben dllithatd elé.



Blsé kisérleteinkkel elfdllitott Cd por vizsgdlatakor
kitGnt, hogy nem megfeleld a CA0 tartalom & 2z elekt -
-rokémiai érték,

/Az akkumulstorcella elektrokémiai jésdgdra a kapacitdse

egyenértéke nyijt felviligositdst, gramm/amperdra mérték-

egységben nérve; Minél kisebb a kapacitdsegyendérték, anndl
jobb 2z skkumulstor./ Blsé mintdink analizise a kovetkez§
eredményt adta:

- a kapacitdsegyenérték s kivdnt 5-6 gramm/amperdéra helyett
18-22 gramm/amperéra volt,

- az oxidtartalom 18 % a szikséges 50-55 % helyatt; Ki-
deriilt, hogy kézvetlen kapcsolat van e két Jjellemzé
kbzbtt. A helyes oxidtartalom bedllitdsa utdn a ka=-
pacitdsegyenérték is elérheti a megfeleld azintet;

Munkavédelmi szempontok miatt az oxidtartalmat utdke-

zeléscel niveltilik,

Az elsd mintdkat a vizes ktzegd forgdcsolds utén csupédn

8zéritottuk; A tovébbiakban hékezelést alkalmaztunk;

A hémérséklet emelisével és a hékezelés idétartaménak

ndvelése kivetkeztében a kapacitdsegyemérték 15, majd

12 gramm/smperérdra javult,
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Egy 6rdig tarté 450°K-0s kezelés hatdsdra pedig el-

érte a 8 gramm/amperdrit.

Ez az értdék mir az iizemi gydrtds céljaira megfelslé,
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2. Az eréziés dton elsdllitott fémpor felhasze

ndldésénak szerveskémiai lehetiségei.

a./ Nem alkéli fémek alkoholétjei.



A korébbi sikeres kisérletek, /lo, 11/ melyeket fém~
organikus vegyiiletek elddllitdsdra végeztek Mészéros
Lajos és munkatdrsai, valdsziniisitették, hogy fémalkbho-
l4tok elektroerdzids utton valé elddllitdsdra is lehetéség
van; Az elvégzett kisdrletek igazoltdk azt; Az alkoholé~-
tok elddllitisakor egyébként szilkséges katalizdtorokat

j6l helyettesitettdk a szikraforgécsoldskor keletkezett
nagy fajlagos fémfeliilet, ill. ennek a fémfeliiletnek igen
nagy tisztasédga,

Megprdébdltuk minden olyan fém metildtjét és etilst jat
elf4dllitani /az aluminium propildtjdt és izopropildt jat
is, / melyekbll elektrdéddék 41ltak rendelkezésfinkre, A
kiséreletek sordn minden esetben sz e16411{tandé alkoho-
létnak megfeleld fémelektrddokkal wvégeztik a forgdcsoldst
a megfeleld abszolutitott alkohol alatt, A fém mindségétél
figgben kellett viltoztatni a kondenzétorkapacitdst. fl-
taldban 20-20 percig végesztiik a forgdcsoldst, Hitésrél min-
den esetben gondoskodnunk kellett, hogy a hémérséklet
3%0-340° K £616 ne emelkedjen, az elésegitatte volna a

képz6d8 egyébként sem stabil alkholétok bomldsét,
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Meg kell jegyezni még, hogy a forgdesoléds folyamén idéwel
megvéltozott 2 szikrik jellege; Ennek oka valdészinileg

ez volt, hogy a forgdesolde sorin megviltozott a folya=-
dék vezetfképessige, leestkkent az 4dtiitési fesziiltedge.
Ennek kdvetkeztében gyakoribb lett a szikraszim 483 esdk-
kent a keletkezett fémpor mérete, és képzfddési sebessége;
Az igen kisméretii fémporszemcsék lesziirése elég nehéz
faladat; Bgyes fémeknél ezeket cssk centrifugdldssal si-
keriilt eltdvol).itani.

Gyskorlatilag valamen yi fémet megprdébéltik mér alkoho=-
litk<pzési reakcidba vinni,

Az ezzel a témival foglalkozd irodalmat dttanulminyozva
azembetﬁnik, hogy az alkdli fémeket kivive cseknem min-
digz indirekt dton sikeriilt kivitelezni ezeket a reakeci-
ékat /12/.

Nem alkdli fém alkoholdtjit valamely alksli fém alkoholét-
Jébdl fémeserével, esetleg kilonbbzb katalizdtorok segit-
ségével sikeriilt késziteni, pedig az alkbholokat, kiiloné=-
sen a primer szdrmazdékokat kdnnyen lecserélhetd QH=-s

hidrogsénjiik alkalmasséd tenné erre a reakcidra,
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A felhsszndlt fém minésige, feliileti oxidbevonata, elé-
kezelése hatdrozza meg, hogy képzbidik-~e alkoholdt vagy
sem egy olyan direkt reakcicban, ahol ecsak a fém és a2
alkohol van jelen,

Feltételezhet jik, hogy a reakeid litre jottét flleg az
hatérozza nmeg, hogy milyen mértékben tudunk tiszts, sza=-
bad fémfeliileteket létrehozni. Ezt 2 célt ugyanis erdzi-
68 fémporlasztissal meg tudjuk valésitani; EbbSl kiindul-
va igyekeztiink kisérleteink sorén nem alkdlifémek alkoho=-
14t jait eldd4llitani katalizdtor nélknl;

Hangsilyoznunk kell, milyen nagy a jelentésége annak,

hé egyes anyagokat tisztdin, szennyezd katalizdtorok néle

kil sikeril eld4l1{teni,

Az aldbbi tédblazatban idézek néhiny, irodalomban le-

irt alkoholdt el64llitdsi médszert.



u3°

= propildt

- igopropildt

Na és abszolut propanol
forralva N, atnoszférd-

ben xilollal /i4/.

Na és abszolut izopropil al-
kohol forralva Hé atmoszférdban

xilollal /ig/.

K és abszolut propanol

forralva Né atmosSzré-

réban /[ 747

Mng és HgGla katalizdtor ab-
szolut izopropil alkohollal

1197.

- metildst - etildt

Fém

Li Li haloid vizmentes alko- Ii haleid, vizmentes etanollal
nollal f£3zve {137. £5ave (137,

Na NaOH ve Na,S visszafo- NaOH és etilalkohol visszafo-
lydson forralve neta- lydson forralva, vizmentesi-
nollal, vizmentesités- téasel (i;]l
sel @;}c

K K2603 abszolut metanol- KOH és etilalkohol visszafo=-
lal fézve.v. Na meti- lydson forralva vizmentesi-

Y , et
ldttal szobahétmésileten téssel [137.
fémeserével {137.

M

Ng J, katalizdtor jelenlé- Bgclz éa Iy kataligdtor jelen-
tében vi-mentes meta~ 1égében vizmentes etanollal
nollal fézve /147. f6zve [14].

Ca Ca karbid v. Ca fizve viz- Ca vizmentes etanollal fézve
mentes metanollal /[14/. 447,

cd ﬁa metildt és CdJ vissza- CdJ, és Na etildt visszafolyd-

folyéson forralva [I5/.

2
son forralva /15/.
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- metilds

- etilds

- propilit

- izopropildt

B

11c13 és abszolut meta-
nol forralve dterrel ki-
kristdlyosodik az alko=-

noldt 17/,

Al amalg. és abszolut etanol
forralva !bClB, 38012’ Jz Kg-
talizdtorral ve 370-410°K és

nyomds /17/.

Abszolut prppénol é8 vige
mentes Alcl3 visszaf a&onfar—

ralva (ig].

Viz mentes izopropil allohol &
aktivdlt Al visszafolydson for
ralva HgCl, katalizdtorral és

széntetrakloriddal (%97.

Inclz és abszolut meta-

nol visszafolydson for-

ralva [i§).

Vigmentes Mn012 és Na etildt

visszafolydson forralva (i@?.‘

llblcol3 és abszolut me-
tanol levegd kizdrdisd-

val visszafolydson for-

ralva /16/.

Mg~Br-etildt és vizmentes‘rbcl3
visszafolydson forralva, éter-
ben kikristdlyosodik az alko-

holédt 66)0

Co haloid és abszolut
metanol visszafolydson

forralva (ié).

00012 Na etildttal visszafolyd-

son forralva Zié?.

Ni

NO dramban abszolut meta-
nel és Ni /co/4 vissza-
folydson forralva 0330H10ﬂ

képzddik [ii).

n1012 és abszolut etanol vissza-

folydson forralva Zi§7.




KISERLETI RESZ

Az alébbiaskban leirom szokat a kisérleteimet, melyek cél-
.ja az volt, hogy elektromos erdzidés iton diiekt médon
dllitsak el6 nem alkdli fém alkoholétokat; Erre a kisér-
letsorozatra az adott lehetdséget, hogy az Alkalmazott
Kémiai Intézetben mér rendelkezésiinkre 411t a megfeleld
kapacitdsi laboratdriumi méretii fémportermeld készﬁlék;

A koribbi években tanulnényozétt elektromos er@zids ké-
miai reakcidk vizsgdlatét az nehezitette, hogy nem volt
eléggé hatékony az eljéréatechnika; Az elsf &brém bemu-
tatott laboratériumi méretlf készilék mér megfelelt cél-
Jjainknak,

Ennek segitségével végzett kisérleteket Grignard reskeidk
kivitelezésére Szakél P., Reformatszkij szintézisre Téth
I., és én is ezzel 4llitottam el6 alkoholétokat.

E munka eredményeként sikeriilt 13 olyan nem alkdli fém
alkoholdtot készitenem, melyet knrébban direkt idton nem

dllitottak eld.



Beigazoldédott az a feltételezés, hogy az elektromos
erézidés médszer felhasszndldsdval kivitelezhetiink orga-

nome tall szintéziseket,

Szikraforgdcsolt fém: Cd

Forgdcsolédsi kozeg: metanol 8o en’

Kondenzdtor kapacitésa: 25 pF

Forgdesplési idd: 1.200 sec.

Forgdcsolds uténi kezelés: Szdrépapiron szirtem &t,

Kimutatds médja: az dtszirt oldathoz ddszt.vizet adva fe-
hér esapadék vdlt ki, mely NH,OH-ban fdoldédott. A kapott
fehér esapadék Cd/OH/,, mely a kedmiummetildt elhidroli-

zélédsdnak a terméke.

Ellendrzég: miutén elképzelhetd volt, hogy a forgdesolds
uténi szirés aﬁrén esetleg Cd fémpor részecskék is dt-
jutottak az oldatba, és ezek hirolizise adta a képzl=-
ddtt fehér csapadékot, a kivetkezd vakprdibét is elvégez~-

tem:



Hasonlé kériilmények kozdtt Cd elektrddokkal 1.200 sec-ig
25 pF kond., kapacitds mellett forgdesoltam ciklohexédnos
ktzegben,

Ugyanolyan szirdpapirpal leszirtem az oldatot. Deszt.vizet
adva hogzé elvdltozdst nem tapasztaltam, A kisérlet sordn
tehét valdban az alkohol hidrolizise kovetkezett beg

A metanoleos forgdesolds erddményeként nyert, majd megtisz-
titott oldat egy részét d4llni hagytam. Miutén a2z alkohol
egy része elpdirolgott, féhér csapadék ililepedett le az ol-
dat 2aljsn, Bz a2z anyag, mely val@sziniileg a még el nem
bomlott kadmiummetilét volt, szerves oldészerdkben igen
Jé1 feloldédott, pld. dioxdnban,

German ¢és Brandon lig) fehér iiledéknek irja le ezt a ve-
gylletet,

Miuftén a metanolt teljesen elpdrologtattam, megpribél-
tam a kapott anyag op.-jdét meghatdrozni.

Ez magasabbnak bizonyult 470°K-nél az alkoholdt mér

)
korébban elbomlott.



Szikraforgdesolt fém: Cd
Forgdesolési kbzeg: So cm’
Kond.kep.: 25 pF
Forgdesolési idé: 1.200 sec.

Forgdcsolds utini kezelés: szirépapiron szirtem
Kimutatdis médjasz Deszt.vizzel fehér esapadékot kaptam,

mely NH4OH-ban olddédott.

Bllenfrzés: Vekprdbdat végeztem, azaz hasonldé ideig azonos
kond.kapacitdis mellett c.hexdnos kizegben forgdcsoltam a
Ccd elektrédékat; Csapadékképzidés nem tortént.

A Cd etilét fehér, zselészeri anyag [ig?.
A szikraforgdcsolds utdn megtisztitott oldat egy részét
elpdrologtatva fehér anyag védlt ki, mely szerves oldé=-
szerekben oldddott.
Olvadéspontje magasabbnak bizonyult 470°K-nél, ez elko-

holét elbomlott.
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Szikraforgdesolt fém: Fe
Fgrgécgg;és; kozeg: metanol Bo cm3
§§g§gnsétgr kapacitdsa: o0 pr. loo~150 pF alkalmazésa

mellett nem termeldddtt szimottevs mennyiségi fénpor;
?grgécso;és; id8: l.200 aec; Igen nagymérvii melegedés tor=—
tént a lombikot dllanddan hiteni kelletts

Forgécsolds utsini kezelés: ézﬁr&papiron szirtem,

Kimutatds médja: Deszt.vizet adva hozzd fehér zavasoso~
dés jelent meg az oldatban, Megismételtem & kisérletet,

és a kapott oldatot kb, & felére bepdroltam. Ehhez deszt.~-
vizet adva jél léthatdem kivdlt a barnds szind vashide-
roxid.

Ellenfrzés: l.200 sec~-ig Joo pF kond. kapacitidssal forgd-
csoltam vaselektrédédkat c. hexénban, deszt.viz hozzé-

addsival nem vdlt ki csapadék.

Szikraforgdcsolt fém: Fe
Forgdcsolédsi kizeg: etanol 8o em’
Kondenzdtor kapacitdsa: 300 pF Alalcsonyabb kond.kapacitds

mellett nem termeldddtt szimottevd mennyiségii fémpor.

Forgdesoldsi idS: 1. 200 sec.



Forgdesolds ute kezelés: szirépapiron szirtem.

Kimutaids médja: a leszirt oldathoz deszt.vizet adva gyen-
ge zavarosodéds lépett fel; Megismételtem a forgéesoldst,
majd az oldatot kbe 40 cm’-ro bepéroltam;

Ehhez adva deszt.vizet barnds esapaedék vdlt ki, a vas-
hidroxid;

Ellendrzés médje: Hasonld ideig, ugyanolyan kond., kapa=
citds mellett indifferens kézegben, c.hexénban forgdcsol=-

tam & vas elektrdddékate.

Nem tortént csapadékképzidés,

Szikraforgdesolt fém: Co
Forgdesoldsi kdzeg: metanol 8o em’
Kondenzdtor kapacitdsa: loo uF
Forgéesoldsi idd: 1.200 seec.

‘orgécsolgshuténi kezelés: dentrifugdlds, majd vikumdesztil=

ldléas.

Kimutatds médje: desztilldlt vizzel elhidrolizdlva.

Kepott_termék: barnds csapadék
Ellenérzés: cilohexdnos forgdcsolédssal, A keletkezett fémpor

elreagdlds nélkiil leiilepedett, deszt.viz hozzdaddsa utdn védl-

tozds nem tortént,.



Szikraforgdcsolt fém: Co
forgécgolés; kizeg: etanol 8o cn?

Kondenzdtor kapacitéisa: loo pF
Forgdcsoldsi idS: l.200 sec,

Forpdesolds utdni kezelés: centrifugdlds, vikuumdesztilldeid

Kinutatds médjs: a minsegy Belére bepdrolt oldathoz deszt.
vizet adva lassan barnds esapadék vilt ki;

Ellenérzés: loo pF kondenzitor kapacités{@lkalmazva

l.200 sec-ig ciklohexinban forzdesoltam Co elektrdidékat.
A keletkezett leszirt oldathoz deszt.vizet adva nem vilt

ki csapadéke.

Szikreforgégsolt féms Ni

Forgdecsolédsi kozeg: metanol 8o cm’

Sondenzétor kapacitdsa: 200 mF

Forgdesoldsi idd: 900 Sec. Igen erds melegedés miatt hi-
teni kellett;

Forgdecsolds utini kezelés: az&rdpap{ron szirtem,
Kimutatds médja: deszt.vizzel elhidrolizdlva sdrgds zava-

rosodds lépett fel, mely lassan leiilepedett.
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Ellendrzés: 200 pF kond.kap. mellett 900 scc-ig eiklohemén-
ban forgécscltam Ni elektrddéakat,

Csapadékképzbdés, zavarosodéds nem tortént.

Szikraforgdcsolt fém: Ni

Forgdesoldsi kbzeg: etanol B8p em”

Kondenzdtor kspscitdsa: 200 pF

Forgdcsoldsi_ idf: %900 sec, Hiitést kellett alkalmazni a
nagy felmelegedés miatt,

Forgécsolds uténi kezelés: szirépapiron szirtem,

Kimutatds mdédjas deszt.vizzel elhidrolizélva sirge zave-
?osodés lépett fel, mely lassan leﬁlepedetté

Ellenérzés: ﬁasonlé koriilmények kozdtt eiklohexédnos k-
zegben forgdesolva, deszt.viz hatisdra csapadék kivélds,
zavarosodéds nem tdrtént,

Forgdcsolds utén a leszirt old=tot 411lni hagytam., Az 2al-
kohol elpdrolgdsa utén, ami 24 éra utdn kdvetkezett be,
sérga tlszerd kristdlyokat kaptam, Olvadédspont vizsgdila=-
takor 363°k-nél a kristdlyok elbomlottak fehér szind
anyaggé.

Ennek op.-ja magasabb volt 4TBK-nél,



Szikraforgicsolt fém: Mg

PForgicsolisi kizeg: metanol 8o em>

Kondenzdtor kapacit ‘sag; loo uF

Porgicsoldsi idS: l.200 secc.

Forgécsolds utdini kegzelés: centrifugdlds, mivel sziirni nem
s|ikeriilt.
v

Kimutatds mdédja: deszt.vizzel elhidrolizdlva lassan iilepedd

fehér csapadékot kaptam.

EllenSrzéss Ciklohexdnos kizegben forgdcsolva caapaéék nem

képzbdstt a hidrolizis autdn.

Metanolos kizegben. végeztem a forgicsoldst olyan Mg elektrdi-
ddkkal, melyekkel kordbbam etiljcdidos kizegben Grignard
reagebt 4llitottak eld.

loo pP kond.Xapacitdst alkalmaztam.

Kbe 300 sec-nyli forgdcsolis utdm a reakcid szebessiége roha-
mosan megnStt. A szikraforgifcsoldst megssiintettem. Az
elektr ddk kirnyékém erds peszsgés, HZ fejlsdés indult el,
mikizben fehéf csapaddk vdlt le.

Ez a csapadék alkohol hozzdadisira feloldodott.
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Elhidrolizilva a kb, 8o cm’ metanollal keletkezett alkohold-
tot 24 g Mg/OH/Z keletkezetts B2z g nagymérvii alkoholéit-
képzfdés asz elektrdid . feliiletém szennyzddéskdint maradt
etiljodid katalizdldé hatdsa kivetkezetébem johetett

létre.

Az alkoholdit elf4Allitdissal foglalko 6 irodalmakbsil ki-
tiinik, hogy a haloidok gyakran alakl]mazott katalizd-

torai az ilyen tipusi reakcidknak,

Szikraforgicsolt fémz: Mg

Porgicsoldsi kizegsetanol 8e¢ cem”

Kondenzétor kapacitdsa: loo pF

Forgdcsolési idS: l.200 sec.
Porgdcsolds utdni kerelés: centrifugilis

Kimutatds mddja: deszt.vizet adva hozzd fehér csapadékot kap-
tau‘.

EllenSrzés; hasonld kiriilmények kizdtt forgdcasolva lg
elektriddkat ciklohexinban, nem tdrtént csapadékkép=

z8dés.



Szikraforgdcsolt féms Al
&

orgicsoldgi kizeg: etanol 8o cm
Kondenzdtor kapacitésa: 12 pF

3

Forgicsoldgi idds l.200 sec.

Porgicsolds utini kezelés: keletkezett nagy mennyiségii korom

centrifugdlisa.
Kimutatds mdédja: ;z irodalem szerint /20, 21,7 a szfirlet
egyvszeri desztillflésa nem vezet eredményre, mivel kristdly-
alkohol képzddése kBzben kivdlik az alkohollal szennyezett
alkoholdt, mely ctanolban nagyon jél oldddike

Inert olddszerbSl kell kikristélyoslitani, melyril le-
desztilldlva a tiszta alkoholdt vdlik ki.

A nintegy 50 cm3 oldathoz 20 cm3 xilolt asdtam, és ledecg-
tilldltam eldbb az alkoholt, majd a xilolt.

Kapott termék: fehér kristdlyos anyag, op. 413°K.
Ellendrzés: Az Al trietildt irodalmi op.-je 423°K.
Ciklohexanolos kizegben végezve a forgicsoldst semmilyen

kristdlykivdldst nem tapasztaltanm.

Szikraforgicsolt fim: Al

Forgdcsoldsi kUzeg: propilalkohol 8o cm3

Kondenzdtor kapacitdsa: 25 pP
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Porgécsolési idfs l.8v0 sec.

Forgfcsplds utdpi kerelés: csontszenes deritis, centrifu-

géla’.s »

Kimutatds médigi deszt.vizzel elhidrolizédlva sdrga csapa=

dék vslt ki, f ciklohexdnos vakpréba azt bizonyitotta, hogy
e keletkezett csapaddék az Al-propildt hidrolizisébll szdr-
mazike

Megpribdltam kikristdlyositani az alkoholdtote. & forgi-
cgolds utdn megtisztitott oldathoz lo cn3 xilolt adtem

és vdkumdesstillicidval eltdvelitottam a propanolt, majd

a xilolt.

Pdrga kristdlyokat kaptam.

Szikraforgdcsolt fém: Al

Forgdcesoldsi kizegs izopropilalikohol 8o en’

Kondenzdtor kapacitisa: 25 pF
Porgdcsoldgi idS: l.800 sec.

Forgdesolds utdni kezeldss Féldrdig visszafolydsom forral-

tam, hogy minél tUbb fémpor elreagilhasson,

Kimutatdis mddja: 15 ¢m3 metil-etil-ketont adtam hozzi.
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Ledesztillditam az ollatots 329°K-n kidesztillslt az
aceton, azonban cssk olyan kis memnyiség, melyet mérni
nem todtam.

Igy a kivetkezd k{séeletben a hasonldképp elkészitett
elegyhez 5 cn3 acetont adtam. Ledesztilldlds utsm

8,5 em® acetont nyertem. Bzek szerint a lejdtszdédott
Meerwein reakeciSban £talakult b 3,5 cm° aceton, ami-
hez kbe 4 cm® Al-izopropildt ssikséges. Bz kb. 1,5 g alu-
m{niumbél nyerhetS. Az elektrsddk sflycstkkendse 3,4 g
volt, azas a forgdcsolds (tjdm nyert aluminium per kbe
40-45 %~ban haszndl dott alkoholdt clS4llitdsdra.

A t5bbi nidroxidot képezett, illetve elreagdilds nél-

kil leiilepedett.

Az aldbbi t4bl zatban dbrdgolt fémekkel és forgdcsoldsi
kGzegben végestem az elSbbiekben le{rt reakcidkate.
Nyertem kristdlyokat, csapadékot, illetve Al izopropi-
14t esetében a terméket tovdbbreagiltattam, és fgy

matattam ki:



Forgicsolt fém Metanol Etanol

cd fehér csapadék csapadék

Fe barna csapadék barna csapadék
Ce barnds csapadék barnds csapadék
ni sdrgis savarosodds sdrga kristdly
Mg fehér csapadék fehér csapadék
Al fehér kristdly

Propanol Izopropanocl
Al sdrga kristdly lcemin‘reakcié




b./ Wuartz reakeié
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A hagyomdnyos Wurtz szintézis féme a nitrium, mellyel
alkilhalogenideket szénhidrogénné lehet alakitani,.
Wislicénus halogénkarbonsavakbdl alifds kétértékili sa-
vek készitésére esiistst hasznilt. Ugyanigy ahlogénkarbon-
savészterekbSl dikarbonsav-diészter nyerhets.
100-300%C~on arilhalogenideken rézzel végeszhetl el a
szintézis /Ulmann/. Freund dihalogdnszirmazékokat Zn
seg{t]ségével gyflirlls alirds vegyiiletekké alak{toti.

A Wurtz reakcidban alkalmazott fémek szima tehit nem nagy.

Mi lehet az oka annak, hogy csak ezek a fémek adjdk a
Wurtz reakeidt? Az, hogy vagy mir eleve @ reakcid kivi-
telezéséhes szilkséges szobad feliilettel rendelkesnek,
mint a ndtrium, vagy kiilonbdzé katalizdtorokkal ezt a
szabad feliilelet ell lehet dllitani., Mds fimekkel ezt a
feltételt nem lehetett hasonlé médon megvaldsitani.
Bbban az csetben, ha valamilyem eljdrdssal elérjik ezt a
célt, azaz ha sikeriil Wartz reakeis kivitclezésére képes
aktiv €] Pémfeliiletet 1étrehozni, akkor jelentSsen kibs-
vithetjiilk a fémeknek ezt a es;portjét.

A diszpergdlds, melyet katalizdtor készitésekor alkalmaz-

nak, levegin nem vezet célhoz, hisz csak az inaktiv fe=-

liilletet ndveli.
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A fém feliiletét folyadék, lehetSleg kizvetleniil a reak-
cidkomponensek kizegében kell megtlszt{tani.

Az Alk, Kém. Intézetbén Mésszdros Lajos és munkatdirsai /227
ilyen médon végesztek kisérelteket Wurtz reakcid lejdtszd-
sdra. Nem jelent elvi kﬁlanggget az, hogy hol ddrzsiléssel,
hol pedig elektroerdzids titon elektromos dram segitségivel
sikeriilt a fém feliiletének tisztftésa, hol pedig e két
médszer egyiittes alkalmagzdsdval,
Ez az Gt jdrhaté, bigonyitjik az eddigi kisérletek.

J6 néhdny Uj fémmel sikeriilt Wurtz reakcidét kiviteleszni.
| Glompor felhaszndldsdval elSdllitottak butilkloridbsl
n.-oktdint, 2-Cl-propionsavbél adipinsavat. Acetilklorid
diacetillé alakithaté nemesak Pb, de Cd, Mg, Zn, 41, PFe,
Sn, Bi hatdsdra is. A reakecid acetilklorid glzébem jdt-
szédott le, kb, 2 6rds forgicsoldsi id6 alatt. n.-Dekdn
amilbromidbsl &1llithaté els Pb forgdcsoldssal, Olommal
n.-oktin butilkloridbél, butilbromidbél is készithets.

Ezzel a fémmel sikeriilt benzilkloridbsl difeniletdnt

nyern.t (é3}0

~



A kbvetkezS kisérletet végeztem els

Se ea3 acetilkloridot l.oo#e-ig reag ltattam szikrafore
géesolt Slomporrels A kondensdtorkapacitds 4o p¥ volt.
Nagy mennyiségii ‘lompor keletkezett. U 2515¢¢ tartottam
az acetilkloridot egy hétig. A frekcionilt desstilldels
eredminyes 35 em’ acetilklorid /€p 324°%/, kbe 5 on’ ghr-
gis diacetil /£p 360°K/ és kbe 5 cm> ecetsav /fp 391°%/,

a ni ag 4114s kisben bekivetkezett hidrolizis termékes

E vizsgdlatok vigzése kigben érdeles probléma meriilt fel.
Ugyanolyan reakeid-kitriilmények kSzitt kiilonbisl fémek
alkalmazdisival ndis-mds terméket nyerhetiink,

Hol Warts reakcid jdtszdédik le, hol organometall vegyiilet
keletkesik a felhas nilt fémtSl fliggSen. Vizsgiljuk meg
ezt az Slom illetve as 6n esetében.

Ugy tiinik ez eddigi kisérletckb’l, hogy elektroerizids
kSrilmények kizitt az ‘lom lagaléhb annyira "Warts fém"
mint hegyoményos reakcidkban a nitriume Batilkloridos
kizegben Pb-t forgdcsoltunk 2 érdig, 8 pP kondenzdtor-

kapacitdis mellett. n.-Oktdnt kaptunk /237.



|

Acetilkloridot diacetillé alacitottam 4o pF kondenzdtorka-
paeitéstpikalmazva l.800 sec-ig. Hasonld kériilmények ki-
gbtt bensilklorid divenzillé alakul /247,

Az 6n batilkloridos «bzegben forgdcsolva dnorganikus ve-
gyiiletet szolgiltat, féleg dibutil-én-dikloridet /37.

S58% nemecsak butilkloridos kizegben, de tetszlleges RX
kézegben is hasonldan reagdil, ahol R 1-8 © atomszdmi alkil
vagy aril vegyiilet, Etilbromidot szikraforgdcsoltam 150 uF
kondenzd torkapacitds mellett, aluminium elektrdéddkkal,

Kbe. 300 sec milva fiistképzddés mutatta az Al-szeszkvi ke-
letkezésének kezdetét, és Yoo sec milva a képzfdstt orga-
nometall vegyiilet maggyulladt._

Kérdéy miért nem Wurts reakeid jdtszddik le ezekben az
esetekben is.

Sajnos ennek a feladatnak a killolgozdsa nagyon idSigényes
lett volna, igy nem folytattuk tovdbb. E kérdés megolddsa

egy kiilén dolgozat témdjdt képeszhetné.
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IV. Eredmények értékelése,



Az Alkalmazott Kémial “anszéken hosszabb ideje folynak ku-
tatdsok az elektromos erdzid kémiai céli haszmositdsdiras.

E kutatdsoknek két £8 irdnya volt; ellszbr a legalkalma-
sabban felhaszndlhatdé, termelS berendezéseket kellett
elédllitani, mésodsorban pedig e berendezések felhaszni-
lds’val igazolni kellett az elméleti feltételezéseket-

agt, hogy az elektromos erdzidé hatdkony fémportermeld el-
jérds, és az e médszerrel késziilt fémpor igen hatdsosan
felhaszndlhatd alapanyage

Mindkét kutatdsi dgba sikeriilt bekapcsolddnom. Itteni te-
vékenysdgem spvin keriilt kialak{tdsra egy megfelellen ter—
melékeny laboratsriumi méret{l késziilék, valamint egy iizemi
gyértdsra is alkalmas fémportermeld berendezés.

Ezek utdn szinte egyidfben kezdtiink el kisérletezni a leg-
jelentSsebb fémeket felhasznildé kémial reakecidkkal - a
Grignard reagensekkel, a Reformatszkij szintézissel, asz
alkoholdt képzissel, Wurtz realkeidval és fémalkilek ell-
d1litdsdvale A két elal téma egy-egy doktori disszertdci-
éban mir megirdsra kerilt, az alkoholdtok ebben a dolgozat-
ban szerepelnek, A Wartz reakcidval és a fémakilekkel a jo-

viben kell foglalkozni,.
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Dolgozatomban lefrtam az ltalam elvégrett kisérleteket.
Poglalkoztam fémporok kéez{tésével éloktrokémiﬁi ¢éli fel-
haszndlédsra, nem alkdli fémek alkoholdtjainak direkt eld-
411{t4sdval és Polytattam kisérleteket Wurts reakeié ki-
vitelezésére.

A Cd-Cd0 por elekiroerizids termelésekor sikeriilt eld-
dlliteni olyan mindségii anyagot, mely az aktumuldtor-
massza gydrtds minfségi kivetelményeinek eleget tessz.
Elkészitettiink egy ilizemi gydrtdsra alkalmas berendezist,

és a Icntosabb iizemeltetési paramétereket bedllitottuk.
E18411{tottam 6 nem alkdli fém alkeholdtj4t direkt dton,
mely az irodalmi le{rdsok szerint csak katalizdtorral, vagy
fémcserével készithets el, Mds fémek alkoholdtjait is vér-
hatdan elS lehet 411{tani ugyanigy.

Erre nem tirekedtiink, célunk az volt, hogy az alkoholitok
el8411{t4adnak Sltalines lehetdsdgsét vizsgdljuk meg az elek—

tréerézids médazer segitségével.

A Wurts reaxkcid kivitelezésére és fémalkilek el £11{s4ssra
is sikeresek voltak a kisérletek. Ez azonban nem befejezett,

a témdt célszeri lenne tovdbb vizsgdlni,
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