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BEVEZETÉS

Különböző fémporok előállítására ég kémiai felhasz­
nálására irányuló kutatások a József Attila Tudományérte­

tek Alkalmazott Kémiai Tanszékén évek óta folyamatban 

nak. Diplomamunkámat esen a tanszéken készítettem el, 

ezért lehetőségem volt e tématerület részletes megli 
résére*

elvégzése után a Kőbányai KönnyűfémműAz egyet'
Pigment izemében alkalmam volt e témával továbbra io
foglalkozni, mert továbbfejlesztésére igény merült fel* 

Feladaté® elsősorban az aluminiumpor különböző módon tör­
ténő előállítása, vizsgálata és kémiai hasznosítása volt. 

Gólszerű volt azonban az alumíniumon kívül ezt a vizsgá­
latot más fémekre is kiterjeszteni.

Az értekezésem Jellegénél fogva sok ölj áráotechnikai 
adatot közöl és részletesen bemutatja a vizsgálatokhoz 

alkalmazott berendezések működési elvét, az azokkal tör­
ténő munkavégzés körülményeit, a különböző módon előál­
lított fémporok fizikai vizsgálatára vonatkozó adatokat, 

kémiai viselkedésüket, a kapott kísérleti adatok általá­
nosításának lehetőségeit.

A vizsgált területre vonatkozó szakirodalom Jelen­
tős része szabadalom, ezért azok közvetlen felhasználá­
sa új eredmények nyeréséhez csak korlátozott mértékben 

volt használható. ííéhány kísérlet leírásában ©miatt olyan
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jelenségeket is tagiéin! kellett, melyek analóg folyama­
tok formájában részben ismertnek tűntek.

Az aluminium különböző célra történő felhasználása 

egyre nagyobb jelentőségű. A féaolurainium és ötvözetei 
fontosak a gépgyártás, a járműgyártás, villamos ée építő­
ipar számára. A fémfáliák egyre nagyobb fontosságú csoma­
golóanyagok. Az aluminium vegyülőtoi különleges tulajdon- 

cégű katalizátorként nyernek alkalmazást.
Az aluminium kémiai felhasználása során fontos nagy­

ipari feladat az aluainiuaalkll vegyületek előállítása, 

amely még ma ie szakaszos eljárással történik.
Az értekezés egyik célkitűzése volt az aluminium 

fómpcr előállítása elektromfgnesec és elektromos erósl- 

ós fémporlacstással. Az előállítás körülményeit úgy kel­
lett megválasztani, hogy a keletkező fémporok ne lépje­
nek reakcióba a levegő oxigénjével, és szennyezettségük 

az előállítás folyamán ne növekedjen.
Fontos feladatnak tekintettük, hogy az elektromos 

eróziós fémporlaeztáesal szerves folyadékfázieban elő­
állított fémporok koromszennyeződését megszüntessük* il­
letve megfelelő módot találjunk кorcmmentее fémporok elő­
állítására.

Az értekezés másik célja volt tanulmányozni az elekt­
romos eróziós porlasztással "in statu nascendi" képződő 

aluminium és más fémporok közvetlen kémiai reakcióit, alu­
minium és őnalkil vegyületek előállítása, valamint Wurts

...
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jellegű szintézisek megvalósítása céljából.
Célunk volt még nagyfelületű fémporck katalizátor­

ként történő előállítása is.
A különböző kémiai folyamatok intenzívvé tételére 

végzett vizsgálatok és eredmények szükségképpen részét 

képezik a Tanszék ezen a területen elért eredményeinek.
Az értekezésben érvényesül az a törekvés, hogy a 

kapott kísérleti eredmények és a végzett munka különvá­
lasztható legyen a korábbi eredményektől, amelyeket az 

értekezés teljességéhez szükséges volt megemlíteni.
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raméter nem változik. Egyidejűleg kettő, vagy több ke*n-
árbető el. Egyik komponens gőz, vagyponene porlasztó 

gás, amely a dinzpergőidet végai. A rés ős körróоporiasz-
tóval üzemi méretben lehet kémiai reakciókat ós porlasz-
tásos szárítást kivitolesni.

A forgólcefés filmreaktor /4/ törlősebessége 2500 

m/perc. Szert igen jó a disspergáló hatása. A kőszülék 

főleg üzemi miretben alkalmas homogén és heterogén fá­
zisú kémiai reakciók kivitelezésére folyamatos techno­
lógiával.

Elektromágneses fémporlasztásoal /5/ elektrolit,
láss érhető cl. A módszer-olvadék vagy Ívfény porli 

rcl mikron átmérőjű, szennyeződés nélküli fém, fémöt­
vözet vagy fémoxidpor állítható elő. A keletkezett fém- 

por azonnal kémiai reakcióba vihető, vagy megfelelő kö­
rülmények között hosszabb ideig tárolható.

Elektromos eréeisós porlasztással /6/ fémek és fél­
vezetők diezpergálása valósítható meg. A keletkezett 

fém, fémötvözet vagy fémoxidporok átmérője milimikron 

nagyságrendű* Hagy fajlagos felületük miatt azonnal ké­
miai reakcióba vihetők.

A fentamlitott porlasztási eljárások ujezerüek, il­
letve kémiai technológiai felhasználásuk módja uj. Mind­
ezek a kémiai reakciók folyamatos kivitelezését, a reak­
cióidő csökkentését, tehát a gazdaságosabb termelést te­
szik lehetővé.



g 
®

M
 

4
 

©
 

0
 

M
# 

^
 

©9
 

6
"Ö

3
■

;

í
4

, <-
H

ä
&

*

I
a

» 
«

3 
1

f
m

о
в»

m
 

ä
»
 

а
 

©
 

• 
©

И
I»

3
I' 

5 
I 

§
о;

 
в 

<%
 

а
р

 
О

ч 
Ö

• 
♦ 

Й»
 

, 
©

§ 
I 

й
ч 

5
►*

 
ч

N
©

И
С

а
ч

а
С

ю
м

 
©

1 
»

«♦
* 

er
f

t3
*

Я»
О

iS

I
Оч

к 
8 

&
03ч

Ч

i 
I 

8 
8 

£ 
£

О г I
 

8
н

S
1

Ш
 

■
I

9*
 

«+
N

i
оч

6
И

) 
Ч I

a
СЛ I

еь
к

С: ч
к*

г
N

a 
°

и
J?

a
I

I 
S

8
I 

sr 
a

i г «•
I

c
<+ 

es
©
 

©
E

О
•»

3
ю
 

H*

П
 
Í

1 
ff 

s 
i 

i 
*

£3
ч

I
N1

*©
<
 

©
 

«*
 

ю
 

©
 

a
©

 
N

 
©

C-
*. 

c+
 

©
 

©

s 
e 

^
©

в
11

 
g

m
 

m
s 

w
 

©
о 

о 
м

N
 

»
 

Ö
a

Сч
ф

в
1

I 
7

г



/
- ? «-

'

442 2

/ f 33

$ 7
5

I
>л<

6
2

44
5

V-

5

1. ábra. BlektrOTágncoes fémporlasztő 

berendezne elvi rajsa



*» fel *»

1. Féíaöaileáéket tartó edény,
2• Агаш bevezetésére szolgáló elektród
3. Pémümledék
4. Elektródokhoz vezetó kontaktus 

5* Vasmag
6. Mágneses tekercs
7. '.íágneskup

■t

8. A porlasztás iránya

Fémárét porlasztása eset ón Ívfényt kell létesít©*-
*

ni a porlasztandó elektródok között. Az elektródok Sss- 

ozeér intésekor az áram hatására Ívfény keletkezik, mely­
nek anyagát a mágneses tér kifújja. Ezután a fémrészecs­
kékre a Lorenz eró már nem hat és ballisztikusán foly­
tatják pályájukat, miközben fémgozállapotból féofüottó 

szilárdulnak.
A keletkezett fémpor szemesemérete annál kisebb*

1. / minél magasabb az Ívfény hőmérséklete
a/ azaz minél nagyobb az Ívfényben az áramoürü- 

aég és a feszliltségeaés, 

b/ minél Jobb az Ívfény elektromos vezetőké>ee- 

sége
с/ minél kisebb a túlhevítőit fómgőz fajhője

2. / minél nagyobb a mágneséé tér intenzitása
3. / minél nagyobb a porlasztás során használt védogáz

hőmérséklete
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4,/ minél kisebb a fémgőz koaguláló képessége.
Pémömledék már pori áss tható akkor is, ha 1 ram2 kö­

rüli keresztmeteseten 10 Amper áramot vezetnek 1000 Gauss 

térintenzitás mellett,
A porlasztóteret minden esetben fémlemezzel veszik 

körül védőgáz alkalmazása céljából, S célra пега mágne­
sezhető anyagokat alkalmaznak /vörösréz, aluminium/, 

Elektromos szigetelőként aluminiunoxidot, áramvezető 

segédanyagnak pedig lvezenet vagy wolframmot használ­
nak, A mágnest hűteni kell, A fémömledék a kiömlő ke­
resztmetszet állandósításával, a fémárét pedig az elo- 

tolő szerkezettel szabályozható.
Az előállított fórapor nagy fajlagos felületű, mé­

rete 1-300 p.* Levegőben porlasztva fémoxid, védőgáz al­
kalmazása esetén oxidraentes fémpor állítható elő. Két 
különböző minőségű fémelektród porlasztásakor fémötvö-

4

zetpor keletkezik,
A keletkezett fém, fémoxid, vagy ötvözetpor felhaszná­
lása igen sokrétű. Kis mennyiségű anyag porlasztásánál 
az Ívfény használata, nagyobb mennyiségnél az ömledék- 

ből való porlasztás gazdaságos.
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i*3. ££Q£Ás§L /6/

Az erősiős féj®porlasztás célja az ismert szikra- 

forgácsoló eljárásnál hulladékként keletkező fémporok 

előállítása.
Erősiós fómporlasztás akkor érhető el, ha a poriosz­

tandó fémből készült elektródokkal érintgetóosel elekt­
romos kontaktust létesítenek, miközben az áramkörbe oh- 

rnikus, kapacitlv vagy induktiv ellenállásokat kapcsolnak. 
Az elektródok érintkezésénél szikra keletkezik, amely­
nek hőmérséklete 5000 - 15000 C° /7/. üzen a hőmérsék­
leten az elektródokból kiolvadt fémrészecskék tulhevi- 

tett fésagőzsé alakulnak, és néhány mikroszekundum alatt 

lehűlve 5-10 ац átmérőjű fémporra esnek szét. légy-nyolc 

raikrofarados kondenzátor, 220 V váltófeszültség alkal­
msakor kb. 10'^ fóraforgácsszemcee keletkezik egy öss- 

szeérintéokor. ügy ozikrahelyes készülék 1 /UF kondenzá­
tor 220 V váltófeszültség alkalmazása mellett 0,5 - 1 g 

fáaport termel óránként.
A készülék aéretnagyitása tiz, majd eokazikrahe- 

lyes bevezetéshez vezetett.
A sokszikrahelyes készülék golyósmalómra emlékes­

tet. A szigetelőanyagból készült henger palástja 

tén lyukgatott, belsejében о poriaszfcandó fémből készült 

granulátumok varrnak elhelyezve. A henger két végén a
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Az erósióо malom méretnagyitáea úgy oldható meg, 
hogy a granulátum méret megtartása mellett a henger ke­
resztmetszetének növelésével arányosan as áramerősséget, 
hosszának növelésével pedig a feszültséget kell növelni, 

főbb optimalizáló berendezés párhuzamos beállításával 
üzemi termelés érhető el«

1.4« F&BPorok kémiai reakcióban való köz-

1.4.1. vurtz cg arts .jellegű reakciók

Wurtz aikil-j odidokat vagy bromidokat nátriummal 
roagáltatva szénhidrogént kapott /9/.

R-R ♦ 2M2 ПХ + 2Ü3

Fittig ezt az reakciót altotlhalogeald, arilhalogenid 

vegyes reakciójára terjesztette ki ДО/.

Лг—R + 2NaXAr-X + RX ♦ Ma

Az alkáli fémeket ma is kiterjedten alkalmazzák 

különböző vegyületek bhrtz szintézisére, de alig van 

irodalmi adat arra vonatkozóm, hogy vurtz jellegű szin­
tézist nem alkáli fémmel valósítanak meg.

Ezen a területen megemlítendő Wittig és Witt Д1/,
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okik bcnz í 1-kl orid о t fenil-litlumsml reagáltattak, mikös- 

ben benzil-litlum keletkezett, mely a változatlan benzil- 

kloricldal 1,2 dlfenllet<ánná al*ücult.

СбН5-СИг-С1 + Li-Cgtí^ c6k5ch2lí ♦ ci-c6h5

c^-ciig-bi ♦ gi-ch2-c6h5 C6H5-CH?-CH2-CgII5+ L1C1

Wialieenus halogénezett egyértákü savakból ezüsttel ali­
fás kétértékű savakat állított elő Д2/.

р.онг.сош

Cflg-CHg-COOH
2 Х-ОИд-СЯз-СООН -аь. * Agl

Ülraann nrilhologenideket réz jelenlétében kapcsolt ősz- 

szó 100-300 C°-on A3/.

АР—Х+.АГ—X —■ ДГ-АГ ♦ CuXg

X * I

Carlin és Foltz /14/ Lewin &q Cohen Д5/ Wurta jellegű 

reakciókat szintén réz jelenlétében valósítottak meg.
Az Alkalmazott Kémiai Intézetben ólomporral való- 

oitottak meg Wurfcz jellegű szintézist Д6/. Az eredmé­
nyek alapján célszerű, az eddig még nem alkalmazott fám- 

porok hurts jellegű szintézisekben való tanulmányozása.
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JLQP. Ala*.
180 C°

/31/Et-AlAlílj + CHgeCHg + ll2 3

Többláocnog goglcclóks

H2
1*/ Al + í't3Ál Ií*eAlH

Cv АО, 23, 30, 38, 40/

ezotíaKánérseklet*' '^3'^Et2AlI! + (Ш?аСН2

/20, 33/2,/ М0А1С1 * Na .-t-Al3

Ha /32/3./ BtgálCl + EtAlClg St-,Al3

Ömlesztve
vTdläöszT# /46/4*/ Ft2m + ЮС EWd3

5./ UálK4 + CTI2«CHp LlAlSt4
/21/

*- i t~AlLiAlEt^ +• A1C1 33

AlEt^Cl ,1 «leniét#И t A1C1 /45/1,/ Al+fítcl /J2, rginiciátor/
Na, 175 C°

/36, 39/2,/ Ai-ag »tv. + max Et?ÁlCl

EtgÁlCl /44/3./ Zn-Cu öfcv.+í;tl ée tBr 4 /101^

4./ EtX + Zn BtZnX
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5./ max + Aici3 stgAici

W 3 BtAlCljj 4бНа

/49/

/26/EtgAlCl

dg, Et Br» Wg Cffcffl«

EtgQ 100 atm,

220 C°

3./ Ю0Л1 4 68'tAlClg 4 32EtgAlCl -^Ш-»-4б5 btAlClg /48/

EtAlClg /24» 25/1./ Al 4 ItCl gáz

EtAlClg /47/2m/ Al-iag üfcV. 4 AlClj

SS3AL аШШМшьШ&ШШ&ш! /»/
100 rész Ät20 és 10 rész Etytt-ból készült elektrolitban 

30 C°-on 12 V /0,7 ша/сш2/ mellett sz aluminium kátéd kö­
zelében Kg és Cgfí^ folyamatosan rezet be, Így a platina 

ónodnál AlEt3 képződik és oldódik az elektrolitban, amely- 

lyel együtt folyamatosan elvezethető.
Az említett eljárások legnagyobb hátránya a szaká­

giéi el о körülmé- 

nyek között történik, a reakció vagy be sem indul vary 

félúton leáll•
Az ItjAl előállítása során ajat csak újszerű eljá­

rástechnika hozhat» amely ozidmentes aluminiumport képes 

folyamatosan előállítani és azonnal kémiai reakcióba
vinni.

szoseág* Ka a reakció beindítása nőm

*u..
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szintézisével 160-180 C°-on állított elő ónalkil vegytile- 

tet. Szintén Pronkland említi, hogy ugyanaz a reakció 

20-50 C°-on is lőj átszedik napfény katalízis hatásaira* 

Legújabban ez a szintézis újra előtérbe került, réz 

katalizátorral* A finoman elosztott fémkatalizátor je­
lenlétében oldószerként butanol, észter és glükol éter 

a legalkalmasabb* Gyakran keletkeznek nelléktérmékék. A 

reakció mechanizmusa igen bonyolult.

Ъ/ 2RX + Sn ♦ 2Ea HgSnClg ♦ 2NaCl /56/

1852-ben G, Löv/iß Ón-nátrium ötvözettel állította elő 

az RgSnClg-t, amely R^SnX ée RBnXyoal volt szennyezve*

0/ 2M ♦ sn JfliatobaJtoűUteaafc. R2an*2 /57/
Az RgSnX2 technikai méretben 1962-ig kizárólag Gringard 

öljórással készült, ún-propil,-butil,-oktil,-fenil szár­
mazékokat állítottak elő 2000 liter körüli térfogatú 

üvegedényben, mivel a fónmyomok inhibitorként viselked­
nek a reakcióban. A technikai előállítások az előzőleg 

felsorolt laboratóriumi méretű kísérleteket nagyban is­
métlik meg.

Kísérleteim során közvetlen szintézissel állított 

elő ónalkil vegyületet.
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11*5* Előtanulmány fémkatalizátorok előállításához

A fémpor keletkezésének körülménye az erósiÓB porlasztás 

során»
As 5000 - 15000 C° hőmérsékletű mikroezkópikUB szik- 

ratérfogatú elektromos ív, néhány mikroszekimdum alatt 

hül le és kiválik belől о az 5 - 10 rajn méretű fémpor.
A módszer nyújtotta lehetőségek*

Krósiós porlasztással fém, félvezető. Illetve min­
den elektromos vezető forgácsolható, olvadáspontjától 
függetlenül. A termelt anyagmennyiséget a ezikrahely áram 

és feszültség adatához tartozó Joule féle hő, a forgácso­
landó fémek fajhője, olvadáspontja, forráspontja defini­
álja.

a. / A porlasztásnál ha a két elektród azonos fém­
ből készült egykomponensü fémpor állítható elő, 

pl.* VI, Си, Со.
b. / Ha a két elektród kétféle elemi fémből készült

fémötvösetpor, internetallikus vegyűlet vagy 

keverékfdapoг állítható elő a két fém egyiaás- 

hoz viszonyított atoraátraérőjétől, elektronega- 

tlvitáoátől és elektronkonceiitrációjátél füg­
gően /58/.
A két fém statisztikusan értelmezett százalé­
kos öeezetétele attól függ, hogy melyik fém van 

onádnak, vagy kátédnak kapcsolva, illetve
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c"yen vagy váltóáramot használunk.

Váskatalizátorok hagyományos előállítása /59/t

Vázkatalisátorok klasszikus előállításánál kát fém- 

komponensből Analitikuson aktiv ás inaktiv/ ötvösetet 

készítenek, összetörik és megfelelő oldószerrel legtöbb­
ször lúggal* az inaktiv komponenst részben vagy teljesen 

kioldják. Az Így előállított vázkatolisátorok kataliti­
kus tulajdonságai az előállítás módjától és az alkalma­
zott utókezeléstől függnek.

Vázkatalizátorok előállítása elektromos erózióval*

A klasszikus módszerhez képest változik a katalizá­
tor előállításának körülménye, mivel munkafolyadékként 
használható szerves folyadék, mely nem lép reakcióba a 

fémporral* de víz is alkalmas, ha nem reagál a kataliti­
kuson aktiv fémmel. Az adott katalizátor kétféle munka- 

folyadékban is előállítható» igy a keletkezett katalizá­
torok nem azonos katalitikus tulajdonságot mutatnak. Az 

előállítástól függően az utókezelés is változik.

Fémoxid katalizátor előállításai

Egy vagy kétféle elemi fémet oxigénbe dús környezet­
ben porlasztva fémoxidok nyerhetők, melyek szintén hasz­
nálhatok katalizátorként.
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MÓDSZEREKII. ALKALMAZÓT!

A fémporok készítésére as Intéseiben kidolgozott 

kétféle mód0sert alkalmaztam*
1*/ elektromágneses fém pori ászt ást /5/
2#/ elektromos eróziós fémporlasztáet /6/

A két eljárás lehetőséget nyújt meghatározott méretű, 
jól definiált fénporok készítésére#

II.1# áágneses femporlaoztó berondozós /2а és 2b ábra/

A védőgáz utjai a védőgázt Д9/ bombából a /20/ tü- 

szelepen engedik ki a /21/ víztelenítőnj a /22/ oxigén- 

mentésit ón át az alumíniumból készült, peresiezett dara­
bokból álló szerelvénybe /2/, melyben az elektromágn 

see porlasztó berendezés működik.
Ezután a védőgáz az üvegfeltétbe jut /13/, ahonnan 

az oxigén kiöblítése után a /15/ csapon keresztül a 

badba távozik* A csap elzárása esetén а ДЗ/ feltéten 

át a /16/ hűtőn és а Д8/ csővön halad keresztül és a 

ezivópalack után a gázmosón távozik.
A fémet drót formájában a /23/ 

kerékről indítjuk# A porlasztással egyidőben a /14/ töl­
csérből szerves halogénv©gyűletet engednek а Д5/ csapon 

át a feltétbe# A folyadék és a fémpor kiindulóanyagok a 

ДТ/ temperáltfalu üvegesávezetőkben reagálnak# Ä folyé-
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II.2, Elektromos erosióe fémporlnagtő berendelés

a*/ Fémpor előállítás folyadék fázisban,
A lombikban található a munkafolyadék* amelybe a 

forgácsolandó fámból készült elektródák merülnek. A por­
lasztást folyadék fázisban végezzük /3. ábra/, de az 

elektródokat ellepi a munkafolyadék és a visszafolyós 

hűtőnek nincs szerepe,
b./ Fémpor előállítása - in statu rascendi - kémiai 

reakcióba vitele gőzfásisban /3. ábra/.
A készüléket én terveztem, állítottam össze és pró­

báltam ki először,
A /6/ háromnyalcu lombikban található a munkafolya­

dék vagy a reagens* vagy oldata és a forgácsolandó fém­
ből készült két elektród, amely közül az egyik álló, a 

másik vibrátorral mozgatott. Az /5/ elektródhoz az elekt­
romos áramot néhány raikrofaradoe kondenzátoron /10/ át a 

/9/ helyen vezettem, A vibrátor /1/ szára /3/ szigetelve 

van /2/ helyen a vibr 'történttől és gumidugó közvetíté­
sével a lombik belsejébe nyúlik. A lombik harmadik nya­
kához visssafolyós hűtő csatlakozik /8/. A lombik tar­
talmát elektromoo fűtőtesttel melegítettem addig, mig a 

keletkezett gőz szintje a visszafolyó© hütő feléig ért.
Az (Svatosság azért volt szükséges, mert a lombikban levő 

levegő oxigénje a szerves gőz anyagával robbanoelegyet 

képez, A porlasztást g zfásisban végeztem.
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= vagy
220 V~

/

Fémpor előállítása elektromos éréóléval 
gozfaziebon /egy ezikrohelyos készülék/*
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11*3* Д porlasztott fémek

A felhasznált fémeket /aluminium, kadmium, magné- 

slum, réz, cink, élőm, ón, vas, bizraut/ a Gyógyszer­
alapanyag Készletező Vállalat purisoimum granulátum tele­
mé kei, amelyekből összeolvasztással egyenként elektró­
dokat készítettem*

A fémek póriasatásánál keletkezett fémporok mérete 

20 millimikrontói - 60 millirriistron mérettartományba esett* 

A keletkezett fénmor méretét és nagy aktiv felületét jól 

mutatják az elektronmikroszkóp felvételek*

Az alkalma- Az alkalma- 
Fém zott mun- zott konden- 2Я*" 

vegyjele kafolya- zátor kapa- 
dók oltása

Äbra
száma

4»ábra Al 

5#ábra Mg 

6,ábra Pb

petróleum 16 ,uF 53500:1

petróleum 24 aíF 92160:1

petróioum 4 ;uF 30100:1
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11*4.

1/ Kt il klór Id - p.s. Aiennal/
2/ Etilbromid - p.a. /Reanál/
3/ Hiároxi1 aninhidrо kl о rid - / p.a. /Re anal/ 

4/ nikkel kl oritt - p.a. /Reanal/
5/ Anizaőaiuahidroxid-pusiae imim A »legal/
6/ cc. kénsav - p.a, АПЩ Laborchem Apolda/ 

7/ aeetilklorid - p.a. Ateanal/

И.5. As alkalmazott analitikai Tidde к-erek leírása

5*1* A dlacetll gravimetriás meghatározása

150 ml Erlenraeyer lombikba 50 ml vizet, 2 ml 20 

os hldroxilaminhidroklorid oldatot és j ml 10 %-os 

H1C12 oldatot teszünk és lehűtjük 0 C°-ra. Kb. 0,05 g 

dlaeetllt tiszta csiszolatos mérőedénybe mérünk és éter­
ben -10 C°-ra hittünk. A hideg anyagba gyorsan bebntjük 

a 0 C°-os oldatot. Azonnal gumi dugóval zárjuk. Óvato­
san üsnzerázzuk ős még egy percig hiitjük. Adunk hozzá 

0 C° hőmérsékletű a mőniura hidroxid oldatot, mig az 

ammónia szaga gyengén érezhetővé válik. Tiz percig szo­
bahőmérsékleten, majd vízfürdőn 100 C°-on másfél óráig 

állni hagyjuk. lomét egy érahosszáig jégben hütjük. 

Lemért szűrőn szűrjük száz ml 0 C°-os vízzel jól át­
mossuk, majd 110-120 C°-on 1 óráig szárítjuk, majd 

mérjük.
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OMI^közeg
6ШдС1 ++ 4Ш20Й.НС1 + тсх2 4

CH-J-Cx .,-0 0-IíaC-CH3
\ /

Ni* .»
+ 4H20

Л-. .«
' lí.C-CH3í

0П

5.2. AiuajniaaaiaisK, jiteiaígiíaüaiaáaait ОашДшиа-
сИшавбаУсаейва
nitrogénnel kiöblített edénybe 1-2 ml szárított 

heptánt vagy benzint töltünk. Bemérünk 0,5 ml alumí­
niumaikul, melyet abszolút alkohol óvatos adagolásá­
val elbontunk, A keletkezett fehér kocsonyás csapadé­
kot híg kénsavban feloldjuk, az oldatot raérolombikban 

desztillált vízzel 100 ml-re hígítjuk. Ebből a törzs- 

oldatból 10-10 ml-t titrálő lombikba mérünk, fenolf- 

taloin indikátor jelenlétében 0,1 n nátrium-bidroxid- 

dal semlegesítjük, majd 0,1 n HCl-val gyengén savasra 

állítjuk be, 20 ml 0,1 n Konmlexon III oldatot adunk 

hozzá és három percig forraljuk. Lehűlés után pufféi­
ként 1 g hexametilén-tetraraint adunk hozzá és 1 g
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xilenol-nartmce indikátort /1 g xilenoX-narancs és 

50 g káliumklorld szilárd keveréke/. A Komplexon 

III felesleget 0,1 n ZnSQ^ oldattal titráljuk vissza, 

mig az indikátor színe sárgából lilába csap át. /1 ml 
0,1 n Komplexon III oldat 2,7 rag alumíniumot aér./

Oravimetrikue- ónaeghatározás ónál kilhil old vegytllet ékből

A mintából az átalakulatlan alkilhalogént 100 C°-on 

elűzzük, majd egy óra hosszat ugyanezen a hőmérsékleten 

tartjuk. Kvarctégelybej 0,2-0,4 g anyagot ballonkival 
vagy coe»pentövei bemérünk és az organo kötést húsz 

csepp kénsavval elroncsoljuk. A kénsavat óvatosan el­
füstöljük és a maradékot 600 C°-on óndtoxiddá alakít­
juk, Az őndioxidot mérjük.

Számítás:

MJ t № * wx t XSn°2 K2SnX2

% * 100 -4-
*2

« a mért Sn02 súlya g-ban 

W2 ■ az analizálandó minta súlya g-ban 

X * a Wj-nok megfelelő ónalkil-haloid g-ban.
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*in. KisEHinn

Ш.1. Klaórlstok mágneses f óamorlaagtóval

A fémporlacztó beállítása as egyenletes telelésre
/2.ábra/

Kísérletünk célja as volt, hogy a fémporlasztót 

beállítsuk as egyenletes termelésre, majd a keletke­
zett fImport kémiai reakcióba vigyük.

A fémporlasztót a Kőbányai Könnyűfémmű számára 

állítottuk be, ezért részletesen foglalkoztunk a fém- 

porlasztás minden egyes mozzanatával, a ./elhasznált 

szerkezeti anyagokkal és minim apró fogást megemlí­
tünk, hogy a készüléket mint «know-how«-t adjuk át az 

©miitett gyárnak,
A kísérletek során 3 mm átmérőjű aluminiumdrótot 

porlasztóttünk. Igen fontos a felhasznált drót törés- 

mentessége, egyenessége, ellenkező esetben ugyanis nem 

egyenletes a árét előrehaladása és a keletkezett por 

heterodiszperz less. A jé elektromos vezetés miatt 

elektromos csúszó érintkezővel kellett a drótkötelet 

tartó kerékagy forgó x’éssét ellátni. Is az első hely, 

ahol a drót áramot kapott.
A drót adagolása a kerék lassú forgatásával tör­

tént, A drót továbbhaladását egy gumikerék és egy
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fogaskerék segítette elő, ^melyek egymásnak voltak fe­
ss itve 'és erőteljesen tolták a drótot egy kerámia csövön
át a porlasztó térbe, A fogaskerék a második hely, ahol

*

a drót áramot kapott, A fogaskerék alminiumből készült, 

hogy szikra ecetén ne szennyezze a .fémpor végterméket,
Л kerámiacső belső átmérője, csak 10 %-kal volt 

nagyobb a fémárét átmérőjénél, mert árammegszaka&áe 

esetén az Ívfény melletti drétszakaesbél nagyobb fém­
darabok io lehullanak, ugyanis a fém hőmérséklete közel 
áll az olvadáspont hőmérsékletéhez,

A kísérletek során nitrogén tédőgáai alkalmaztunk,
A nitrogént elhatároló teret úgy képeztük ki, hogy az 

kizárólag a drót és e kerámiacső közötti téren ót tá­
vozhatott, 1-3 ezred atmoszféra nitrogén túlnyomásnál 
olyan sebességű a távozása, hogy ellenáramba a rendszer 

oxigént nem kapott,
A porlasztásnál használt Ívfény áramerőssége 250-500 A 

egyenáram a feszültsége pedig 50 V volt. Az elektro­
mágnes adatait 20 A és 24 V, térerőssége 2000-2500 Gauss, 

A készülék bekapcsolásánál a sorrend a következőt 

először az elektromágnest, majd a porlasztandó drótot 

helyeztük feszültség alá, Végül a drótadagoló berende­
zést indítottuk el, A porlasztó teljesítménye 19 m/óra 

volt.
A keletkezett fémport paraffinolajba gyűjtöttük 

össze, úgy hogy a nitrogént elhatároló doboz alja bu-
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várharaugkónt merült a poraffiooe edénybe, A paraffines 

edény közepe mélyre volt kiképezve, hogy a lehulló fém- 

por ne kúposodjón a paraffines!at fölé, mely a készülék
é

kinyitásakor oxigén jelenlétében robbanáshoz vezethet. 

Az izzó szemcsék nem szenesitetfcék el a paraffinulaj at9 

mert nagy sebességgel érkeztek és csak lassan fékeződ­
tek le.

A keletkezett fámpor egy részét elküldtük a Kőbá­
nyai Könnyüfémmímek, illetve a Műanyagipari Kutató In­
tézetnek kísérleti anyagként.

• •*

•в

A



7* ábra
Mágneses porlasztással előállított alu-

miniumpor
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toáanoses fámpoglnsgtáspal előállított fogakor kémiai
reakcióban való felhasználása

A kísérletet a 2• ébrén létható készülékben vite- 

leatUk ki. A keletkezett fémpor azonnal reagált a fo­
lyamatosan adagolt etllbromiddal. A reakció végtermé­
két a Műanyagipari Kutató Intézet-he* küldtük, ahol 
kvalitatívon mutatták ki a /EtAlBr^/ /BtgAJM/ jelen­
létét.

III.2« Kísérletek eróelóg f&arorlnrztóvpl

II 1.2.1. Kísérletek kor őriben tco fóronorok előállítására

Az elektromos erósióe fémporlasztáesal történő 

oxidraentes fémpor előállításához a fémperiásztást mun­
kafolyadékban kall végezni. Folyadék fázisban azonban 

8 féraforgácaolás során a szerves munkafolyadék krak­
kói -5dí к és finomeloozlásu korom keletkezik.

A korom keletkezését a következő módon akadályoz­
tam meg.

1./ Desztillált vizbon végezve a féraporlasztást 

korom nem keletkezik. íillimikronos méretekben azonban 

néhány fém pora bidrolisál*
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Különböző f<5m@k hidrolízis sebessége desz­
tillált vízben

Szemcseméret Hidrolízis
idejeVegyjel m

Al, % 20-30 3 nap

Sn, Cd, Sn 
Pb, Fo, Bi 6-8 nap20-30

211, W Си, Со 20-30 Яеш változnak

A táblázatbél látható, hogy a Hi, W, Си, Со desz­
tillált víz alatt eltőálllthatóki

2, / A kísérletet /3/ ábrán látható készülékben vé­
geztem gozfázisban agy, hogy 100 ml petróleum egy részét 

gőzzé alakítottam. Oxigén mentes fémpor előállítása cél­
jából, a ffaforgácsaiésát csak akkor kezdtem el, amikor 

a gőzszint a visszafolyős hütő félmagasságálg ért.
A kísérletet Zn, Cd, Sn, Pb, Fe, Bi, Al, Mg fémekkel vé­
geztem. Korom egyetlen esetben sem keletkezett.

3. / A teljesség kedvéért említem, hogy inert gázban 

vagy vákuumban végezve a porlasztás koromnentes, oxigén­
menten fémpor állítható elő.

A fent említett módszerek közül a vákuumba való fémpor- 

1osztás nem biztonságos, az inert gázba való fómporlasz- 

tás, az inert gáz oxigén szennyeződése miatt nem
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ságos, A desztillált vízben void porlasztás csak néhány 

fém esetében vezet eredményhez /fii, W, Cu, Go/. Ezért a 

legeredményesebb és laboratóriumban könnyedén kivitelez- 

hété módszer a munkafolyadék vagy reakciépartner gézé­
ben történő féaporlasztás.

111,2.2. "J.n Jgtat-U JUmmUl fémpprok alkalmazása Hurts

ДдШдОаЗдМишва.,
Különböző fémek porait elektromos erőslóval állí­

tottam elő desztillált viz alatt, hogy tanulmányoz las- 

sam a vízzel történő kémiai reakcióikat képződésük kö­
rülményei között /60/.

Kísérleti eredmények
Különböző ezemeseméretü fémporok hidrolízisének 

vizsgálata során megállapítottam, hogy a szemeseméret
csökkenésével arányosan nő a hidrolízis sebessége és
olyan fémporok is agresszívakká válnak vízzel szemben, 
amelyeknél normál körülmények között kölcsönhatás nem 

mutatható ki. Az I. táblázat foglalja össze a vizsgált 

főmporok hidrolízisének relativ sebességi értékeit.
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és a fémre számolt ?f~os átalakulását*

A. j^aáÉJM&.fct m J№s№m&~ssML
fértem a férnelektrédok fogyását.
Gravimetriásán meghatároztam a keletkezett diacetilt, 

nikkeldimetilglioxim formájában. A mért csapadékot át­
számoltam diacetilre, majd a diacetil keletkezéséhez 

szükséges fém mennyiségét számolt ki. Végül az igy 

kapott fém gramjait a Villában fogyott fém százalékában
fejeztem ki.

/

i'

i
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III. 2,3, !^E^2jJ^2EUlMll|tdSä

Л reakciókat hidegen, folyadék fázisban végestől 

a 3* ábrán levő készülékben. A porlasztás során a kon­

denzátor kapacitás 4 uF, a feszültség pedig 220 V volt.

Е1вб kísérlet

20 ml hideg etilbromidban 0,4850 g alumíniumot for­
gácsoltuk. A keletkezett ©legyet leszűrtem és a szürlet- 

ben levő alukiniomalkil alumiaiűrtartalmát komplexemét~ 

riásaa határozták meg a áiianyagipari Kutató Intézet Fo- 

liolefin osztályán.
A fémre számúit átalakulás 08 % volt.

áásodik kísérlet

40 ml hideg otilbromidban 0,498 g alumíniumot for­
gácsoltam, Az előbbiekkel azonos módon határozták meg a 

ezürlet aluminium tartalmát. A fémre számolt átalakulás 

76 $ volt.
A porlasztás során az első aktiv fémporszemcsék az 

otilbromidban ezennyeződéвként található viz- és oxigén­
nel reagáltak, fíz az oka a viszonylag alacsony kiterme­
lési %-nafc az első kisérletnél.

A második kísérletnél a kétszeres mennyiségű etll- 

brotaid viz és oxigénmentesitéeéro több fémpor használó­
dott el, mint az első esetében.
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Kísérletem célja az volt, hogy előállitható-e a 

iítAlBi^# K'tgAlBr közvetlen esintézlooel, aktivátor hasz­
nálata nélkül. Horn volt célom nagy koncentráció eléré­
se és az előállítás folyamatának optimalizálása, a 

gyület veszélyessége és tárolhatnilansága miatt.

XXX* 2*4« úmlkil ve<nrületek készítése 

Kísérleteim során RgSnXg direkt szintézisét 

akartam megvalósítani, ezért butilhaloidck gőzébe nagy
fajlagos felületű ónport juttattam erosióö fémporlasz­
tással.

A szintézis megvalósulását kétféle hatás együttes 

eredményétől vártam.
1. / A nagy fajlagos felületi! fempor keletkezése 

pillanatában reakcióba léphet, anélkül, hogy anyagában 

vagy felületén szennyeződne.
2. / Az elektromos érésiét ki3érő fényjelenség, fő­

leg a rövidebb hullámhosszú fénysugarakat tartalaiazzo. 

Így a kívánt ónergano ve -yület keletkezését elősegítheti. 

/Az előállítási folyamatot kisérő ultraibolya fény ka­
talizáló hatását Franklin említi 1049-ben./ /54/

:as~
30 ml forrásban levő butilklorid gőzébe ónt szikrai- 

forgács oltam /3. ábra/ 4 UP kondenzátor alkalmazásával.
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Az ón elektromos forgácsolásával keletkezett mu-nos nagy­
ságú fámpor mellett .jelentős mennyiséiül éntöredék került 

az elegybe a vibrátoros áramozaggatás miatt, így az 

elektródok valódi fogyása nőm volt megállapítható, Te­
hát az eredmények értékelésénél a fémre számolt száza­
lékos átalakulásnak nem volt reális alapja,

A forgácsolás eredményeként kapott reakeióelegyet 
lehűtöttan leszűrtem, majd gravlrne trikusan meghatároz­
tam, a szűriet óndioxid tartalmát. Az elegy SnÜg tart sa­
me 0,0267 g volt, 

lomnak fölei meg.
ily 2,12 &-oe ónalkil vegyülettarta-

Шм*Шс kísérlet

30 ml forrásban levő butilbromid gőzében az alőzőek-
a kísérletet. Azkel azonos körülmények között végezt- 

elegy SnOg tartalma 0,0273 g volt, amoly 2,47 ‘Д-ое őn- 

organo vegyülőt tartalomnak felel meg.
о

Hamadlk kísérlet

Forrásban levő butilbromid gőzébe jód kristályokat 

is tettem a reakció beindításának gyorsítására* Az elegy 

SnOg tartalma 0,0291 g volt, amely 2,55 ká-os ónorgano 

gyülettartaloanak felel meg,
A három kísérlet azt bizonyította, hogy a Gl, Br, I 

alkilhalóid sorrendben a reakciók előnyösebb kitermelést 

eredményeznek.
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A keletkezett onalkil vegytllet alkilálási fokát nem 

tudtam megállapítani. Annyi azonban Így 1b megállapítha­
tó, hogy a kísérleteknél használt módszer alkalmas ón- 

alkil kötés kialakítására*

ШШ£т!тМ
A kísérletek eredményeként kapott elegyek gázkroma-

t mutatta, hogy az első reakció 

során az oldat 0,1 %, a második reakció során 0,21 %$ & 

harmadik reakció folyamán 0,5 55-ban tartalmaztak az ol­
datok n-oktánt.

tográfiáa vizsgálata

III.2.5* Különböző féamorok előállítása

Fómnorok előállítása petróleum rögében /3•ábra/

Minden egyes fémből elektródokat készítettem. A
és forraltam. A fém-lombikba 50 ml petróleumot tett 

porlasztást gőzfázisban végestem. A kondenzátor kapa­
citás 4 uP, a feszültség 220 V volt.
Az előállított fémporok* aluminiumpor

ólompor
magnéziumpor'
rézpor
nikkelpor.

A fémporokat méretük tanulmányozása céljából állítottam 

elő, az elektronmikroszkóp felvételen mért adatok azt
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mutatok, hogy 4 fxF kondenzátor alkalmazása esetefn a 

keletkezett fémporok átlagmérete 20-30 mц tartományba 

ősnek.

A porias»tánt egy pohár hideg desztillált vízben vé­
geztem, úgy hogy az elektródokat a via alá merítettem. A 

kondenzátor kapacitása 4 és 40 Jüí;‘ volt. nymodon előál­
lítottam Al, Ug, Zn, Cd, Sn, Pb, Pe, Bi, Hi, W, Си, Со 

fémporokat. A kisérlet célja a fémporok hidrolízis sebes­
ségének megállapltásQ volt /60/.

F<Smütvazet»orok alőálUtása

1. / Korábbi kísérletet reprodukálva /61/ nikkel- 

aluainium b'tvösetport állítottam elő petróleum Pólyá­
dé kfázieban 4 /üP kondenzátor kapacitás használatával. A 

keletkezett féiaötvözet port vizbe átmosva hidrogén fej­
lődése közben az aluminium alumlniumhidroxiddá alakult* 

Az igy előállított Ranay-nikkel katalitikusán aktiv, és 

nem tartalmazott lúg szennyeződést.
2. / A további kísérleteknél a katalitikuson inaktiv

, az elő­
zőkkel azonos körülmények között. A Zn, Sn, Pb fémporo­
kat az előzőkhöz hasonlóan vizbe való átmosással távo­
lítottam el.

aluminium helyett Zn, Sn, Pb fémeket használt
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3./ A 2* pont alatt 1 evő kísérleteket magiamétei­
tern úgy, hogy a fémporolőállltást hideg desztillált via 

alatt végeztem*

A 2# és 3. pont alatti kísérleteket összehasonlltva, a
*• <*

2, esetben pl* Ш~Zn vegyes forgácsolásából petróleum- 

ImÉ Hl/ün ötvözet por, a 3. esetben Tíi/йп/^п (05!) g kelet­
kezett. Amikor a 2* esetben keletkezett Hi-£n ötvözet- 

port visbe mostam át néhány nap alatt ?í±/7,n/?.n (CH) g-4á 

alakult* i 2. és 3. esetben keletkezett Hi/£n/fcn(OH) 2 

szerkezete azon an nem azonos, mert különbözőek voltak 

az előállítás körfilmé nyel /gondoljunk a petróleum és a 

viz fajhéjében, hőve zetoképesоégébon és más fizikai ál­
landóban meglövő különbségekre/ és az utókezelés mód­
ja is*

4*/ A 2* és 3* pont alatt előállított és utőkezelt 

fémötvözetporokat 5 %-os Nádi oldattal kezeltem a Zn/CH/g, 
РЪ/ОН/g, Sn/OII/g eltávolítása céljából nátriumainkat, 

nátriumni urnát éa nátriumatannát alakban* az igy kelet­
kezett többféle Hi, egyenként különböző azebeseméretü, 
nagy fajlagos felületű éa katalitikusán aktiv*

A kísérletek áttekinthetőségét segíti elő a XII. táb- 

lázat, amely a többféle szerkezetű Bl-katalizátor előál­
lítás körülményeit és utókezeléseit tartalmazza*

1кзоа
/

? о <•



Ill* táblásat
Különbbső oserkesetü nikkel katalisátorporok előállítása

Itmkafolyadékt petróleum MunkafolyadékI des»t*via
Katíilft'i«-
kusan inak­
tiv fémek

£n PbSn PbZn Sn

Porlasztás
utánm/zn Ni /Sn Ki/Pb КМИЦ m/znftnl'M, *±ЛМЬШШ

*' vfsSS ke—
• А’-пДп (01 íj, i/íM/Гп (ü»}, Ki/Pb/Pb (0I^ aelér: u-

tán
vn
о
*5;>огГ' чмГ;Р ~

or ke:: elés H1/2&
után 

m/zn m/n?ííi/Srf Ki/Pb*Ili/krf

< « caak nyomokban található
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É R T ! К E I I S SERBD«ÉI?EKгг.

ГГ. 1. vár;neses ég erósiés fénmorl aggták Ö?caehd30ttlitása

•indkét porlasztó öliárassal igen nagy finomságú 

és felületű fémpor állítható elő, azonban a kapott ré­
szecskék mérete különböző* A mágneses módszerrel 10 mik­
ron, érésiéoeal 10 mlllimikron nagyságrendű fémpor ké­
szíthető, moly lineális móré fcben ezerszeres, térfogat és 

sulymáretbcn ezerraillioszoros különbséget jelent* А meny- 

nyiségl változások növekedése minőségi változást eredmé­
nyez, ami a nagyobb reakcióképességben nyulvánul meg.

Különbség van az előállított fémporok tisztaságá­
ban is, A mágneses fémporlasztásnál ömledékből történő 

porlasztás esetén a fém m olvasztó tégely falától ozeny- 

nyasódhet, ívfényéé porlasztásnál a szennyezettség növe­
kedése kisebb mértékű, mint az előzőnél.

Az erósiós porlasztásnál a fémtisztaság nem válto­
zik a diszpergálás során,

A két porlasztó berendezés által termőit űiemiyieé- 

golc nagyban különböznek, A mágneses porlasztónk telje­
sítménye 242 g/óra aluminiuapor, aig az oróoiós porlasz­
tónké egy szikrahely esetén 0,5-1 g/óra, sokszíkrahe- 

lyes készüléké 50 - 100 g/óra a kondenzátor kapacitásá­
tól függően.
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^•2. bíborátorluml kószáiékok tervezése ég aeirreaóBitáaa

A kísérleteink eredményeként véglegesen kislakait 

az egyssikrahelyes fóaporelőálli té berendezés, mely fo­
lyadék- és gőzfázloban egyaránt működtethető* A munkafo­
lyadék vagy reakciópartner gőzében történő fémpor elő­
állítás jelent uj eljárástechnikát. A solmzikrahelyes mód­
osért tökéletesítve olyan kéozülékot terveztünk, amely 

nagymennyiségű fémpor előállítására alkalmas.
1» a konstrukció kizárja a forgácsolandó fém idegen fém­
mel történő szennyezését, mivel a fémpor keletkezésének 

helyén minden alkatrész a forgácsolandó fémből készült 

/9. ábra/. A készüléket a Kőbányai Könnyűfémmű vitelezi 
ki alualniumpor előállítása céljából.

A keletkező fémpor azonnali felhasználására szolgá­
ló berendezést terveztünk, amely főleg fémalkil vegyül©- 

tele folyamatos előállítására alkalmas ДО.ábra/.
A 9* ábrán lévő összeállítási rajzot a Kőbányai 

Könnyűfémmű számára készítettük adatszolgáltatás cél­
jából.

A készülék néhány fontosabb alkatrésze a következő 

1,2./ Fémlemez, amely az erésiós berendezést trtja
CEJOZe.

3,4./ Csavarok 

5/ Bilincs

6. / Kerámia henger
7. / Aluminium vagy kerámia tömbök 

8,9./ A berendezést forgató tengely
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10. ábra

Fámalkil vegyületek folyamatom előállítására 
ssiol$álő készülék
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10. ábra szám magyarázata«

A /6/ tengelyen elektromosan szigetelt, a paláét 

mentén lyuggatott forgó henger van; benne a ozikrafor- 

gácsolando fémből granulátumok és két végén elektródok 

А/ találhatók. A tartók /4/ én /3/ csapágyakon az elekt­
romos kontaktust is biztosítják. Az áram keresztülhalad a 

granulátumokon, egy primer tokercoen /30/* a /29/ konden­
zátoron, végül 220 voltos áramkörbe jut. A 220 voltos te­
kercsbe glimm lámpa /32/ van kötve. A /19/ fűtőtest a mun­
kafolyadékot vagy a reakciópartnert melegíti, amely gőz 

állapotban jut a /10/ /11/ reakciótérbe. Kémlel reakció
ly a /11/ szedő­

be ;yülik össze. A /14/ lombik hőmérséklete kisebb mint 
a /17/ lombik f2 hőmérséklete.

A /11/ lombikon osapceonk /18/ található a végtermék 

folyamatos eltávolítására. A fölös gőz a visszüfolyós 

hűtőben /24/ lecsapódva a /21/ csövön folyik vissza a A4/ 

lombikba. A vioszafolyós hűtőhöz csatlakozó csap /26/ a 

nyomás kiegyenlítésére szolgál* A készülék kőt átellenes 

csappal öblíthető* pl.« Дб/ A3/ csapok*

esetén féemlkil vegyület keletkezik,
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#
IV.4* KSavetlen szintézisek lehetősödének ipari je­

lentősébe

A dolgozatban ismertetett kétféle fémporlasztó 

módszer kémiai technológiába történő beépítése nemcsak 

előny, hanem szükoégezarü is. A keletkezett nagy faj­
lagos felületű fémporok ugyanis igen érzékenyek, 
felelő tárolásuk során is veszítenek reaktivitásukból.
A féiapor keletkezés pillanatában történő reakcióba 

vitel, о parányi faáratok miatt kvantitatív felhaszná­
lást Ígér, a fámalkil vegyületek keletkezése tehát 

egyenletes* A reakciópartner folyamatos adagolása és 

a keletkezett termék folyamatos elvezetése biztosítja 

a folyamatos kémiai technológiát*
A fémalkil vegyületeket hazánkban ma is szakaszos 

módszerrel állítják elő, amelynek folyamatősitása ne­
hézkes. Kizárólag alapvetően uj technológia hozhat ered­
mény I, ez esetben a fémeknek porlasztással történő ap­
rítása.

g~

IV,4.1* ró^alkil-haloidok eleál lit-tsa

а./
Az aluminium alkil-haloidok előállítására több el­

járás is »eretes az irodalomban, izek az eljárások álta­
lában bonyolultak, mivel a reakció partnerként szerep­
lő aluminium aprítása során oxidálódik, melyet feltét-
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lenül aktiválni kell,
fi, reakciók általában néhány száz fokon játszódnak 

le, néhol magas nyomást is alkalmaznak.
Ай áltálnak alkalmazott eljárás előnye az előzőek­

hez képest az, hogy a kiindulási anyagul szolgáló alu­
minium, melyet elektromos érésiával állítottunk elő, 

igen nagy fajlagos felületű, oxidmentes, a fémpor ke­
let Kezese egyenletes és mivel a porlasztás a másik re­
akció partnerben történik a keletkezett íórapor azonnal 
reagál, Így fémoorlfelhalraosódás nem lép fel.

Kísérleti eredményeink azt mutatják, hogy szoba­
hőmérsékleten és iniciátor alkalmazása nélkül is meg­
felelő fém átalakulást értünk el, amely az etilbromid 

víztelenítésével még fokozható.

В . / 6n~nlkl.l-h.nl old ok /fa, / előállítása

kunkéra során közvetlen ezintéziaeel állított 

elő őnalkil haloldot. Az irodalomban ilyen, eljárások 

ismeretesek, de igen bonyolultak, katalizátort igényel­
nek és többféle termékhez vezetnek.

Butllklorid gőzében állítottam elő a nagy fajlagos 

felületű ónport, A gőstérnek hármas ezerope volt. Egy­
részt megóvta az ónt a levegő oxigéntartalmától, a fo­
lyamat könnyebben lejátszódik a gőz térben, aint folya­
dékban és a gőztérben lévő butilklorid maga volt a re­
akció partner is.
Az erőslóg porlasztást kísérő fényjelenség a reakciót
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katalizálta,
A keletkezett ón-alkil-haloid pontos összetételét 

nem határoztam meg, de a butllkloridban meghatározott 
Sn02 tartalom, ón-alkll-haloid jelenlétére utal.

IV.5. l^tv^e^^^é^ité§,e.j^j^^,2o^asztássfa

Kísérleteim eorán 6 különböző szerkezetű nikkel 
vázkatalizátort állítottam elő úgy, hogy katalitiku­
sán inaktiv fémként Al, 7,n, Sn és Pb fémeket használ­
tam, Az előállítást vízben és petróleumban végeztem, 
majd kioldott

A nikkel vázkatalizátorhoz hasonlóan állítható 

elő а Ре, Си, Со katalizátorok is, A különböző szer­
kezetek variációs lehetősége még nagyobb lesz, ha a 

fentemlitett inaktiv fémek sorát Sl-mal és Mg-rnal bő­
vítjük.
Egy katalizátorként ismert fémből, amennyiben hatféle 

inaktiv fém felhasználásával ötvözetporokat készítünk, 

úgy hogy mindegyik kísérletet vízben és petróleumban is 

megismételjük, tizenkét féle katalizátort kapunk. Ha 

pedig ezeket még lúggal kezeljük, huszonnégy féle ka­
talizátor áll rendelkezésünkre.

az inaktiv fémet.
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ÖS SZBPOGUU s

rtunkám során végleges technikai szinten kialakult 

az egyszikrahelyes fáraporelőállité módszer folyadék és 

gőzfásisu változatban# Különösen ez utóbbi jelent újat, 

araikor a fémport a reakciőpartner gézében állitjuk elő. 

Ezen módszerrel előállított fémport a gőz megóvja a le­
vegő oxigénjétől és a fémpor koromaentecen keletkezik# 

Nagymennyiségű fémpor előállítását megvalósítottuk sok- 

ssikrahelyes fémporelőállitási módszerrel# Ennek töké­
letesítésével sikerült kizárni a forgácsolandó fém ide­
gen fémmel való szennyeződését*

Az előállított nagy fajlagos felületű fémporok 

kísérleteinkben reakciópartnerként szerepeltek.
1*/ A különböző fémporokat /Sri, Fe, Sn, Pb, Cd,

В1/ marta*»,jellegű szintéziseknél használtuk ée segít­
ségükkel acetll-kloridből diacetilt állítottunk elő* 

Megállapítottuk, hogy a fémek reaktivitásának sorrendje 

megegyezik ©zen fémek elektronegativitási sorrendjével# 

2#/ Célunk volt fém-alkil kötések létrehozása is# 

a/ Előállítottunk aluminium* és én-alkilhalo- 

idokat# Az előállításoknál azon lehetőségeket 

használtuk ki, hogy az elektromos erostéval 
igen nagy fajlagos felületű fémek szerepel­
hettek reakciopartnerként és ezek az alkil- 

halogenidekkel "in statu naecendi" reagálhat­
tak.
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