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BEVEZETES

Kildnb8s8 fémporok el84llitdedra éo kémiai felhasge

ndldodra irdnyuld kutatdisok a Jégsef Attila Tudominyegye=-
tem Alkalmazott Kémial Tenezékén dvek 6ta folyamatban vane
nak. Diplomamunkdmat ezen a tanesdken készitettenm el,
ezért lehetledgem volt ¢ témateriilet részletes megiome=
ﬁs&u;

Az egyetem elvépaése utdn a Kfbdnyal Kbnnyiifémoil
Pigment Uzemében alkelmam volt ¢ témdval tovdbbra io
foglalkozni, mert tovdbbfejlesztéeére iginy meriilt 'rul.
Peladatem elsdsorben az aluminiumpor kiildnbtzl médon wr-_-
t6n8 e16411itdsa, vizepdilata ds kémial hasznogitisa volt.
Célemerii volt asonban as aluminiumon kivill ezt a vizsgde-
latot mds fémekre is kiterjeszteni,

Az értekezésem jellepénél fopva sok eljdrdstechnikai
adatot kiiatl e részletesen bemutatja e vizogdlatokhos
alkalmazott berendezdsek milkBdési elvét, az azokkal t8re
$6né munkavégzds kirillndnyeit, a killtnbizl médon elfdle
litott fémporok fisikai vizsgdlatdra vonatkozd adatokat,
kémiail viselkedéspiiket, a kapott kisdérleti adatok Altalde
nogitdsdinak hhat&aégait;

A vizegdlt teriiletre vonatkozé ssakirodalom jelen-
t6e réaze szabadalom, esdért agok kizvetlen felhasznild-
ga uj eredmények nyerdsdhesz cmak korlditozott mértékben
volt haszndlhaté., Wéhdny kisérlet leirdsdban emiatt olyan



jelenségeket is taglelni kellett, nelyek analég folyema=
tok formdijdban réezben ismertnek tintek. | .

Az aluminium kulanb896 célra t¥ridénd felhaszndldea
egyre nagyobb jelentfodgii, A fémaluminium és Utvizsetei
fontogak a g@pgyﬁrt&a. a jirmiigydrtds, villamos fe dpitd-
ipar nsdnér§. A Pémfilidk egyre nagyobd fontossdgu ceomas
goldanyagok. Az aluminium vegyilletel kﬁl?nlegae tulajdon-
sdgn katalizdtorkdént nyernek slkslmazdst,

Az aluminium kémianl Telhaszndldsa sordn fontos nagy-
ipari felodat sz aluminiumalkil vegyiletek el@éllitéua,
amely még ma is czekeszos eljdrdosal torténik.

Az értekende egyik célkitiizéese volt az aluminium
fémpor 0l8411itdsa elektromigneses &s elekiromos erdsoiw
és fémporlasztissal, Az e184111tds kirllmnyelt ugy kel
lett megvilasztani, hogy a keletkesl fLémporok ne 1épje-
nek reskeidba a levegl oxigénjével, éo szennyezettodgik
ez ol8dllitds folyamdin ne nﬁvekedaau;

Pontos feladatnak tekintettillk, hogy az elektromos
erdzids fémporlesztiesal ezerves folyadékfdzisban elé-
d11litott fémporok koromesennyezlddedt megsulinteseiik, ile
letve megfeleld médot taldljunk korcmuentes fémporok elbe-
dllitda&ra;

Az értekezées misik célja volt tanulményozni oz elekt-
romon erozids porlessztissal "in statu nascendi" képz6ds
aluminium és mds fémporok k¥zvetlen kémiai reakeidit, alu-
minium és Snalkil vegyliletek el84llitdea, valamint Wurts
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jellegll szintézisek megvaldeitisa céljébél;

Célunk volt még nagyfeliiletii fémporek ketalizdtor-
ként torténd elldllitdse is;

A kiilénbdz8 kémiail folyamatok intenzivvé tételére
végzett vizsgdlatok és eredmények sziikeégképpen részét
képezik a Tanszdék ezen a terilleten elért eredményainek;

Az értekezésben érvényesiil az a térekvés, hogy a
kapott kisérleti eredmények és a vépgzett munke killinvde
laszthaté legyen a kordbbi credményektél, amelyeket az
értekenés teljecadpdhez ezilksdges voli megemliteni;



A heterogénfduisu reakeidkban nz dtalakulde a fée- i
zishatdron jdtsaddik le, tehdit az dérintkesd feliiletek
nagysdgdinak ndveldse a termelékenység egyik alapfelté-
tele /1/s

A feliletnvelds egyik lechetsdges mddje a porlasse
t&e. Pneumatikue porlasztdosal /2/ két folyadékfdzisu |
nakaupanmr' &azepoﬂmtﬁaa révén hatdsosan ntvek-
gzik a felillet, A médeser eldnye, hogy a reakeidids le~
cadkken, kiméletesebbek a reakeid kirillményei, k:!.sg’hb a
hégradiens, ozdért kevesebb melléktermék keletkesik, A
kémiai reakeid folyamatopsd tehetd ég automatizdlhatd.

A porlaszitdfej hesonld a tlUszelephes. A teljeeitményt

g porlasztényilds keresatmetszete, a porlasztigis nyo=
mésa, a folyaddk folilletd feszilltedge, viszkozitdea dés
fajeulya hatérozza meg.

A porlasztde tUrtdinhet gdmzal, siiritett leveglivel, ile
letve a folyad&lfhalmauapotu reakeidpartner tulhevi-
tett gbadvel is, A médmzerrel nitrdldet, esappanositist '
ép dosterenitéat vitelestek ki folyamatos technoldgidval,

A pnewmatikus porlasztd egy dimenzid mentén végzett
nérgtwitéedval rép- &g kirrdeporlasztdhoz jutottak
/3/+ & réotdvolsdg és a szbrdsirdny vdltoztathaté, A
termelés egyenesen ardnyos , réshosesal, ha a t8bbi pa=-
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raméter nem v:ﬂionik; Egﬁh;tﬂ.og kettld, vagy t8bb kome
poneng poi-lusuu érhetd el. Bgyik komponens gz, vagy
glz, omely a disspergdldst végai. A rés 6s kirrésporlasce
téval tzemi méretbon lohot kémial reakelkat 6s porlass-
tdsos szdritdst kivitelezai, _

s forgStofés filmreaktor /4/ turlisebossége 2500
m/pere, Szért igen j6 a diszpergdlé hatdsa., A kdeszilék
£61eg tzemi mévetben alkslmas homogén 6 heterogén fh=
sisu kémisi reakeidk kivitelesésére folyamatos technoe
16gidval,

Elektrondgneses fémporlaszédnnal ISIVel.ckth.;t.
olvadék vegy ivfény porlasstdsa érhet§ el. A médezer-
rel mikron 4tmér6jil, ezennyesSdés néliiili £ém, PémSt-
vizet vagy fémoxidpor 411ithaté elS. A keletkesett fém-
por agonnal kémial reakeidba vihets, m'mgfohl& letje
rillmények kiztt hosszabb ideig tdrolhatd.

Elektromoe erésisés porlasztdssal /6/ £émek ép £61-
vezetlk disspergildsa valdsithaté meg. A keletkezett
$én, £émbtvizet vegy fémoxidporok AtmérSje milimikvon
nagyw. Nagy fajlagos feliiletilk miatt asonnal kée
miai reakcldba vihet&k.

A fentamlitett porlasstdeil eljdrdscok ujsszeriiek, il-
letve kémiai technoldgial felhasgndildsuk médja nd; ind=
ezek o kémial reakeidk folyamatos kivitelezdsét, e reak-
eidias c:mwu“. tehdt a gazdasdgosabb termelést te-
szik lehetlvé,
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A porlaszidsos eljdrdsck kziil digezertdicidmban sz elekiw
romos er&aﬁe fémporlasztdssal részletesen foglalkozon,
a mfigneses négazer fejlesztéadnek pedig befejezd mozza=-
natalt kUszlém, '

Mdgneses porlasztds érhetd el, ha migneses tdérben
egy ponteszerire sgilkitett fémdmleddéken, félvezetdn vagy
elektroliton elekiromos dramot vezeiiink keresstil /1; Ab=
va/s A fémporleszts o Lovens turvény sserint jdtezédik

. dF=/4 (d6, @)

df = a vezets dé ‘szakaszdra haté erd,
b’ = migneses tér,
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1. dbra, Rlektromdgneses fémporlasatd
berendesdés elvi majza



2.; Pénbmleddket tarts edény,

2. Aram bevezetfsdre szolgdlé elektrdid
3;. Pémtmleddk

be Elektridokhos vezetl kontskius

5. Vaomag

6.’ lidgneses tokeres

7. Tdgneskup

8, A porlasztds irdnya

Péadrdt porlasztdisa esetén 1vr§nyt kell létesite-
ni a porlasztandd elektrddok kBzbit. Az elekirddok Usz-
szeérintéoekor az dvam hatdsdira :lv'gém keletkezik, mely=
nek anyagit o migneses tdr kifujje. Ezutdn a fémrészecs-
kékre a Lorenz erf mir nem hat és ballisztilkusan foly-
tatjdk pdlydjukat, mikizben fémgladllapothél fémfustts
mi.ldzdnlnak;

A keletkezett fémpor szemesemérete anndl kisebbs
1;/ minél magasabb az ivfény himérsdiklete

a/ szaz minél nagyobb as ivfdnyben az dramoiirii-
ség éa a fesziiltadgends,
b/ minél jobb az ivfény elektromos vezetikdpes~
sége
¢/ minél kisebb a tulhevitett fémgfz fajhlje
2:./ minél nagyobb a migneses t6r intensitdsa
3./ minél nagyobd a porlasztis sordn hasandlt védSgis
himéredklete
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4;/ minél kisebb e Témgfz koaguldls kémsaése;

Péntnledék mir porlassthaté akkor is, ha 1 ma® ki-
riili kercsztmetezeten 10 Amper Aramot vezetnek 1000 Gauss
térintenzitds mollott.

A porlasztiteret minden esetben fémlemeszzel veozik
ktril védfgdz alkelmazdsa ¢éljdbél, E ¢flra nem n&m-
gezhotl anyagokat alkalmesnak /virberdz, aluminium/,
Blektromon ezigeteléként aluminiumoxidot, dramvezets
pegddanyarnak pedig ivesenet vagy wolframmot haszndle
nak, A négnest hiteni kell. A fémtmledék a kitmls ke-
revztmetezet dllanddeitdedval, a fémdrdt pedig oz ell-
toldé szerkezettel szabdlyozhaid.

Az el881litott fémpor negy fajlages felilletii, mé-

rete 1-300 p.; LevegSben porlasstva fémoxid, véddgds ale
kalmagdiea esetén oxidmentee fémpor 411lithatd el . Két
killBnbdzd ninﬂuégl} fémelektrdd porinsztdisakor féntitvie
aetpor keletkezik,
A keletkezett £ém, fémoxid, vagy Bivizetpor felhasznd-
ldga igen solméw; Kie mennyiségil anyag porlasztdsdndl
az ivfény haszndlata, nagyobb rpennyiaéw}. az tmleddk-
b8l vald porlasztds gazdasdgos.



- 10 -

5 /6/

Az erdeids fémporlasztis eélja az ismert szikra-
forgesold eljdrdenil bulladékként keletkeszd fémporok
elfdllitdsa,

Erdaida fémporlasztds akkor ér!zct& el, ha a porlass=
tandé £émbEl késziilt elekbtrddokkal érintgetdssel clekt
romos kontaktust létesitenek, mikbzben az dramktrbe ohe
mikus, kapacitiv vagy induktiv eliendildsokat knpcaolnat;
Az elektrddok érintkezdsénél szikra keletkezik, amelye
nek hinérséklete 5000 = 15000 €° /7/. Szen o héméredie
leten az elekirddokbsl kiolvadt fémrdpmecskék tulbhevie
tett fémplzzé alakulnak, és néhdny aikroasokgmdm alatt
lehiilve 5-10 mp dtmérdjii fémporra esnek szét. Négy-nyole
mikrofarados kondenzdtor, 220 V vdltdfessilltsdg alkale
magdsakor kb; ‘109 fémforgicsnzencee koletkezik egy Uoze
szeérintdskor, Egy szikrahelyes kdéssziilék 1 mP kondenzde
tor 220 V véltéronsﬁltsgs alkalmazdsa mellett 0,5 - 1 g
fémport temmel dSrdnkdnt,

A kéesiilék n&retnagy:ttdaa tiz, majd sokssikrahe~
lyes bevezetdéshez vezetett.

A sokszikrahelyes késziilék golydsmalomra emlékeze
tct; A szigetellanyapgbdél készillt henger palistja men-
tén lyukgaiott, belsejében a porlesztands £émbSl kéoziilt
granuldtumok vannak elhelyezve. A henger két végén a



porlasztandd fémbSl késziilt elekirddok ?alézhaték; A

halmazt o henger forgatdsdval moszgatjdik. Ilymddon a

halmazban egyidejileg szdmos szikraktz kelotkezik, melyek
a fémportermelds elemi helyed, ,

A porlasztdst apoldros munkafolyadékben végsik, A
porlagztde gordn s munkafolyadék termikus bomlisdnak
eredményekdnt korom knletknzik; A munkafolyadékbll ezae
kaszosen vagy folyamstosen lepltdn keresztill nyerhets
ki a fémpor,

Egyendram alkalmazdea esetén az andd jobban fogy,
mint a kntdd; Véltédram felhaszndldpdval azonos as
elekirddok togyéna; Kétféle Cémelektréd 6o vAltddvam
aikalnagdsakor az alacsonysbb olvaddepontu elektrédbsl
Loy tabb;

izen ismeretek birtokdben szabdlyoBhatd a fémkom=
ponengek awﬁnyn; ‘

4 pormrgt szabdilyozhatésdige
Az elektromos croeid az elektrddok dramkirdibe kape

esolt kondenzdtorok feltﬂltéaévolaéa dramezagoatdssal
tirténl kislitéodével £11ithatd eld. A kisiilés helyén ke~
letkezd Joule-féle hé a ftazuliaéggel de a kondenzdto~
rok kepacitdedval ardnyos és ett0l fligg a keletkezd por-
mennyisdg 19; A por méret a kondenzadtor kapacitdednak
niveléadvel nﬂ; Bgy aleé hatdr /10~20 mu @/ eléréve u-
tdn a porméret nem celkkenthets /8/,
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Hépelnanyllig |

Az erésifs malom méretnagyitésa ugy oldhaté meg,
hogy & gromuldtun méret megtartisa mellett a henger ke-
regatmetozetdnel ntiveldedvel ardnyosan az &rau.aﬁas‘gnt,
hosasdnak nivelésdvel pedig s feeziiltadget kell nbvelni.
T6bb optimalizdld berendezée pdrhuzemos bedllitdsdval
tizemi termelés Srhetd 01;

I.4,1, ¥urt

Wurtz alkil-jodidokat vagy brun;dokax ndtriumnal
reagdltatva szénhldrogént kapott /9/.

2 BX 4+ 20a owpm Rl ¢ 2H0aX

Pistip ent ag reakeidt alkilhalogenid, arilhalogenid
vegyes reakeldjdra terjesztette ki /10/,

AreX ¢ RX ¢ lag ww—aos jpr-R ¢ 2NaX

Az alkdli fémeket ma is kiterjedten alkalmazzék
killbnbtas vepgyilletek Wurtz szintdézisére, de alig van
irodalni adat arra vonatkosdan, hogy Wur#z Jellegi szin-
téziet nem alkdli fémmel valdsitanak meg.

Ezen a teriileten megemlitendl wittig és witt /11/,
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ekik henelilekloridot fenilelitiummal reagdliattak, mikdse
ben benzil-litium keletkezett, mely 2 viltozatlan bengile
kloriddal 1,2 difeniletdnnd alakult,

CeligeOliy=Cl + Li=Coly = OGN CHI4 + C1=CHy
Cgilg=Clly=iid + Cl-Cliy~Cglly === Cglig=Cil,=CH,=Cgligs 11C1

Wislicenus halogénezett epydértékil auvnthl ezlisttel ali-
fdp kétértéki savakat 41litots eld /Ji2/.

GH,,=CH,=COOH
2 1=Cily~Cl,=0008 ~2i8m | + Agl
OHly=CH =00

Ulmann arilhalogenideket réz jelenlétében kapesolt Uezw
sze 100=-300 ¢%=on /13/.

ApwXe ir=X -§n- AP=iy + Gu!a
X=1

Cariin ds Poltz /14/ Lewin és Cohen /15/ Wurtz 30119;”
reakeilkat szintén réz jelenldtdben valdsitottak meg.

Az Alkalmazott Kémiai Intézetben Slomporral valde
sitottak meg VWurtz jellegil szintdsist /16/; Az eredmée
nyek alapjdn célezerl, nz eddig mfg nem alkalmazott fém-
porok Wurtz jellepgd szintésisekben vald tanulményoaéaa;
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Az cluminiumirietil el841litdedre se irodeslomban
ssdmtalen ndd szerepel, valdjdban szonban csak néhény
reakeidu’t ismeretes, Az cljidrdsok sokfélesdige onnan sszdrma=
zik, hogy su aluminiumot organokittésbe dpiteni zgyn bo=-
nyoldlt e kbriiliekinté preparativ munkdt igéayel,

Az aluminiumot nagy feliileti £41ia, dara formiba
kell alakitani, anely a féa oxigénnel vald szernyesnfe
dépdvel jdr, bdrmely apritdesi eljdrdst is alkalmaszzdk.

A finfelilletrSl az oxigén eltdvolitdedt aktivdldenak nee
vezilk. A kiinduld aktivdld 1épls fontooedgdt mutatia,
hogy Bndllé szebadalmak tdrpydt képezik, Pl.: aktivdldse
vibrdeids melomban /17/, ultrahanggal /41/.

A legttbb eljdrds aktivdlt alusiniumpor, olefin és
hidrogén magasnyonisu szintézisdét vagy t6bdlépesd reake
eiét alkalmas viezonylag alacsony h&aéraéklntan; Al g
caony nyomdsu szintdzis csetén szinte kivétel nélkiil mine
dig 1niciéte;t vazy katalizdtort slkalmagnak a reakeid
beinditdedra, Pl J,, Br, /45/, RI, RBr /43/ inicidtoro-

kat, vagy peroxid katalizdtort /34/.

&10’% = 0334'32 EtBAl /17, 19, 29, 34, 37/

. 00 .
AL + BtyAl + ClysCHys Hz-ié-o—o-ﬁgga Bt3Al  /30/
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Alily ¢+ Cily=CH, + T, —i:g :gﬂb EtyAl /31/

0 FARREARLS

1./ 81 4+ E‘kaﬂl —-:n-?-—- R‘dahlﬂ

A8, 23, 30, 38, 40/

BU ALl + OH,=CH, il 3l

N L T /20, 33/

3./ E8,AL01 + EBALCL, —i BtaAl /32/

4./ ThyMIx + Kx -SPlOSEMIS_ sy 146/

/2x/

Alﬁfﬂﬁl Jelenléte
Na, 175 ¢°

1o/ AL4EWCL [y, Prpinicidtor/ £t ALY /45/
2;/ Al-ilg Biv, + D801l wow——e= Etzélcl' /36, 39/

3e/ Zn=Cu Ubve+itL g GtBr + A0y =t E4,A1C1 /44/

4/ BX 4 Zn ~——eeemnas EEZnX
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8./ EUZ0X + A1c1, BhoAlCL  /49/

6u/ 3 B4ALOL, #6HE mmmemtm Et,ALCL 126/

3., BtBr, N, atm.
- A eBee EGAICL, /24, 25/

1./ Al + EC1 gis

— ﬂ 54,0 100 atm.
2./ Ml-tig Btv. + ALCl, W E6ALCL,  /47/

3./ 10081 + 6856ALC1, + 320%,0101 288l o 465 starc1, /48/

a ik L8l AL CHER CLOKRIOLLEIEHGL /28,

100 vész Bt,0 és 10 réss Et3&1~h61 kéeziilt elektrolitban
30 ¢%on 12 V /0,7 mA/en®/ mellett ez aluminium ketéd kb=
gelében 82 &g can@ folyamatosan vezet be, igy a platina
andédndl Almt3 képaldik fo oldddik aa»elektralitban, amely-
lyel egyiitt folyametosan elvezethetl,

Az‘emlitatt eljdrdsok legnagyobb hidtrdinya o esaka=
pzoopdg. Ha a reakeid beinditésa nem megfelell kiriillmé-
nyek kizBtt ttrténik, a reakeid vagy be seam indul vagy
f61uton ledll. |

Az Et,al elf4l1litden sordn ujat ceak uwjsserii eljd-
rdotochnika hoghat, amely oxidmentes aluminiumport képes
folyunatopan ¢l84llitani d¢ szonnal kémial reakeidba
vinni.
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R,SnX, tipusu vegyiiletek el8411itdednak lehotle-
ségeis

Ae (mtetra-alkilon kereestil
RgSn + SnCl 4 m-- mzmiz
{ntetra~-alkil ¢lfdllitdsa
a/ 4RLL ¢ SnCl, —e= R,Sn + 4LiC1 /507
b/ 4RugX + 8nCl, === R,Sn + 4ugxcl /51/

Grinard reagenssel turténd el&dlntm sordn tetra~
hidrofurdnt hasgndlnak olddszerkint, |

e/ 433&1 + 3&:@1‘ ---a-jﬂ‘& * 4A.1013

A reakeid sordn melléktermdékhként mde vegyilletek is
keletkesnek /azma.a x A:w% és aaaaclxﬂcxgl.
Az A1Cl, éterrel kivonhatd.

B. Komproporciondilddissal
R

Stthiometrialilag meglfelell ardnyban kevert kiindu-
ldei anyapgokbdél hevitdeseel killtnbizl wegyiiletek 4l
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1itkatdk el§,

8/ 3R,Sn ¢ SnCl, ~——s= 4Ry5001 /52/
b/ B,Sn + SnCl, - 2R,5nC1, /537
¢/ R,Sn + 38aCl, = 4RSnCl, /54/

0; Parvcidlis alkildldssal

a/ 2RigX + 8nCl, = R,SnCl, + 21gXC1
Az a/ és b/ epyenletek sperinti alkildldendl alacsonyabb _
f8 mogasabb alkildt formdék is keletkerznek melléktermékként.
Alkd1idk éo vizes amndnia oldat hoszdaddedval a melléke
termékek komplex formdjdban elvdlaszthatédk,

Az elvdlaszidst a himéredklet S8 a koncentrdicid viltoz-
tatdsdval ie befolydsolni lehet.

n; Kozvetlen szintéziosels
a/ Blemi dnbél
2RX 4 Sn == R,SnX, /557
Xe0l, Bp, I

1849-ben E, Frankland etiljodid ée én kbavetlen
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pzintézisével 160-180 C%on d11itott 16 dmalkil vegyiille-
tat; Szintén Prankland emliti, hogy ugyanas a reakeid
2050 ¢%=on 1o lejdtezddik napfény katalizis hatdsdra,
Legujabban ez a sgintézis ujra elltérbe kerillt, réz
katali:&tarral; A finoman elosztott fémkatalizdtor je-
lanlétében olddsuzerként butanol, dszter és gliikol Ggar
a lngalknlansnbb; Gyakean keletkeznek melléktermékek, A
‘reakeid mechanizmusa igen bonyolult.

b/ 2RX ¢ Sn ¢ 20a com nzancla + 20aCl /56/

1852-ben C, Liwig dn-ndtrium Stvizettel dllitotta eld _
ag nzsnclaot, amely x,aux~és nanquual volt szennyeszve.

Az RnSuX, tachnika@ néretben 1962-ig kisdrdlag Gringard
eljdrdesal kéesziilt., On-propil,~butil,-oktil,~fenil ssire
magékokat dllitottak eld 2000 liter kirili térfogatu
livegedényben, mivel a fémnyomok inhibitorként viselkede
nek a rnake&dhun; A technikai elfdllitdsok az eldzfleg
felsorolt }aboratériuni méretii kisérleteket nagyban ie-
nétlik meg.

Kisérletein sordin kizvetlen szintézissel dllitottam
ol8 Snalkil vbgyﬁlctot;
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A fémpor keletkezéedének kirilménye az erdsids porlesztde
sordng :

Az 5000 = 15000 ¢° héméreékletil mikvossképikus szike
ratérfogatu elektromos iv, nféhiny mikroszekundum alatt
niil le o kivdlik belSle az 5 - 10 mp méreti fémpor.

A médszer nyujtotta lehetledgeks : |

Erépids porlaszidessal £ém, félvesetl, illetve mine
den clektromos vesetl forgdesolhatd, olvaddspontjdtsl
mggctlunul; A termelt anyagmennyisdget a ssilrahely dram
és fesszilltndg adatdhoz tartozd Joule féle hS, a forgicso-
undé fémek Tajhije, olvaddspontje, forrdspontja defini-
dlja.

a;/ A porlasssztdendl ha a két elektrsd azonos fém-

b& kéoziilt ngymponsnsﬁ fémpor £11ithatd eld,
pl.s Hi, Cu, Co,

b./ Ha a két clekirdd kétfdéle elemi fémbbl késsziilt
fénbtvizetpor, intermetallikus vegyiilet vagy
keverdkfdémpor 411ithatd ell a két £6m egymdse
hoz viszonyitott atomdtmérdjétdl, elektronega~
tivitdedtdl ds elektronkoncentricidjdtsl flige
gfen /58/.

A két £ém statisstikusan értelmezett ssdzalée
kos Usezetétele attdl figg, hogy melylk fém van
anfdnak, vagy katddnak kapesolva, illetve
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egyen vagy vdltédramot hasszndlunk,

Vdzkatalizdtorok hagyomdnyos eld4llitdsa /59/:

Vézkatalizdtorok klasszikus elfdllitdedndl két fém-
komponensbfl fkatalitikusan sktiv ée inaktiv/ Utvizetet
kéozitenck, Usszetirik és megfeleld olddszerrel legtlbbe
aadr lngggal, az inaktiv komponenst rdezben vagy teljesen
kioldjdk, Az igy e15411itott vdskatalisdtorok kataliti-
kus tulajdonsdgai az ozm;sm m6djat61 s az alkalmne
gott utfkezeléatll figenek, | |

Vdzgkatalizdtorok elldllitdea elektromos erdsidval:s

A klesezikus médezerhez képest viltozik a katalizde
tor elfdllitdednak kbrillménye, mivel munkafolyadékként
hagszndlhatd ezerves folyadék, mely nem 1ép reakeidba a
fémporral, de viz 15 alkalmas, ha nem reagdl a kataliti-
kusan aktiv fémmel, Az adott katalisdtor kétféle munka-
folyadékban ig el8411ithaté, igy a keletkezett katalizde
torok nem azonos katalitikus tulajdonedgot uuta@nnk. Az
el84111itdotél fippfen az utdkenzelée is vdltozik.

Pémoxid katalizdtor elf4llitdeas

Egy vagy kétfdéle elemi fémet oxiginbe dus kﬁwtkot-
ben porlasztva fémoxidok nyerhetfk, melyek ezintén hogge-
ndlbhaték katalizdtorként,



II. ALEALMAZOT?? MODSZEREK

A fémporok készitdsére g Intézetben kidolgozott
kétfél? médszert alkalmaztam,

1./ elekirondgneses fémporlosatint /5/

2;/ elektromos erdzids fémporlasztdet /6/
A két eljdrds lehetdodget nyujt meghatdrozott méretil,
J61 definidlt {émporok készsitéedre,

IT.1l, liigneges xég /2a és 2b dbra/

A véaSpdz utja: o védbegdst /19/ bombdbsl o /20/ tie
szelepen engedik ki a /21/ viztelenitfng o /22/ oxigén-
mentesitdn 4% az aluminiumbll készillt, peremezett dara-
bokbsl dn_.d gzerelvénybe /2/, melyben az elekitromdigne~
ses porlaszté berendezés mudeth

Bzutdn a védlpgdz asz lvegfeltétbe jut /13/, shonnan
az oxigén kibblitdee utdn a /15/ csapon keresstill a sza-
badba téms.k; A csap elzdrdsa esetén a /13/ feltéten
4% a /16/ hiitén ép a /18/ colvin halad keresatliil és a
szivépalack utdn a gdamosén tévoﬂk;

A kémiodl roakeil, A fémet drdt formdjdban a /23/
kerdirdl mditjuk. A porlasztdesal egvidbben a 14/ t8le
eoérbfl szerves halogénvegyiiletet engednek a /15/ csapon
4t a feltétbe, A folyadék fe a fémpor kiinduldanyagok a
/17/ teamperdltfalu lvegeslvezetékben maélnak. A folyée




kony végtermék szivépalackba folyik, amely egy paraffine
clajjal telt mosdval van a kilsf 16gtértll izoldlva,

A £ém po: Z . A rendszer végé gdzzal tBrténé
kitblitéee utdn kesdhet§ el a mivelet. Az aluminium drét
a /4/ és /10/ drdtadagold segiteégével, amely egyidejii-
leg az drambevesetdsre is szolgdl, jut a /3/ fémrudhos,
amely a pozitiv pdlus /6/ 112/; A ké% pSlus elektromége
neses pofdk kizbtt helyezkedik el /1/; A két dromvezetd
taszedérintése mtmstém ivfény keletkezik, visszintes
iviénytengellyel, Az elektromigneses tér a keletkezd fém-
port irdnyitottan pzdrje lefelé; Az oxidmentes féupor igy
Jut a /13/ feltétbe, majd a /18/ temperdlt falu csiveze-
tékbe, ahol a reakecid lejdtozddik.

LI DO

0 Re TR L

2/a dbra

Elektrondgneses fémporlasztd berendeszds :
[formatervezett perspektivikus rajs/
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Elektronigneses fémporlasztd berendezds
fémalkil ve@ult;tek folyamatos elfdilli-



8./ Péupor e164111tds Polyadék fazisban.

A lombikban taldlhaté a munkafolyadék, ml;bc a
forgdesolandd £émbfl kdosiilt eloktréﬁd_g meriilnek. A pore
lasztdet folyaddk fdzisban vigeszzilk /3. dbra/, de az

elektrédokat ellepi a munkafolyadék és a vissgzafolyds
hiitének nines saarepe;

b;l Pémpor elffllitdsa - in statu raseendi - kémiai
reakeidba vitele glzfizishan /3. dbra/.

A készilléket én terveztem, Allitottam Hasze de proi-
biltanm ki el&awr; .

A /6/ héromnyaku lombikban taldlhaté a munkafolye=
dék vagy a reagens, vagy oldate de a forgiceclandd fém-
b6l késslilt két clekirdd, azgely kiigiil az egylk 4116, a
misik vibrdtorral mozgatott. Az /5/ elekitrddhoz az elektw
romos dAramot néhdny mikrofarados kondensdtoron /10/ 4% e
/9/ helyen vmttem; A vibrdtor 1/ sadra /3/ szigetelve
van /2/ helyen a vibrdtortesttfl ép gumidugd kisvetité-
sével a lombik belsejébe nyullk, A lombik harmadik nyas-
kéhoz visezafolyde hilt8 csatlakozik /8/. A lombik tare
talmdt elektromos fitdtentiel melegitettem addig, mig a
keletkezett gfz szintje a visssafolyde hiité feléig ért;
Az Svatosadg cudrt volt sasiikeéges, mert a lombikban levs
levegd oxigénje a szerves gfs anyagdval robbandelegyet
képez, A porlessztdet gfefdzisban vémhn;
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—vagy inaannni

20%0% %920 0%"

3. dbra

Pémpor elfdllitdsa elektromos erdeidval
gbefdzisban /egy ssikrahelyes kéeziilék/,



1I.3. A porlagztott fémek

A felhasznilt fémeket /alwainium, kadmium, magnée
gium, réz, cink, dlom, dn, vae, bizmut/ a Gydgyeser-
alapanyag Képzletez§ Villalat purissimum granuldtum tere
méked, miyekb&'molmatduu egyenként elektrd-

dokat készitetien,
A £émek porlasztdedndl keletkezett fémporok mérete

20 millinikrontdl - 60 millimikron mérettartomdinyba mett.
A keletkesett fémpor méretét és nagy aktiv felilletét 41
mutatjik az elektrommiirosskdp felvételek,

as alkal&al. M alm‘ R
?1.
t '

fbra Pém zott mune gzott kondene
szdma vegyjele kafogia- zdtor kapa-
, a - cltdea
4,ébra Al petrilounm - 16 uF 5350031
5,&&: lg petréleum 24 uF 9216031

Gedbra Pb petréleun 4 uF 3010031
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dbra,

'R



o P aAbra.



6., dbra.



IX.4. A xeake. L6knA)

1/ Btilklorid - p;a? /Reanal/

2/ Ttilbromid - p.s. /Reanal/

3/ uidroxilaminhidroklorid-/ p.as /Reanal/
4/ Wikkelklorid - p.a. /Reanal/

5/ Amméniumhidroxid-pusiss imum /Blogal/
6/ cokinsay - p.a._/YEB Laborchem Apolda/
7/ acetilklorid - p.a. /Reanal/

150 ml Erlenmeyer lombikba 50 ml vizet, 2 ml 20 %=
os hidroxilaminhidroklorid oldatot ds 3 ml 10 H=os
HiCl, oldatot tessink és lehltjilk O %ra. Kb, 0,05 g
dlacetilt tiszta csiszolatos mérfedénybe mérink és éter-
ben -10 ¢%ra hitiink, A hideg anyagba gyorsan bedntjilk
2 0 %08 elaatot; Azonnal gumi dugdval nérﬁuk; (vato=
pan Usmzerdzzuk fo még egy percig hﬁtauk; Adunk hozgzd
0 ¢° héméreéklettl amménium hidroxid cldatot, mig ez
anaénia szaga gyengén érezhetdvé vdlik, Tiz percig szo=-
behSuéredkleten, majd visfiirdSn 100 C°-on mdsfél Srdig
4llni hagyauk; Iomét egy drahosssiip jégben hiutjik.
Lemért sziirdn ssiirjik szdz ml 0 C%os vizzel J61 4t-
mossuk, majd 110120 ¢%-on 1 drdig szdritjuk, majd
méprjik,
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aenj-é~élcn3 + AVH,OHACL 4+ NACL,

CHmCali=0 O~T=C~CH
3 3
N~
Hi
CHy=Call" ?.cﬂcn3
oH on

GRE‘GI +

+ 41,0

Hitrogénnel kiBblitett edénybe 1-2 ml ezdritott
heptdint vagy benzint t&lt&nk; Bemériink 0,5 ml alumi-
nivmalkilt, mglyet abazolut alkohol dvatos adagolésde-
val elbontunk, A keletkezett fehér koesonyds ceapadé-

kot hig kéngavban feloldjuk, asz oldatot mérilombikban
desstil161t vizzel 100 mlere higitjuk. Sbb6l a torss-
oldathél 10«10 mi~t titrdlé lombikba mériink., Fenolf-

talein indikdtor jelenlétében 0,1 n ndtrium-hidroxid-
dal semlegemitjiik, mejd 0,1 n HCleval gyengén savasra
d1litjuk be, 20 al 0,1 n Komplexon IIT oldatot adunk

hozzé és hdrom percig rarraljuk; Lehiilés utdn puffer-
ként 1 g hexametilén-tetramint adunk hozzd e 1 g



xilenol-narance indikdétort /L g xilenocl-narance és
50 g kdliumklorid szildrd kaveréko/; A Komplexon

III felepleget 0,1 n znso‘ oldattal titrdljuk vissza,
mig oz indikdtor szine sdrgdbsl 1iléba csap dt. /1 ml
0,1 n Komplexon III oldat 2,7 mg aluminiumot mér,/

A mint&b6l ez dtelakulatlan alkilhalogént 100 C%on
eliizziik, mojd egy Ora hosszat ugyanezen a hémérsékleten
tartjuk; Kvarctégelybe: 0,2«0,4 g anysgot ballonkival
vagy cgeppentdvel bemériink 6@ ag organo kitdést huesz

coepp kénsavval elroncsoljuk, A kénsavat dvatosan ele
Plistdljik és a maradékot 600 C®-on éndioxiddd alakit-
Juk, Az dndioxidot mérdik,

Szdmitdss

Mo n ¢ I =W, ¢ X
n0,, R,8nX,, 1

%ulOﬁ*ﬁ—

2

11 = a mért snoz sulya ge-ban

Wy = aa analizdlandd mintas sulya geban

X =a wionek megfeleld dnalkil-haloid ge-ban,



133, KISERLETSBEK

A fémparlaﬂxté bedllitdsa az egyenletes termelésre

Kisdrletiink c¢élja az volt, hogy a fémporlaszidét
bedllitenk az egyenletes teﬁm@léart,'maad a keletkes
zett féhpart kémiai reakeidba vigylk.

A fémynrlaaztét a ¥fbdnyai Kénnyiifémmii szdmdra
dllitottuk be, ezért réezletesen foglalkoztunk a féme
porlasztds minden egyee mozzanatdval, 2 Cfelhaszndlt
szerkezeti anyagokkal és minden aprd fogdat megemliw
tink, hogy a késziléket mint "knowehow"-t adjuk 4t as
emlitett gyérnak; .

A kisérletek sordn 3 me dtmérSjld sluminiumdrdtot
parlmaztottnnk; Igen fontos o felhasznilt drdét torde-
mentesadge, egyencsaége, ellenkezl esetben ugyonis nem
egyenletes a drdét eldreheladdsa ég a kelotkezett por
heterodiszpers leaﬁ; A jé elektromos vezetés miatt
elektromos csuszd drintkezdvel kellett a drdtkiteget
tartéd kerdkagy forgd részdét ellétnz; Ez az els8 hely,
ahol a drdt dramot kapatt;

A drét adagoldsa a kerék lassu forgatisdival t8re
tént; A drét tovibbhaladdedt egy gumikerdk és egy
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fogaskerdék segitette elf, .melyek egymisnak voltak fe-
ezitve ée erﬁtelaeaop toltdk a drdétot egy kerdmia cobvin
8% a porlesgtd térbe, A fogaekerdék a misodik hely, ahol
a drét &remot kapott, A fogaskerék eluminiumbél késsiilt,
hogy szikra esetén ne eszennyezze a fémpor vigterméket,

A kerdmiaced belel dtmérdje, cesak 10 %=-kal volt
nagyobb o £émdrdt Atmérdjénél, mert dremmegenaksdde
esetén ag ivfiny melletti drdiszakaszbldl nagyobb fém-
darabok is lehullanak, ugyenie a f@m hémé radklete ktzel
41l az olvaddspont himérsékletdhesz,

A Xkisérletek sordn nitrogén védlgdat alkalmaziunk,
A nitrogént elhatdrold teret ugy képeztiik ki, hogy az
kiﬁdrélag‘a drét ég o kerdmisced k¥zUtti téren 4t tde
vozhatott. l=3 czred atmopzféra nitrogén tulnyomdendl
olyan zebessdgil a tdvosdea, hogy ellendrsmbe a rendszer
oxigént nem kapott;
A porlesztdandl hasgndlt ividny 6raaerﬁqségo 250-500 A
egyendram a fesgiiliadge pedig 50 V volt., Az elekiro-
mignee adatai: 20 A éa 24 V, térerfsudge 2000-2500 Caunss,

A késpzilék bekapesoldsdndl o sorrend a kivetkezls
eldezbr az elekiromdgnest, majd a porlasztandd drdtot
helyestilk fessziilisépg ald; Végil a drdtadagelé berende-
sést.inditottuk el; A porlaszid teljesitménye 19 m/éra
volt,

4 keletkezett fémport paraffineolajba gyijtottik
Useze, ugy hogy a nitropént elhatdrold doboz alja bue
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virharaogként merilt a pereffinos adénybe; A paraffinos
edény kizepe mélyre volt kikdépeszve, hopy a lehulld fém-
por ne kuposodjon a paraffinszint 7616, mely a k‘anﬁl@k
kinyitdeskor oxigén jelenlétdben robbandshos veacthat;
Az 1226 szemeadk nem szenesitetidk el a paraffinclajat,
mert nagy sebességpel érkeziek ¢s ceak lagsen [dékezld-
tek le,

A keletkezett fémpor egy réezét elkiildtik a KSbdw
nyai Kénnyifémauiinek, illetve a Miianyagipari Kutaté In-
tézetnek kisérleti anyagként.



Y

X2 . . o PRV, [P TRETICIE W v - LT % & adhde
Mdgneges porlasztdssal eldallitott alu-

miniuvmpor



A kigérletet a 2; dbrén ldthatd késziilékben vite-
lestiik ki; A keletkezett fémpor agonnal reagdlt a fo-
lyamatosan adagolt etzlbaumiddal; A reakeid végtermée
két a Milanyagipari Kutatd Intézet-hesz killdtiik, ahol
kvalitativen mutattdk ki a /B%AlBr,/ /Ei,A1BE/ jelen-
16¢4t,

II1.2, Kigérletek erdpidn fémpormdasztdyval

I1I.2.1. érilete

Az elektromos erdsids fémporlasztdssal t6rténé
oxidmentes fémpor elidliitisdhoz a fémporlasztdet mune
kafolyaddékban kell végezni; Folyaddk fdzisban azonban
a fémforgdicsolds sordn a szerves mnnkafolygdék krake-
kolddik ds finomelomzldeu korom keletkezik,

A ?orum keletkezdodt a kivetkezd mddon akaddlyoz-
tam mege

1,/ Desztilldlt vizben végezve a fémporlasztist
korom nem keletkezik; Millinikronos méretekben azonban
néhdny fém pora hidrolizdl,.



KiilBnb¥zd fémek hidrolizis sebessdge denze
t11141% vizben

Szemeseméret Hidrolizis

Vegyjel mp ideje
Al, ¥g 2030 3 nap
Zn, Cd, Sn
b, Po, Bi =30 .
¥4, ¥ Cu, Co 20-30 Hem vdltozask

A tdbldzatbsl ldthatsd, hogy a Ni, W, Cu, Co desg~
11141t viz alatt elddllithatdks

2./ A kisérletet /3/ dbrdn 14theté készillékben vé=
gestenm glefdzisban ugy, hogy 100 ml petrileum egy réssds
gbzzé alakitottm; Oxigén mentes Lémpor elfdliitdea céle-
jébél, a fémforgicsoldedt coak akkor kezdtem el, amikor
a gizezint a visszafolydse hiitd félmagasedgdig drt.
A kia@laht Zn, Cd, Sn, Pb, Fe, Bi, Al, Mg fémkm V-
gaauu.: Korom egyetlen esetben sem keletkezett.

3./ A teljesedg kedvéért emlitem, hogy inert gdsban
vagy vdkuumban végezve a porlassztds korommentes, oxigén-
mentes fémpor 411ithaté e18.

A Tent emlitett médezerek k¥sil a vikuumba vald fémpore-
lasatde nem biztonsdgos, az inert gdsba vald fémporlasse
tds, az inert gdz oxigén spennyesdddse miatt nem gazda-
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s&goa A duutulalt vizben vald porlesstds coak néhdny
fém esetében vezet eredményhez /Hi, W, Cu, co/, Ezért a
legeredményesebb ds laboratériumban kinnyeddén kivitelez-
het§ médsser a munkafolyadék vagy reakeiSpartner gSzée
ben tHrténd fémporlasstds.

II1.2.2.

Kiiltnbbad fémek porait elektromos erdsidval dllie-
tottam ell deeztilldlt viz alatt, hogy tanulmdnyozhage
sam ¢ vizzel t8rténd kémiai reakeidikat képzlddsilk kie
riilményel kbatitt /50/;

KilBnbbzé szemeseméretii fémporok hidrolizisének
vizegilata sordn megdllapitottem, hogy o szemcseméret
estkkenbedvel ardnyosan né a hidrolisis sebesndge de
olyen fémporok is agresssivakkd vdlnak viszel szemben,
amelyeknél normdl kiriilmények kBzitt kilcolnhatde nem
mutathatd ld; Az 2; tdbldzat fog,lalﬁa beege a ussgélt
fémporok hidrolizisdnek relativ sebességl értékeit.



I. tdbldzat

rdmperek hidrolizise 25 C%on dossttllilt vin-
ben, nitrogén axnoentérihan

A Hé teigddie idétartama

Pémpor es hidrolizis/
n%rot 100 mp  Méret 25 m
Al, Mg 21 nap 3 nap
Zn, Cd, Sn, b
Fe, Bi 28 nap 6=~8 nap
Ni, W, Cu, Co nem hidrolisdlnak

A fémek hidrolizis sebessdginek flpggfse a szemene=
mérettll arra enged kivetkeztetni, hopy a fémek mérote
cotikkenése erdsen befolydsolja majd az alkilhaloidoke
kal valé reakeidéfokot 1a; Tovdbbi kisérleteim sordn
25 Mmo8 dtmérSji Cémporokkal dolgostam,

Wurtz jellegll reakeidk lefolydsdit visegdltam acetilklo-

ridnak discetillé torténd dialakuldsa kizben, azonos ki
rilmények ktzbtt killdnbdzl fémekkel t.agéltatvg; Kindp=

leteinm sordn 30 ml acetilkloridot forraltam /3.4bra/, és
annak forrd gSzében szikreforgicsoliam a killunbund féme=
ket, kb 2 Srdn 6t; A keletkezett fémpor anlyét agonoenak
vettem a lemdrt elekirddok sulyecsbkkendsdével.

0 0
|}
20li4=G=C1 + Mo = cn,-&-Z—cn, + Nie=Cl,
diascetil
A II, tdbldzat tartalmazza a kill8nbiad fémek fogydedt



11, tdbldzat
Kigérleti adatok

Hagzndlt 3::“ e et e gegtﬁas d o e nﬁffer - %"&‘?‘m

2émel APl Gnws 11 o/ ténfogy torm, %

ca 1,8871 0,21314 0,12699 0,16587 8,78

Mg 0,9922 nem nérhetd - - -

Zn 1,3130 0,17386 0,10355 0,07868 5,98

Al 0,9810 nem mérhetd - - -

b 1,8003 0,05821 0,03478 0, 08376 4,65

Sn 2,1112 0,11549 0,06881 0,09497 4,49

Fe 0,7164 0,07485 0,04459 0, 02895 4,04

Bi 24,0032 0,05247 0403126 0, 07596

3,79




Mértem a fémelekirddok togﬁaét.

Gravimetridsan meghatdroztem a l_zclct!mutt diacetils,
nikkeldimetilglioxim formdjdban, A mért csapaddkot dt=-
gzémoltam diascetilre, majd a diacetil mletkosécGMs
nmmégca fém mennyiedgét szdmoltam ki, Végll az igy
kapott £ém mau a valdban fogyott fém szdzalékdban
rojontm ki,



III.2.3., AlR:

A reakeidkat hidegen, falyadék fdzishan végeztem
a 3. dbrdn levs készlilékben. A porlasztdie sordn a kone
denzdtor kapacitds 4 uP, a fessiiltedg pedig 220 V valt.

Els6 xisériet

20 wmli hideg etilbromidban 0,4850 g aluminiumot fore
gécaoltwn; A kelethezelt elegyet leszilrtem de a ssiirlet-
ben levd alumniniumalkil sluminiumtaritalmdt komplexomet=
ridsan hatédroztak meg a Wilanyagipari Kutatd Intézet Pow
liolelin vezidlydn,
A Témyve szdmolt dtalakulds 08 # volt.

40 m@ hideg etilbromidban 0,498 g aluminiumot fore
gdcsoltam, Az elibbiekkel azonos mdédon hatdroztdk meg a
ssiirlot sluminium tartalmdt. A Pémre szdmolt dtalakulds
76 % volts

4 porlasztds sordn az elsd asktiv fémporszemcsdk as
etzlhramidban,asannyeséaéuként taldlhaté viz- és oxigén-
nel reagiltak, Ez az oka & viszonylag slacsony kiterme-
lési fenak az elsd kisérietnél;

A misodik kisérletnél a kétszeres mennyledgi etile
- bromid viz és oxigénmentesitéedre tubb fémpor haszndlé-
dott el, mint az eled esetében.
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 Kisérletom eéije az volt, hogy elddliithatée-e a
EtAlBté. Btzn;ai kizvetlen eszintézissel, aktivitor hasz-
ndlata nélkil, Yom volt cflom nagy koncontrdcid eléré-
ge és az elfdllitde folyamatdnak optimalizdldsa, a ve-
gyiilet veszélyensdge ds tdrolhatatlensdgn miutt;

Kisérleteim sordn az R,SnX, direkt szintésisét
akartan megvaldsitani, ezért butilhaloidck glzébe nagy
fajlagos feliiletili dnport juttattam eroeids fémporinsge
tdssal,

A szintézis magvnlécuxését kétféle hatde egyiities
credmégy&tﬁl vdrtam,

1./ A nagy fajlagos felilletii fémpor keletkezése
pillanatdban reakeidba 1éphet, andlkiil, hogy anyagdban
vagy tgluletén asennyoz&&ne;

2./ Az elektromos erdpidt kisérd fdnyjelenség, £0-
leg a révidedd hulldmhosezu fénysugarakat tartalmazza,
igy a kivdnt Snerganc vegyiilet keletkezméaét elﬁsegithati;
/Az e16411itdei folyamatot kisérs ultraibolys fény ka=
talizd1é hatdedt Pranklin emliti 1849-ven./ /54/

Elg kigérlet
30 m1 terrgsbnn levd butilklorid gizédbe dént azikra-
forgdesoltam /3. dbra/ 4 uP kondensdtor alkalmazdsdval,
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Az én elekiromoz forgdcsoldedval keletkezett mu-nos nagy-
sdgu fémpor mellett jelentfe mennyisdgi dntl_nndék keriilt
az elegybe a vibrdtoros dromesaguyatis miatt, Igy az
elektrddok valddi fogydse nem voli megdilapithatd, Te=
hdt az eredmények értékelésdndl a fémre amxt'm»
lékos dtalakuldsnak nem volt redlis alapja.

A forgdescldis eredményekdnt kapott reakeidelegyet
lehiltbtten lesziirtem, majd gravimetrikusan meghatdroge
tam, a ssiirlet Ondioxid tmalm&t; Az elegy Snﬂz tartale
ma 0,0267 g volt, amely 2,12 %~os dnalkil vegyiilettarta-
lomnalk ‘folal megs

30 ml forrdsban levs butilbromid glzében as o1§:6¢k-
kel azonos kiriilmények kizttt végeztem a kisérletet. As
elegy Sn0, tartalmes 0,0273 g volt, aqmly 2,47 =08 Sn=
organo vegyiilettartalomnak felel meg,

Porrdeban levl butilbromid gfzébe Jéd kristdlyokat
is tettem a reakeid beinditdednak gyorsitdsdre. Az elegy
Snoa tartalma 00,0291 g volt.‘, amely 2,55 #=o0a dnorgenoc ve-
gyillettartalomnak felel meg,

A hérom kisérlet szt bisonyitotta, hogy a Cl, Br, I
alkilhaléid sorrendben a reakeldk elinybtisebb kitemmelist
owdn&nycmk; |



A keletkezett dnalkil vegyillet alkildldeil fokdt nem
tudtam megdllapitani, Annyl agonban igzy is megdllapitha-
t6, hogy a kisérleteknél lhassnilt midezer alkalmas én-
alkil kbtés kislekitdsdra.

A kisérletek eredményeként kapott elegyek gdskroma-
togrdfide vizegdlate ast mutatta, hogy az eled reakeid
sordn az oldat 0,1 %, a mdsodik reakeld sordn 0,21 %, a
harmadik reakeid folyamdn 0,5 %~ban tartalmaziak az ole
datok n-oktént;

II1.2.5, Kiilnbizd

Minden egyes £émbSl elektridokat kémitot"hm; A
lombikba 50 ml petrdleumot tettem és forraltam, 4 fém=-
porlasztiet gizfdzichan végezten, A‘kondmétar kapaw
citdes 4 uP, a fesziiltedg 220 V volt,

Az el8dllitott fémporek: aluminiumpor

dlompor

magnéziumpor

rézpor

nikkelpor.
A fémporokat méretik tanulmdnyozdsa ¢éljdbél dllitottam
eld, az elektronmikrosskép felvételen mért adatok azt
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mutatjdk, hogy 4 p¥ kondenzdtor alkalmazdea esetén a
keletkezett fémporek dtlagmérete 20-30 mp tartomdnyba
eanek.

A porlasztdst egy pohdr hideg desztllldlt vizben vée
geztem, ugy hogy as elektrédokst a vis ald meritettems A
kondenzdtor kapacitdea 4 és 40 uP volt. Ilymddon elSdl-
litottam Al, Mg, Zn, Cd, Sn, Pb, ¥e, Bi, ii, W, Cu, Co
fémporokat. A kisérlet eélja a fémporok hidrolizis sebes-
oégének megdllapitdea volt /60/.

1;/ Kordbbi kisdrletet reprodukdlva /61/ nikkel-
aluminium StvUzetport dllitottam eld petrdleum falya-'-
dékfdzisban 4 uP kondensdtor kapacitds haszndlatdval. A
keletkesetd fémbtvizet port vizbe dtmosva hidrogén mf
16déoe kizben az aluminium aluminiumhidroxiddd alskult,
Az igy elf4llitott Ranayenikkel ka?alitﬂmam aktiv, és
nem tartalmazott lug szennyezidést,

2+/ A tovdbbi kisérleteknél a katalitikusan inaktiv
aluminium helyett Zn, Sn, PO fémghet hagzndltem, az ell-
z8kkel asonos kirillmények kBzBtt. A Zn, Sn, Pb fémporoe
kat az 0163§khuz hagonldan vizbe vald dtmosdesal tdvos
litottan el.
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3.[ A 2, pont alatt levs kilsérleteket megiométels
tem ugy, hogy a fémporeldillitdst hideg desztilldlt viz
alatt vigesten,

A‘_ 2; ém 3; pont alatti kiofrleteket Usozehasonlitva, a
2, esethen pl; Wi-Zn vegyes forgdcsoldadbil potrdleum=
ban Ni/fn Stviszetpor, a 3. esotben Wi/Zn/in (o) , keleb=
kezett, Amiker a 2, esetben keletkesett Ni-Zn Bivizet-
port vizbe mostam gt néhdny nap alatt Ni/2n/in (OH) 2-&6
alaknlt, A 2, éa 3, esethben keletkezett Ni/4n/in| 0!!)2
gzerkezete agzonlan nem agonog, mert killUnbizdek voltak
az e184111tds kiriilményed /gondoljunk a petréleum ée o
viz fajhfjében, hivezetlkdépesslpgiben éo mis fizikal dle
la‘udo‘pm meglevd killbnbségekre/ ée sz utdkezelés mid-
Ja :ls.' _

4./ A 2, éa 3, pont alatt elfdllitott és utdkezels
fémitvbzetporokat 5 #eos Nall oldattel kezeltem a zn/mlz,
Pb/OH/,, S0/0H/, eltdvolitdsa cdljdbsl ndtriwnzinkat,
ndtrivmplumdt de ndtriumstenndt alakben, 82 igy kelete-
kezett tbbféle Hi, epyvenként kiilinbbzl szemesemdretil,
nagy fajlagos feliiletil és katalitikuean akt!.v;

A kisérletek dttekinthotdsdgst segiti e16 a ITI, tdbe
ldzat, amely a t&bbféle szerkezetil Ii-hatalisdtpr 21641=
litde kiriilményeit és utdkezeldseit tartalmazza.



I1I. tdbldsat
Kiilonbiizd szerkezeti! nikkel katslizdtorporok elSdliitdsa

ankafolyadéke: petrdleum Hunkafolyadéks desszt.viz
‘ Ketalitie '

Zn Sn Pb kusan inske an fn PH

iy fémek
Nifen  Wi/sa  WL/Pb PorlacatiS wi/un/in (OH), Wi/Zn/in (O}, Wi/Pb/Pb (0N,
R4/20/tn (08, ¥4/9u/8n (08, 1/70/7% (ox], Selds b
4 f f b3 O - el -
o, m, o, (o), selds |
/20 wi/sd nL/EY osulgzezés i/en /ot Ni/PY"

“Me = cmak nyomokban taldlhaté
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IV. EREDMERNYEE ErRTPERELESE

Hindkét porlassztd eljdrdssal igen nagy finomedgu
én felillotl fémpor &11ithatd el&, azonban o kapott ré-
ezecokék mézvete kilunbtzd. A migneses médsservel 10 mike
ron, erdsideceal 10 millimikron nagysdgrendii fémpor ké-
szithetf, mely linedlis méretben ezersszeres, térgmt és
sulyméretbon ezermillidezoros killdnbedget jelent., A meny-
nyleépi viltozdsok nivekeddse minfsdgi vdltozdst arot}n‘-
nyez, ami a nagyobb reakeibképessdgben nyulvdnul meg.

ﬁ}l&abség van az elédllitott fémporok tisstasdgie-
ban ise. 4 migneses fdmporlesztdendl bmleddkbfl turténd
porlapztde esetdn a fém az olveszid tégely faldtdl sszeny-
nyos&nmt; Iviényes porlasztisndl s ssennyezettsdg nivee
kedése kimebb méridkii, mint az eldfzlnél,

Az erdpids porlaszidenil a fémtisztasdg nem vdlto-
zik a diezpergdlds sorén;

A két porlacstd boxjsndezéa dltal termelt mennyisée
gek nagyban kiiltnb¥znek, A ndgneses porlasztdénk telje=
sitménye 242 g/éra aluminiumpor, mig sz ordsids porlagze
ténké egy szikrahely esmetén 0,5 - 1 g/éra, sckesikrahe-
lyes !aéasul‘ké 50 = 100 g/éra a kondenzdtor kapecitdsde

61 figpfen,
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A kisérleteink eredndnyeként véglegesen kialakult
az egyszikrahelyes fémporelfdllitd berendezds, mely fo-
lyadék- 6o géufizisban egyerdnt miktdtethetS, A munkafo
lyadék vagy reakeidpartner gﬁ:‘ben'tvrtéuG fémpor el

allitde jelent uj eljdrdotechnikdt, A gokszilkrehelyes mdde

szert tbkéletesitve olyen kdegitléket terveztiink, amely
nagymennyiségli fémpor elfdllitdedra slkalmas,

¥z o konetrukeid kizdrja a forgdesolandd £ém idegen féme
mel térténd szennyezdsét, mivel a fémpor keletkezésének
helyin minden alkatréez a forgdicsolandd £émbfl késziilt
/3. dbra/. A készilléket a KSbényai Konnyifdmnmii vitelesi
ki =2luminiumpor el8411itdsa céljdbél,

A keletkesd fémpor agonnali felhagzndldsdra ssolgi-
16 verendezést terveztiink, asmely f£dleg rdmalkil vegyiile=
tek folysmatos elbdllitdedra alkalmas /10.dbra/.

A 9e dbrdn 1év5 Usszedllitdal rajsot a KSbdnyal
K&nnygfémmu sadndre késsitettilk adatszolgdltatdis céle
Jauél.

A késziilék néhdny fontosabd alkairdssze s kivetkezd

1,2./ Pémlemesz, amely az erdeids berendezést trtja

Eseza; |

3.{;/ Csavarok

5( Bilince

6e/ Kerdmia henger

7;/ Aluminium vagy kerdmia tUmbik
8,9;/ A berendezdast forsatd tengely
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16;/ fremleszedd csussdgyiird
1‘7?/ A fémpor eltdvolitdedéra smolgdld lyukak
18,/ tdresa

19,20,/ A 8, é& 9; tengelyek elektromosan szi.gctolf
' Seczekbtését biztosit)dlk '
23./ Aluminiumelekirddok

S 3

“ 7

Pro 7 ,
* oMM | 49 Ve) z
s 8 50
8 H i+ . |
g 8
24 - 48 " 42 e
) 49
=)
9.4bra

Hagytieztasku fémpor elfdllitdedra szolgdld sokegikrae
helyes berendesés
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10, dbre

Pémalkil vepyilletek folyamatos el8411itdsdra
szolgdld kéaziilél
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10, dbre szdm magyardsatos

A /6/ tengelyen elektromosan szigetelt, a paldet
mentén lyugeatott forgd henger van; benne a szikrafor-
gicmolandé fémbSl pranuldtumok és kit vigén elektrddok
i/ talﬁlhat&k; A tarték /4/ és /3/ cesapigyakon az elekte
romos kontaktust is bistositjdk, Az dram keresztiilhalad a
granuldtumokon, egy primer tekeresen /30/3 a /29/ konden-
sdtoron, végil 220 voltos ﬁmuk‘érbq 3&%[. A 220 voltos te-
keresbe glima ldmpa /32/ van kStve, 4 /19/ fiitétest a mune
kafolyadékot vagy a reakcidépartnert melegiti, amely gz
dllapotban jut a /10/ /11/ taakcidt‘rbo; Kémiel reakeid
esetén fémalkil vegyiilet keletkezik, smely a /17/ szedfe
be gylilik Bsam; A /147 lmhz{c '1'1 hfmérodklete kisebb mint
a /17/ lombik T, hinérséklete,

A /17/ lombikon cespesonk /18/ taldlbaté a végtermék
folyamatos eltévolitéeém; A f818s glz a vioszufolyds
hiltében /24/ lececapédva o /21/ cobvin folyik viseza a /14/
lombikbae A visszafolyds hut&hz?a esatlakozd seap /26/ a
nyomse uegymitéaérq szolgdls A kdazildk %4% Stellenes
coappal Chlithetl; ples 16/ /18/ caapok;
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A vizegdlt fémek hidrolizisének sebeaségébll mege
dilepithats, hogy reaktivitdeuk a szemesemiret cabkke-
néadvel nﬂ; '

A reskeidk termelési ezdzaldka /II; tdhldzat/ azt

mutatjia, hogy az acetilklorid fémmel vald klsvetlen reake
cidja nem korldtozddik a kBzismerten legelektropozitivabb

alkdli fémekre valamint az czilstre és réare Jamelyek asz
irodalomban taldlhatdk/, henem lejdtszathatdk Bi-tal,
Pe-sal, Sn-nal, Pbemal, Zn-kel, Cd-mal is. Véleményiink
szerint az utdébb felsorolt fémek acetilkloriddal valéd
reakeidjdnak nagyardzata abban kercependé, hogy a8z erd-
pide uton el84llitott Pémporok kis méretiik kivetkezté-
ben igen nagy aktiiitéaaal rendelikeznelk,

A vizegdlt fémek reaktivitdsa vizzel &g alkilhalow
idokkal megegyezett az elektroncgativitdsuk éridkének
sorrendjével, mely a kivetkezds

Zn €4 Pb Sn Fe Bi
1,5 1,5 1,6 1,7 1,7 1,8

A tanulményozott veakeldkban a fémporok dtslakulifsdnak
alacgony szdzaléke azzal megyardzhaté, hogy a reakeid
lejdtesdodnak kiriilményét nem optimalizdliuk,



A dolgozatban ismertetett kétféle fémporlasztd

médezer kéminl technoldgidba torténd dedpitise nemesak
elény, henem sszikségezeri 15; A keletkezett nagy faje |
lagos fellletil {émporok ugyenis igen érzdkenyek, mege
felelf tdroldpuk sordn is veszitenek reaktivitﬁaukbdl;
A fémpor keletkezés pillanatdban t6rténd reakeidba
vitel, a pardnyi méretek miatt kvantitativ felhasznde
léat igér, a fémalkil vegyliletek keletkezése tehdt
egywnletea; A reakeidpartner folyamatos adagoldsa ée

a keletkezett termék folyamatos elvezetése biztositja
a folyamntos %émiai technolégiét;

A Pémalkil vepylileteket hasdnkban ma is szakaszos
modegerrel £111it)4k el8, amelynek folyamatositdsa ne-
hégkes, Kizdrdlasg zlapvetfen uj technoldigis hozhat ered-
ményt, ez escthen a fémeknek porlasztdssal t6rténd ape-
ritésa;

Az aluminium alkil-haloidok eldéllitdedra t8bb ele
jérdn iomeretes az irndalqmbaa; Ezek az eljdrdsok dlta=
ldban bonyolultak, mivel a reakeid partnerként szerep-
18 sluminium apritdisa sordn oxiddldédik, melyet feltdte
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lentil aktivdlni kell;

A reakeidk £1taeldban néhdny ezdz gokqn jdtezddnak
le, néhol magas nyomdst is alkalmaznak,

Az dltelunk alkalmazott eljdrds elénye az elfazlek-
hez képeet az, hogy a2 kiinduldei anyagul szolgdld alu-
minium, melyet elekiromos erdsidval dllitottunk eld,
igen nagy fajlages feliiletii, oxidmentes, a fémpor ke~
letkesdpe egyenleters dg mivel a porlasztdis a mdsik re-
akedidpartnerben t8rtdnik a keletkezett fémpor azonnal
reagdl, igy fémporlfelhalmozddds nem 1ép tal;

Kisérleti eredményeink azt mutatjdk, hogy BZoba-
héméradkleten és iniciitor alkalmazdsa nélkiil ie meg-
felell fém dtalakuldst drtink el, amely az eiilbromid
viztelenitéadvel még tokoahatﬁ;

B./ (nenlkil-holoddok /(CuEg,Sncl,/ e154111tdsn

Munkdm sordn kizvetlen szintdsiseel dllitottam
ell ¢nalkil haloi&at; Az irodalomban ilyen eljdrdsok
ismeretesek, de igen bonyolultak, katalizdiori lgényele
nek és LUbbPféie tormékhesn vezetnek;

- Butilklorid glzében dllitottam ell a nagy Tfajlagos
felilletl 6npert; A glzntérnek hiyaas szerepe valt; Lgye
résat negdvta ez dnt a levegd oxigéntartalmdtél, a fo=
lyamat klunyebben lejdtezddik a glstérben, mint folya=-
dékben ¢ a g&z?érban 1év8 butilklorid maga vels a ree-
akeidpartner iz,

Az erdeids porlasztdet kisérS fényjelenség a reakcidt
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katalizdlta.

A keletkezett Sn-alkilehaloid pontos Heszetdteldt
nem hatdroztam meg, de a butilkloridban meghatdrozott
&nﬂh tartalom, dn-alkile-haloid jelenlétdre utal,

Kisérleteim sordn 6 kiiltnbtzd sserkesectil nikkel
vézkatalizdtort dllitottam eld ugy, hogy katalitikue
gan inaktiv fémként Al, Z2n, Sn e Pb Pémeket hasznile
tam; Az el64llitdst vizben és petrdleumban végeztem,
majd kioldottem az inaktiv fémet.

A nikkel vdzkatalizdtorhoz hasonldéan dllithatd
eld a Fe, Cu, Co katalizdtorok 1:; A killbnbizd szer-
kezetek varideids lehetfsdége még nagyobb lesz, ha a
fentemlitett inaktiv fémek sordt Si-mal és Mgemal b~
vit:ﬁk;

Egy katelizdtorként ismert £émbll, amennyiben hatféle
inaktiv £ém felhasznildsdval GtvBzetporokat készitiink,
ugy hogy mindegyik kisdrletet vizben és patrolengban is
meglomételjilk, tizenkét f£éle katalizdtort kapunk, Ha
pedig ezeket még lugpal keseljiik, huszonnégy féle ka-
talizdtor 411 rendelkezdsilnkre,
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Munkdm sordn végleges technikai szinten kialakult
az egyszikrahelyes fémporelfdllitsé midszer folyadédk de
glafdzisn véltosatban; Kiilbntoen ez utébbi jelent ujat,
amikor a fémport a reakecidpartner gfzédben 411itjuk e16;
Ezen médszerrel elSdllitett fémport a glz megdvia a lgu
vegl oxigénjétll ée a fémpor korommentesen keletkezik,
Nagymennyisépgli fémpor el84llitdedt megvaldsitottuk sok-
gzikrahelyes fémporelldllitdsi uédamaxrel; Ennek ttkée
letegitéedvel spikeriilt kizdrmi s forgdcsolandd fém ide-
gen fémmel vald ssennyezddésdt,

Az el84llitott nagy fajlagos feliiletii fémporok
kisérleteinkben reakeibpartnerként suarapeltuk;

1;/ A kiilonbbed fémporokat /in, Pe, Sn, Pb, Cd,
Bi/ wurtz-jellegii ezintézisekndél haszndltuk ée segit-
péglikkel acetilekloridbdl diacetilt Sllitottunk elf.
Megdllapitottuk, hogy a fémek reaktivitdsdnak sorrendje
megogygmik ezen fémek elekironegativitdsi uorrwnaadvn;;

2,/ Célunk volt féme-alkil kitések létrehozdsa is,

a/ Elédl1itottunk sluminiume és dn-alkilhalo=
idokat., Az elfdllitdsokndl azon lehetdadgeket
hagandltuk ki, hogy az elektromos erosidval
igen nagy fajlagos felilletli fémek szerepel-
hettek reakeiopartnerként ¢éo ezek az alkil-
halogenidekkel "in statu nascendi® reagdlhate
tak.
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b/ Az én=-alkilhaloid elfdllitdea glztérben
tértént, 48 a reakeidt katalizdlia as'aloktrow
mos erdsidndl fellépd fénylelvillands,

¢/ Usczehasonlitva az Al és Sn reaktivitdeds,
megdllapithatd, hogy az Al-por képes reagdlni
folyadékhalmazdllapotu alkilhalogenidekkel, .
mig a Sn-alkilhaloidok gl&éllitiaa csak glz-
fdzisban vitelezhetd ki,

4/ Bér az Sne-alkilhaloid pontos Usszetdteldt
nem dllapithattuk meg, a fém-alkil kitée 1§t~
rejttte bizonyithatd, volt analitikail uton.

E16611itottuk a nikkel és egy-egy katalitikusan
inaktiv £ém /Zn, Sn, Pb/ vegyes porlasztdsdval n,nikn
kel hat killtnblzd szerkeszetii katalizdtor vdltozatdt,
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