2. Vizsgalati mddszerek és a tanulméanyozott rendszerek

Az oldatkémiai vizsgalatokhoz potenciometrias  (Ha/Pt-elektrod®, pH-érzékeny
tivegelektrod,  kiilonb6z6é  ionszelektiv ~ elektrodok),  polarografiass, = UV-Vis
spektrofotometrias, multinuklearis (“B, 27A1, 71Ga, 205Tl, 207Pb)-NMR-, IR- és Raman-
spektroszkopiai, dielektromos relaxécids spektroszkopiai (DRS), oldatrontgen diffrakcids,
viszkozimetrids €s denzitometrids mddszereket alkalmaztunk. A vizsgalt szilard allapota
mintakat standard elemanalitikai modszerekkel (AAS, ICP-AES), porrontgen-
diffrakcidval, IR- és Raman-spektroszkopiaval, EXAFS-spektroszkopiaval, *’Al-MAS-
NMR-spektroszkdpidval és Mossbauer-spektroszkopiaval tanulmanyoztuk.

Kisérleti munkénk donté részét Al(OH);/M'OH/H,0 terner rendszerek vizsgalata képezte.
Ennek soran

1. megvizsgaltuk illetve jellemeztik az oldatokban lejatsz6dé, az OH -ionok
¢és koncentraciofiiggését;

2. jellemeztiikk az oldatokban lejatszodo ionparképzdédési folyamatok egyensulyait €s
adatokat gyujtottiink dinamikajukra vonatkozdan,;

3. meghataroztuk az aluminatoldatokban képzddo részecskék oldatbeli szerkezetét;
az ionpar képzddési folyamatok vizsgéalatdhoz részletesen tanulmanyoztuk a
felhasznalhat6 hattérelektrolitok oldatkémiai viselkedését;

5. Raman-spektroszkopiai moddszerrel megvizsgaltuk az  aluminatoldatokban
lejatszodd oligomerizacioés folyamatokat és a koncentralt elektrolitoldatokban
lejatszodo kontakt ionpar képzodést;

6. *’Al-NMR-modszerrel tanulmanyoztuk az aluminatoldatokban az oktaéderes
Al(OH)s> komplex oldatbeli 1étezésének lehetéségét, és az oldatok *’AI-NMR
spektruman  jelentkezd viszkozitdsi vonalkiszélesedés korrigaldsara nagy
pontossagu viszkozitas- és stirliségmeéréseket végeztiink;

7. az aluminiumtartalmua rendszerek vizsgalata soran szerzett tapasztalataink alapjan,
oldatkémiai analdgidkat illetve kiilonbozdségeket keresve, kutatasainkat
kiterjesztettiik ligos Ga(Ill), B(III) és Fe(III) tartalma rendszerekre is;

& A dolgozatban leggyakrabban hasznalt réviditéseket a dolgozat elején, kiilon oldalon gyiijtottem dssze.



2. fejezet Modszerek, rendszerek

8. tanulmanyoztuk tovabba a TI(I)-ion lagos hidrolizisét (amit spektrofotometrias
hidroxidion koncentracié mérésre alkalmaztunk) valamint az Pb(II)-ion hidrolizisét
is (ezzel kivantuk bemérni a laboratoriumunkban fejlesztett pH-spektrofotometrids
titrald cellat, amely tomény lagos oldatokban is végrehajthato titralasok egyidejii
potenciometrias €s spektrofotometrias kovetésére alkalmas).

A koncentralt elektrolitoldatok tanulmanyozasa soran konnyen elkdvethetd mithibak

megeldzése céljabol kutatasaink soran szigorth mindségi kovetelményeknek eleget tévo,

sajatsdgos modszertani elveket alkalmaztunk. Ahol csak lehetett, ugyanazt a rendszert az

Osszes lehetséges fliggetlen kisérleti moddszer egyiittes (lehetdség esetén egyidejl)

alkalmazaséaval tanulmanyoztuk ¢és csak olyan értelmezést fogadtunk el, amely az Gsszes

rendelkezésre allo kisérleti adattal Osszhangban 4all, de legaldbbis nincs Iényegi
ellentmondasban egyikkel sem. Kiilon hangsulyt fektettiink a kulcsfontossagu kisérletek
megismételhetdségére. Ezért

(1) az egyensulyok bedlltanak ellendrzésére minden fontos kisérletet ugyanazzal az
oldatsorozattal megismételtink néhany nap ill. hét elteltével (erre a vizsgalt
fémionok koziil tobb, pl. az Al(III), Ga(Ill), Fe(IIl), Pb(Il) lasst oldatkinetikaja
miatt volt sziikség);

(11) a fontosabb kisérleteket ismételten végrehajtottuk egy masik kutatohelyen
talalhatdé muszerrel (a miszerek sajat beallitasabol addédod rendszeres hibak
kivédésére);

(iii) a kulcsfontossagunak itélt kisérletek esetében teljes megismétlést hajtottunk
végre, ennek soran a méréshez sziikséges 0sszes oldatot, tarolo- és mérdedényt
valamint miiszert lecseréltiik az i) méréssorozathoz.

Az aluminatoldatokra vonatkozo érdemi mérések megkezdése elott igyekeztiink a lehetd
legszélesebb korben feltérképezni azokat a tényezoket, amelyek a mérés végrehajtasa vagy
értelmezése soran akar elméleti, akar technikai jellegli nehézségeket jelenthetnek. Kiilon
figyelmet forditottunk arra, hogy a hattérelektrolitokat sokoldaluan jellemezziik, a
vizsgalni kivant oldatok és a mérédmiszerek kozotti esetleges zavard ,,kolcsonhatasokat™
felderitsilk, a mérésekhez sziikségszeriien kifejlesztett kisérleti eljardsokat vagy
berendezéseket teszteljiik, stb. Ez bizonyos értelemben hatranyos, hiszen az egyszertibb
rendszereknél megszokotthoz képest joval szélesebb korii aprolékos eldkészitd munkat és a
szokasosnal joval nagyobb szisztematikus hattérmérést igényelt. Ez rengeteg idot €s
emberi erdforrast emésztett fel. Volt azonban ennek szamos elonye is, hiszen ez a
(bizonyos értelemben purista) kozelités tobb olyan mérés végrehajtasara ill. rendszer
tanulmanyozasara is modot adott, amely az aluminatligok kémiajaval foglalkozo6 ipari
projekt kereteibe kozvetleniil ,nem fért volna bele”. A dolgozatban ezeket a
hattérméréseket ¢és a beldliik levonhatd, gyakran igen hasznosnak bizonyult
kovetkeztetéseket is igyekszem a megfeleld terjedelemben bemutatni.



