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oetatsaich latach, aa®daimle bmcjl wysokio®
esy&teci ¢gmbseSI© sjscaeodlaogo macseuia z vimEl mi
s™"OBOwanio ich w wielu ©atesiacli Dotiocscsaoj tocisniki*
Stftsjfeaac© to sg bowiem z*odzooBys safcerAatoa do tedan
procesow " lk«roycH» do badoio/ reaktoj?0¥; atcawiycii, sfeo
pdi? ‘;aroo0Msea'\cib» luaiaaiTord??*. acaolaeyaafcaiOw CpEycé&—
Jdi 1 oc™ntiylacyaisycii oraz podprse”oaniko®*
il hiafoectes0 G&esAi «iecafmaicsaa”™ pod™fcO TOPOfcleaatyke
opsacomla aetod ©trsysayi/aaia azerogc oesall i ssigitiso®
ueygokie;} csyatoicl. Ceien niaiejsse” x*os'pnty t'3tO© gpsacO—»
«aolti j&efco™ otrs"EiMNjaaia tlenku ghlao”™coo v, yaokAe4
ess"agtoer*
Badaaia po&l&ej pzeedctaujLooc zostaty praeptosa&azic’
w zmach planu aaakooo—baclancss™o Kafcea™*



2. Bfffiox mwtmmjtmmn , «tdijwos« mrozi® Z ammcm;

[ ¥¥
&1* SlssSolwsSci tlenku gttsionegft*

GHO6 iHWWy § fclenas klUsa s~"dgs”f S10, JSW#
W prsyrocCteie spotykany ¢esfe ¢erynie fordjtslonak slinowy
AlgOj i fcylko on posis€ia snacsesie prcktyesna* kalana
aafcatpii vi reakcji feworgania AlgGj / A h ™/ jest tUXa
I wynosi ¢« 6515 kcui/"KisoromowaSasik*

.2» Budowa krysfcalogroficsaa ¢'1lgOo™

So nistocaa sadzo&o, i© tateodc slinowy posiade.dwie forsy
kry¢¢telegrafie£sCs nieakfcy®iig ~«ks®g<malag o&ata&e a ~AigQ"
/korund/ 1 aktywng regolarsg odmiane Yy O siatce

tsjpa (N ico™orce eleaonfcaraojd 7 alaly znajdo*»
\Na£4aie 32" oy fclena tworzac Sciste regatase opakowanie*

21 /3 jonéw glina unie;Jocowionych byto w 2 atefizys"Slaeti
/1S Okfcaefirycznych 1 8 tetrsoarycznych/* Batominefc struktura
kornndu Ofearaktarystoja siy 6ciotya hekaaganal&yn upag&oua—
s+a% a ¢Say glina m&m$g w nie,) 2/2 mivasy”£Ili ofcfcsedryca—

nyctu
< 1950 ukazata sie s*raea —feuapfa 1. «Qp~paraeooQlItév /V *
Nasygaalisowaao w niej lefcalenie oprdcz jeszcze

sseMicia 1imych odulan krystalogrsftczoyct* AINO** tamie!
olescity aie one w zakrecie jeaneg© potcia Yy <AXgD*
tey 2 tych odmian oznaczonych greckisst literaai n# %# 7
lerystellauje w ukfadato regulamya, px*sy oeym pierwsze



I trzecia tworzg siatke typu spinela* Z pozostatych fors

k 1 6 pociskaja strukture ukfadu roslwego* a sires«ei@
# tsorzy ukdad jednoskoony*

I70deza® prazenia hydratow tlenku glinowego przy coraz igyé—
83*2 fcenperafcarze zachodzg koleino nastepujgace przesaiaay

strukturalnet

hydrarsilit — bealt -» x **% % **2" —» X ~ U z03 *»
"> 9 =10

bajery* sy — AIA — 1 —AIN — £ — a —Alg0j
diaspor =a |

Poszczegolne fonay filg0j identyfikuje sie glownie stosujgc
Cetody rentgenowskie*
Przez pmEmX® E&skoteaperaturowyeti odsian ?* X 1y

uzyskac¢ forsy i"aekoteaperiifcurone /$ fx f6/ mWigze sie to

ze zoniejsaeniem powierzchni wtasciwej tlenku m kilkuset
tysiecy a2/kg do kilkudziesieciu tysiecy a’Mkg* Jliskoteap««**
turo®© odstany jfirj stanowig zasadniczy sktadnik aktywnych
tlenkow glinu, Sprawa i1losci fors 1 kolejnosci przeaian za<*
chodzacych podczas kalcynowania hydratow nie jest definitywnie
rozwigzana* Booksby /2/ np* rozrézniat oprocz korandu tylko
cztery forsy bezwodnego /[ y** ft£ , * [,

szeregi przemian atrukturalnyeh podczas prazenie hydrar™ili—»

tu tig* teao autora bydy nastepujgco*



u 2°3 #Ha®

laytergilifc 150°
w powie&rZi 450° 600°
AlgO, *HgO w powietrzu w powietrza
$50° przez
=Y fcilfea godzin
y-ai2o5 - 650—900°.
przez kilke
godzin
I-jh203
1100° °
przez 1 sodz* 1100° 1000
przez 1/2
godz.
£ -Algon
1100° przez
misa ---—-
godzin
@Ee-AlgOj

Badacz tm przyjmowat istnienie tylko jednaj formy nisko—
teza|Erafouro?e5 & mianowicie y —AlgO™ Odpowiada ona prawie
OclSle oooiGnio o&redlonej przez Gteg>fa i wepolprecomiJsow
Jao ¥ —Algoj,

* pozniejszej swojej pracy /5/ Rooksby przyjat istnienie
jeszcze jednej modyfikacji niskotemperaturowej mianowicie
heksagonalnej x —&XgQj, odmian® ta stanowi ogniwo posrednie
podczas odwadniania hydrargilifcu do * —¢Uuo*.

Sefefowanej problematyki postaci pGhBoffieznycfa. AlgO?
dotyczg pozatym prace Bays 1 Killa / 4 /, Browna i wspot-

pracownikow / 5 / Gie&eera i1 niecka /s /, 3ato/ 7/ *



1# Pordormanie nasewnic&wa o&raian polissorfio&nycil.
stosowanego w literaturae amerykanskiej

1 angielskiej /4/*

w noojenklsi?urse Odpowiadajgc® odmian©
asserylsarsiEiej /¢;tampf / /isiessanina odaian/ w no-

menklaturze angielskiej
/RoefeEby  /

? y

\Y, [

[ 6+%
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X X+Y

W 3C+4

Eryfcyes&ie do wssdattkowanej prac? Stuntpfs ustosunkowat elf
wlsrotee po jej epoklilcowaniu £rwia /s/* Wedtug lego 3>adacaa
~fejct# wielu fonii AljgO" ssiaiast dofcd ssanych dwoch. nale*—
Zy prsypioac roznemu upos*gdkowaniu jonow glinu w spinelo-
wej siatce krystslogr8£ie8nej y — tlenku. Atomy tlenu
snajdujgce sie w wesskech tej sieci tworzg sciste regularne
upakowenie* .MiedzyweCla struktugy zajete sg prsses kationy
glinu* M forsach. niskotemperaturowych, es?s¢ aieCtogr weili
jest nieobsaazonsj natomiast w formach wysokotetaperatarowycii
stopien uporzadkowania wzrasta powodujac w koncu przejscie
scisle ug&k&w&nej sieci regularnej w 6eMte upakowang siec€
heksagonalng korundu* »edutag ¢YwSsb nislcotcDporaturowe
Isodyfiisse¢je stanowig jedynie nieuporzadkowane odsisoy

y —tlenku#



W pracy niniejszej oparto ©if ma sytdbolice ftook&by*030/5/*
Jest; om obok ©znaczen. Sfcuapfa najczysciej pi‘zez natorow
Bbo&wmm* Doniesiono acfaBleS o iicssoyeli odmianach i&gQ”
powstajacych, w sposéb sézny od rozk#adu. tieraicanogo
/dehydrafcaeji/ soli /wodorolleakéw/ glinowych* Jako takie
sHo stanowig one przedmiotu zainteresowania niniejszego
opracowania*

Przejdzuay z kolei do grupy zwigzkow ¢akie tlenek glino-
wy tworzy ze ¢ladami dosdeszek innych thagkéw* W literatu-
rze fasy /zwigzki/ to zapisuje sie analogicznie do foma
poliaorficznych np* X —=Alg0™ W rzeczy samej nie
stanowig one odmian polimorficziiych, a sg glinitanami*

W/& Alessaniana /$/ sanieczyszczenia ¢iGg, EgO# Na"G 1 MgO
reaguja w.temperaturze powyzej 600cC a AlgO™ W tya przy«
padku w «Usie rentgenowskie obs«rwaje sie refleksy, ktore
w nieobecnosci tych zanieczyszczen nie wystepujg* /?-ALQ0
o sk#adzie lia™/l11-1SAi1g0”, CsOMSAIgO®, BaO-S&dgO— tworzy
Bte zawsze w postaci domieszki w czystym korundzie i1 to za—
simo topiony» jak 1 reksMataiizowarsyn* Jego powstanie
&tmé&3tikOmm jest zawartoscig w ®yje©ta$®k tlenku 0,5 —

— 0#? 11 Bl Obcciioad tych bogatych w 10gO«faz w korundzie
wyraznie pogarsza jego walory wechuiicsne i elektryczne*
Aby zapewni¢ sobie Odpowiednie wkasciwosci konieczne jest
wiec tyeliminowanie nawet ;fadow zanieczyszczen szczegot—

nie atkaliaai#



a~gOBOTMIE A32Qp WYSOKIEJ C2gSgQ5Cl,

1* Ceramika apéchalas*

Sofkigm s nia=%t?pXlvds m~wa&nis”"ssych m&bOB&mn tfomka
glinowego wysokiej csyafcoéci jeafc pco&abmam z niego
oenss ceramika opeegalas /10A OSakie jej wla&elmécl iakt
oépomoed m wysokie temperatury /190Q°S i wy¢iej/, nNrz&—
wodnlctfto cieplne, dobra i“tr*ymaios¢ moehaniesns, wysol
sd$uf elastycznosci tisabgifeoisa®® sg aiocisy inn”ai odpo~
~ricunia afcosaieo caystoeei ,ja* ok#sCnl,;.* 2a*oXiee 29

w ktorej podano wartosci twardosci i ygMtirayaaioéoi na agi—
sald®' dI® rézach materiatdéw certaaicznych, aaczerp&lefco

a pracy Rliaglera i Boerrs'a /11/*

tablica 2* Twaraocae 1 cytraynatofi¢ aa zginanie rdézach

isotacy”~eh sateriatOP caraaicsnyeh*

j icateria> ;mided chmiczs? tardoas tessnaafcodd
wg ?ickersa sa jsgi&anie
kG/ara™ isi/m?

Porcelana ikgOeAlgOx**:(0g 600 — 800 7
eyt HgO—-SiOg 600 — 300 14
Sleaek

Slinoisy SO % KL2Q3 10?0 £7
tlenek 90 % &x293 1460

glinowy

tlenek 95 %% 05 1920

glinom

diesel: 97-100 % u ™ 3 2200

Slis™w 30 =50
—zafir 1 100 % /0gO.

Isyatetycsig 9 2950 >0



Wazng cechg AINGN JiIdt fakt, Se prcRsieniowanl© ¢fonissujac®
nie wpiyw?a aa pogorsae&ie wkaseiwod&ci korundu* opiekany
posiada aaty prsekroif caynay m ryclmyt neutronow*
W iiwigaku s tym jak 1 a© ttgg&$&t aa odporno&i na tecperata-
re stososaay ¢jest w energetyce ¢jadrowej, Korund umywany
jest réwniez w nowoczesnej awiacji. yfcwaraa sie g niego
dysze, wyktadalny komodr spalania w rakietach, a ponadto
ostony teraoisolacyjne, sSwiece samolotowe»
wrilifey s tlenia, gliabw”™o cechuje uaiarkomna rosaserzalne&c¢
cX"te,<$a% opor elektrycsny w sMysofdeh temperaturach,
nieanacane straty dielektryczne prsy oysokleh cs ototli—
wosciacfc* £fcad teE s czystego MgO* wykonuj sie laspy
elektrodowe wysokiej oaeatofciiwosci, m#in* okienka do
mikrofal, ktore stanowig istoto;/ element budowy lam) radaro-
wych. Kaja&iejsse ich zanieczyszczenia /ktdore posiadajg
wieksze od AiMo”N straty dielektryczne/, ¢ak rowniez riie—
<jodnorodnodci spieka powodujg nadalerne naigrzewanie sie
okienek w polu wysokiej cssstottiy/ooci. wskutek tego okienka
rozpadajga sie* v elektronice ponadto z czystego Al2Qj wyko-
nuja sie podtoza dla taw. obwodow drukcR?&nych i usyskiws—
aych technika napylania, W tej dziedzinie wypart Inne
dotychczas stosowa»» materiaty i1zolacyjne /np* steatyt/,

2-Nletg fsateriatde 3 "UO* jest ich wyjagtkowa odpornosc
chsaiczsa na dziatanie kwasow /nawet ?y?g/ aasad, stopie—

®yc& alkalii, pary wodnej, atmosfery sarow&o utleniajgcej
jak i redukujace:]J« Dlatego te& z korundu wytwarza cied
tygle, AMkI, wykdadaiay piecow* oateny tes&opsr itp.



Badanie warunkow spiekania AI™MO" pozwolity m uzyskanie
Spieku polikrystalicznego e zdolnosci przepuszczania
Swiatda co przedtem uwazano z© rzecz nieosiggalng*

Uzyskany materiat taw# lukaloka posiada znaczng wytrzyma*»
+oS¢ aechaniczng, ,jeat odporny na wysokie temperatury*

Jego wkasnosci uwarunkowane sg sa.in. catkowitym wyelinino«—
w&rdm z© spiekdw resztek poréw. Pory stanowig bowieci
gtdme aleuccc /centra/ w ceramice, aa ktorych, ptrzochodsg«—
ce swiatto ulega rozproszeniu. llpmspieki z AlgO* o gru—
bo&ci o#? sas—wykazujg okoto 90 % przepsuls&ezstnosei promie»
siewania w zakresie sSwiatda widzialnego 1 podczerwieni

/do 7 tymim $o pozwala stosowaC A¥>3 do lasp oswietlenie*»
~yeh, wykadowczych duzej sioey wypetaioayeli paraai metali*

W ostatnich, latach obserwuje sie tendencje, aby do wytwarza-
nia oeré&aiki $bce3ftisftj * usywad surowca O coraz wyzn
oa«3 cey&fcosci* v/zroat czystosci w potgeseniu z catkowitym
wyeliminowaniem ze spiekOw resztek porow poprawia zdecydo-
wani© wkasnosci mechaniczne, terniezne i1 elektryczne te®
ceraaiki# Z 99*99 % tlenku glinowego mozna wytwarzac¢ spiekKi
© datej gestosci przy uzyciu niewysokich toeaper&tur spieka-
nia /rzedu 1750 — 1500° w poréwnaniu z uzywang 1?03° 1 «¢ e«
cej/* wedhug Gilaana /12/ pr2saysl szwa¢carski produkuje
$u& obecnie tlenek glinowy o zawartosci SiO,., ponizej

2*1CT3 % oraa onie™ od 1*1G*5 % mastfpngcych zanieczysz-
czen! ?e205, TiOg i lla™0.

$ zwiazku z tym nalezy przypuszczaC# Sc sag&dnienie otrzyj
wania A0 o wysoki® stopniu czyofcosci etanie sie niebawem

wé&zkis problemem dla naszej gospodarki narodowe;]«
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2* Hiffcalisatory m. b&aie A¥O*»

3*3*

3*4,

Czystego AtgO« ud&ywa sie do sporzadzania katallac
niektorych typow reakcji organicznych /odwodorr»ienie
potaczone z issolaeryzacjg 1 cyklisacja/*

Syntetyczne kasienie szlachetne«

W produkcji eyntetycsnych kaiaieni szlachetnych. wyjsciowy
tlenek uzyskuje sie przez rozktad terniesny &stomi Glinowo—
ataonowegjo 1111MAL/SO/,g*'12HgO* Eozklad prowadzi sie umieszcza-
jac atun odrasu w goracym pieca w temperaturze 100GU11D0°C
/albo niSej/»

?0MRInky » ten apoedb ttenek jest bardzo drobnoeorosskmjidny.
‘cfoegoantft w szczegolnosci jonow metali alkalicznyc — 5rig

duja cletelity w siatce iaonokr astadow#

Proceok do polerowania«

lenek glinowy o&ywé&ny jest do polerowania przy

produkcji poéhprzewodnikdw i w optyce«

>owi$kszenie 10000:

ycunek 1



3*5#

Ha «iQJ-d3tdl 4 B30 QIOICgSTHOM?D pliiCotofadMoio
J0le«SEU XA -A SjIxim £*” HioHoi* / < * g

sdjjeclu axgjdije sie tlenek o Srednicy siaren osjoecsorie’™?
prsess {&C8 0*5 NBysansy ¢0si; om do w&tpoego
polerowania aonokr—yssfcal6i?* Przepro”&soé&a saaalisu fasolo

wykazak©* ze stano»! en « — AlgO* se Slacdaui ~ » lab

#e vielko66 <% — kEy&telltore —1*0, uynosi
/0%221 — CcOMrQ/Jm, « Brugl s fcleskdr* oznacsony prze» £*&8
0,05 o wielkoéci 7 * kny&fcallfcow /0,0817 £ 0*gQW<"a

R 3» % ® Mg%&j “asie poicrow.f—sJa’\ Oodsy© po$lcresle**
&AW 5cepéy Ay ag irarfizo NSJGwWG* Glé&sas sgJii®*
cssycsesaale strawi Pb /ok*1*10~" mih

Waorae spokfcrslae«

Szcsegollaie wysokiej caystosci &12Q% ¢esfc stosowany do

sporsgtizania wsoreow w analissie spektralnej.
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ICHIPY QgR2YI;mm A120b OTSOKXSI OmTO&CI*

Sionek glinoiay uzyskany przez rozk#ad hydrargilitu powsta-

jacego V procesie Bayera zawiera znaczne iloéeil ssanie—

czyszezea gtdwnie sodu, poza tym setne czf.aci procesta

Scarzemu 1 Melaza, ktore trudne jcot catkowicie wyelijalaow&es

Podatkowe przeay®anie rozcienczonymi jsmmmi mineralnymi
Jodiida m zamierzenic sarartoaci soda do okoto

0,05 % HOgO /13/* %i»asicsa to mtUisod0 zastosowania

tego produktu ad celdw, w ktorych 'symagana ¢jest szczegod«

aie wysoka czystosc*

Jh przestrzeni ostatnicl* lat ® literaturze naukowej 1 ng*™*

tentowe] ukfczulo sie wiele aowycii, ciekawych sposobow

otrzyRywanie AlgQ* o v™aokiej czystoscis

a/ bezposSrednia ayateza z aluminium i tlenu,

V elektrolityczne utlenianie metalu,

o/ apelanie w tlenie zwigzkow glinowych»

a/ hydroliza zwigzkéw glinowycli — hydroliz® w ptomieniu

wodorotlenowym, tsw* hydroliza ptomieniowa,

o/ reakcja aluminium z wodg /w autoklawie pod eiénierdeas/

t2w# reakcja hydrotermalna,
£/ rozktad termiczny zwigzkéw glinosfyctu

5 »ia&fropych B &?<8 3WBI»Jl ai® uzyskuje sie bezposrednio
tlenku sUaesrago, ale tssrékity, fetta* mofea odwodnicC
prsos praSenie* Metody a, b, e, posiadajg rmieazae znacze—

nie techniczno i nie zostang w Pracy szczesotowiej eodwio—
me*
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4*1« Surcroee i sposoby ich oezysscsanie*

CteystocC powstajgcego produktu usale&aiooa .jest od
stopnia cayotosci wyjsciowych migsikobw» M&Miczm alu—
lalaias] ktlOre osscato ¢Jest agbefcsatem o caystcaci poayéej
9979 % wytoarsa sie na drodz© elektrolityczae3e Czys-
tosSC¢ powy&e”™ 99»999 % Al uzyskuje sie metodg strefowego
topienia* Metody te rde a&atrecza™g w oleili obecixj wiete*
ssych trudnosci* Im czystsze ¢odnak aloaaisiius feya tradtiion
w jreakcje a alkoiiolaai 'i lwazml. Z dru—iej zas
stroz® stosowanie takiego aluaintus aiss aatraae jest ko—»
idecsBO, gd™ swiggki gli&osre aozaa oozyascsa® praez dastjf*
lac”, sublioacjf 1 krystalizacje*
Dobre rezultat? osigga nle prasa sastosowanie do gyatozy
organicznych potgczen glinowfc /alkoholany, tro5—
etMek/* Mffel *©e« daofcroteol ae—nt*lac# w aparaturze
srebrnej etenolanu glinu, sawarto66 w nia sladéw Cu, Ga,
oit % ztaale™azy&a sie dziesieciokrotnie /1V*
d aubstauc.ji nieorgemie.giyeh do otrzyisywaiiia tlenku g&iso*»
twe@e e"sto stosowany test fcaroodny chiorak glinom Aica™*
Oesyzzcza Sie go przaz subllmec’e v, tesperaturse 17s°0o*
Sa stosunkowo niska *«se>eratura decyle ponadto o j«@»
przydat«o»ei do syntez ~L2°3 Prowadzanych w fasie gazowej.
Sage mozliwosci uzyskania czystych zwiazkéw glinowych daje
krystalizacja soli aiaorganicaayohs atunu QlInowo—»aaM:.0—

mgo 1mMMAI/S04/2 *121™0 oraz ussodaieaego chaorka giiaowo—
go AXGX5*6/0*
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2. Usagi ogolne doSyczgce otrzymywania AINON wys.es*

4*2*1* Syntezy w fasie gazowej®

rroda&fc prsy&afcce? m mgeoOatetfhi eerssiki spjejalnej
korzystnie jest otrzyesywa¢ w fazie jazowej /plsé&aio/*

W tyn celu jary lotnych potgacz©« glinowych wprowadza sie
w obecnoi&ci nosnika gazowego do strefy reakcyjnej9 gdzie
-aastypuje ich konwersja w tlenek glinowy*

Konwersji mozna dokonaC poprzez hydrolize, utlenienia,

. esy te& wreszcie pirolize zwigzkéw glinowych* la skale
techniczng bywa to najczesciej utlenianie lub hydroliza
bezwodnego ¢UCL.,* llo&oganiczne warunki powstawania w fa-
sie gazowej /plazsie/ czastek AlgO® sprawiajg, ¢e ich
wymiasly zawarte sg w bardzo waskich grcnicoeh. Wielkosc¢
I ksztatt powierzchni mozna regulowaC poprzez zmian'? ste-
zenia par zwiazku glinowego w gazie, fceeeeratury reakcji
I czasu ich przebywania w przestrzeni reakcyjnej# W wyni-
ku szybkiego schtodzenia produktow powstajga sferyczne
czgstki AIpOj bez poréw o wyiaiarach znacznie mniejszych
od 1 Am*

Sn toesperé&uura w strefie realscyjcej jest wySaao, tym
wyzszy jest stopien konwersji zubstruta w tlenek, a powsta-
4y produkt zawiera Smiej zanieczyszczen riiemetalicznych
/woda, chlorki/* Dlatego tez reakcje prowadzi sie czesto
w palniku wodorotlenowym i pla8faie* 1 tych warunkach

powstajace czastki /10— topiz?t,I ©

Cco jest jedng z przyczyn
ich zferoidyzacji* Ciekawe, ze miso tego /teep*tojm*

AlgO™ « 2050°/ nie stanowig one /podobnie zresztg jak
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"i w przypadku lanych syntez prowadzonych w fasie gazo™

we;|/ odmiany a@»Algo™* 1 aby aayo&ad 06 —AINO— koniecz-
ne jest dodatkowe prazenie w odpowiednio wysokiej tempera-

turze.

itdrse saniecayozcsanie oi> AlgO”™ poclesas procesu, jego
otrzymywania*

Podczas otrzyoywania AlgCu wys«czyGto6ei nalezy sie
liczy¢ rowniez a mozliwoscig jego wtornego zanieczyszcze-
nia /np# s naczyn/. Stosowanie naczyn ssklanych nie-
korzystnie odbija sie na caystoc¢d produktu*

Swia&cag o tym dane w tablicy 3 $ zaczerpnietej a pracy
Sswihla 1 Kalina /15/ «

«Tablica 3» «zrost zawartosci Ka™O w isopropanolanie
glinowym poé&czao gotowania w naczyniach

szklanychi*
Czas gotowania /h/ Zawartosé ItegO0 /ppm/
0 34
24 85
46 170
72 306

Ay zapobiec zanieczysacaenioa Bodom podcaafi rozktada
tifcsaicsnego atumi, Henry i Kelly /16/ przeprowadzali g©
w naczyniach, a AI"O” wysokiej czystosci* Zaleca sie

ponadto zastepowanie naczyn szklanych aparaturag as
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srebra /14/f ze steli nierdsesnej /15/ lab se szkta
organicznego* Beza tgoat krotkimi donieBieniaai brak
Jetek w literafcurae danych traktujgcych zagadnienie

systematycznie 1 podajgcych jego przyczyny.

Opalanie zwigzkow glinowych

U osfcafenick latach sscaegdIBi? zetafceresosania budzg

©etody zslazsn© 2 atlenianleei -wfasie ¢jazonej chlorku

gMomego 4A1C15 + £02 — 2AI120n + 601"« Wskazuje na to
znaczna ilo6e opisow patentowych dotyczgacych tej reakcji
/17 — 23/* Pary chlorku glinowego 1 tlenu podaj© sie do
strefy reakcyjnej, gdzie ulegajga zaiesaaniu w strapieniu
turbulenteya* Nachodzgca reakcja utleniania jest egzo—
temiczmu Kino to, aby zapewni¢ catkowite utlenienie jak
1 powstanie czgstek o odpowiedniel* wyaiarack koniecan®
jest podwyzszenie fcenperatury* Dokonaje sie tego przez
spalani© w strefie reakcji takich gazéw jaks CgT», go,

% % wsgl, przez wyladowanie elektry&sne* Obecnos¢ wody
partajacej w *nilm spalania weglowodoru oprawia, &e
reakcje utlenienie i hydrolizy AIClj /p#poniSej/ Mtpta
w fazie gazowej réwnolegle* Stad rozrdéznianie dwoch
oddzielnych procesow technoloi”“csnyciu utleniania 1 hydro»
lizy Jasie Q}nzo& oig ssfcucsir/a*

Hydroliza swigskow glinowych*

Dla uzyskania czystych hydratow AlgG™ wielu autorow pro*

pornje hydrolize organicznych polgczen glinowych,
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Moldoyan 1 inni /24/ poddawali hydrolizie izopropanolsn.
Slinowy« Produkt zawierat jednak do&¢ znaczne /powyzej
0*01 %/ zanieczyszczeaia Si, 3« W roku 1960 Sorkar wraz

Z wspdipriicownikamt opublikowali wyniki prac dotyczacych
otrsysgraania toodorotlenkfrs i tlenkow kinowych, o zdefinio-
wanej struktur»© krystalograficznej* W kliku artykutach
/14* 2329/ omdwiono szeroki wachlarz setod pozwalajgcych
m uzyskiwanie produktow o wysokim stopniu czystosci*
Miedzy innymi zbadano mozliwos¢ wytwarzania wodorotlenkow
glinu przez reakcje z woda zwigzkow? /CAHASH/MAIL

I /CgH~0/— Al* iLepsze rezultaty uzyskano w drugim przy-
padku, Otrzymany bajeryt wykazywat jedynie Sladowe zenie«*
cssy&acseaia miedzig /3 ppm/ i sodom /ponize3 1 ppm/*
Kor”etnie jest prscpro™a&aac proces ierdrollssy w .fasie
gazowej, przy uzyciu pary wodnej. Unika <&$ w ten sposob
k#opotdw z sgczeniem osadu, zapobiega 1ie mozliwosci
wepotwytragcania s powstajgcym wodorotlenkiem za»leczysz*
czea* W cyniku reakcji uzyskuje sie odrazu bezwodny tle-
nek, zwlkaszcza gdy stosuje sie steehioaetryczne ilosci
pary wodnej* «©zwigzanie technologiczne znanej angielskiej
f—y Morgan polega na hydrolizie bezwodnego AICIr, stechio—
aotiycsng iloscig pary wodnej w temp« 550°G.

4*4*1* Hy&rolizc— w ptomieniu wodoro—tlenowym*

«Fesli AICIjj wprowadzi¢ do ptomienia wodorotlenowego

/tzw* hydroliza alooieniowa/ to zachodzg w nim rownoczesnie
lub nastepuja bezposrednio po Sobia synteza wody, hydroli-
za chlorku i defaydrafcacja tlenku /28-31/.
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li Tjyniku reakcjis + Gg 2" Ox

2 AOIL. £ 3 170 — flgo— * 6 IICI powsfedJO drobitox
sprosjto?émy 120" 1 chlorowi* Produkt sat»i«m piwe
ilodei {Jondbw chlorta”ch /do Kilku procent/* (oésaa tAsu
sapobiec sastepu—"ac chlory glinom troijetylkieei glino—
viys AL/CgH—/*» /32/« Tiankaiaentem, jsefood r>olega™gcych na

tiydrotisie jest niski stopieu prsereagowardae

So»kts& termiczny awigakow glinowych*

Firolisa organieanyeh potgczen Al.

W roku 1$67 KCbakhsht toz » wspd&dpeacomikami /35/
opatentowali sposob otrsjx*yvmnia eaeregu tlenkowy metali
suisu *20g5 pirolisc w fasie gssowe;j alkoholanow*
<h%$fcszoSE alkoholandw glinu ulega roakdadowi teroicaasau
v temperaturas 200 — 2G$°C a utwraeniea tlenku glinowe«

go, oupov/iedniefc olefln t alkoholi*

W tmBBBatoasz» ywrji&$ 390° ploceo te. rjest c&lfeoeU?,
iratoaiast aefcaoolm u 1 i aacfisa s£8 tMWtofa& $&&

w 110°. T «yaiku reakcji powstaje o:*a?cs AlgO™ eter deu—
oetyloey albo / w ayaszych tesperaturach/ CHA CO i in*

Z posktada temlczaes© aetocolonti glinowego Bawilil 1 yw»»
/"5/ uvay™ko. 11 ea’sty korund« ¢—ietanolan otrsyo™ssno tirzes
reakcje ®y®iary setanolu z isapropanolanem gliawaym.
Czesciom roztozony w 300° produkt pradaoao w ciggu 2 go-
dzin w teigp* 1300°. "“dajnos¢ procesu w przeliczeniu m
Waociosy setal Jest isysoka i ssyaosi 86 %* Metoia te za—

wiara ¢Jednak wiele csasechtom”cii operacji peérednlé&h

I nie posiada wis&sseso anaesenia fceehoieaaogo.
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%m* metody sseocaowe uayGtefcscmla algQ™ polegaja ogélBlc*
ssecs biorgc m obaaieleniu sanleoiS5yGBCReiil /gfcte&i© £&/
Od ~spuosesslnegu v Hugach SaAICU* 2 glinianu wytrgca
air; aast imi© passes mismmaé&uie Sdrerijilifc Al/OU/—-e
It oasba&ia&iu ou mbod asoote”ek, tadso oniara” sie &a
T3BNMAIE®REB e&Miidch soll siissu t ros™—idcio icli Uo tsXmM#
Se Jud teniez m ® sposoiy poxzwalajq Jak “ykasu™g xmmz®
bodsniii, na «ytosarsania baraso cssfcego AigO™* gslafcg ao—
fos Trsti®aych stanoui lafasoeé ocsyssczania soli glinogycla
?T2y uayoitt proctsd operacji Jaka jest kxyotaliaaeja«
3e3 YdgauQlu w i#m przypadku aole bp¢ wysoka /pov;*90 $/
csego si© g0rné osiggmé& poacsaa synfces prowa&sooyah © fa-
sie gasmie”™« ¢foosonany w procesach gazowych bssw* A1013
+;mdno s pogoda &iaaimc2&ed rd&nicy foeagpesafoa? sablisiacjl
caJtaticie oosyéc;lé od PeCl™* Pense klopoty ao$& rémjieé
opragU usuceasile s AICI® saniecs”sscato 81 1 B. /W *
Boaktaa feemicsr”™ soli aaje tismkt#
Charakteryzuja sie one Gazym stopnios aktywnoéoi* 00 cjesfc
casBe prsy aaatoaoBaBiaeh w caraoice egiec™ainej* Tlajesrcgé»
olej araaas”™i ©olasl Ge otrayaywaiiLa AXpQn @3g] "
»OTO—"®xféooy 2SMAI/GQj/g* lailgO oras usoé&liojsy cktos™k
JUCX~*SIgO»
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3*1» Alan gltaowo—ssoncwsy — oczyszcsamle i rozkdad«

Jednarasoeia kr3rsfc@liisac.je z r—m wodnego pmy wydajnosci
90 % mpooamlo. na kil&adaiesiecio wzglednie kllfeasofckrofoe
ssag&ejazenie w alunie sSladowych. zawartosci jenow

Jxep*, Cg3*, Sazt, Zn3*, Cu2+, Ha*. % *» Sb5*, Sa¥* , ?2og,
GOFA* Jedonia 3003? pofeaau i talu ulegajg aieznccmegu csBy
taS © ogdle nie ulegjeja Zgxgczczeniu w laga pokrystalicz**
Bym /3S/.

Badania feermo”wlseta”*csne /36/ wykasuja, (9 rozkiad

afcuau zachodzi w kilku kolejach etapach. W infcerei&le
“ma™mbuz do 510°0 odsaczepiaja si$ czasteczki mw? krsta—
lizagyjnej* 1. foa czasie sOl najpierw rozpuszcza ei« W Weas—
mej wodzie latafcaiizacyjnej a nastepnie odwadnia sie z do«
syy fcéppotrliwgp® jdenienleea* Postaty produist; dehytatfcaoji
pooioda MBaekeetoie sslefessg objesS¢ od tayio©” ala—
mi* M,au8$ £5340 a 6S0°C rozjsada sie siarczan aisono”«

/IS V A * Mg/8<y3£SaSaf Ai"soNj+aiffiyfsojn™o
a temperaturze ok. 62#C rozpoczyna sie dyaocjacja
——SBfi" AlgOj & 3 S05

prz” csys si© jest ona catkowita r « I w foesgp 1050°* pro-
dukt prazony w twp. 100Q°0 zawiera jeczcze posad 1 %
Meusuale tych josé&w /16/* Aby Je praktycznie calkowi»
ci© iffiollelincitsaC stosuj© sie kalcjiiionaiiia w teczak 1250® «

« 1700° /5?/* Prazenie w foeap* ponizej 1150° daje ré&ac
przejsciowe [Jodyfi&scje tlenku glinowego o fcr"Gfcalifcsch


mailto:kr3rsfc@liisac.je

31 «

sjsai”pss™oh 0% 10 as,' Pobici tap* 11580

prss®—cie v a — ¢1llgO® co ifcigge si8 se wsrosfcea
krystalitow do wgraiscd® pgvi$&q$ 100 aa* % * Henry'ego

1 K<lyajo /16/ folesisk glinom us™akaa™ prsea nich

s Ofanu. (J"okrofcnie prlchafcaliaossanoge sawierat «jako
gtdwne aanieeayssczesi& potaa w llosci 2*1(T™ 8§ »

5*1(T;1% 1 gal /2*1CT~ $/» Prossak przydatny do protMscjfi
Eumoksysstadow Yjytwarsa sie z atunu u“ro”™adsajgc go w aa—
cs™niach kwarcowych etosu do sosgcc”™o pieca /10Q00*11QQ°/#
2owst»ly w wnUm. ag?bkiogo rozktada tlenek jeot barOso
<3Brobnoa lam 1 ofoy

W Swigztm. Badzieokla Sianek glinom specjalnej czystosci
usysimje sie 5 aiuna ws* sorssy WJ MOM? 1353 « 46# Z a”ch
litoorsanicsiitych zsdaeter glina /atun 1 chlorek at—oaowis™oh
ao wtfmmsmi® A120" ta”steiejssy 3esfc owoaniosy chlarefe
glinom# Ws&auSg m to dane w tablicy 4#

:jé&blica 4» Poréwnani© satazan*cti 3 fcossaiezima
soskisctesi soli glinowyclu

‘ Atun gli- »Jttottnioay
noesemo”™ chlorek

¢clajnizasa temperatura praze-
nia w ktorej rozk#ad jjun imt, 1250°C o
catl™owity 800°0

Ka,jai&S2a temperatura w ktorej
w wjnilm thwlgodsinae”™o praze- 1200°C 11GOCO
nia us™eku™e sie a«m ",>m

Masa soli a ktérej m$mé&
Otraysac 0,103 Ig/a 1 sol/ 0,907 %

Al2°3

0*465 %



6*1» Bodo«» kxpaMogpaBfic&'ja«

Uwoal3iony chlorek gunmrj ferystallsaj© w Okladai« rcefcc*
easycsg® /$&, 59/ . PoOrssetry kcedsfci sieciowej w sfeiaa
kfcdrej sehodag dwie esasfceeski AICIMETTGQ “ynosaai

00 « 0*79502 1 a « 97s t 20»

ESaty joa al” lroordiiUao « sieai ssead csgoteosek ©ody
treorsgc o&fcocdr*

Qalegioaé migusg Somn glin« o okoosStyaoooijg cagsfcooakag
wody v*aoo1l OPL88 B3* Isoaorfiszag sfcrukfoore a oblorldlea

Olioo”a posiada CrCI™™* & >0 o poraaefcsech ¢008&x&1 SiCxo

oiosjed ®D0 « 0*795 m i « » 97°*

Steblics Sfertflcimi Itrysteloscaficzaa nazaiejcs”cb
senioesposes®a & iaCl—,*61%0 /33#39/

I oxdr lwma = . Jfyp Barsaotiy
bffolesi?> 000 . sieol
%Clg«S0g0  ~dDoskoéas? %ai”~6H20 530s 7,154S,1of
R «
Oucig JOdnostoars? 6,70» 3,30,6,67?,

? = napasl
110G raoulora™ aeacl 5.»

CaCIfiSg0  tedsagaiialii? Os—exer™o 7,86,.., 3,905

I AN 7,(a57,(»,7,55s
1 a* 5SsyC
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OmZlamg aaalize Etaocaa6oi uk&t&u fcro”sktadnikowego
uejoSlinia aobrasoaeoiG ¢ego sk#ada mgwjogo prsj? po©oo$
$x$3&ata 08&e&«& Gibbsa. PSagraia Gibbas dla ukdadu AICI™«

— HCZ « HgO /r~e .3/ soafeaS aporsadsoc# prsas autora gitsmla
2> podataaio daniela ;J5lquoj?iego /40/ dot™osgac”*ch roapuss—
caalnoSci AICI* w roslmoracfe Yjo&ayoh HDI w Sorterafcurse

OC i1 25°C# Hiolrbdre a poakfcdw ns iaofceisaie 0° dla rostr*o—
Sfo © t&gksapis afts&eotu KC2 pooliodsg 2 prac;? Fischera

I Zi&ela /$9A JPuadt dllasgc* mxn oaoaesa sfclad w@q«|
lesasu solnego i1i1ao”™coaago chlorosodorea w fcegp. ~>°C pod
oisaiehiiosa 750 saa % *

V7iCrackotfci t3?0fe,ta sGanoboosneso odpowiadajg 1gqq S $ao*
QS$ot?c& skS&daikdo™Ni Aici™ IICL i 1Mo# * lateraao™go™a
autom zatem®!.® afte8tft poz~gej proatse™ | 23esgo&3 punés&$$
WEXCI™ 6170 /puakij ocaaacjaa’™goj skiad «agon? lutetu
1&COU* 6IL>G/ 1 wnaa#0.iB21n Stosno odrdozni€ dwa oHGaar;?»

i? obsssrsa & raafedr sio ¢jest sas”™coa”™s YJEgledes iMo01:,*
SlIgO« 1unkt™ lecgce ® polu S osaacsa™g mieocaanilty w prze-
padku ktorych € rOYJdna'‘sdso z fazg stata AICIM*8BgO posostsa—
$& rostwor o aktadsie okreslonym prsss odpo”iadni punirfe

na io?zym3 I1. arsodiu&a™gac np, prostg ¥gczacag "A102*«6HCP
s punlstéem odpowiadasacci G&iauowi 2B wyzmezymg stezenie
swffesws nao”™eaaogo wx,i bedacego ‘s fc'ch ssarm&aok ® réwno—
oadso z osodea AICI™ * 6170* 3tosune3i diugoocl cxlcial:fc

ST 1 odeiafes +acsgcaco s »Al(a**"ow rd%aa sie Gtjocua—



vxmi 5ass® wytrgconego hioi™ * esuo <k aaay rozkom X
/tao# reguta * ZIoSC etop&l s®obod$ o dla aicssa*
aia s obszeru 3 m&m zgsinaozye a regulty faz*
3» x2S s 3+2 3 a?
Olsi© X<* il0IIC sModsiisow
£ — i1lo6c fos w uétaasie

w txkapraypo&sa a s 3 /Ald”, HCL i fly>/8sms pm$
/osad 1UCI™ * 6figQfl roat»5r ne&™ae&g 0sCB8 paro Z0sycono
m«l rojstRCrosa/s &ta& ilos¢ atopsi mobo&g 3est ré&na 2*
Moli ¢(jeden a peraocetae&i 9 uktadzie op. teaperetas™ prs$—

sg staly pozostaje ao&liwtdC resulosania /» pewnya
sokresie/ « sposob aiesalefay drugiego parsiaatru*
fadko ais b$& ap# Ssfcféenie SClI w rost—aorae noe’coaiph#
20&8*60601 posos&aieli dsstoli skacHMsO® w roztworze nae’cow»
tyo /HgOt AKSy b$$g usalo&nioae ad zmiennego ate&enia HCl#
&stea roatsoru a wiec podrednio sfcegoaie chloroBoaosttaeterw
ol&nde /w afcafe] teaposoturae/ preznosci 8 mv&Q
nasyconej* Jezeli naa roztwor oprowadzisz chlorowodor to

0SC ¢ego ciofilenin parc”™Ins6o /pp/ stanie o0i? «lgtena
oa cisnienia ® parze W83%Qom$ /g /# iglaitefe tego ciecz bQ-
dsie “ocManiata BC1l do ooocenliu ciSnienie to z*6vm$a
*** ftp BV ¢ rozporze. ¢baospejo oklar™ocloro ponodue
zarost jego stezenia w rostuorse. Z roattsoa?u wytrgca sit
porcja MOj *% 0. §j&M r—rtt na®ooDsso saionia sie
waotttz kKrzgmj ii, w obszarze a9 poniewaz liczba faz jOst
o ¢eden mniejszo /brofe laysafe&OB aici”™ * 6HgO/* liczba
stopni asobody o awi”eaa sio do fcrsech# (feréos ta”eretur”

aotoe niec aaieniaC w sposOb ntasaiefce od siebie



@ 21?7 W*

aici— 1 au«

7*U terny csotarri*

Semperataira posiada »iozaaosn”™ spdw na rospucaczaliioéé

alQl* W * Jedynie pray wyasa™oh si”Seaisoh. im , fciedy

rospaozczalaos¢ AICIN ¢af i1 tak josfc n+&ka9 obaidenie

foegpesefcury do O°C pozwala oo premio ilosciowe 1daiele—

nie AICI™ * CGIL"O« Ponle™aé prs$ asroocie todporetari? nie

saleksaa sie rozpuszczalnosC aie ooSna oczyszczacC

A1CX* « 61"0» jak oie to czyni € prs™pMka incgroh soli,

przes sn$Wtg krystalizacje politensiezng« 'ubielenie

A&EU * 6HMJ s r—u osig@a sie poprzez a/ “solenie

chioroscréoree wagi. V od|]>orowanie rosfraoru <o Eale,j

fcosci« Hle"bgodnoSol™ ¥ pleswosTn przypadku je ot kooiocs*»

nos¢ pzecj z roztwomml o du$yeh stezeniach IICL.

| dragi® nstoolest; przypadku iKnfcaseBfcaai ags

1/ zna&zm alratiy alCI™ € shigsku s 3eg®© okreslong ro®x.
puszczolno£cig 7 rostraorocii mxInch*

Zt czesciom rozkkad fcemicsns alICI™ * 6HO0 ® al™Né* $&

podczas carpwolsjrianiB a—rta AICIA,

5/ &iCkorzs5?sfcas /auda? stosunek sas krysztatow ¢dCINSEgO

1 rozauoru zauisrs™geego zszxii&zgszczeni©*

?*2* Aaslisa opracowanej setody na disgresie ukdadu AICIM-BCI-1T1"Q.

Smserfcos¢ alCI™N w roztworze ws”EcicRiMa tag* gpreocossaanj—
aafcodj v'nooi*, ai, a83 98g« /punk$ M r



~Tosh o .rosi;??ora mpréttdslue? suchy cliloronodéa? to a &M
rosfcnoru salcnioC s#8 bodzie wzdhuz prosto™ teosgaej puifcty
«B—tf «"Soiaiaj* 1 isierscliolol: «<BC1". X—+odS0 ts &eafc mio”soes
Seosotrjcsixya punktow /o,—Mu6xi/ dio ktoryali srooaurelz utoa«
&6w tsagoflyoii TIICIN 1 11Q doiit wielkoscig stalg /taki ao&
jale g s>*ree Méaimyrn/m WaqdKg prsolofcshio rdivnieS saotoso»
«ana « ninieacso¢) prooy «linio wyaolaaia** /kierunek sraion
e&todu podosao siyooXonia zasé&sceono strsotag/«

PiearossO ¢a'ssfcaly ¢ICXN « 6 0  syfcraog sie ® aoooncie
przeciecia si8 "Hall wysslenla™ s logysig 11* tif* prsy
stfteoia rtaya 10*1 $ M&. liax, KOaiec tuyeslonio /punkt E/
castfpade prsy ofc@eniu ok* 3A % tsogs 13CI, & fodatmnuSzaob
ssohodsi prokfcycsnie cokossit© Masielenie AXCl-. W 100 g
rostaaru pososto™o n «es&# 0°C 3odynie 0,2 g nian?tragcone™*
fio AM3U

. a0?te;?yg " cAKIJS ix$ 3&M¢xsxsacassft w Urdsbi

JICIs ™ Si <

6* Balgj® /42/ ello Jy'stolicsnyefci okiades? aakroskao—dnik » .

— substancio a2aao»s grayeaiay tt&pdégytsgcanio s&aapalg®

1/ isoaorficsao iFpolssytrgcaniet 2/ aasoxpvjd so gemierscimi
kryssfcoiu, s?agt «e&sgfftMi* 3/ teorsenie sie nieprocidtosych
IshdasHbal&i aieasonych# laaya s sxeodda prseckodsenio alodots
do J*rycstotos aotooakladnika oltlua™o.

I&k#aano onaliso socboaante sie poesczegolnycSi doaiecsok

podcsoo wyoalonio al CI™ * 6U¢> .jest nie~fcpliole astoiiéo
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slozonym* 2¢b ocenjf rozaisrOB s?spols?ytraGania aslezatoby
przebada¢ wszystkie iaies2aniny o sktadach z obozami B#

Me sziesza&in o0 tya sktadzie oosoass™g se sobg w 16»nosa—
dze dsie fosy* krysztaty nIGI™® * 670 i roztwdr nasycony*
Ps—zy"muC aasset niektOre parsaeticy jak temperature* sa—
«artoécl domieszek za ustalone pozostaje mo&lixioéé salan
n&gaania AICI™ 1 HCI. Problem ton nie stanowit przedaiotu
sainteresoltanta ninie”szo”™o opracowania* KOrabasz i wspot-
praca»nicy A 3/ sfeososali przy zageszczaniu aladés podcsag
analizy alusiriniua aysokiea ozystoaci analogiczng **liaif
isysalaniaft# k s obecnej pssey*

Sanieesysaosenén koncentrowano oddsielo™gc astryee M przez
wytracenie fUCIj.* GitpQ gazo”ys ciUoros?odores* S ktadniki
éladove pozosfcomaiy § roztworze* ~dzielony osad AICI~*65§)
jesscz® dsukrotaie przetajstalisosano* Ciecz z mG omuu
Juanak oie sgcsono a ¢adunia dekantosano* Stwierdzono* ao
w posyaszych tsarundéach pososta™g praktycsnie ilosciowo

m —100 W ® roztworze Oladyt Be* 69 Ca, Ba* Ti# \W» Wo$
m 9 Fe, Co» Hi, eu, ag* 2a» oat W t Sn# £&# Bi# la.

uedyni© CiXI0a sspolsytraca sie I? znacznej mierze z asedes
alCI"SHNG* Osieje oif tek wskutek tworzenia sie krysztatow
aiessonycli /A IfCr/Cl—»6iig0. Obydsa chlorki posiadajg premie
identyczng Struktur? krystaliczng* Chroa stanowi jednak
iilesacosoe zanieczyszczenia W AIGIM * 0ig0 cs*d*a*

W pracy /W nie ustalono sptywu wysalaaia Ald” * SHMO dd
zaartoéd d nia tak pospolitych domieszek jak 3t 31 Sa*
U&potwytracanie innych od Cr” Sladowych doaie”zek sxée

zachodzi¢ ns skuteks
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1>/ tv/2065fS%aia aieprs\idu002/ck kESBLEI6O zaiefflssciyafr

/josorpcje Uo lzr;jQZta0h ASRIN 6170 ¢jest frtomitoi u »osfcso—
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i/ AICX™6figo gjs laaie”sSQ rcB ussosalaoto od ciilorkto»

sSoNi00z?ssose6*
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9* ROgS&FtP gBSKaeZBg * BHpPO*

Osrsevanle N\XCl- * 6E>0 prowodsi do atm$mns$a tlenku glino-
wego a nie chlorku glinowego foesirodnega* 8o%$k2a& teraiesnsr

« 6H™0 nastepuje ezyfcko w fceraperafcurae ijmryz®3} 120°
sgodale a reakcja

a * 610 —» /13S°3 + 6HO1 + 920

I? syatlca tego procesu psmsé&”™e obok trtenku glinasega g£6a»
1HI® soda* oklorowodor i Slad™ chloru# * sakrasie foeaporafcur
2ao0~sooa Ubytki asi”™ produktu rozsistadu 0g jag niesneesno.
B?ay asyfetotooi ogrsetsenia 5*25°/aia roak#aS jest'oatkowlt.
\t teap* ok. 800°. Bslss? wsrosfc prazenia wpkhywa jeansie m
soniejsaenie sl8 Mgroskopijaesci posstatogo prepajrafcu.

de to jednaj nieljegateino ao&cé&enio prsj? produkcji jilyT
je&o odozjnalto o&ealcsno—o. SatsorsoM sody 1 innych aaaio—»
czjoecaen nioosnacsos™eli spektrografiesnie e odes™mikacli
lislimjga odpowiednie nom?. ¢agielsks ¢naa Koch — idgM

ais mryoh proparofcd® specjalnej oajafcosci prseeiduje sa&aj**
tos6 po&at&meg» s&tadnika nie sniajaag od 99 g3 £ tego
te* ®%leau W opracowanej ca podstawie ainiejssej prach a*.
todzie Zo&cona feegpersfcura prazenia jest «jtesa od 800°

i aynosi 900 * 1goq°,

«i »1*« XtV» 4 areuil /45/ do 43~ 700® ? M aa TOEfela—
dU 3es* "Sanosisflozaia bozpossocio”. Poojte] fej tegpo.
rstuij o sidaie roa6b6aaocaa3iic pojawiajga sie refladasi *Spo—

*fc*j8dgae aieoaorOaie faz v — 1 X . Aigtyag ajSboliisi



afmopffa /1//* 1&zy ctelm$m podtss&oseziiQ tegperoimi® ko
pO©#nsiania sie £m /alessasin fez/ ;est; aastep«*

Ja035
7 + X V +X + X — ) +X +%E+a — a

ifafooiuiest Eigc 2ssolilsos Ifethieu £ fretfcre /W aiosssnino

n* X podania sie $u& v teau* 850°#

Solaftaxtit» masas 1 L=adff©/*?/ s™ierusill 9 tleni:i« cHso-—

tajm passtaiym s d”~cooaacai toraicanej «1017r* GHi™NO 2 tmp.

PQ&&&0O3 GUU®R $qussii& fasy a ™ i y «e 38Rf Mentz/fite efi

pioraozo” oOaiso” tedscs© opiercli sie os naotdklaturse

ftpggfe /1/. Kotosiadsic dru&j z odrnim y « podano

ug* Hoo&sb”ag®© /a/. W fceap. 1000—11ug na© miejsoe lcoaoime

psse¢ece& w odmiane a — Mg

Ptwieraebnia «ioaoitia tletité© glinonyoh pmalmlgoh prses

prazeni© Al&g  6H>Gw UEtiLerkosaaycli fcesperoturseh /4000«

— 700®/ .jeafc dug¢a.

Jezeli spyos33dstd soOl Wprost do pieca ogrsaaoco cio okreSlo*«
téagamtweg i gmE®& przes 15 gods.* to produkt posiada

posierzcimi;; /m2/g / /46/

400° — 80
500° — 110
600° — 160
700° — 160

Baieki asacsnie i*ossiniete” ge”ierssobnl cioski glinowe

m&m m prsss tolojsaoft &X&$ * Blro ncga stuzy¢ Ole

e©16$ etewalogg”~topii
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prs$ u&”ciu mikpuskoim alckftro&e&e&o ?isk&zu;jqs

a®© produkt rosigadu uxczg * 6HgQ w nis&ioh t©aperafcur«cli
/3GQ-5Q0°/ alasaa si¢c— -s etarse a c&tjstek e atirukfce—
A®* &U30& 1 pratek}* J/ooiads™g ose vtraiRxy 0,5 /¢a » R »b,
SSssfcastvia eeie I1S$ttEg sie 000 o2 oagafiek a anodon”ch bion«
&38& 3 AlgQgt Jak B&k®sQ3a boaaate prs$ sssfcosaaaiiiu motioay
d~frakoji elekorosoise™ oofcotecssfia prsemioas U&O®RD n a«41/0N
U pjwsjtaaka rosiOudu 1UCI™ * 6170 03 aie”sce « gorsie
Seaperatur 10Q0 « 1100°* 9 tjoh fced mrunkBoh ssefousl
&®bké& wsrast wielkosci ia”sealifcds 3 teisp* 1106°
mcz$m$a &ie one tgczy€ /spie&ol/ « OI$fcss© osastidl /sfero«»
lit?/* SSesa « j>od?j.?aastfdte> temperatury prazenia wielkosc¢

rh esgsii—sK vjzi'Uuts* Bosmocs®m le naatgpoje doZazo se—

AGE*3T12S041i a * KIMQIItQ Am

is# 00m aazttcac* 'S@ smm? babal Tisd osaswimiM al’\a
______________ -—- AmrirArdUin> .- *
wisOkx&t c aSci _i. sFORVie,OrmiiiB cslh hiaox.
'-fvm%mwmm%&t 4 Fp mSﬂ?m VAT Ve i

Raserasa3ac s?nifei prac ooi&3ioix?ch pora™aej aeése stiieitisié*
a® w litexo&unsc cheaicanea «sie poaom dot:;diosas sedabala«
deceso sposobu otravayoonia AXgQ™ o sasarfcoéci soiiiecaysacseu
rs—gu 10 ~ 0> w slekGsoolsi prsyi&aMm Ray badaeae
okreslajg osraymny praea siebie tlenek sienes wysokiej
caysfcoaci* aie precyzujg fciiaC8 00 sosualefe pod tyia pol-
olea* sfeeds MeOg aafcaaiasfc podawafl3e sg isjsm analiz? ote*—
sue stg» e asysuoeé aasfc aieod”iedaie* ab? méc gastoso«
uaé preparat nr>. ao sporagAsaaia ssaorco®, SscsegOilRie

wasysticie s™asea”™ w fasie gssooto™ p?cersaz% pe ofcggyaywa™ »



tlenku glinu o B3 asogot zaRaR<3l dosioasek nie—
aetaliozaych* Sfetido t&& W gz& & zapobiec mzlImzotm
Atdrnago sanioos”sscsania produktu i» skutek jego reakcji
ae Solankami muzyk uzywanych do syntes* 2 gory naleSy
rosaiaz «ykluczy¢ setowy podaaa3 ktorycli uay8ku™e ai§

¢ako potprodukt «odarPalonek glinu* Sa prosta¢goya \io3oro»
tleaku f*sgd3tst2aca &le yiNkssasd sanie—csyascsc—ii ana’"du\g—
oych sie $ roseworze /;'e* Sif Bt &a/*

dogodniejs&a sg sposoby aaiezaaa z teasaicaaya roZkisdaa
nieorganicsaycn soli glinosycii« ¢ja”e”sciaj sSosossagutt
do tego calu potgessniaiui sg aus glii&ro0<*3aaB03y oras
usjodniony chlorek glino»?e Ostatni awigcoik jest feorsystaicd—
asy* gtosnio daleki nizasoi temperaturze roskiadu*

V oparciu o prace /4>3/ sadsi¢ sa&na, &e snacsna l1o6¢
domieszek pozostaje podczas nydsielania AICl- * 6 HYO

w 4ugu poksyatalicznyn* Ilia ustalono jednak sschowania sie
tak pospolitych. zanieczyszczen jak kraeo8 bor i sod*
«badanie wphywu procesu ssyaalania na aasarto&S sodu jest
o tyto istotne* Sa stanowi on dMLesake szczegOlnie nie«
pozadang g cenoalce specjalnej z A0~ Postanowiono ®ie©
uzupetni€¢ dano £3rabasza /43/ o sjy&ej wysienione pier-
wiastki* Hadto celoma jest aoClatkose przesledzenie nie—
ktorych innych sanioczyozczed /Fe* % /, ¢(a&oyo jest row-
niez ustalenie czy rozktad temtczny AICI?, * OHgO drugi
onréoz zasiania etap otrzymania AINON €Phe na se—
wartos¢ zanieczyozcsen « tlenku* 1&jge na usadz© esontl*
zastosowanie produktu uzyskanego z rozk#adu dla potrseb

seraalki specjalnej po&yteeznys jest okreslanie niek&oryck



interaau™go”cli gokazcikfo? O prshdaifaosai H2% Soo™du”e
w t3iB prs.ypadisu przebieg tosolesoego roaskbadu i aaigsanej

s t$a temperatury poBstaB&ois koruadu* wielkosci a — la”2sta—
IIfcaw} kostattu i1 bud07i Bferolitoix».

Da feadsn smian sasartos$oi sikrosladow wYorsmo sseto&f a&ali«»
Zy apekfcrolnaj* Przebieg rozk#adu tsraiosnago, sachMsgoe

b ¢ego trakcie soianj strukturalne postanowiono Slodsi4

pra$ uzyciu abalia? de~togrefla*&&4* d™Mrolrc.li promieni

X omz tesfruiki mikroskopii elektronowej*



i

NasyconyHCI

Rys.5. Uktad trdéjsktadnikowy A1C1l, — HO1



s2y5a Il
PSS



-3

1. - ims nmim&dm to ixktics XloScx

reliseZrtm™—-a w u pu* o7 um."&gi*

11*1* ¢Dallasa ilosciowa O6ladosyok saniec&”sscaea © tlenku

gllaotiyig «yaokisa csjstoéol#

Bo oManaassislo aosertoacl élado”cla doaleasok £

~Nooklea os”stoéci najbardsio” pasjdatns* sscsegolnie

w warunisaoh laboratorium, ¢sarti ansllsa spoé&trolns*
gazmia on bmi&® m ¢ednoasosas osnaesonie &&rega
plorralaetk&s* Prsy otosoeaniu tej sotoa” odiada koalacs«
aoadé «stcpnego rostrorasola prob# aeot to sausale
ktopotliso# 3B2&6SC8& w prs™padku a — i slage U %

s no&ilttoseig Mprovedsenln wtornjah saniecsssscsseu*
21lenok gllnaay s pogoda cse\J ssoidle”™ teoperaturg topnie-
nia /2050/ 1 tespenaturg ~rsenis /2310d/ oolosy do &9l1a&—
&to trudno destglaaQOjcii « dufcu ©1MtMosnsm* 2a¢del

i ijapShpreco™icy /48/ 0208«KdU po odpesosaniu w proand
s teapensturse %QO0°C s astiles AIMNON alsaowo iloacl Bl
/5*1QTA Ga/1*16*N «/t Q2/1*nQT" ;Jf H># 8a 1 efe /po
1*10"~ V* ;oproponosaaa paises nich oetod™ka. oddzielania
sanlecz”™oscsefi od omiosy posiada Igspltolno soaozenio w son—»
lisi© udladdti« lilesnie” poassala csss “odialo £is oensesenie
mé&rtoaci pi.oxwleegkto dotsiej lotnych a3 ulgOo™*
wachlarz ploréisotkow, bo a£ atssnacci©* paissais oznaczaC
sotada opracasona prsea filnot 1 Tolaavitch /49/«

I psaecteielstreie do motorki /48/ Ich apostfe otexoktez?«

sSu™o bXqg prostotg 1 obejmuj© proate wcz/stkie posolicie
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spotylcsne saniecayssczenia w ¢2gCk« Bis w$mga on
konstruosaais speodalm$ aparatury /oapsro™yssaos/
t $ sssigadu s tym aa£© byC ¢(ataioj przyst03930ay do
tarankow laboratorium ruchoas™o* Jérdbki | saorce ag. 10—
tskly /49/ po ue™orod<aiealu prazy sie prses 2 gods.
W tSElp* 1100°.
Z JralLel miesa© sie ¢e z proaskies cremosya sp.cz, w oto—
suaitu 181. Dodany prossek grafitosy etanowi bufor spektra»
Graficsay 1 utadsis destylac” ssaiacsyssesed* Jako ¢rodto
aabtldagaia stuzy Huk prgdu statego o natezeniu 15 saperow.
/2ysjG sie pOfACQSiflaych elektrod ssafitoayeh. Probke po
asiessaaiu a prosakiea srsfifcosya Uudesscsa sie aa anodzie
w krsterkaeb o glgboko&ci 4 m i Srednicy ~ 3 ®, 3&ta—
de stanosi atozkouo /6Q0/ Scieta p3tecsi23 weglowa.
i pracy /49/ stosowane twarde i1 stosunliooo csute ktisBe
Mak B 10*

LSatoda sodaJe sie sg* autora do szybkiego osnacsaais
ad 1 do 100 ppa /ii prselicseniu ns tlenki/ Si, fi. t@} 6@0

10, Cr, 3, ¢.a, Ja, Cr, Cu, 3» Slacione ilosSci sadu, po-
pasa i litu a Al"N0"akredla si§ prsy uzyciu fotoaetru p2aaie>
alaaegac«

IHHNIO© analityczne stanowig?

Si 288,16 SB ws&L. 251,61 as
n 33,42 aa
Pe 302,11 am
% 285,21 m
Ha 279,4 nm
Pb 283,31 m



O» 3375 as rsgl# 327»53 m
Gr 278,0? sm «isgl* 301»49 as
2a 3,5 ma

V 318» aa«gl. 318,5* os
B 379,68 m «sgl* 2BQi77 as

Liaie sfeasdagQu tsostt™t&Zncgo actiaowi l&aia Al 305»72 as*
Uklacsa foo £ao,UT?08¢ saaiaazsgzqzqiub prob$ doalosslisial
s«lgsi:u dodoaego ¢(oka standard* Do atacala piottjiast&oi—
naoraaoli "pmsateBsa popx£f&$ as i10ii sanwarfcoaé s is$3;cio—
osdobla Sfcosooaao g tya celu ssato do&tatUig
mboé&e dodatkéw sapropoaonaag po 332 piers” prsas
Daffeadsolsa 1 alfego /*&>/e
‘Ja"skaae wag,?6lccyaaiki suBienaodoi whaosit” dla passesa—

gota™oli doasessekt

aior 4 $ cao &
210a 1% $ %0 20 «
Fe2°3 A * lla*o4 10 %
B>0 5% Cuo 1,5 «

& 9tyozz& aaalisa dsa™ok praedstatsioagab przez ITilaal

I Voiaovitch ssEasu”*c, de suoercsaaa |>rsea alela osaocsal—»
noéé /1 ppa/ jeoft, pnsyaa$afel dla pasassroh pism&D&bkow
/ais Fa, a /f I aiska* E&s$IM amlltyczm uzgskam dla
sssorags 0be™"muca"Gh szepo&l salaces sfciEed posyze” 50 pga
ekstrapolacja© do iloéci 1 ppa t$9 saacsnia ponizaj sa—
aariadoi aaniaasyosasen w asacole* ;iatoSaaie a Bo&ldtoosci

takie# ekstrapolacji cechujg pasaa doaalaok¢* Budsi ré&raioz
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zastrzezeni© falcfc, &© nie podaja © ogol© $ jakich
aacayalaah dc&oa”™an© hilejnooji pr—Ooljek *3g&3* 2P to
istof,ne znaczenie a analizie saikpCol046w €

BOirsld— i icoasi /51/ oznaczali dossieozfci q spieSadayck
proszku glinowa ¢ o przoprokadzeniu go a tlenek glin©”.
3rdofci AlIgO™ pso&ono ts a3ozniaoh platandw?Ch i mUsmm 2
tAg0— uedBWGNCSo® w 4bMMfcfcer80 nornika 9 ilosci 2 1*

W troicie sflsllij opeldjreilnej t$$mm (jak© atoateyfttt
sstmetrrzaego linia flinta 266,9 na*

11*1*1* pasaca st&ieg®© "ak®© ;3roé£O ssbtKlsaaia.

a>osréa Nielu ttd"\CSx?0* w ef)Orvi;rasram zrodet wzbudzeni©
WQbQ$osms}e& w analizie Siadd* znalazt iufc
pridu sit3kesS* b to miejsce gtonnie m wzgledu na dtSa
mtergmIno&C pleraiastlséc? n fu>u préau starego. ,;Ma mb
jest;, szczegOlnie 9 odniesienia do “ok#fadn™©* analiz, mm
s&abilnodé gjarunlal« «zbudzenia 1 zta pOstCiel30S¢ nafcg*
&n linii wMse”eld* Charoirfoor’sfccsayin o&jssea dla tuku
statego jest rowniez ayofegposonie aestglocji frakcjo—
aosshnej* 3e@©"anjg©g rol-e odgrsa tutaj rownica temperatur
Braenia "oasczooodln?ati sktadniki pstfbki* Ustalenie wé&»Sci—~
wyoh pajseiastneds 1&feuazania uysaags upssedniosa przesledze«
NI© procesu Oastjlaoji cloaioszafc* m, pO©3stasia sNsjo&osoi
kszysgeh aoablacji zanieczyszczen so&ps ~znecz"¢ opth—
mBI$ esCB efcsgioz’\cji* ¢rzedtuSsni© i>cest aisre ©zosu re*.
jestrecji ?iMsb poeoStsj© jedjnie— wzrost ssesemienis fTgo
* po™MA™NU linil spe”s”™lnej. | analizie uzyciu +uku

£t sta&eg®© lotnosce piersiOstliow odgr’s© znacznie ©Sekssh
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ypi&tt m poatorsalnosé owlisy aai&oli inne cs?naiki#
Je&eli ap. ssybkoM &eaby2ao$i m ores «esajtrBBeso i aaali—
soisaoego piereisst&a sg bardso réza©» to rjotstarsolaosc b®*
asie agaesaie ¢¢0zma Ni& IS pxzypadtsa aioatosa™acle w ogole
sfeaadardu*

Badonie frokcMoaossao”™ dest™lsc™M s 0&N0O&y

s Caogich mmskow wzbudseaia kolejnos¢ deatylao™i jsaaio*
oassscsaja salaa&a siy €£02 ss okdadem probki* Dlatego tea
koaieozne ¢Jest "M ofS8d»$ eksper~aaatalae usfcolooie tej
:kole$aoisci dla passesegolae”™ osaas™ Dio si”soocsoalo >72%—
c®0h dmtjlaesl domleo&okt Si, Bt % , ?e, Cu, Pb s sEtr$—
e# /UgOj, wzjteo isetodj "skeosece” plgty”» Ssefce e amiess«
gjocsag  oie” kliosg prseaunaao o jedao potozenie co 15 a#
tak, & s koSdego i1atoraalu 15 aaSajadOBego asys”isaas ¢fodko
zdjecie* Qazko®It$ eaos ssbadaeais i1”oosll od 1,5 » 2 aisi.

Maas probka / a —icarusd/ zeniorsSa po ck« 4*1(T™ S
3&t % * 3 oios IWfif4 d Cu* £b* ~kref£loao Jsrspse
lotaadoi, Ma pordeaoaia, sardésao dla probki alc—aia*

aaaaaj ¢fak 1 aleosaae;! s prosa*:ios grofitosryia « stosuoka
lil* Prdébke usiosacsaao m aaodoie* ‘tigdlasg dolaed elektro-
dy /aaod”/ i sorae™ prseeisjolektrodg /isBbo&y/ podaao as
stronie 4-* isad© ro™eo&roBaao aa klissaeh Bisu Rapid OSSO#
Poaiars? soacernien dokoaj aao aa okoli p praekaataleoaych
sacsaraie/i aila*£otoaatrti* Srsgraa lotnosci uatoloao ob pod«
otacia poaiam saosemieil iiaili spe&ralo$ch oteiektecjstyci®

05adb. dla pooscoogologoh doaieooeks



dla siedzi Os linia 3~? /" 83
teeau - 3i n - 3881m'"
mgmm % @ 2852 pe
bom 3 € m g m
galasa Fe mexRBV Iim

oSoaiu H> " 2835 na

aanganu Ho @ ¢ 279,5 na

130datiiosio dla gll&u toto&dmtzom&Oo linie 265,2 na / w przy—
gaditu psobki admé&8&s&ms$ z pro&zkSm gmtltmm/

I 38S,9 s w pjraddleu probki hipQ™ nmilessaoe# z prostkim
&natxtm$asd

Pr—cses AftsfeylVid Z oMMy Ag8* 2mlen8®nB z proaakim
gnefitieaytt se$eBfa?cmOM piecioletnie* CayaNissfcao w foci
sposoOb dis jss&lego 15 sekUfidooego iatoOTaSu* dis poasscso«»

SOlagck plamieetkow po 5 paaiarés; sagseasHer™ Z niok $3-°

nosaoso aa destylacji tyl&o wydk ¢sodta? /tsw*
aedlaca/*

3 iongjpaydl prsodstauionyoh M x$a«4 “olks, zo destjloc™a
sani©a32sscse& a osnaa™ a ssohadsi gt&mie

w PIGrss33?2ch 30 ¢3013Kk88e&* nastepnie zmzzaio miGfa.

stanowi Fe,.Isfoorego destylacje atrs"EKi®e gé&e as
tyn mmgm ¢miaiaie. Po 30 asjeandacli wzbudzenia 7 Sok
tlonej glinom, umieszczony 9 Iscefoesku elektrody* stapia
sie w granulkg* .Oe—s"Juoaa zanieczyszczen oraz glinu

z tworzgco3 sie gronam aafogSO P znacznya sfoopaiu aahas»«
ssana.

Sapobiega tesu cmiosssnic ai2od a prosaiiioa grafitowa»
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Rys.4* Krzywe lotnosci Sladowych domieszek z matrycy oC -
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90
czas [s]

Rys*5« ¢Crzywe xotnosoi domieszek z matryoy oC -iilpO-
zmieszanego z proszkiem grafitowym ']e'] N



11*3*

listek proos&u utetBia w sifkssoOsei grsjgietkdsi tisot«
Jtscje tiomiesmok popraes redukcje tlenkéw do tatwiej lot—
ngokp mlnysk piersleetisé«* wyjatek tuta3 etanowi bor,
ktor™ tworzy v la?aterku elektro&s* aysoicesffrago© «8Qliki
feeinu Stad tez dodatek prosa&i grafitowego srpt®aa nie-—
kursyetaio ©a intensywnos¢ linii baru* Dis prébek A1MON
mieszanych z grofites* ale obserssue sit destylacji
frakcyjnej % 1 B* Gbaroictrer krsgr”cii lotnosci B i Fe
prsedst&wlo&ycti na r$s*5 ro”ni sig dieastrolnie od o3po«*
aiedaicti krasysycb. dis tlenku glinowego nie “aacmtgo

s grefitea /r$a«W « Otba «jdestfleaNije s mtirjcy Algi®
0 olagu pierBEB&ych 30 selsuM $sl>udseoie /r$@*5«/

%fedr EF;$mlasQh &sataftaSs elelctrod spe&trelnyeiu

Jodnys 2 waznych czymUsta possatojgc”eh as ms”akenie
aiekszej preaysji w snalisie spektralnej stanowi

elektrod spe&trstsayeb © odpoaie&nich kastattseh# T pradtsr—
e« jako adro”™ch prseoirselekfcrod ugjtia sie kilim rodsejdw
saostreor”cit elektrod« lletomlast proponowanycli k32tattd&
elektrod dolncli jest zm czule aiecej /52/#

Spodrdd nieli postanowiono sbode¢ przydatnos¢ przygotowa-
nyck wkasnar”~csnia eielctrcd ores gotosydi febrycznie
Isastattek 68 30" 1 80 301 /rys.SA

Jako praaciselektrody u2y?;8no elektrod ape&tralnyeh stoako-—

so Scietych o Isgoie rosusroia 70° i Srednicy % a 6 na*



Elektroda Ksztattka Ksztattka
wda snorecznie SU 304 SU 301
sporzadzana

Rys.60 Ksztatty elektrod spektralnych

Dla porownania zarejestrowano rowniez widma uzyskane przy
uzyciu ptasko Scietych gérnych przeciwelekferod. Ksztattka

SU 304 z mieszczong w Srodku anoda pozwala uzyska¢ baidzo
rowno palacy sie duk. Migracja pietna anadowego jest
mniejsza niz w przypadku elektrod bez trzpienia Srodkowe™
gOo Zmniejszenie Sredniej elektrody /wciecie/ u podstawy
kraterku powoduje obnizenie przewodnictwa cieplnego»

Utatwia bo destylacje trudniej lotnych zanieczyszczen.
Ksztattka SU 301 posiada mata Srednice zewnetrzng /0 = 4 mm/
co réwniez zmniejsza efekt wedrowania 4uku po anodzie*

Elektroda wkasnorecznie sporzadzana jest typem elektrody

Pr~yjeto uzyskany przy uzyciu dan®



s&ieimeéel stosunku Al « gusis X’*’i « mthaesdLs

linii Si 251#6 &b9 1 ;5 « ststgaeslée linii staaaararmi
sevm”/tirsaegQ ¢ 266#9 as# Iw BOlejasy wapo6toajitall: saie©»
nodoi Ula <38n©j psr$ cXointrod fcya liorsystnioisaa om 09«
tlaie « enaliaie Al~ch* ifojsiaieasa wsrSo&oO tigpotosynnlé&i
usygkauo ala psr” elelctro&s goérna psaecslcs z ko—&Omteg
sto&couo Saietag* dolno z Jarcfcer&icE o Srednicy m 9
i gt$bagobai J ssa* Slelitrod™ tych ksztaltCm sfcasasraoo

m dalsaja cigga nioiojssej prscy* U”cio gornej elektro”
pteskoé&diefce” ssiekaas i1Marto’j¢ sfcaeméa # ale jeuno-—

eseénie rjsraate snscssie rosrsut TA&IKk6S*

2afe*7* mijpan Icssfcoktu elelrfcrol aa utodsrssinonc us&ilcor

analiz speldirolne® 3i m

Elektrodo gdroa

KLekfcrode dolo<3

«

Si]
len stk ﬁ;ﬂgoé‘gxgga%m 321 0,662  20f0
BT PRSI 2% cem 7w
e SOk e 4 e 5190 0221 5,7
i SICtiOiSOéci 3 T
iLiiCamkB gladko™  §fe@tar@k 0 Sreda* g, 2408 45%S

IScieta

04 IEL gt#*3 £8

11*4* atssdsra vé&sxucgrxzay»

11*4*1* ™ 6 p standardu*

2astosasonie oapcé&sldaaiego sfcaMsriu sesmefcrei4eGO w 9&aXi-—

sie spektralnej

possata na snsocao ebnifconid

tfteotda«



Ugy&a prses Yilcat I ¥oinoviteh po&osas ocali#? saaiecs”ss-
3sen w AJ 0" fiais Al 305»? aza otoaota ole aioprsydatag
stoao™eiaych w pouliej podane# aetodsie aaelis? pasa-
astrach lisia b™s sSjyt iatoajsyaag* 2Q@ $dnle3s88 "est |i-
nia Al 266*9  sapropa&oftana prsoe iffos&ioh baaeoay
Bainakiago i Rossi*ego /5V« ;ost to linie iekroos o po-
tanaate @sibu$se&ia 4,64 e?* ;ilufcyla0aa soko otsMsrd

gjeffBeforsny pdd<usa8 ocoaaaosagia# Ela, Cr# Lig, Si* Fe, ?, Cu,
lii 1 lanych doag&essak ® apie&asya yrosa&J glinosysu

11* 4 * Ocena praytfetnosoi linii hl 3569 aa Jako standardu
mnm$tra»Go0*

I&toaa i5toodastoiu «oantrsacgo tylko «te3y ¢Jest ©fakt™ino

o lle sseiseraiania lioli an”litydanej 1 standardu gg se
sobg akoreloaea®© tsa# isbac&isi gd? priostficosie bljdg «OpEy—~
walgce aa 4©aag & niali pe®o3u$| podobna zmiany drugie#
s3rS0cCai. Ble ustalenia &aeé&ie#i poaie—Ssy liaioalt

Si, ¢$, Se, Hb a linie /il 76,9 as zarejestrowano as isli—
ss$ 15 raa$ aMao Se” probki* Uays™aag s issMej ekspossyo#!
ais posacse™0la&ga pj&roiae&te pary mutofal socserniaa
prsssaafcaoiono jako puaist aa isyteas;ie /r"s*7—-B/*

DIO f£te £ £& puaLii™ te san&aigfca sg "eengtrz elipsy o0 anaea*.
25524 Stosuliku uunoa do asie# potoai. Schylenie dugett po
oal elipsy do osi «apdhrsetiayeh aie&n&eé&nie rs Sni sie od
4w tfapoiocayaniki korelooji liniowa# » 0,85»

rM s 0,92 s Jicisaee ca ssrtoé&el ¢rfaaiezne# /aa ¢¢«siodle
n

ufnosci 0,99/ résme# u,G4 /53/* ¢stosuj© to aa istotnosc



11*2*

Gtat"GwostKj badan$o& aale&aasei* Sfcwier&aona t pzrsyré&dim
linii Si 268ft im» 1 linii Al 356*9 no korelacja rotmie£
aie jest r~rs"psdkosg* J3t jednak ¢Jold lisia nad™uS
IrtdreJ uktadajg sie ptmittig z oolg saoaeraied, Al odbiega

od 45°* Sprania to9 1© linia Al (oot niedogodna sréandaiy—
¢loa podosss oaaaeaania 1ii* $2a aasneau trudno nowrl¢ o ¢akio»
2col®iek s™igsku liniowa $mleGz$ bedenjjai wiallioaeiasi

/r s $H4£/» nie nadaje sie (jaka etaMard tals&e t+o w sg«
oiedafcreie linii 280,2 na* Stafcyst™osno opracowanie otrgtyiaa<>
ajefe w niniejasej pEscg wynikdw oanaczen H>9 Cuv B poasso—
1i1© proyfo»» ¢e « dradde piensssseh prsjpa&fcach saat©oa;a—~
nie Al 256,9 m siniejasa btedy pomiaru*

Dla bora «o postepowanie ale prajnasi popreay ressulfcatow*
Stwierdzong aiepssydatoodC atandarau 41 padcsas aaaliaj

%8. B i Si aalfl&y tlunaoaj¢ oQaienacys od reaat” <2oaiosssek
praebiogiost destylacji « >aZai /pfcflcr 11*2/ —Cu* Fe* m 9
aaohoau™g sie « foydi uarujisaoh analogiesnio “ais glin* k&or$
oisanosi standard. Zacseraienio linii Bi oo prawda poeagfcko—
10 résniei spada ale po 30 aa&unSaafc palenia sie tuku
warssi—a* ¢”snaosons ekepeiwatelr.ie esas 3Q se&»9 po IcUo»
sga nastepuje wsroat destylacji Si aaze T5X obeigSon$ pas*—

n$n bltedem asig—gangs. s doktadnodoig poaiarti*

Prs”cocofanie «sored6s do analisj? spektralnej*

¢serce sporsodaano m podtozu A 1 M1 kfedrj uajekano

s roskiadu © tesp* ofe* 900°C oosysscaaaoso AICIr* Sn™O*
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Fddtoé&e prsea 15 a&safcoif® ucisr”nio w aos$**
Oziersu korua&osjja* w pionisst® kolejnosci psfZygotwmm

«m e u ttyj&tioo# a sawarsosci po £ * isac* Si* % * B* Fe

i pa 0*4 |SCu, Pb, La* Sanloas”sscaeaia wprowadzono a posto«
oi fei@lIst— /E£3it 2%e# Cu* 3&* H>/ weglanu /143 i kssasu bom»
«ego O osygtsosai aorsoaia&i®;! ”0$?8t$ <0 gboM ~*w. Po i:ofe«j—~
®3$0Qh rosoioiicasnlach moTtsa podsfcoisoaego podtofea

usisksno «2orce o aswiariJosei aprowadso”eti aanioosysscse:a*
m4 10“"5 Si* . Fe* B
po4 1or™ il Cu* £U*

Wsorsoo XI  pa 2 10-2s  81* ¢. i® B
poa HT*n QU MO ye*

Jorzee 111 pol 1a3 9 gj* I7e B
pol 10~ % cu* pb*

Wzovz@ XV  po 5 io~* % Di* . Fe* ©
pos 185 3 CU* Hi* m

Wssoé8QQ ? stanowito osdo poé&tof£o bes dodat&on«
?Q®SSt&ie osorce ujo&aorodnioao psaes 15 alauto”™e uciesz«
ale g mobé&zi&cm kortmé&&s$Bu l&sfcgpaie imloynamm gmé&é&

2 Qodz* 9 {jegperotairae 1100°C w tyglach z solaeysMisowe*»
aego Algfe. 10 tTsprazeoiu "soso© poaoanie hoz&Age&iso™ao

I aiossaao /przez 15 aicafc/ w stO3uclru sagowa 1tl s pa?0s&*
I130a gsofitocsys speltralai© csjat™s MA &g BSugadost#

Bo aprooe&sooycU do usorco” ilocci dlonisssel; doOa™a&o

poprotske ao ioh 83?arto&d $ podiozu*
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;/s,7-8- Badanie korelacji liniowej pomiedzy zaczernieniami
linii analitycznych 1 standardu



11«5*1* I peazesegal*oh etapow prs’gafcowenia probek

do analisj na icteaS8y«&oéé linii spektralnych.

. opisanej paayzej procedurze prgsgetovsenis rdbek

do anslis” aaaliB isyvo&ntd dita soeodcicae etepy; o/ kalc”«
nas¢jo fcienkti s tamp. HOONCj V aaieusenie

tlenku s prosapias « stosunku 1*1.

Interesujgcy b™o siee prsaéledzanio wptywu ob$d«u etapodw
na mtmie insen&ysmeéci badanych linii spektraln?ah. W t”"s
celu na kliszy 3iau Strs ifert aarejeesrosfano pra$ ua”aiu
standardach «srunkéw widoa 2 prébek tego mwsgm tlenkui
s/ niepraé&raego, b/ pracganega w lluf,;} c/ pge&anege i «3-—
aiasaanega z gromkim Q3&E£i%m$m»

Badany tiene'« aeaieret po ok* 40 ppm* % , ?e$ B, Si ares

pa 4 ppm H4| ¢b. ¢alsny »oczernienia linii Cu 527,4 m
mb&lma die prébki zaS$iera¢i|ce; 2 ppja Oa. tfisycasioe warto™—»
ci ?06¢sicy sacserniaa* linii i tdo w poblizu linii pra®dsfca—
wione « tebliC3? 8.

Jodiiosseénie ustalano résnied s™ty* poosazardle?cfc arjerac—Ji
iI© przebieg krz”~ej analitycznej dla 31. Crzsse wykraélono
« ktadzie ~» . 71 25iJ0 — Pfel8 « £ /logc/ dis 5 serii
~rorcowi o/ niepra&oayah, b/ prazonych w 1lojaC# c/ prazo-
nych i1 ayrdeozorach z ps&mkim grafifeesjya /1s1/.

%niki przedawnione * tabl.S. sskazujag, £e dadatek proasi;ii
gsefitoveso posiada decydujgaco znaczenie Jedaeli cho-uzi

o asroet roéznicy aaazeraien linii i1 tle. Basieki temu m&Jks®
sic raisnitad uertes¢ wopodtcssynaiks kierunkowego tasfsej eoa—

litycznej ale Cd* ljzwjlz to na zmniejszenie b4 du analizy



1to&aoj probki

¢ tal Slinowy
proéotag

22050k &linans
nmatmn )Y
1100°C

Sloiiok alifios
proaoay /a hft
110wOC/1 wymCxe
Ssoily a proois—
I¢ groritonsia
/151/

— M~

33

42

179

——2L.

13

Ba&ata saaaemiesia liaii i tha

16

16

96

SS

SO

196

Ca .
251>6 £33 209,7? «3 a$8ts B <2B83ail 3S7j%Ta

120

73

fan Mj
379»te a&S”sa

54 50
34 27
227 86
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spektralnej* Ilteugoragdng role pod tym wzgledom odgrywa pra—
Sanie probki w 11Q0JC» l&feaaa”maSGi linii Z \I9jgticiea linii
Cu dlc tlenku glinacogo praktycznie nie réwnig si8*
:Praeprokadzenie jednak w trakcie jsalcsnacji réznorodnych
odmian AINCN w  « *» korund pospala no ujednolicenie okd4adu
fazooego prébki* Jest to jednys s niezbednych —aorunkd»

dostateczni© powtarzalnych aynikdn«

11*6« trunki analizy spektralnej*

Probki 1 1isorca znieazane z proszkiem grefitonya ansliso™a*.
no przy uS”ciu spektrografu sredniej dyspersji q « Sb f—-ay
Selss Jeno* Widias badanych tleakdéa uzyskiwano w motepuga*

Gych naruni&ch*

t
Sréato wzbudzenia £tk pradu sfcaleg® o nofce&enia 8 A
Osa3 wzbudzania 30 c
Ptyta spaletrelos B+au Brfcrs Ssrt 03%0

Przerae analityczna 3 as

Szerokos¢ szczeliny 0 os ©

spektrografu

Stosowano elektrody o 0 « g m z kraterkaai o $redniej 4 um
i gtebokosci 3 aft#

Sporzadzano je a pretow gEOfito®yck spektralnie caya&yctis
HwWOO 3 f—*ay ¢iiassdorf ozg. S2J 1C& f— ~ ;Dopoieaay*

Stoaoaano d&ucz8scio@y v;y*otyoaoz h~droabin—onoii® oraz utrsa*»

lacs feiasny o skladsies tiosiarczan sadu 400 ¢
itodorosiar”s™n sodu 3 g
«oda da 1000 al.
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Rys.9» Uptyw sposobu przygotowania wzorcéw na przebieg krzywych dnalitycznycn dla Si*
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Gm & obwotania wynosit okoto 1 minut?, a csao utrwalanie

10 sin« Poaiary 33C3omioé& tgkoapfti®A p<8% ufi“ciu mikro—»
fotometru ";clmeldphoi;ontsser® ti—-eg Salsa Jono«

stoli przekaaftaiooasah saciieroion $» Gseroko6¢ asoselin®
ralkrofotOEJotrru *nosita FI? e ajsoiio/j¢ 16 seu

t? aelu I©libro«¢i aoula™i roacsaronano z» IsaSded klimsg
poprsoz ootabiacs tJ&Sstogaiaay uidno elektrod ¢elSBopoh«
'—NsNg socssroion kreslono « uklatfsie P a £ /log 1/ gdsie

1 s nafcfzenie linii. Prs® 50J “snooaoniu korasafcono z w&a&*
co”ch Hal IULkostyoh poSasjefe prsez V3aoelos?a 1 Mobtga 7544
31© ka&toj linii nsnoasono m wskros wartoool P ®%o©laQa«*
¢Qoe fcrsaa s&opalaa praemiaasssainoscl /1o % 100 50 f/
filtra* llasfcepnic iios”ssSkia puaktiy sprosacteano do ,jodnoy
izrz$msi $ek aie to es™ai © skeijodaie oatoMacca ldUdistopali”®

mgo»

ty?zm azenie sawarfcosci poasccogoln™oli saniacs”sscseu

w poddozu

i—oaaoseollne czarce “sbudsano feUIB&krotnie © opiooj”ola
sarunlsaclw

Stezeni© doaiesaki osnocaano sporsadsajgo s”&res zale&mé&ols

t & aste&eaie linii ssaUsossoego pierdlasfci©
*Al * 130«v™onic linii Al 366,9 m

c — wprowadzono do podtoza llocC cloaieaski N ppa.
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£22% czsniu natezen linii uwzgledniano t#o mpoblizu
linii* Wykresy ekstmpolmam prostoliniowo /Si, Bfer ®e*
Cu, B/$ ®8glgsni© tetyffolinioBO /t>* :'n/ do niejc-3 prse«
olecis sio s osig odoiefafr /r*0*10-13/* Qdcirels «reastty
ai8dz$ pocs'ticiesi uldalu a aie”seea przeciecia odposiads
ssaartosoi clooiesski 9 podSozu*

Uzyskane elle poszczegolnych domieszek sartoaoi pifano na

3"a*10-13 osos i? toaliey 9.

11*8* Sposbfe obliczanie gyni&tau £23373© analityczno*

Jsiso linii analitycznych uzymmt Si ~?1*6 aa i3Zgl* 288*1na# *
Fo 32*3 m» % 230*2 aa# iii S79f5 na* H> 283*3 aa»

CPR 32%t4 na* B 379,77 a®*

Jolco standos?a mmetnzny podczas onaliz*"t Fe* i/a* Cu* 1%
stuzyta lisia Al 266*9 na* ?<™nJM dla pozostatyoé& pierwiastki”
Si* LHijg* B obliczano bez ofc”cia stonaarGu* Natleni®© t#a

w pobliza linii odejaa”ono jodanie gdj odgrywato to istotng

role*






C Cppm]J

Rys.iXMiyzhaczenie zawartosci Fe i Cu u podtozu A1203



Rys.12. Wyznaczenie zawartosci Pb w podtozu Al2°3



40
C [ppm]

Rys. 13* rardacscnie zawartosci 3 i Lhw poddosu iNI26-
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W t$ak praypaoléch /',¢&, 1%, IW krasce a™ialiwosne eporag—
dzmo a ukladEles

Al
wzglednie ale bora

los 1 * t Aos 0/

gdsie 1 « mbezonle linii anonsowanego pier®;Lastly /po
o3%%eiu ttal/,
* « « aatreseni© linii fil 336,9 na /po oa—j”~ciu tta/
0 « steSeoi© dosiessé&i /po iiproasaseDia poprawki no

3o" sessar&o&C i? podtozu/ h procentach*

I&a lacsesu i1 sogoesu jssmgm saalit™esne skreslono w itida*
*m

mm N | /los £/« as& <aia Cu w ul£la<Ssie AF# B-"gsf/log $/,
Qdsie P ¢ sacaeroienie linii aaslit®oaus”™r

»4X— saosemieais liaii otendarda*
Granice osnaoselnasci ng* ogracosane” aetody n”noa&ag i

10“4 — 103 € ale 7?i1, B# Fe, %
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UzysBsanti v twa sposéb naasorcieA alt™en

linii sgsktxMn.joh zestawiam w tablia? 10* S&n&oe&od&aict
podaja obliaaocas odo”lsaio standardowa / Sp/ 31» saoses?—
st@& /asteSss/ linii* W tablicy usisssasoa® “artoftoi «sgpol—
oeyjuiltefa artirtoryeh(fc>krs#vyth snalit™«SB3?eb. p»”~go —
SO W E&taflaia P *f Ac”™ C/ wsgl logl « £ /log CA
Podosaa datstyozsego opza003900nia wguikto przejeto, ze
podlegaja ono rogfc&doiti losar~taioaaooa Aosarytaioisao«
—sorattloaau/. rrz*padé&i r*liacmaoia sie tego soé&saja
$03k&dé&$$ G ohoaii a&allt”sss&J aas”is Uoerff-DI /33/m
Koaik#a&otd norsial&eau podleceldg sO6”™osas ais b&gé&oira&oio
"sasosoZO tartosoi /Sj/* a loge~tsiy 2 aioh /log a™/«
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s« relooka

% ~ Kk # Ne
Aox? a'gliososyé ai© aacbodsi sieo konleesnoAC oaeg$t$hd*
Bio s 'agie)Vdla kasdea wartosci P Tszgl* los | odpowiadac«
:30030 SU sticéesiTty potareay obliczenia Sp ore« SBS“oaoeé
wspolosjaaiiaa k« Frsedzist ufnoisi dla ijrodnio™ oenoxclnea
/ p/ ustalony aa podstawie Orednioa seoostr*oane® /s/
's [} poaiardis daa$ ;ost prsos nierowno,4

- tj\sij?d/v ,\Slj¥“'

2 *10 <P < —*lu

$ « ssissna losw/s ts rozk¥adzie studenta«
Jedeli prsydQé» zZas

—T1$fTI - T7?*
ow/ay ~ +1/* 100%0S0» b » /la ~V* IQihe
lio startoéci ta/a i b/ olsrosla™g uzgledi™ btad ooon? a—ed«
niej P, /*«&8 +b”/* Ostatni »opis oznacza* fee ¢1 ssoée bjé
gaaid®aze o0 a '5* ssglijdnie ©i8SssRO o Whod s# Liozby a 1 b
nie sg radwoe 0o whafcs s ridasnosci rozk#adu logaiRjtjaioanego»
Sastaaione s tablio™ 10 dane «c—iiasu"g, ae bted”™ die siMlscaoé—
ci oznaczen aleezczg sie w gronioach przijet~cb dla netod
apalroreln"ck* Jodanie « przepadku Ji i B sg one ®1$mm co
sprozia# £e ®&Moomm sefcoda Jest* dla tych pierwiastkow

potilodoioog« te flponodoaane b¢ ao@g saolg stabilnos-
cig wsbudseaia 0i1# B o tuk«# braisiez odpowiedniego standardu
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Jak rotmiez niejednorodnoscig probek AV V

1I2* m im moGBm W<ysm,m>x M mmm0§&stmmzm

W AICIx « 6S>0#

Un

12*1« Wstep.

Proces udzielania cs”sfejctt krysztatéw AICI™ & SSNO

gg, opzGotrcaoej statoSs polega o0s nasycaniu rosteoru
chlorowodorem* SSgfce sie to /podobnie jak 1 kazda lana
krystalizacja/ s taozliaoscla sspéiws»trgcania sie 2 olitor-
Ulem sSlinowym douioazek zm$&tidgo$Qh Big w tugu nsciera’*s—
t~a. Ponifcej badano e ¢aklm stopniu slad” 8it B, m 9 tig#
Fe przechodza podczas «3salania do powstajgcego osada
AlGI~ * 6HgO* | tym celu do rosteoru senieza&aoso ras—
passcaoni olilorek oprowadzono dodatkomMo pewne ilosci w#»
zej es"mienios’cli zanieczyszczen. i Sledzono ich. podziat

pomiedzy fase stalg i roztwor*

12*2* Przeproraadsanie prob wysalania*

Odczynniki» rozteor?*
Al ci— < SOgO0 oczyszczony przez wstepne aysalanie,
— wysokiej c/stosei produkt Pol*51*

K&ss solny 3? S spektralnie czysty prod* 3*A* Saradn*

Hsao azotom stezony destylowany z aparatury szklanej*
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ifttas & o a i1 1 assf8paio &sokrot&ie

z ksareoueif spasotusy*

Cliloro™oclor usyshissaiio prsos roaka;Je steS* ¥*»% s IS0l

1 ocaysscsano pr2e£U3SOE}g© prsos kllks ptuczek z lamee&k
solnym wysokiej caystoé&ei*

1HOSSAWOr sawierajacy do&iesski fis 1 Si /jako ManSlo™Y*

B /$&ko HxBCy £g, Fe 0 st;8"eaiu «ynoszaey© oap”jiaoaio:

ol 11% /H»G/Ol
B»% 9Fe 10 ~g/al
liO QG POBOL

~"kojootiie proby eyealaiku

Do 40 s Al1Cl-« 6lgQ tMiessosonogo g sfco&kosej kolbie
torcosej dodam ¥r ml wody i 20 al roafeoru ms&era™gcs-
go do-aiesaki* Po rospuaacaeaiu ohlorku rozfcwoér schiodzono
do tenperaijury 0°C i nasycano chlorowodorem do aoaantu,

gdy stezeni© SCI wyniosto 11 saoli /saalasicmle $k ® opra-
cofanej oafcodaie/# "dzielone krysssfca&y AICIN < 6 HYG
odsgczano aa lejku se spiekiem G4 1 prsseayfco Mlfcatertfnie
porcjaai kssasu solnego.

Analiza €¥solonego AICIM * 6 HYO *

Do 5 g ACL--* QH20 uays&atwgo w rezultacie tdsolenia dodac
m 3 ml MO”o&parosaaa do aueha i wyprazono krotko n tempe-
ratura© 200° v tyglu teaarooaya. Po ujednorodnianiu ¢feOng
0z88¢ prébki przeniesiono do tygla platynoae”o, drugg zas$
do tygla koruaaosego«, 2aaarfeo&B4 tygli kalcynossano przez

2 godz* u foesgo* 1100°C* Powstaly a rozkisOu azotanu tlenek
glinosy ucierano przez 15 £&* « ao”cisterzu korundopys.
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ese&eali© dhalessel: r, tleniu 0s8&stGsono saofctorosrofissnic «

Podob&ia pr2?g6tos8R0 ré©d4oa do ag&aliays
[

a/ ald * 6H O ocsysacsoop ssstepaie /uayfr# « probie s™osla—
3 2 ala/

b/ ald * 6H a 0637s3C30b$ astopnie do ktdreso vtp&zmizo&o
M- ideE$?62X1$ 1loAd soniocs™oscsol jak poaecas
wysslaois

%NnxKi osixzesea sesteioso s tablicy 11*

SafelUoft 11* %dg?* ps?o0Csu vMaalonift as sawartoéd aladop”™oh
aooleasCGk ta uacdoloQm chlorku glinowym.

Soasaj probki asaartoiki sanioca”GScaoa  H&gkiea
/pm/ sac&omiea
A1CI3* 6l11g0 Si B us I® 4BaPTte—Ptto
(2la linii
152 330,2tm
©ca”ascsooy asi”pnie 1,4 0,93 0,3 3t? 14,2
%pPosxead£eniU dooio-— 6 1 6 1 -
*
—aséis e 6*9 ’ : : 39,8
po w”/soXeaiu 0,55 2,5 2.4 16,2

\Y/
%asi6 otigd moana, ae ¢edaorosose v~oolonie aulorooodoroa
pospala na idJMsP6fcae ssmla”™saio aloclo™ali iloéoi /rscdu
KT4 fi/ Si, B, ?%, Fe 1 ils o imsdnioa™si elilorka glinosgot#
vaaiosek 0 obaidoniu sic sotfarfcodci soau mem m
podséaceid ©groznej w3ttty réanic® saesomion linii aodu
330,2 ss i t2a o pobliaa tead lidu* Gala vjproa™dzooo do
21 AIGI™ ilo$4 doaiossek posasse s A*siim ¢['stalisae’i
© fasie modnej* SMwteéel oznaosaseh piexElaatfcOB po
loniu sg takie saggo asgl* aaieg|sse ¢k w 390 rasfogymie
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QG2$330210033* Pmlon wj&it&k sfcswosi asgaes* ktorego &
soleniu /2,5 ppsa/ 4eat wifooj ~ * oialoiétt «simpale
oca®asesoois# sisilossj $0 o oE™Volosfra issj™MoMISioa&iu s&8
fonfot s «lyuaiola™o”ai st$ krsssstatoai* Praeprocadsoaa
~ednaesoéaie aaalisa iuga pokr¥fffrflllosnogo “"ksaats v ais
aaic”ssa sst£ "AICI* « § po oproisodasniu aoaieasok,f
Jjéaaartoad sssgaasu* JR&dcajas? nolsay saitosé u poosfcaiadltt
adefektcraane} sieci AIOIM # SH2U posiadajgcej aalaieefc
oktaedr™osr™oii ¢os6?* al/U¢ i~ tfMomm joah
o0 aaalOGicsaoJ struktura®© /3S/. QaXegf£oéd poaitdss? Janea
seatrsii”™a s ssasteaslssai «ouU;? jest « p»s?padku Sfg** rjeds—
Itig aieca oisksse su dia Al5* /0*20 aa wsteee N,19 aa/*
Dio ab&iScaia st8&Oal& ¢joads? is krjsatag&ach shlorku
&alo&$ prsoprossadaié kttM'ksofcaie prooes «yaalunia.
33" nspolca™oaik Hendersoae—XrioS» ¢est smiojss® ol ¢edaoa»
Qi isorstao &caif r&*ni®©& ariaasario <2a sanielJasGUia ?7?7spd3>
©"trgcania. Joay Fe5* poaiaaad”™duz? aalluaok pszoGhodzg
z voztmsa do ftasg etofcoa ghdwni© daleki adsorpcji aa po«
?1ierschal krysztatu* *itad sozna ¢e usungC grseia™ wa™gc

kilkakrotnie stezonym iasaseo solana /55/*

vwgfow sposobu ujealania aa iloéd éla&oayoh pierwiastkow

W aici3 ¢ 6%o0*

Colon ustalani© $3tyRu tsssporotor$ 20 tsspoifesytjsicaili© ais

aanieczyssasen s krysstataoi cislorku praoprooaasono pra&s

«ysalania © 55°t 50° 1 0°C«
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Gggéé alQl™ « 60 ua™n™nedo w temr™raturzo C°C poddam
nastepnie drugiej *"staltoeji « tjch ségtih mtusS&eh
/00/* WyasiQlon™ w p013SQseadla?dh probooh chlorek psasag—
\sze0 Istrss&rotniQ Imnmm solida 3£*Q2*. SOl rosléadaoo
aawpierw «sé&epais. Produkt QZ$aeio#© vgzl o&gs® proaono

© dal”a ciggu © éMlaoSi koroad”~ca i>raoa 2 goastas

* tes©* 1100°* dolszy tok emalia# &RBc« 12.2*

otri3"Bass 8$&IfcE ozuscsed Fof I1$g* lii* 00 a@rar.ioRa

w 12«

milca 12* %£y« aposoim aysalania 08 sanarfcoéa alodofcyoli
doaiesselT s aswaniw® ohlorfoc» guttoOByia*

alcln * éHgO SfewardoM sa&io635;/320200,
BO % o eu

8y”éuio:*5 as*ci*a* 116 52 0,04 0*2
Po ~soleniu s 50° 35 1.1 0*02 0*03
Po wysoleniu V 35° 3,90 I%e 0,02 0*02
Jodoa ras «yca— 4*0 2,3 0,01 0*02
Ma? w O°

DsAuotfnie "ss<» 4%Q  1*4 0*01 0*02
Isny w 0°

Srzobieg procozi ojsaiaala posiada ssozeS61nio «sreaag
np2y—n aa zaaaJAOfié n AIGIM « 6 HgU arsad» oagnoza.
EraeprosssdasBio dragioS tessislissoil 0p*8)3» o&niaenia
stgaenfa toso piaraisa«m. ioa usa aktoek oanoai Séaaiea
poawjasaeaie SeapoiaSus” rTjsolnaio» .'-'jonl 1aisi 037023
przepisa¢ poosiasania 0 ssjasaej tei”poistorae rsiioj zaefek&o—

ocugbH. lepiej Mssiatooajct Scessataife oMoria.



Usuasala &Sstiaa™ah ilasai ¢Olass 2 rastaa?6a <lw/Ié

¢elIsso stonogil aajpawaaaieassa zanieostfasar,oni© « «aaaalo*
ay© alxloréu Blioow™a* ObacaosC O0laads INr* oapcmiecislalac
"esfc sa $ajsaed(Ptfia® zafearaiani© jjaki* pasiadp” 'H3's»tal3?
tsgo saigsfel agaat o oajataAail os«a*a* ?a “yooXwia barca

ta suites* M h s polssioa ttwcay Z8—5S/&K&/ET—-"2 a eajsftya
do analiz cblarka glinowa aie pasinao ssaads”sé sie «if
acd ni& 5«1<TN & ?e* Mao jodisais roéznorodnych ;rodet dastoss
alol? * 6Hgo TisXédy si? lics™d s aadlivseecit,— przekraaaania
taa aar&aéei. stad asohadsita kaniacaaaéé aprdaassanis do-
datkowego /oprdca ayaalanla/ spoaobu ooa‘ssssatiia ad jJaada
pe2% T ¢Za eCau gfeadasa ich wspé&fctrgoania s osadas povstac
4a«”s po dodaniu kupfarranu da raataara aX&y mp$&eaem

taarss s nidkSoiMal safcslsxi truaaaroapussss—slss Icaaplekay

0 asarfcO /9»/»

f“ O\ mE

= 0 A

«,»»ai I'af- ojfcnsaa si? Uaaoiamo s wattreorfos: silnie
rjiCTanjeb /y—10 * HC1 lut a ~'V n»*oauJ3t Slin jie Sj—oteisi®
«bojetooso. 113025ns ro*1«I3Msaln»&>1 graw« «» Kupfern-—
aianut gelaasaego 9Qv/’\*'4\/9*28’ JJAIWO' 2.3711T20. Qd* toaa”
roataé? AIGX"sauaa® sie «0odas®© rasfcaorea Isapfarrowa poaafcca©
/cs”™ei1oao/ kapferraaiaa gttsui oras fcruaao9K«pUSaoffi8laa
ditroiafeByiolJCFAr™*1« 10108* tfaaaaaaesai© » osodaol

aapdfe«jt«*ea ai? zblsso. sonadto ~dsieloas oitrasof*la-—



liyclroksyloaaias absorba™© w Ropniu ¢aay In&$&h
mOUC21I s sostaara*

Qpoadb ttwxe&nte zolazs z r—rfo aicij « éroao«isku silnie
toé&ym pastali@ tg satate, (R aie c<igfe ait s jmistasaniss
ferttéacagojsacjofa Sic aassao”ch aoli /»©dorotlonkévr/glino—

Brébg »gpod3hs$tracaaia.

Odca™niTiki

Supforron «a*0*a*

Itaodntoly sTiloi?ék (~Mnowy osi»a*av

posootat®© w punkcie 12*2*

W a&tQTQGh sle*f&ae& »m i&T9%$agwh po 40 al wedy roepusccozon©

po 31*2~ s AICIjJ * SEgO» Chlorek gobrajay b$+ z de™aago O6loUt»

i dodatkowo ajedaorodiTioi™ « ooaassiersm OtTSymm

ester? porche rosfosoru asietsiolto &0 tmp* ponié” i10°*

Ivasfcgplie «pcwateono do nicfa. pot s/ 0,0625 g# V i «/0]51"g,

a/ 1#Sp g &up£erroim rospuescsozgo s 10 si wolij. Boasae

ilodai odosrmik© odposiedsty wytraceniu* a/ 0*1 <£,b/e/ 0*6%

3/ 283 % olTlorku glinoeoso /Bakiadajgac, ae twxszy aic £%55

Bosnie kupfeiTcauan glinu/* Noynlfeu reakcji powsfeewar
2kot3at™ osM» Icfodry sagtoko smtenial bam” ae brunatna,

ivitrde si8 to z zoohoUzga™m ~roceses sspé”™érgcanis aeiasa*

lHostwor™ a* b 1 a wreg s ossdsiali posos&a™ioao przez ¢taie

8«2sin? ® oModn”s miejscu. £Uj?ferroniany otlagczaao*

V probie o/ osal odsgcsoao dopiero po 20 go”~steea* Jedne*

ezeénie prses rozpusacsoaie 31*25 ¢ 6370 s 50 .si

stéd™ przegotowano probe, <20 ktdrej aie wpiHjsssdzono kupferronu»
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W sGsfessosjse S Nnrsoogozooh s « d omszzsm
Benotffooéé £ tym celu roairaory zas”\SSSSONO, prscprona—
&a000 0 osofcatf 1 oaporosaao do sacha» Oslosj tok anslis®

¢ak w punkcie 12*2*

Trablica 13* (as"ssosaalG raz&a&tom AIOX" od ¢qb$v ID*
pPIKSSS 1eh oGpdiwsrorccoalo w  ozasie
kupferrtailnii gH&U#

Osas &&s&e&tt3
oaatlu s roatraores « 2 2 2 20
/soda/

I ss B“rottodsonsso ® 0,063 0&m 1*S$

kttpfe2?poaii
/1G/

Sfcgéenie Fe”™ /P 1«/ 16fB 4,2 2.1 3,5 2,0
BAXCla* GJ

0,313

Wspog&™fcrgsanie m kapfomwdlanls glinu etanoli ©icc efelrsyn—

ay sposéb usus3mia éXuQam Fo?* s sostrcioroB 8s$Ug>sm
résultat us™oL™m w préMe 1?, i? fetéro™ <o xostfaora wpro™a«*
assaoo Q93 g &apferseau* SFt#oa vtrtvilttflic m n&osmcsne” ma-
sie osada “ipaem’oiiianu capoeiada”™oej ale aieeo” niA u,G fl
«Sfcigeoa&SQ slinia ooedzs sie propio 90 1l &elasa* PoSQDtcreie—
aie posstat’cli &upferrenSanto w rosfcserse sa e&res ailu&sss?
nla 2 604z* sio opSyed na aaisne mikroiloéca Fe?* s u”odnio—

220 ohlorl:u {jlioosr;Q*
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13 mm Bozmjiw MMOZNMO A0 gefug.

13#1« Wstep,

tlenki rsefcaliezne "sokie” czystosci otrzymuj© sie esteto
przez rozkfad tormiozny odpaKiediilch soli cs™ ©octorotlenkfc?e
9 plerssze;} fasie ttytoasaonia tlonleu oca#szosa sie b6l
/tsodorotlenelE/ « asstfpnpt poddac¢ 33 /go/rozktadowi
tormiozneau* teoretycznie rzecz biorac aiedoskonsio£ci
obydwu etapOs nogg deo™doasC o uzyskiwaniu niezbyt czystych
preparatu* Ha ogot $o&mk wiecej uaagi posraige® sie J&Ereszek
MU s aieli. W literaturze 7jsajdu.jem?/ sriele doniesieni aot™osi—
s™ea napotajtrgcania, iHtfpdleksfcrodCidi doaieszek s procesie
oczyszczania. HiiginesoBO natomiast ifeat traktowany s?piya
na za»ortos¢ zauleczyasczea np* ilaetarielu, z ktdérego sg
yMflnawft Q90!"*1i8 slU3QCO dO SiSk#S ti« ®RGOItdCH StvjiOr&Zon0*
8O W przypadku rozpadu soli glini/ao™ posiada to znaczeni©'
istotna« Dziej© sie tak zg>odu reakcji o poIMIEMOTS
temperaturze preparatu ze akdadniésmi tygla. Znteresajgoyra
byto s6»nie& ustalenie «pkyeu Obrobki toraiocane;J Gksnie

306 porsto;foaycsi 3 ¢4 trakcie ro0syeh odndan as za—
1lioczgszczanie 0iI8 preparatu# $ ssi“sktt z tya zacnockziSa
koniecznosS¢ przesledzenia przemian fasosych zaohodagc el
podczas pretetii® produktu rozk#adu AICIN * 6 ;SO

13*2* Przebieg rozkdadu tersleznego A101— * 6 8g0#

Ha ry@#15 przedstawiono d*nyBStogrea Sici™ * © KgQ "3Isokio”

czystosci uzyskanego opisang ponizej oetoda#
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Hasszfea AlCl~ * 6 HgQO ajnoaidc 1,0 g ssybfeosC aysesss—
asa $15°/sod&*t cSBIO&C sm 1/20» ocaHodc D2G 1/20.
Bilz&s® dane dofcycssgoe sposobu “rzeprottadzoaia analicj
tenatiGgrsftlesnej peSaao sfcrHi0o#
Prseaiag krs”™e.j fu ma 3"s#15 Nagasu’e* sasadnics®
mzk$&& AIC1- * 6 HO isa miejsce s sakresie temperatur
360°* B teopersturse ok# 800° obaerouje sie— m Kkrs f»
BSG aiesnaosna sjaksi&usi# Oftposia&t ono ss”blsie&u
soskMoffi resstek oiiiorku gliaogago# Bosyfce# 300® rozpad

&0 *U20n jest ¢juz oatkoait™*

Badanie ulelkasci 1 lesstalfto» azagtsefc pcwefca™oh podozas
rozktadu 1UCIs « 6 HJO#

lorc”™e ¢1C3U « 6 SgO w*oz* tialoazcsas*? w naczyniu &oruatlo—
N23 /s rekrysfcaliSOTenago AINGN/ ® ofrcfarfch piecu glownia*
Hydrat rozlstadano wstepnie ogrzewano przez 2 godziny*

prz$ (jsjst fecshiBIQUUN Nsrastata do ok# 600% Hastfepnie

piec sas&niefco# 2eai>e£Cfcure w piecu podniosta sie ® ciggu
godzity do 900°e ii tea teaperaturs® pr6bke prazono przez
fift&tfpng godzine# Jednoczesnie przeprC2dzZjno fiss
eksperymenty* m ktorych uzyskany w 600° produkt kalcynosa—
no dodatkowo tt 1100° /problss i/ 1 1300° /probka 3/. ® fcha
eelu prébki H B «stawiono do stasego piaaa sarfloseeo*
Czybi*oi¢ ogrzejeni& ejynosita ols# “"O"/gocts* Czas prazenia
tleniata A 1 B po osiggnieciu oapaaieehnioli tennorstur & ple—
ou unosit d»ie sodsiny* Analiza rentgenowsko “ykssata* Se

pshfcfca pr~&ona a 900° sfcanoai gtdsnie edsdana y —&1205#
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Natomiast proMd A /11000/ 1 B /130D0/ sfeancroily czyste
rsoayfi&ac™a @® Ksztalt i fcdlaRB8 powstakyoh ziaren
AiIgO”™ badano przy uzysiu milcroskopu elektronowego O S —
e 100 11 pro3» ZSlix ilapieoie przyspieszane© wynosito

Op t8 3 &2 s uzyskane »osiel™zeala 10 GO0 razy i1 20 000
rasy* Eedfc&l przygotowano do s3JX sporzgdzajgc sawiesiny
tlenkow ® ole™u Inianya jrednisnis®ozmé&&a Nastepnie kropla
tej zawiesiny aanoszon© m bionke novziiolov?g# urnieazazong
m siato© siedziano;] /2G0 — 3GQ masz/* Po wyschnieciu
po"Socztej ale} Inianego wyptukiwano*
Prse&stasiona na rys*16 draba© czgstki /ponizej 1 ju,*/
uzyo&sao przez prazeni© »4170— # tesp* 900"C* Prawdopodobni©
stsnoisifC] one niesjystarczs 0 z&yapergo™aso skupiska

y — krystalitu. W temperatura© 1000°C spiekaja
sie oyre w mieksza s£erolity* /&ysil7#1Q/» ~sta”“tala nie
roznig sif ona oa sferolitdonj uzyskanycii przez prazenia
w teap* 1300° produfctU hydrolizy zwigzku slinowego n p£o—
ailaniu ssodorotlanosys /32/e

Widoczno na rys.17—19 czastki &120% stanowig aglosienaty
znaczni© taniejasych oleziento« /i eta z nieh oznaczono na
zdjeciu ksadratoia/*

Elementy te nozna prawdopodobnie utozso:aia6 z go”edynozyni
0O6—-toystaUtaai hlw 0™» M | so Ezrostea temperatury
Ghr»feegysfeelity podofcnio 7alr 1 sforolity poel?k88ajg cie.
Proces wzrostu Isryatalitdés o”redlony jest ¢aiso rekrystali—
zao”™a. Ucieranie przez 1/2 godz. probki A z dodatld.es

CS OH w s&ynku z weglik ~olfreau poarodu™e, £# sferolit

tfidoczay na rys*S rozpada sie aa aaio”sze, 0 ostrych

krnKumah* ffcesaadty /ryo*20/*
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byto siflcsaa od 3*1 /;ja« 2a ssge wielkos¢ w prsypadku probki
B gyaosHs 3,5/;,0. S”"ssrtoM prooentoos osgstek tsiekssyck,
"cd 5*3/m 9 obydim prztitadkacii 307 0800 /c&* 10
Bessosunleoi® ilosoime obserwuje oio jodynie dla tokowi
arobn4s.jozyoli. musocss si8 to faktom, 8e sieksae aiama

poostadg prsos spietoaia aais‘ssyetd#*

13*4. Badanie prsaaiaa fasoayefc ssobodsscycb podesas prazenia

/0gO0— uszakaasOO s rozk#adu AICI™ * 6 HgO«

iIPrsygotowaale prob»

Ola realizacji badan pramios ftezosyoh uzyskano najpierw
srileksag partie /ok. 100 g/ $y3Sai<I8ego tlenku 6**a«»®goO.
GSrsyasiiO go Z rozk#adu toraics”so AICIM * 6 flg0* Boskiad
prosadsoaa prazac oalorek przez dsic godsiny w piecu tygio—
eya. ® tya csaais temperatura a piecu »srsstate do 560°#
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Gs&oéa peaftSS zmn&$ a&lej tlonkiom C u,jednorodnlono
prsos “M3ioasaaie s oondsiorsu teflonowym, Sk#ad faaosgr
fcxonku C badoao reatgeaogr™iUcsal©. stwierdzano* (e pre—
pttea$ ;Cet w saaadsie "reafclf3ccfcferafiornie bezpostaciowy™*
ehociad mum ¢u& w nia sident$tElko\m6 todso ai&by pra-
zek daPfe’iECée;? 0*1765 aa. Do pesdb kulesraacai pobierano
po ok* 2 g feXoaSau Ucaiesae/aqno 00 w aecsyniu korundowym
a to s kolei n rura®© terco«©™* Rur™ wpsosssdzeao wsm

a mmsftolciq odraau do gorgacego pieca rurowego. Setaperu-—
ture w piecu oisrealaao fcerooparg Pta&—&ut ktérej koncodwka
sn*domua aic bezposredni© w $y&lLu korundmg” Po okoto
20 eimtaca od chwill aaioescseaia rur™ w pieca* fcospera—
tora sie taotalara* od tego laosonfcu probfe® Utasrs alyaaa0 «
piocu przez 1 gods* tetksala 6ooperutur® Ood uataloao; tsor—
tod6ci niosty aa ogo6t wieksze od * 15° « Bo aptysai© go-
dziny rure so saa$da$”c8 ai8 wesacuifcrs» probkg v~covipno s
pisca. viykcoano w ten sposob sserog prob, podczas ktdorych

tegperafeusy k&lc™oac™ vAynooil™ solednos

préba | » ?6G°
proba 11 ° 818°
préba 111 ~ 908°
préba 17? «  980v
préba ? — 1071°
préba ¥1 — 1073°
proba ¥11 « 1155°

proba ¥222 » 1185°

Sktad fasot” probek usftOan© przy pomocy analizy rentge-

nowski oa*
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Rys. 29. Zaczernienia linii Cu 1 wartosci logarytméw natezen
linii B dla prébek prazonych w naczyniach, korundowych,
1 platynowych.
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3zybkosciach dyiuzji w sieci, osigga sie rownomierniej—

sze rozprowadzenie domieszki * tlenku. Temu nalezy przy-
pisa¢ fakt, ze rozrzuty zaczernien linii Pe sg dla prdébek
Al2°3 Prazonych w platynie mniejsze niz dla prébek prazo-

nych w korundzie.

pola ciemniejsze oznacza-
ja obszary W czgstce

o zwiekszonej zawartosci
domieszki

Rys«30* Transport zanieczyszczen do preparatu przez grani-

ce kontaktu czagstki ze Scianka.

Rys*31* ‘i*ransport zanieczyszczenia przez

faze gazowa,

£ys»nki 30,3 i obrazuja w uproszczeniu niektdre aspekty

zwigzane z procesem zanieczyszczania. Reakcje zachodzgce

w rzeczywistosci sg bardziej ztozone. W - .
rozwazaniach przyje

to np,, ze zanieczyszczenia przechodzg Jedynie z tygla do

preparatu. Nie uwzgledniono roéwniez ilosci i rodzaju
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