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BEVEZETES

A kémidban ¢és az anyagtudomanyban kristadlyoknak, olyan szildrd halmazallapoti
anyagokat neveziink, amelyekben a molekuldk az ionok vagy az atomok szabalyos rendben, a tér
mindharom irdnydban ismétldd0 minta szerint helyezkednek el. Az egykristdlyok szamos
hasznos tulajdonsagokkal rendelkeznek, amelyek meghatarozzak a felhasznalasi teriiletét: optikai
eszkozok, félvezetoi technika stb.

Az optikai sziirok olyan eszk6zok, amelyek szelektiven tovabbitjdk a kiilonb6zo
hulldmhosszisagi fényeket. Az optikai szlir6k szelektiven kozvetitik a fényt egy adott
hullamhossz-tartomanyban, azaz a szinekben, mikdzben a maradékot elnyelik. Ezek altalaban
csak hosszu hulldmhosszon (longpass), csak révid hulldmhosszon (shortpass) vagy
hullamhosszisagi savon haladhatnak el, amelyek mind a hosszabb, mind a rd&videbb
hulldmhosszokat blokkoljak. Az optikai sziiréket altalanosan hasznaljak a fotdzéasban (ahol
néhany specialis effektszlir6t alkalmanként alkalmaznak, valamint az abszorpcids szlirket),
szenzorokban ¢€s szintén fontosok a fluoreszcens alkalmazasokban.

A 200-300 nm hullamhossztartomanyt tartomanyt ,napvak” vagy ,solar-blind”
tartomanynak is nevezik, mivel ezeket a hullamokat erdsen elnyeli a felsd 1égkdrben 1évo
ozonréteg. Ennek eredményeként a nap UV-sugarzdsanak intenzitdsa a felszinhez kozeli
régioban majdnem nulla. Bizonyos tipusti anyagok UV fénysziiroként torténd felhasznalasa,
amely teljes abszorpciot biztosit az UV és a lathatd régid mas részsavjaiban, egyediilallo
lehetdséget kinal a diagnosztikai berendezések teljesen 1j, rendkiviil kifinomult eszkdzeinek
tervezéséhez. Bizonyos tipusti anyagok UV-fénysziirOként torténd felhasznéalasa, amely teljes
abszorpcidt biztosit 300 nm-td] tdvolabbi tartomanyban, de rendelkezik ateresztéssel a ,,solar-
blind” részsavban egyediilalld lehetdséget kindl a diagnosztikai berendezések és eszkoz
tervezéséhez. A ,solar-blind” UV szenzorok felhasznalhatok nem csak az iparban, de a
mindennapi ¢élelmiszerek UV-ellendrzésére és az UV-sugarzas detektaldsara veszélyes ipari
hulladékokban.

A modern technikdnak mar nem elég a természetes kristalyok tulajdonsagainak 6sszessége,
ezért az 01j funkciondlis anyagok keresése és kutatasa aktudlis. Ilyen UV-sziir6khoz a Tutton sok
képviseldi tartoznak. A munka célja optikaijaig megfeleld KoCo(SO4)2x6H>O alap

egykristalyok novesztése és vizsgalata.


https://hu.wikipedia.org/w/index.php?title=Anyagtudom%C3%A1ny&action=edit&redlink=1
https://hu.wikipedia.org/wiki/Szil%C3%A1rd_halmaz%C3%A1llapot
https://hu.wikipedia.org/wiki/Molekula
https://hu.wikipedia.org/wiki/Ion

I.  IRODALMI ATTEKINTES

1.1. A kobalt (II)-, nikkel (I)-, cink és kalium- szulfat kristaly szerkezete és tulajdonsagai
A vizmentes kobalt (II)—szulfat rozsaszin kristalyos anyag. Nagyon higroszkopos, vizben
jol oldédik (36,3 g / 100 g H2O 20° C-on ¢és 49,3 g / 100 g H2O 80° C-on) (HUKOJICIKUI,
PABMHOBIY, 1964). A kobalt-(II) szulfat harom kristalyhidratot képez: CoSO4xH>O- kobalt-(II)
szulfat monohidrat, CoSO4x6H>0 kobalt-(Il) szulfat hexahidrat és CoSO4x7H>O kobalt-(II)
szulfat heptahidrat (1. abra).
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-
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1. abra. CoSO4+—H,O rendszer

Vizmentes CoSO4 két kristdlyos moddositasban 1étezik: a-CoSOs rozsaszin, rombos
kristalyrendszerbe tartozik, TCS Pnma, ricsparaméterek: a=6,71 A, b=845A, c=4,65A,Z =
4 ¢s a B-CoSO4 lila szinii, monoklin kristdlyrendszerbe tartozik. Az oo — B polimorf atalakulas
440°C homérsékletnél megy végbe. A monoklin mddosulat nagy nyomason stabil. 600—700 ° C
hémérsékleten a kobalt (I) -szulfat bomlik.

A kobalt (II)-szulfat-hexahidrdit CoSO4x6H20 természetben moorhouseite asvany
formajaban taldlhato. A CoSO4x6H>O monoklin kristalyrendszerbe tartozik, TCS C2/c,
racsparaméterei: a=10.022A, b=24.224A, c=7.217A, p=98,42°, Z=8.

A kobalt (II)-szulfat-heptahidrat CoSO4x7H20 vords szinti kristdlyok. Természetben
biberite asvany formdjaban taldlhato. Vizben jol oldédik, etanolban kevésbé. A CoSO4x7H20



monoklin rendszerbe kristdlyosodik, TCS P2i/c, a=14.036A, b=6.495A, c= 10.925A,
=105.322°,Z =4.

A CoS0O4x6H,0 ¢és CoSO4x7H>0 akva-komplexek, amelyek szulfat-anionokkal tarsitott
oktaéderekbdl [Co(H20)s]*" 4llnak.

A kobalt (II)-szulfat kristalyos hidratok hevités kozben bomlanak, elvesztve a kristalyos
vizet. Tovabbi melegités utan (700°C) a vizmentes kobalt (II)-szulfat kettés oxidda bomlik kén-
dioxid és oxigén kialakuldsaval (JIujuH et al., 2000):

3C0S04—C0304+3S0,+02

A nikkel(Il)-szulfat (NiSOs) fehéres-sarga kristalyos anyag, higroszkopos. Oldhatosaga
vizben (20°C) 38,4 g/100 g viz (HuxkoJicuimii, PABMHOBUY, 1964). NiSO4 bomlik 567°C-ok a
kovetkezd reakcidegyenlet szerint (JINUH et al., 2000):

2NiSO4—2NiO+2S0,+02

A NiSO4 a rombos kristalyrendszerbe tartozik, TCS Cmcm, racsparaméterei: a= 5,155 A,
b=7,842 A, c= 6,338 A, Z=4 (WILDNER, 1990).

3 stabil kristalyviz tartalma nikkel(Il)-szulfat 1étezik NiSO4xnH20, n=1,6,7 (2. é&bra)
(KUPrMHILEB et al., 1972).

t,C
T T ¥ T
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0 10 20 30 40 50
NiSO,4,%

2. abra. A NiSO4-H20 rendszer (KUPTUHIIEB et al., 1975)

A heptahidrat — NiSO4x7H20 smaragdzold szinli rombos kristdly, természetben a
morenosit nevll dsvanyban fordul el (LASCELLAS et al., 2012). Oldhatosaga (20 °C) 57,8g/100g

viz (HukojcCikuii, PABMHOBUY, 1964). A NiSO4x7H>O rombos rendszerbe tartozik, TCS
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P212121, kdvetkezd racsparaméterekkel: a= 11,768 A, b= 12,021 A, c= 6,758 A, Z= 4. (BEEVERS,
SCHWARTZ, 1935).

A nikkel-szulfat hexahidrat (NiSO4x6H>O) vagy retgersite asvany — zold kristalyos
anyag. NiSO4x6H>0 jol oldodik vizben (20°C) 37,7g/100g (HUKOJICIKUI, PABMHOBIY, 1964).

NiSO4x6H20 létezik két kristalyos modosulatban: monoklin a-NiSO4x6H20 (TCS C2/c,
a=9,880 A, b=7,228 A, c=24,130A, p=98,37°, Z=8 és a tetragonalis B-NiSOsx6H,O (TCS =
P412121, a= 6,780 A, c= 18,285A, Z=4). Az 0. — B polimorf 4talakulas 54°C hdmérsékletnél
megy végbe. A B-modosulat fényes zold és a-moddosulat zoldes-kék szinii. (VOLOSHIN et al.,
2017) (YOUNG et al., 1996)

Az a-NiSO4x6H20 kristalyokrol ismert, hogy két ateresztési régioval rendelkeznek
(koriilbeliil 80%-kos ateresztéssel). Az els6 régid 200 és 350 nm kozott, a masodik pedig 400 és
600 nm taldlhat6. Ezekkel a jellemzdkkel rendelkezd fényateresztési spektrum hasonld egy
optikai szlirohoz. Azért UV-fénysziirékként hasznaljak (YOUNG et al, 1996, + [5,6]).

A vizmentes cink (II)-szulfat fehér kristalyos anyag, vizben jol oldodik (22,0 g / 100 g
H>0 20° C-on) (HUKOJCIKUI, PABUHOBUY, 1964). A cink-szulfat harom kristalyhidratot képez:
ZnSO4xH>0 cink-szulfat monohidrat, ZnSO4x6H>O cink-szulfat hexahidrat és ZnSO4x7H>0
cink-szulfat heptahidrat (3. abra).

t°c
100 .
80}
X Zﬂ.SOQ‘Hzo ]
o} .
ZnS04-6
a0l nS04-6H,0

20 ZnS04-TH,0

(7] 10 20 30 40 50
ZnS0,,%

3. abra. A ZnSO4+—H>0 rendszer (KUPTHUHIIEB et al., 1975)

Vizmentes ZnSO4 zinkosite asvany néven ismert. Bomlik 600°C f6lott ZnO, SO> és O
keletkezésével (JInjuH et al., 2000): 2ZnSO4—2ZnO+2S02+0>



ZnSO4 rombos rendszerbe tartozik: TCS Pnma, a=8.58 A, b= 6.73 A, c=4.77A, Z=2
(KOKKOROS).

A ZnSO4x6H>0 természetben bianchite asvany formajaban taldlhatdo. A ZnSO4x6H>0O
monoklin kristdlyrendszerbe tartozik, TCS C2/c, racsparaméterei: a=9.981A, b=7.250A,
c=24.280A, B=98.45°, Z=8 (SPIESS).

ZnSO4xTH>0 természetben goslarite dsvany formajaban taladlhat6é asvany. ZnSO4x7H>0
vizben jol oldodik és az oldhatosaga a homérséklet emelkedésével szinte linearisan névekszik.
34°C korili homérsékleten az oldhatosag 92,41g/50ml. ZnSO4x7H>0 kristalyosodik rombos
kristalyrendszerben, TCS P212,2;, kovetkezd racsparaméterekkel: a= 11.822 A, b=11.977 A, c=
6.834 A, Z= 4 (PREMKUMAR).

A kalium—szulfat (K2SO4) szintelen kristalyok, természetben arkanit dsvany formdjaban
eléfordul. Olvadas pontja 1067°C-on talalhato. Vizben jol oldodik: 11,0g/100g (20 °C-on), 24,1
2/100g (100°C-on) (4. abra).
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100 F

60}
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4. abra. A K»SO4 —H>0 rendszer (KUPTUHIIEB et al., 1975)

K2SO4 két polimorf moédosulatban létezik: hexagonalis a-K2SOs és rombos-K2SOs. A
polimorf 4talakulds 584°C talalhatd. Récsparaméterei: a-K>SOs TCS P63/mme, a=5.92A,
c=8.182A, Z=2 és B-K2SO4 TCS Pnam, racsparaméterei: a =7.476 A, b=10.071 A, ¢ =5.763 A,
7 =4

10



1.2. Tutton sok

1.2.1. A Tutton sok alltalinos jellemzése

A Tutton-s0k az MoM'(SO4)2(H20)s képletii sok csaladjat képezik, ahol M™ — K+, Rb+,
Cs+, T+, NH4", M?" — Mg?*, Mn?*, Fe**, Co*", Ni**, Cu*", Zn>", Cd**. Ezek a vegyiiletek a
kettds sok kozé tartoznak — (két kiilonbozd kationt M " és az M ") ugyanabban az ionos racsban
kristalyosodnak. A Tutton-sokat néha schoniteknek nevezik a természetben eléforduld schonite-
asvanynak (KoMg(SO4)2 (H20)s) koszonhetden.

A Na' és Li"-ionok ionsugara tl kicsi és ezek a fémek nem képeznek Tutton-sokat. A
szulfat-iont tartalmazd Tutton-sok leggyakrabban fordulnak el6. A SOs*- iont lehet
helyettesiteni mds kétértékii anionnal: szelenat (SeO4>"), kromat (CrOs%"), tetrafluor-berilat
(BeF4?"), hidrogén-foszfat (HPO4>") vagy monofluor-foszfit (POsF*") anionokkal.

Az 0Osszes Tutton-s6 monoklin kristadlyrendszerbe tartozik ¢és P2/a tércsoporttal
rendelkezik és két formal molekula egységet tartalmaz Z=2.

A Tutton-s6 tipusdhoz tartoz6 komplex szulfatok kristalyszerkezetét haromféle poliéder
alkotja: [SOs] tetraéderek, [KO7] sapkas oktaéderek és kissé deformalt [MeOs]| oktaéderek.
Mivel a Me ionokat koriilvevd Osszes oxigénatom a H>O molekuldk része, a koordinacios
oktaédert [Me(H20)s]-ként kell abrazolni. Az adott [Me(H20)s] oktaéderek csak csucsokkal
kapcsolddnak csak négy [KO7] poliéderhez. A [Me(H20)s] oktaéderek két csucsa szabad ¢€s két
[SO4] csoporthoz kapcsolodik csak hidrogénkotések révén. Az azonos magassagban
elhelyezkedd [KO7] poliéderek csucsaikon keresztiil kapcsolodnak egymashoz, és tengely
mentén alkotnak ldncokat. A kiilonb6zé magassagu [KO-] poliéder az [SO4] és [Me(H20)¢]
csoportokon keresztiil kapcsolodik egymashoz. Az Gsszes [SOs] tetraédert koriilveszik é€s
0sszekapcsoljak a [KO7] csoportokkal.

Az [SOq4] tetraéderek kozvetleniil nem érintkeznek a kristalyszerkezetben. A [Ni(H20)e]

¢és [SO4] poliéderek csak hidrogén kotésen keresztiil kapcsolodnak.
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5. abra. A KoNi(SO4)226H,0 elemi celldjanak altalanos megjelenése [SO4], [KO7],
[NiOs] poliéderekkel (a) és a z tengely mentén (b)

Szilard anyagokban és oldatokban az M'"-ion fém-akvakomplexként létezik
[M'(H20)6]*". A Tutton-sékhoz kapcsolddnak az alumak, amelyek szintén kettds sok, de a képlet
mas MM '(SO4)2(H20)12.

1. tablazat
Néhany Tutton sé racsparaméterei

(BosliET et al., 2009)

Vegyillet Racsparaméterek
a, A b, A c, A B°
KoNi(SO4)2x6H20 9,0049 | 12,1904 | 6,1368 | 105,04
K2Co(S04)2x6H20 9,0609 | 12,2156 | 6,1586 | 104,84
KoZn(S04)2x6H20 9,0449 | 12,2213 | 6,1592 | 104,77
Rb2Ni(SO4)2x6H20 9,1340 | 12,4082 | 6,2209 | 106,06
Cs2Ni(S04)2x6H20 9,2592 | 12,7672 | 6,3581 | 107,00
(NH4)2Ni(SO4)2x6H20 9,195 | 12,469 | 6,244 | 106,98
KoMg(S04)2x6H20 9,0095 | 12,2484 | 6,1335 | 104,88
K2Fe(SO4)2x6H20 9,0822 | 12,2786 | 6,1765 | 104,56

A Tutton-sok torténelmi jelentdségiiek voltak, mert magas tisztasaggal allithatoak eld, és

megbizhatd reagensekként €s spektroszkopos szabvanyokként szolgaltak.
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1.2.2. A KaMe(SO4)2x6H20 (Me-Co, Ni, Zn) vegyiiletek kristalyszerkezete és tulajdonsagai

A MxM'(SO4)2(H20)s  kettés sok  kristalyok és  oldataik  tulajdonsagainak
tanulmanyozasara szolgdld els6 munkak a XIX. szdzad végén jelentek meg, de a ,,solarblind”
technologia feltaldlasa eldtt a Tutton-soknak nem volt gyakorlati alkalmazdsa. A Tutton-sok
kozott legtobbet a kalium és nikkel alapu vegyliletek vannak kutatva.

KaNi(SO4)2x6H20 — 4tlatsz6, vildgos zoldes-kék kristalyok, a pikromerit asvanyok
csoportjahoz tartozik (Nickelpicromerite). A munkaban az oldhatosagi fazisdiagramok
elemzésébol kapott adatok felhasznalasaval KoNi(SOs4)2-6H2O kristalyokat novesztettek. A
kapott kristalyokat XRD, DSC ¢és spektrofotometrias moddszerekkel vizsgaltak. A
KoNi(SO4)2:6H20  az  UV-tartomanyban jo  fényateresztd  képességgel rendelkezik
(BELOGUBETAL. 2014, KHAYYAT 2015).

K2Co(S04)2x6H20. K2Co(SO4)2x6H20 vizben jol oldodo kristalyok. Ezeknek a soknak
a bomlasat a DTA/TGA ¢és az XRD magas homérsékleten végzett hd analizisen vizsgaltak,
amely azt mutatja, hogy ezek a vegyliletek 200 C el6tt dehidraltak. Dehidratalds utan Langbeinte
és b-KoSO4 (M = Mg, Co és Cu) keverékké alakulnak. A K>SO4 atmeneti fazisa 560°C koriil
megfigyelhetd. (MANOMENOVA, 2016, ZHUANG, 2006)

K2Zn(S04)2x6H20. A K>Zn(SO4)2x6H20 egykristalyait lassti parolgasi modszerrel
kristalyositottdk. A kapott egykristalyokat FTIR  spektroszkopidval ¢és UV-VIS
spektrofotometrids modszerekkel vizsgaltdk, a hd stabilitasit TGA/DTA moddszerrel igazoltak

(ABU EL-FADL, 2017).

1.2.3. A K:Me!'xMe''1x(SO4)2x6H20 (Me', '-Co, Ni, Zn) osszetett kristalyok eléallitasa és
tulajdonsagai

A szervetlen sok kristalyos hidratjait csak vizes oldatokbdl lehet eldallitani. Az oldatokbol
kindtt osszetett kristalyokra jellemz6 a fokozott hibaképzddés. Az izomorf komponensek eltérd
eléforduldsa miatt a kristalyracsban a zondlis és az dgazati inhomogenitas erdteljesen megnd,
ami magas szintli belsd fesziiltségekhez vezet, és ennek kovetkeztében repedések kialakuldsdhoz
¢s nagyszamu oldat-zarvanyhoz vezet.

A Tutton-so6k kristalyracsat atjarja a hidrogénkotések haldzata, amelyen keresztiill a
vizmolekulédk 6sszekapcsoljak az anionokat és a kationokat (BOSIET et al., 2009). A kristalyok
olyan fontos funkcionalis tulajdonsagai, mint a dehidraciés hémérséklet és az energiaszintek

megosztasanak nagysaga, amely meghatdrozza a spektralis jellemzdket, a hidrogénkdtés
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paramétereitél fliggenek. Az Osszetett KoNixCoi1x(SO4)2x6H20  (KCNSH)  kristalyok
eléallitasdhoz torzsoldatokat allitottak eld kobalt-szulfat (CoSO4x7H20), nikkel-szulfat
(NiSO4x6H20) ¢és kalium-szulfat (K2SO4) séinak keverésével, forrd, haromszor desztillalt vizben
oldva. Az oldatok telitési homérséklete 50°C wvolt. A KoNi(SO4)2x6HO (KNSH),
K2Co(S04),*6H,0 (KCSH) kristadlyokat és szamos 0Osszetett KCNSH kristalyt kiilonb6z6
izomorf komponensti KCSH/KNSH oldatok oldataibol Petri-csészékben spontan kristalyositas
modszerével novesztettek (MASALOV, 2017). Hasonlo vizsgalatot, de mas kiindulasi anyagokbol
— K3S04, CoClx6H>0 ¢és NiClox6H»0, elvégeztek a (Polovynko, 2009) munkaban. A kapott
egykristalyokat rontgenszerkezeti elemzéssel tanulmanyoztdk, FTIR, UV-VIS és DTA/TGA
modszerekel. A ndvesztett kristalyok optikai ateresztési spektrumai meg mutatjdk nagy

ateresztOképesség a UV-tartomanyaban.

14



II. ANYAG ES MODSZER

2.1. A kutatas soran felhasznalt eszk6zok és anyagok

Az alabbi tablazatban ismertetem az szakdolgozat soran felhasznalt kisérleti anyagokat és

fobb tulajdonséagaikat.
2. tablazat
Kisérleti anyagok és fobb tulajdonsagaik
.. , Molekulatomeg . .-
Vegyszer Osszegképlet (g/mol) Tisztasagi fok
Kalium-szulfat K>SO4 174,251 p-a.
Kobalt-szulfat p.a.
heptahidrat CoS04x7H>0 281,093
Nikkel-szulfat NiSO4x6H,0 262,85 p-a.
hexahidrat
Cink-szulfat p.a.
heptahidrat ZnS0O4x7TH20 287,549
Kénsav H2S04 98,071 p-a.

A kobalt(Il)-szulfat felhasznalas el6tt atkristalyositva volt. A felhasznalt H>SO4 2M-o0s.

2.2. Egykristalyok novesztésének modszere

A K2Co(S04):x6H>0 alapu egykristalyok ndvesztését vizes oldatbdl, lassu elparologtatas
technikaval szobahOmérsékleten (MEENA, 2009) végeztiik el. Az elére kiszamitot és bemért
sziikséges anyagok mennyisségét vizben oldottuk. A ndvesztés sordn a pH-t és koncentraciot
szabalyoztuk. Az oldatok sziirépapirral lefedve hagytuk (igy csokkentjiilk annak a veszélyét,
hogy barmilyen nem kivant anyag bele keriiljon az oldatunkba). Az oldatok pH-nak
meghatarozasara eldre kalibralt WTW Multi 3501 alkalmaztuk. A pH beéllitasara kénsav-oldatot
hasznaltunk. Valtozo idében kezdtek a kristalyok az oldatokbdl ndvekedni, az oldatbol vald

kicsapddas 45-79 napot vett igénybe.
2.3. Az évfolyammunka soran hasznalt vizsgalati modszerek

2.3.1. Differencial termikus analizis (DTA)
Olyan technika, amelyben a minta és a referenciaanyag kozotti hdmérsékletkiilonbséget
az 1d6 vagy a homérseklet figyelembevételével figyeljiik meg, mikdozben a minta hémérséklete
meghatarozott atmoszféraban van programozva. A DTA-t egy gorbeként kell abrazolni, ami

megfelel a hdomérséklet kiilonbségeknek az ordinatumon endotermikus reakciok lefele
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haladtaval. A termikus analizis technikai az analitikai modszerek, ahol a mintak homérsékletét
egy hémérsékletprogramban vizsgalva vizsgaljuk, ezért oda kell figyelni a homérsékletmérés
pontossagara. Ez a kisérlet nem folytatdédik kiegyensulyozott allapotban, de fiités alatt vagy a
dinamikus feltételek hiitése miatt a kemencében €s a mintan beliil igen. Kdszonhetéen a
miszerkonfigurdcios korlatozésainak, a hé érzékeld (hd elem) nem érintkezik a mintaval. A
hémérséklet mérése ugyanattol az atmenettdl vagy reakciotdl fiigg a miiszeren €s a kisérleten is

pl. mint a tomeg, flitési sebesség, az alak, a tartaly és a csomagolasi mod anyaga (6. abra).

Referen Sample
\ / 8
i
o
Fumnace a
= 1
E Time
+ - + /_ a >
a \
Thermumu;:ﬂa—/ =3 A Exothermic
m phenomena
|— Sample Temperature T y.
4 Temperature Difference E- Mﬂltlﬂg Endothermic
o 2 | of sample phenomena
i
a b

6. abra. A DTA blokkdiagramja (a) és elméleti DTA gorbe (b)

(INTERNET 1.)

A mintat ¢és a referenciat szimmetrikusan helyezziik a kemencébe. A kemencét egy
hémérsékletprogram alatt szabalyozzak, és a minta és a referencia hdmérséklete megvaltozik. A
folyamat soran differencidlt hé elemet Aallitanak fel a minta és a referencia kozotti
homérsekletkiilonbség kimutatasdra. A mintahOmérsékletet a mintaoldali hd elemrdl is
kimutatjuk. (INTERNET 1.)

A grafikon a hdmérsékletkiilonbség (AT) valtozdsat mutatja a differencial termoelem
segitségével detektalt idovel. A AT jelet DTA jelnek nevezziik. Referenciaként a mérési
hémérseklet-tartomanyban (altaldban o-aluminium-oxid) nem valtoz6 iigyeket hasznaljuk.
Amikor a kemence flitése megkezdddik, a referencia és a minta a ho teljesitménytdl fiiggden
enyhe késleltetéssel kezdddik, és végiil a kemence hdmérsékletének megfelelden felmelegszik. A
AT addig valtozik, amig a fiités megkezdése utdn nem éri el a statikus allapotot, és a stabilitas
elérése utan eléri a bedllitott mennyiséget, amely megfelel a minta és a referencia kozotti ho
teljesitmény kiilonbségének. A statikus allapota jelet alapvonalnak nevezik. Amikor a

hémérséklet emelkedik és megolvad a mintdban, példaul a hdmérséklet emelkedése leéll, ahogy
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az a) abran lathato, és az AT nd. Amikor az olvadas véget ér, a homérséklet gorbe gyorsan
visszatér az alapvonalhoz. Ezen a ponton az AT jel eléri a csticsot, amint azt a (6.b) dbra mutatja.
Ebbdl az AT jelbol (DTA jel) kimutathatjuk a minta &atmeneti homérsékletét és a
reakciohOmérsékletet. A (b) grafikonban a mintdk endoterm valtozasabol adodo
hémérsékletkiilonbség negativ irdnyban jelenik meg, és a mintdk exoterm valtozasabol adodod
hémérsékletkiilonbség pozitiv iranyként mutatkozik meg.

A DTA vizsgalat soran a hdmérséklet-érzékeloként chromel-alumel termoelem (K tipus)
szolgalt. A melegitést 12°C/perc felfiitési sebességgel 25 °C és 900°C kozott hajtottuk végre. A

mintatartd kvarciivegbdl késziilt. A referenciaanyag — eléégetett Al,O3 volt.

2.3.2. Rontgenfazis analizis (XRD)

A rontgendiffrakci6 a kristalyos anyagok jellemzésére alkalmas, nem roncsold technika.
Informacidt nyujt a struktirdkrol, fazisokrol, elonyos kristaly-orientaciokrol (textarardl) és egyéb
szerkezeti paraméterekrdl, mint példaul az atlagos szemcseméret, a kristalyossag, a torzs és a
kristalyhibak. A rontgendiffrakcids csticsokat egy rontgensugarak monokromatikus gerenda
konstruktiv interferencidjaval allitjak eld, amelyek a minta racsos sikjainak egyes szogeinél
szétszorddnak. A cstcsintenzitdsokat a racsos sikokon beliili atompozicidok hatarozzak meg.
Kovetkezésképpen a rontgendiffrakcids minta az adott anyagban az iddszakos atomi
elrendezések ujjlenyomata. A rontgensugar-diffrakcios mintak standard adatbazisdnak online
keresése lehetdvé teszi a nagyfokt kristdlyos mintak gyors fazis azonositdsat. A
rontgendiffrakcio felhasznalhato egykristalyos vagy polikristalyos anyagok tanulmanyozasara. A
rontgensugarat vetitik a mintaba, és azt vizsgaljak, hogy a gerenda hogyan szorja az atomokat a
rontgensugar utjaban. A szétszort rontgensugarak megzavarjak egymast. Ezt az interferenciat
megfigyelhetjiik Bragg-torvény alkalmazasaval a kristalyos vagy polikristalyos anyag kiilonb6z6
tulajdonsagainak meghatarozasara (INTERNET 2.). A rontgendiffrakcid elsédleges karakterizald
eszkoz a kritikus jellemzok, példaul a kristalyszerkezet, a kristalyszerkezet fazisazonositasa és a
kristalyszerkezet méretének megismerése érdekében. Az XRD spektrumok meghatarozzak az
eziist nanorészecskék kristalyos természetét a részecskék teljes oxidacios allapotaval az 1d6
fiiggvényében (PECHARSKY, 1995).

A mintdk XRD analizisét AXRD Benchtop pordiffraktométeren (Proto Manufacturing
Limited), amely hibrid fotonszamlalo detektorral van felszerelt, végeztik el. A kisérleti
pordiffraktogramot a Bragg-Brentano geometria ® / 20 moddban és CuKa (Ni-filter) sugarzassal
gylijtottiik 6ssze. A mintakat 10-85 20 szdgtartomanyban vizsgaltuk, 1épésenként 0,5 masodperc
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szamlalasi idovel és dinamikus ROI-val tortént az adatgylijtés. PD Analysis (Proto
Manufacturing), Expo 2014 (A. ALTOMARE et al,. 2003) és VESTA (K. MOMMA et al., 2011)
programok segitségével végeztik el a fazis analizist, rdcsparaméter szamitasat és a cella

vizualizéciojat.

2.3.3. UV-VIS Spektrofotometria

Az analitikai spektroszkopia az anyag és az elektromagneses sugéarzas kolcsonhatasat
kiséré jelenségeket (emisszid, abszorpcio, fluoreszcencia, reflexid) hasznositja az anyag
mindségi €s mennyiségi Osszetételének meghatarozasara. Kémiailag nem egynemi (heterogén)
anyagok esetén elementaris vagy molekularis Osszetétel megallapitasa Iehet a célkitlizés. A
kémiailag egynemi anyagok atomjainak és atomcsoportjainak spektroszkopiai meghatarozasa és
ezen keresztiil a vegyiiletek molekulainak felismerése ugyancsak az analitikai spektroszkopia
feladatkore.

A molekuldk fényelnyelését az UV és VIS spektrum intervallumban (altaldban 190 és
800 nanométer kozott) az elektroneloszlas megvaltozédsa kiséri. A fényenergia a molekulaban
bizonyos elektronokat nagyobb energiaju gerjesztett palyara juttat. Ha két atom kozott ktés jon
létre, a kotd elektronpar mar nem az egyes atomokhoz, hanem a molekuldhoz tartozik.
(METTLER, 2015).

Az spektrofotometrias UV-VIS vizsgélatot az inSpect UV-1700 spektrofotométeren 190—
1100 nm tartomé&nyban 1 nm keresztiil végeztiik. A mintdkat 1000 és 2400 szemcsekkel ellatott
ragasztoalapu csiszolopapiron csiszoltuk és gyémantpasztaval kb. 0,86-1,17 mm vastagsagira

poliroztuk.
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III. EREDMENY

3.1. K2Co(S0O4)2%x6H20 egykristalyok novesztése

A KyCo(SO4):x6H,0O  kristdlyok optimalishoz  kozeli ndvesztési  koriilményei
meghatarozdsara a pH ¢és a CoSO4:K>SO4 mol aranyok befolyasat a kapott kristalyok
tulajdonsagaira vizsgaltuk.

Elobb a pH befolyasat analizaltuk. Ennek érdekébe négy oldat késziilt, ahol a CoSOa:
K>SO4 sztdchiometrikus ardnyban volt jelen. Azért, mert a Co®" ionok hajlamosak a hidrolizisre
az Osszes pH-ja a savas régioban (pH=1-t0l 4-ig) volt bedllitva. A sék koncentracidival
0,5mol/dm®. A K>Co(SO4)2x6H20O egykristalyok szobahémérsékleten ndvekedtek. Az elsd
kristaly kivalasa 28 nap elteltével kezd6dott.

Az 0Osszes kindtt kristaly nagy, jol fejlet kristalylapokkal rendelkezett, de homalyosak
voltak (7. abra).

®

pH=3

7. abra. A K>Co(SO4)2x6H20 egykristalyok (C=0,5mol/dm?)

Ezért megismételtiik a kisérletet alacsonyabb koncentraciéval 0,25mol/dm®, de azonos

pH értékekkel. Az 6sszes keletkezett kristaly atlatszo lett (8. abra).

19



8. abra. A K>Co(SO4),x6H,0 egykristaly (pH=4, C=0,5mol/dm?)

A keletkezett kristalyokat XRD modszerrel azonositottuk (9. abra). A vizsgalt mintak

pordiffraktogramjain csak monoklin kristalyrendszerhez tartozé reflex rendszer talalhato.

pH=1
pH=2
pH=3
pH=4
J T v T ’ T v T J T Y
10 20 30 40 50 60 70
20 (deg)
9. abra. Kiilonb6z6 pH-ju oldatbdl novesztett KoCo(SO4)2x6H20 egykristalyok
pordiffraktogramjai

A kiilonb6z6é pH-ju oldatokbol novesztett KoCo(SO4)2x6H20 kristalyok transzmisszids
spektruma (10. abra) tartalmaz két ateresztési savot: UV és VIS - NIR-tartomdnyban amelyeket a
[Co(H20)6]*ion jelenléte okoz. A transzmitancia maximalis értéke az 1-es pH-ju oldatoknal

tapasztalhat6.
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10. abra. Kiilénb6z6 pH-ju oldatbdl ndvesztett KoCo(SO4)2x6H0 egykristalyok
spektrumai

A K2Co(SO4)2x6H2O alapt  egykristalyok tovabbi ndvesztését pH=4 oldattokbol
végeztiik el. A kovetkezd novesztések kiindulasi so6i 4 kiilonb6zé CoSO4: K2SO4 tdmegaranyt
oldatokbol készitettiik el: 5 és 10 % CoSO4: K2SO4 felesleggel. A keletkezet kristalyok (11. abra)
atlatszoak, nagyok és jol fejlet kristalylapokkal rendelkeztek.

Elvégezve a fazis analizist XRD modszerrel, a kisérleti és elméleti diffraktogramok
Osszehasonlitasaval, meghataroztuk, hogy az 0sszes egykristaly egy fazisu €s nem tartalmaz se

kiindulési anyagokat, se egyéb mas fazist.

5% K2SOq4 felesleg 10% KoSO4 felesleg 5% CoSO4 felesleg 10% CoSO0O4 felesleg

11. abra. A K>Co(SO4)2x6H>0 egykristalyok

A kiilonb6z6 CoSO4: KoSO4 aranyokbdl ndvesztett (12. abra) egykristalyokon latni, hogy

5% CoS04 és KoSO4 felesleget tartolmazoé mintaknal magasabb a transzmitancio értéke.
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12. abra. Kiilonb6z6 CoSO4: K2SO4 ardnyokbdl novesztett KoCo(SO4)2x6H2O
egykristalyok spektrumai

Osszehasonlitva a kisérleti adatokat a kiilonbozd pH-jii és aranyokbdl ndvesztett
kristalyok fényateresztéseivel (2. tablazat), latjuk, hogy az egyéni K2Co(SO4)2x6H20 szdmara az
optimalishoz legkdzelebbi koriilmény a: 5% CoSOg felesleg, és pH =1 vagy 4.

2. tablazat
A kiilonb6z6 pH-ju és aranyokbol novesztett K2Co(SO4)2x6H20 mintak maximalis

fényateresztése UV, VIS, NIR tartomanyban

pH=1 pH=2 pH=3 pH=4
Amax, nm Tmax, %0 | Amax,nm | Tmax, %0 | Amax,nm | Tmax, %0 | Amax, nm Tmax, %
337 52 360 35 360 48 337 64
737 72 720 48 731 66 715 78
5 % CoSO4 5% K2SO4 10% K>SO4 10 % CoSOg4
Amax, nm Tmax, %0 | Amax,nm | Tmax, %0 | Amax,nm | Tmax, %0 | Amax, nm Tmax, %
337 70 339 65 338 47 343 55
715 85 718 85 717 59 761 69

3.2. A K2CoxNiix(SO4)2x6H20 osszetett kristalyok tulajdonsagai

A K5CoxNi«(SO4)2x6H,0 dsszetett kristalyokat 0,25 mol/dm? koncentraciojii oldatokbol
novesztettiik kiilonbozd Co?":Ni?* ardnnyal. Az oldatok pH-jat 1 allitottuk. A keletkezd
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K>CoxNiix(SO4)2x6H20 Osszetett kristdlyok atlatszoak és szép nagyok lettek. A Ni?* ionok
mennyisége novelésével a kiinduldsi oldatba a sziniik megvéltozik a mély pirostol a

vilagoszoldig (13. abra).

13. abra. A novesztett KoCoxNi-x(SO4)2x6H20 0sszetett kristalyok altalanos formaja

A DTA vizsgalatokat kombinaltuk a tdmeg mérésével melegités el6tt és utdn. Mint a
nodvesztett, gy a melegités utan kapott mintdkat XRD moddszerrel vizsgaltuk.
A KoCoxNiix(SO04)2x6H20 mintédk pordiffraktogramjai megfelelnek a Tutton-sokra

jellemz0 reflex rendszernek (monoklin kristalyrendszer) (14. dbra.).

% K,Co(SO,),x6H,0
\“—*‘-—-MM.\»M — K,Co,,Ni, (SO,),x6H,0
%AA s ‘“‘chot,7Ni“3(s()4)2x6H20
M ;<2C00.5Ni0,5(804)1x 6H.,0
MM»LM AK:CO"-»‘Nin.7(304)3><6H20
MM T AK;;._lNi(,.‘,(S()4)2x()Hzo

WM Kle(SOA):X()IIzO

T y T y T T T ' |
10 20 30 40 50 60 70
20 (deg)

14. dbra. A novesztett KoCoxNiix(SO4)2x6H20 sszetett kristalyok pordiffraktogramjai
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A racsparaméterek fokozatosan valtoznak két egyedi kiindulési fazis paraméterei kozott

(15. abra).
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15. abra. Az elemi cella paraméterei kompozicios fiiggéseK2CoxNil-x(SO4)2x6H20
rendszerben

A KoCo(S04)2x6H,0 DTA gorbéjén (16. abra) megfigyelheté 6t endoterm és egy
exoterm effektus. A melegités — hilités ciklus soran a vizsgalt anyag latszélag teljesen fel volt
olvasztva.

Elemezve a tomegvaltozasokat és a kapott diffraktogramokat az els¢ effektus (106°C)
megfelel a hat viz molekula eltavolitasanak (dehidratacio). A kovetkezd effektus egyezik a
K>Co(SO4), bomlasanak 181°C-on kovetkezd reakcid szerint: KoCo(SOs4)2 —KoCo02(SO4)3 +
K2SO4. Az endoterm effektus 560°C megegyezik a K2SOs polimorf atalakuldsanak: o-
K2SO4—B-K2SO4.

A K5Ni(SO4)2x6H20 DTA gorbéinek viselkedése hasonld a KoCo(SO4)2x6H20-hoz. Ot
endoterm termikus (16. abra) és egy exotermet hatast tartalmaznak. KoNi(SOs4)>x6H>0
dehidratalodik 141°C és bomlik 224°C.

Az KoCoxNiix(SO4)2x6H20 Osszetett kristdlyok DTA gorbéi (840°C-ig) ugyanazokat a

hoéhatasokat tartalmazzak, mint a kiindulasi vegyiiletek.
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16. abra. A novesztett KoCoxNiix(SO4)2x6H200sszetett kristalyok DTA gorbéje

Melegités utan (840°C) az Osszes minta kétfazisu és a kovetkezd Osszetételi:
K2Co(S04):x6H2O0  tartalmaz ~ KyCo02(SO4)3+B-K2SO0s,  KoNi(SO4)2x6H,O  tartalmaz
KoNi(SO4)3+B-KoSO4. Az Osszetett kristalyok tartalmaznak KrCo2xNiz2x(SO4)3 + B-K2SO4
fazisokat. Példaként a K>Co05Nio5(SO4)2x6H20 minta diffraktogramja van bemutatva (17.
abra).

500 -
400 -
300 -
200

0 MWJ

0 K T & T i T T T X 1 ) 1
10 20 30 40 50 60 70
20 (deg)

17. abra. A K>Coo.5Nio.5(SO4)2x6H20 minta diffraktogramja DTA utan
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A dehidratacio és a bomlas hdmérséklete a KoCoxNii-x(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyok

esetében csokken a Ni*" tartalom ndvekedésével (18. abra).

TR |
250 -

225
200-
l75-
150-

125

K,Ni Co, (SO,),x6H,0

bomlas

100

dehidratacio

0.0

T T T N T & T

0.4 0.6 0.8 1.0

X

18. abra. Effektusok a DTA gorbéken a K2CoxNiix(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyoknal

A tiszta K2Co(SO4)2x6H20 két fényateresztési savot tartalmaz 185-460 nm ¢és 535-900

nm hulldmhosszon. A KoNi(SO4)2x6H20 harmat: 185-370 nm, 400-640nm, 730-900 nm (18.

abra).

Ezek az abszorpcios savok a KoCo(SO4)2x6H20 és KoNi(SO4)2x6H2O vegyliletek

spektrumain megfelelnek a az oktaéderes [Ni(H20)s]*" (d® konfiguracio) és [Co(H20)e]*"(d’

konfiguréacio )ionok elektronikus dtmeneteinek (F.A. COTTON et al., 1999.)
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19. abra. A KoCoxNiix(SO4)2x6H,0 6sszetett kristalyok spektrumai

Az Osszetett kristalyoknal pedig egy tovabbi sav jelenik meg ami jol észrevehetd x=0,3—
0,9 mintdkban. A K>CoxNiix(SOs)2x6H,0 Osszetett kristalyoknal a fényateresztés a Ni*"
novelésével egy maximumon keresztil megy at. A maximalis fényateresztés a

K2Co00,5Ni0,5(SO4)2x6H20 tapasztalhato (T=75%, 306 nm).

3.3. A K2CoxZn1x(SO4)2x6H20 osszetett kristalyok tulajdonsagai
Eldszor a KyCoxZnix(SO4):x6H20O 0Osszetett kristdlyok novesztését végeztik el. A
ndvesztés 0,25 mol/dm® koncentracioji 1 pH-al rendelkezé oldattokbol, kiilénbozd Co?":Zn**
arannyal tortént. A keletkezd K2CoxZnix(SO4)2x6H20 0Osszetett kristalyok atlatszoak és elég
nagyok lettek. A Zn*' ionok mennyiségének ndvelésével a kiindulasi oldatba megvaltozik a

sziniik a mély pirostol az atlatszoig (20. abra).
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X;O;7 - ‘.X:0,9 o x=1,0

20. abra. A novesztett KoCoxZnix(SO4)2x6H20 0sszetett kristalyok altalanos kinézete

A DTA vizsgalatokat kombinaltuk tomegméréssel melegités elott és utan. Mint a
novesztett ugy a melegités utan kapott mintdkat XRD mddszerrel vizsgaltuk.
A K2CoxZnx(SO4)2x6H20 mintdk pordiffraktogramjai (21. abra) megfelelnek a Tutton-

sokra jellemzd reflex rendszernek (monoklin kristalyrendszer).

\&MMMWM K,Co(S0,),x6H,0
% K,Co, ,Zn, (SO,),x61,0
\MQ\AMMM__M A 4K3C00_7Zn0_3(SO4)2x61120
MM..WM ool ;2C°(>-<Z“o.s(;104)2x6ﬂzo
W‘M—’L—*MJLAWJ—JN - AK;;oaz’“oJ(SO‘t)zx()Hzo
MOOA,ZHM(SO ),x6H,0
WMMW Kzzn(s(;4)2x6llzo

I ! I ! | ! I ' I

10 20

30 40 50 60 70
20 (deg)

21. abra. A novesztett KoCoxZn1x(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyok pordiffraktogramjai
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A racsparaméterek fokozatosan valtoznak két egyedi kiindulési fazis paraméterei kozott

(22. abra).
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22. abra. Az elemi cella paraméterei kompozicids fliggése KoZnxCo1x(SO4)2x6H20
rendszerben

A KyCo(SO4)2x6H,O DTA gorbéjén megfigyelhetd 6t endoterm és egy exoterm
effektus. A melegités — hiités ciklus soran a vizsgalt anyag latszolag teljesen fel voltak olvasztva.
Elemezve a tomegvaltozasokat és a kapott diffraktogramokat az els6 effektus (106°C) megfelel a
hat viz molekula eltavolitasdnak (dehidratacid). A K2Co(SOs)2 bomlik 181°C-on kovetkezd
reakcid szerint: KoCo(SOs)2 —K2C02(SO4);3 + K2SOs. Az endoterm effektus 560°C megegyezik
a K2SOg4 polimorf atalakuldsanak: a-KoSO4—B-K2SOs.

A K2Zn(S04):x6H,0 DTA gorbéinek viselkedése hasonld a KyCo(SO4):x6H20 és
KoNi(SO4)2x6H20-hez. Ot endoterm termikus hatast és egy exotermet tartalmaznak.
K2Zn(S0O4)>x6H>0 dehidratalodik 105°C €s bomlik 147°C. A K>CoxZnix(SO4)2x6H>0 Gsszetett
kristalyok DTA gorbéi (840°C-ig) ugyanazokat a héhatasokat tartalmazzak, mint a kiindulési
vegyiiletek.

Melegités utan (840°C) az 0Osszes minta kétfazisi ¢és kovetkezd Osszetételii:
K2Co(S04)2x6H,0  tartalmaz ~ KoCo02(SO4)3+B-K2SO4,  KoZn(SO4)2x6H,O  tartalmaz
K2Zno(S04)3+B-K2S04, €és az Osszetett kristdlyok tartalmaznak K>Co2xZnoox(SO4)3 + B-K2SO4

fazisokat.
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23. abra. A novesztett KoCoxZn1x(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyok DTA gorbéje

Példaként a KoCoo.5Zno.5(SO4)2x6H20 minta diffraktogramja van bemutatva (24. abra).
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24. abra. A K2C00.5Zn0.5(SO4)2x6H20 minta diffraktogramja DTA utan



De a KyCo(SO4):x6H20 — K2Zn(SO4)2x6H20 rendszer kiilonleges sajatossaggal
rendelkezik — Ttlvegképzddési teriilettel. Gyors hiitéssel a KoCo0.1Znoo(SO4)2%x6H20  ¢és
K2Zn(S04)>x6H>0 mintakat amorf allapotban sikeriilt eldallitani. Ez bizonyitja a két minta
diffraktogramja is, amely nem tartalmaz diffrakcios reflexeket, csak egy amorf halot (24 abra).

Lassu hiitéssel ezt a két mintat, amely megfelel a K»C00.1Zn0.9(SO4)2x6H2O és

K2Zn(S04)2%6H20 szdmu mintaknak, kristalyos allapotba is el6 lehet allitani (25. abra).

K,Zn(S0,),x6H,0

K,Zn(S0,),x6H,0

AT M M, "

K,Co, Zn, «(SO,),x6H,0

K,Co, Zn, (SO,),x6H,0

10 20 30Ze (dew) 40 50 60 70

25. abra. A K»Co00.1Z1n0.9(SO4)2x6H20 ¢és K2Zn(S04)>x6H>0 mintak diffraktogramjai
gyors ¢s lasst hiités utan

A dehidratacié és a bomlas hémérséklete (26. abra) a KoCoxZnix(SO4)2x6H20 Gsszetett
kristalyok esetében a Zn" tartalom novekedésével csokken egy maximumon Keresztiil, ami
K2C00,3Zn0,7(SO4)2x6H20 és K2Co00,1Zn09(SO04)2x6H20 mintaknal észlelhetd, és a bomlasi
folyamatnal K>Coo,0Zno,1(SO4)>*x6H>0O mintdnal megtalalhato.
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26. abra. Effektusok a DTA gorbéken a KoCoxZnix(SO4)2x6H20 6sszetett kristalyoknal

Ellentétben a K>Co(SO4)2x6H>0, mely tartalmaz két fényateresztési savot (185-460 nm
€s 535-900n), K2Zn(S0O4),x6H20 kristalyoknal a fényateresztés majdnem linedrisan novekszik
(27. ébra).
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27. abra. A K2CoxZn1x(SO4)2x6H200sszetett kristalyok spektrumai
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A K2Zn(SO4)2x6H20 amorf mintaja nagyon torékeny volt, ezért nem sikeriilt lemezt
késziteni a spektrometrids analizisre. De a K2Co0o.1Zn0.9(SO4)2x6H>0 minta jol megmunkalhato.

A K2CoxZnix(SO4)2x6H,0 sszetett kristdlyoknal a fényateresztés a Zn>" ndvelésével
egy maximumon keresztiil megy at. A maximalis fényateresztés a K2Coo.5Zno.5(SO4)2x6H>0
tapasztalhatdo (T=80%). A Zn’>'tartalom novelésével a Co>" ionra jellemzé ateresztési savok

szétmosodnak.
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IV. OSSZEFOGLALAS

crer

janak és a kiindulasi anyagok molaranyanak a kristalyok ndvekedési koriilményeire gyakorolt
hatasat. Ezek alapjan kidolgoztunk az optimalishoz kozeli kristalyndvekedési koriilményeket a
K2Co(S04)2x6H.0 egykristalyok eléallitasara: lasst elparologtatasi technika
szobahémérsékleten, koncentracio: 0,25 mol/dm® 5% CoSOs feleslegben, az oldat pH-ja egyenld
1 vagy 4.

Elvégeztiik a Co*" Ni2'és Co*'>Zn*" izovegyértékii behelyettesitést és novesztettiink
két sorozat Osszetett kristalyt: KoCoxNiix(SO4)2X6H20 és KoCoxZnix(SO4)2x6H20. A
K2CoxZn1x(SO4)2x6H20 mintdk ndvesztése €és vizsgalata eldszor volt elvégezve. Az eldallitott
egykristalyokat DTA, XRD ¢és spektrofotometrids analizisekkel vizsgaltuk.

A K2CoxNiix(S04)2X6H20 és KoCoxZni«(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyok hémérsékleti
viselkedését vizsgalunk a DTA, XRD és tomegmérés kombinacioival. A vizsgalt mintakban
megallapitottuk a dehidratacié és bomlds koncentraciofiiggését.

A K2CoxNix(SO4)2x6H20 és KoCoxZnix(SO4)2x6H20 Osszetett kristalyok optikai
fényateresztési  spektrumait  190-1100 nm  hulldmhossz  tartomanyban  vizsgaltuk.
Megallapitottuk, hogy az 0sszes vizsgalt kristalynak nagy az ateresztése a UVB tartomanyban ¢és

felhasznalhatok optikai sziir6kként.
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IV. PE3IOME

BuxopuctoBytoun  Qi3MKO-XIMIYHMX  METOAW  JOCHIDKEHHS  BUBYEHO  BIUIUB
KOHIICHTpallii po3unHy, pH, MOJSPHOTO CITiBBIIHOIICHHS BUXIJHHX PEUOBHH HAa YMOBHU POCTY
KpucTaniB. Ha OCHOBI OTpUMaHHX JaHUX PO3pOOJIEHO OJIM3BKI 0 ONTHMAJIBHUX YMOBH POCTY
s orpuManHs MOHOKpHcTamiB K2Co(SO4)2x6H20: TexHika MOBUIBHOTO BUMIAPOBYBAaHHS IPH
KiMHATHil Temmnepatypi, koHuenTpauis 0,25 mons/mm>3 5% nagmumkom CoSOs,pH posumny
piBre 1 a6o 4. Hamu npoBenieHoi3oBanenTHe 3aminienHs Co? «<>Ni*"és Co? «>Zn’" Ta 3xiiicHeHo
pict nBox cepii MoHokpuctamiB TBepaux po3unHiB KoCoxNiix(SO4)2X6H,0 Ta KoCoxZni.
x(SO4)2x6H2OBupornyBanus T1a pociipkeHHs 3paskiB KoCoxZni«(SO4)2x6H2O  3miticHeHO
Brepuie. OpepikaHi MOHOKPHCTNIIYHI 3pa3ku aHanmizyBam 3a gonomorow JITA, PDA Tta
CIEeKTPO(OTOMETPUYHOTO aHATI3IB.

TemmnepatypHy noBeninky MoHOKpucTamiBTBepaAnx po3unHiB KoCoxNiix(SO4)2x6H20 Ta
K2CoxZni«(SO4)2x6H20  nmocmikyBanu 3a jgonomororo kombOinamii meromiB [ATA, PDA Ta
BUMIPIOBaHHsS MacH. BCTaHOBJICHO KOHIICHTpAIlIHY 3aJIe)KHICTh Jeriiparaiii Ta po3KIaxy
JTOCTIIKYBaHUX 3Pa3KiB.

CrexTpr ONTUYHOTO NPOIYCKAaHHS MOHOKpUCTaliB TBepaux po3unHiB KoCoxNii-
x(S804)2x6H20 Ta K2CoxZn1-x(SO4)2x6H20 mocnimkyBanu B giana3zoHi J0BKUH XBWIb 190—1100
HM. Byno BcTaHOBJIE€HO, 1110 BCl OJepKaHi KPUCTAIM Malld BUCOKUH KOe(II[iEHT MPOMYyCKaHHS B

nianazoHi UVB 1 MoXyTh OyTH BUKOpHCTaH1 Y poJii ONTHYHUX (PLIBTPIB.
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