
T U  3 - í , # 3
W 5

KFKI-71-36

1 м * k ö n y v t a r a  * \
t u t i» /

Serfőző G. 
Várhegyi Gy. 
Tompa К. TIMFÖLDHIDRÁTOK VIZSGÁLATA 

MAGMÁGNESES REZONANCIA MÓDSZERREL

* ( й о и г ц г т а п  S i c a d e m ^  o f  ( S c i e n c e s

CENTRAL  
RESEARCH  
INSTITUTE FO R  
PH YSICS

B U DAPEST





K FK I-71-36

T I MFÖLDHIDRÁTOK V I Z S G Á L A T A  MAGMAGNESES R E Z ONANCI A MÓDSZERREL

I r t a

S e r f ő z ő  G u s z tá v
MTA K ö z p o n t i  F i z i k a i  K utató  I n t é z e t

V á r h e g y i  Győző  
F é m ip a r i  K u ta tó  I n t é z e t

é s

Tompa Kálmán
MTA K ö z p o n t i  F i z i k a i  K utató  I n t é z e t

\



ÖSSZEFOGLALÁS

Néhány a lu m in iu m h id r o x id  p o l i k r i s t á l y  MMR sp ek tru m á t v i z s g á l t u k  
p r o t o n  magokon 1 7 3 . . . 2 7 3  K° ta r to m á n y b a n .  Az a b s z o r p c i ó s  j e l  m ásod ik  mo­
mentumának v i z s g á l a t a  i n f o r m á c i ó t  ad a h id r o g é n  atom ok h e l y z e t é r e  a k r i s ­
t á l y r á c s b a n .  M e g á l l a p í t o t t u k ,  hogy az  a j k a i  a lu m in iu m h id r o x id o k  k r i s t á l y -  
s z e r k e z e t é b e n  a p ro to n o k  e l h e l y e z k e d é s e  k ü lö n b ö z ik  a Kroon é s  G lem ser á l ­
t a l  m e g h a t á r o z o t t  i d e á l i s  k r i s t á l y s z e r k e z e t t ő l .

РЕЗЮМЕ

Были исследованы спектры ЯМР на протонах в поликристаллических 

образцах из некоторых гидроокисей алюминия в температурном диапазоне 

1 7 3 ...2 7 3 °К . С помощью второго момента абсорбционной лийии определили 

расположение протонов в кристаллической решетке. Кристаллическая струк­

тура гидроокисей алюминия, полученных в г .  Айка, отличается от идеаль­

ной структуры, определенной Крооном и Глемсером, расположением протонов.

ABSTRACT

The b r o a d - l i n e  p r o t o n  m a g n e t ic  r e s o n a n c e  s p e c t r a  o f  p o l y c r y s t a l l i n e  
s a m p le s  o f  some a lum in iu m  h y d r o x id e s  h a v e  b een  i n v e s t i g a t e d  i n  t h e  tem p era­
t u r e  r a n g e  1 7 3 ° -2 7 3  °K. From t h e  seco n d  moment o f  t h e  a b s o r p t io n  l i n e  i n ­
f o r m a t io n  may be o b t a i n e d  a b o u t  th e  p o s i t i o n s  o f  t h e  p r o to n s  i n  t h e  c r y s t a l  
l a t t i c e .  The c r y s t a l  s t r u c t u r e  o f  a lum in iu m  h y d r o x id e s  from A jka  d i f f e r s  
from t h e  i d e a l  s t r u c t u r e  /d e t e r m in e d  by Kroon and G le m s e r /  in  t h e  p o s i t i o n s  
o f  t h e  p r o t o n s .



B E V E Z E T É S

Az a lu m in iu m h id r o x id o k  k r i s t á l y s z e r k e z e t é n e k  f ő  j e l l e m z ő i  r ö n t ­
g e n d i f f r a k c i ó s  e l e m z é s e k  a l a p j á n  i s m e r t e k .  A h id r o g é n  atomok h e l y z e t é n e k  
m e g á l l a p i t á s a  c s a k  i n f r a v ö r ö s  s p e k t r o s z k ó p i a i , n e u t r o n d i f f r a k c i ó s ,  mag­
m á g n eses  r e z o n a n c ia  / to v á b b ia k b a n  MMR/ m ó d s z e r e k k e l  l e h e t s é g e s .  M inthogy  
a t i m f ö l d g y á r t á s b a n  az a lu m in iu m h id r o x id  p o n to s  s z e r k e z e t é n e k  i s m e r e t e  a -  
l a p j á n  a k i k e v e r é s i  f o ly a m a t o t  o p t i m a l i z á l n i ,  az e l ő á l l í t o t t  t i m f ö l d  mi­
n ő s é g é t  em eln i  l e h e t n e ,  az i l y e n  ir á n y ú  v i z s g á l a t o k  i p a r i  s z e m p o n tb ó l  j e ­
l e n t ő s e k .

Az a lu m in iu m h id r o x id ,  i l l e t v e  k i s  h ő m é r s é k le t e n  e l ő á l l í t o t t  bom­
l á s t e r m é k e in e k  MMR sp ek tru m á t v i z s g á l t u k  meg. A h id r o g é n  magokon m ért  
spektrum ok k i é r t é k e l é s e k o r  i n f o r m á c i ó t  n y er tü n k  a HjO é s  H .. .O H  s z e r ­
k e z e t e k r e  v o n a tk o z ó a n .

AZ MMR MÉRÉSI MÓDSZER

1. MMR_ j e la la k '

Az MMR spektrum  a r e z o n á n s  mag k ö r n y e z e t é b e n  e l h e l y e z k e d ő ,  mágne­
s e s  momentummal r e n d e lk e z ő  szom széd ok  / j e l e n  e s e t b e n  magok/ e l h e l y e z ­
k e d é s é t ő l  fü g g .  A H2O é s  H .. .O H  r e n d s z e r e k r e  j e l l e m z ő ,  h ogy  a z  ma­
gok párokban r e n d e z ő d n e k ,  a páron b e l ü l i  H-H t á v o l s á g  j ó v a l  k i s e b b ,  m in t  
a p á r o k  k ö z ö t t i .  Az i l y e n ,  u n .  " k é t s p in r e n d s z e r e k "  e s e t é n  az  MMR spektrum  
a l a k j á t  f ő l e g  a  k é t  s z o m sz é d o s  e l h e l y e z k e d é s e ,  azok  e g y m á s t ó l  v a ló
t á v o l s á g a  h a t á r o z z a  meg, é s  a t á v o l a b b i  . magok j á r u l é k a  c s a k  k i s  k o r ­
r e k c i ó t  ad. A szo m sz éd  h a t á s á r a  a r e z o n á n s  afommag a z  a l k a l m a z o t t  k ü l s ő  
m á g n ese s  r é r e n  k i v ü l

Hl o k  -  ±  j  U . r - 3 . r - 3( c o s 2 0 - 1 )

n a g y s á g ú  t e r e t  é r e z ,  a h o l  у a s z o m sz é d  atommag m ágn eses  momentuma, r  a 
szo m széd o k  k ö z ö t t i  t á v o l s á g  é s  0 k é t  atommagot ö s s z e k ö t ő  v e k t o r  é s  a k ü l ­
s ő  m ágneses  t é r  á l t a l  b e z á r t  s z ö g .

A + ,  i l l e t v e  -  e l ő j e l ,  a m e ly  a spektrum  k é t  v o n a lr a  v a l ó  f e l h a ­
s a d á s á t  e r e d m é n y e z i ,  a s z o m sz é d o s  atommag m ágn eses  momentumának a k ü l s ő
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m ágneses  t é r  ir á n y á h o z  v i s z o n y í t o t t  p árh uzam os, i l l e t v e  a n t i p a r a l l e l  b e ­
á l l á s á t  j e l z i .  P orm in ták  e s e t é n  az  ö s s z e s  l e h e t s é g e s  s z ö g r e  á t l a g o l n i  
k e l l ,  é s  az  á t l a g o l á s  a z  1 .  ábrán l á t h a t ó  j e l a l a k h o z  v e z e t .  M iv e l  a l o k á -

f(H)
l i s  t é r  k i f e j e z é s é b e n  r  - f a k t o r  
s z e r e p e l ,  a párok k ö z ö t t i  t á v o l s á g  
k ü lö n b ö z ő  v o l t a  a H20  é s  H. . .OH 
r e n d s z e r r e  j e l l e m z ő  sp ek tru m  l é n y e ­
g e s  k ü lö n b s é g é h e z  v e z e t .  Az 1 .  á b ­
rá n  l á t h a t ó  e g y  -  c s a k  k r i s t á l y v i ­
z e t  t a r t a l m a z ó  -  k r i s t á l y b a n  l é v ő  

magon m ért MMR j e l  a l a k j a ,  a -  
m e ly e t  a l a c s o n y  h ő m é r s é k le t e n  v e t ­
t e k  f e l  a k r i s t á l y v i z - m o l e k u l á k  t e r ­
m ikus m o zg á sa in a k  l e á l l í t á s a  c é l j á ­
b ó l .  A to v á b b ia k b a n  a magok MMR
sp e k tr u m á t  PMR spektrum nak n ev ez zü k  
/p r o t o n  m á g n eses  r e z o n a n c i a / .  Maga­
sab b  h ő m é r s é k le t e n  a v iz m o le k u lá k  
t e r m ik u s á n  a k t i v á l t  m o z g á s t  v é g e z ­
n e k .  Ekkor a rezo n á n s  atommag a 
f l u k t u á l ó  l o k á l i s  t é r  á t l a g á t  é r z i ,  
am ely  k i s e b b ,  m int annak p i l l a n a t ­
n y i  é r t é k e .  í g y  az MMR s z é l e s s é g e  
é s  m ásod ik  momentuma a m o z g á s t i p u s -  
r a  j e l l e m z ő  m értékb en  c s ö k k e n  .

1 .  á b ra

T erm ik u s m o zg á st  nem v é g z ő  k r i s t á l y ­
v í z  MMR sp ek tru m a

c s o p o r t o k  e l h e l y e z k e d é s é t ő l  f ü g g .

Abban a z  e s e t b e n ,  ha az  
an y a g m in tá b a n  c s a k  h i d r o x i l  c s o p o r ­
t o k  van n ak , a spektrum  a l a k j a ,  s z é ­
l e s s é g e  é s  m á so d ik  momentuma az -OH

Ha a v i z s g á l t  anyagm intákb an  H20  é s  OH c s o p o r t o k  i s  j e l e n  van­
n a k ,  ak kor az MMR sp ek tru m  a k é t  komponens s p e k tr u m á b ó l  k é p e z h e t ő .

F/H = » ^ ( h) + C 1 -  wx) f 2 ( H) 

ahol a H20-ban lévő magok előfordulása.

2 .  A r e z o n a n c ia j e x  p a r a m é t e r e i

Az MMR sp e k tr u m  a la k j á n a k  k ö z v e t l e n  s z á m i t á s a  c s a k  néhány s p e c i ­
á l i s  e s e t b e n  t e h e t s é g e s ,  e z é r t  a sp ek tru m o t  o ly a n  p a r a m é te r e k k e l  j e l l e m e z -
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zíik , am elyek  e l m é l e t i l e g  i s ,  k i s é r l e t i l e g  i s  m e g h a tá r o z h a tó k .

a /  Az f ( h) a la k f i ig g v é n n y e l  l e i r t  rezor. i n d a  j e l  n - e d i k  momentuma 

Ц  f(H )(H  -  <H>)n dH
Mn -

/с о  f(H)dH

a h o l  <H> a m á g n ese s  t é r  v á r h a t ó  é r t é k e .

[ g a u s s 11]

A p á r a t l a n  momentumok e l t ű n n e k ,  m iv e l  f ( H )  p á r o s  f ü g g v é n y ,  é s  a 
leg g y a k ra b b a n  a z  n -  2 é r t é k h e z  t a r t o z ó  m ásodik momentum h a s z n á l a t o s .

b /  A r e z o n a n c i a j e l  könnyebben  k i é r t é k e l h e t ő ,  de k e v e s e b b  in fo rm á ­
c i ó t  t a r ta lm a z ó  p a ra m étere  a  j e l s z é l e s s é g .  Az ir o d a lo m b a n  t ö b b f é l e  d e f i -  
n i c ö j a  t e r j e d t  e l :

Д H f é l é r t é k s z é l e s s é g , a r e z o n a n c i a j e l  g a u s s  e g y s é g e k b e n  mért  
s z é l e s s é g e  az f ( H ) =  ^ f ( < H > ) i n t e n z i t á s n á l •

6H a k i s é r l e t i l e g  m e g h a t á r o z o t t  e l s ő  d e r i v á l t  m a x im á l i s  é s  
m i n i m á l i s  é r t é k é h e z  t a r t o z ó  t é r e r ő s s é g k ü l ö n b s é g .

—  2  1 /  2ДН ' az  á t l a g o s  j e l s z é l e s s é g ,  a z a z  a m ásod ik  mo'mentum
n é g y z e t g y ö k e .

AZ IRODALMI ADATOK Á T T E K I N T É S E

G i b b s i t b e n  é s  b ö h m itb en  l é v ő  h id r o g é n  magok h e l y z e t é n e k  a megha­
t á r o z á s á v a l  Kroon é s  G lem ser  f o g l a l k o z o t t .  A PMR s p e k t r u m j e l  m ásodik  mo­
mentumának m e g m é r é sé b ő l ,  a m ért  é r t é k e k  é s  a f e l t é t e l e z e t t  s z e r k e z e t b ő l  
s z á m í t o t t  é r t é k e k  ö s s z e h a s o n l í t á s a  u t á n ,  v a la m in t  a r ö n t g e n v i z s g á l a t o k  
a l a p j á n  f o n t o s  k ö v e t k e z t e t é s e k e t  v o n ta k  l e  az a lu m in iu m h id r o x id  s z e r k e z e ­
t é r e  v o n a tk o z ó a n  [3 ,  4 ] .

A g i b b s i t - r á c s b a n  a z  a lu m in iu m  atomok k é t  o x i g é n  -6to m r é te g  k ö z ö t t  
h e ly e z k e d n e k  e l ,  ú gy , h o g y  a z  o x i g é n  atomok az a lu m in iu m  a to m o k a t  o k t a é -  
d e r e s  s z im m e tr iá b a n  v e s z i k  k ö r ü l .  A r é t e g e k  AB-BA-AB-BA.. .  so r r e n d b e n  k ö ­
v e t k e z n e k  egym ás u tá n .  Egy l e h e t s é g e s  m o d e l l  a z  5 / a .  ábrán  l á t h a t ó .  A z o n o s  
r é t e g b e n  l é v ő  o x ig é n  atom ok a s i k o t  e g y e n lő  o l d a l ú  h á ro m sz ö g ek b ő l  á l l ó  h á ­
l ó v a l  f e d i k  l e .  Két s z e m b e n á l ló  r é t e g  k ö z ö t t  a k a p c s o l a t o t  a h id r o g é n  a t o ­
mok l é t e s í t i k ,  ú g y ,  h ogy  e g y  h á r o m s z ö g o ld a ln y ir a  f e l e t t ü k  l é v ő  o x ig é n  a tom  
f e l é  i r á n y u l n a k .  Az 5 / a .  áb rán  f e n t  a z  egy  n y i l l a l  j e l ö l t  h e l y e n  az O-H 
k ö t é s  f e l f e l é  i r á n y u l ,  a  k é t  n y i l n á l  p e d ig  l e f e l é .  Az 0-H  atomok t á v o l s á g a  
0 , 9 6  8 .
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S a jn o s  a c i k k b ő l  nem d e r ü l  k i ,  hogy  a m é r t  h i d r a r g i l l i t  t e r m é s z e ­
t e s  va g y  m e s t e r s é g e s  v o l t - e .

A b ö h m it  r á c s s z e r k e z e t é b e n  / 5 / b .  á b r a /  a z  0-H  k ö t é s e k  c i k k - c a k k o s  
l á n c o t  a lk o tn a k  a k é t  o x i g é n r é t e g  k ö z ö t t .  PMR m é r é s e k b ő l  azo n b a n  nem d ö n t ­
h e t ő  e l ,  hogy az  egymás u t á n  k ö v e tk e z ő  lá n c b a n  a z  О-H k ö t é s e k  p á rh u z a m o sa k -e  
v a g y  a n t i p a r a l l e l  á l l á s ú a k .  Holm a PMR m é rése k  k i é r t é k e l é s é n é l  a r á c s r e z g é ­
s e k  h a t á s á t  i s  f i g y e l e m b e  v e t t e  é s  s z á m í t á s a i b ó l  v a l ó s z í n ű n e k  l á t s z i k ,  h o g y  
a b ö h m itb en  az 0 -H  k ö t é s e k  a n t i p a r a l l e l  á l l á s ú a k .  Az 0-H k ö t é s e k b e n  az a t o ­
mok t á v o l s á g a  0 . 9 8  8 .  Holm megmérte a m á so d ik  momentum h ő m é r s é k l e t f ü g g é s é t  
i s ,  -  100  C° h ő m é r s é k l e t i g  nem t a l á l t  v á l t o z á s t  [ 4 ] .

Krooh [3 ]  é s  Holm [4] m é r é s i  e r e d m é n y e i t  a I I .  t á b l á z a t b a n  t a l á l ­
h a t j u k  meg. Kroon k ö z ö l t e  a z  á l t a l a  m é r t  b öhm it  PMR j e l a l a k j á t  i s ,  e z  
ö s s z e h a s o n l i t á s  c é l j á b ó l  a 2 .  ábrán l á t h a t ó .

Böhm it MMR spektrum a ^H magon [з ]. 
M o d u lá c ió s  a m p l i tú d ó  2 G.

2 .  A n yagm in ta

B u s in g  é s  Levy n e u t r o n d i f ­
f r a k c i ó s  m ó d s z e r r e l  v i z s g á l t á k  a 
d i a s z p o r  s z e r k e z e t é t .  M e g h a tá r o z tá k  
a z  o x i g é n  é s  h id r o g é n  atom ok h e l y ­
z e t é t  é s  m e g á l l a p í t o t t á k  a h i d r o ­
g é n  k ö t é s e k  l é t e z é s é t .  Az 0-П t á v o l ­
s á g r a  0 . 9 9  8  é r t é k e t  k a p ta k  [ 8 ] .

M É R É S I  EREDMÉNYEK ÉS ÉR T É KE L É S ÜK  

í?áíéii_§í®§5?ÉDY®!S

1 .  M é r é s i  m ó d sze r

Az a lu m in iu m h id r o x id o k  PMR m éré­
s e i t  a [ 9 ] - b e n  l e i r t  s z é l é s j e l ü  
MMR s p e k t r o m é t e r e n  v é g e z t ü k  e l .  A 
sp e k tr u m o k a t  4 5 0 0  G e r ő s s é g ű  mág­
n e s e s  t é r b e n  v e t t ü k  f e l , a m odulá­
c i ó s  t é r  0 , 5  G a m p l i t ú d ó j ú ,  280 Hz 
f r e k v e n c i á j ú  v o l t .

Az a j k a i  e r e d e t ű  a lu m in iu m h id r o x id  4 0 -6 0  у s z e m c s e f r a k c i ó j á n  110 C° h ő ­
m é r s é k l e t e n  v é g z e t t  s z á r í t á s  u t á n ,  i l l e t v e  k ü lö n b ö z ő  h ő m é r s é k le tű  i z z i -  
t á s s a l  e l ő á l l í t o t t  b o m lá s te r m é k e n  v é g e z tü k  e l  a PMR m é r é s e k e t .  Az a n y a g ­
m in tá k  j e l ö l é s e  az I .  t á b l á z a t b a n  l á t h a t ó .



I .  t á b l á z a t

Anyag
n ev e K é p le t

K eskeny j e l  
s z é l e s s é g e  

Hx [G auss]

Nagy j e l  
s z é l e s s é g e  

[GaussJ

S z á m o lt  M-
_ л “
[G a u s s 'j

Mért M2 

[Gauss^]

A b s z o r b e á l t  
v i z .  [m o l.  %]

G i b b s i t A12°3
3 ,0 1 - H 20

2 1 4 , 3 26 2 6 , 5 + 1 ,2 0 , 8

B a y e r i t A12 ° 3 ‘
3 ,1 8 - H 20

2 ,6 1 1 .7 - 1 8 . 8 + 1 .0 6

Böhmit A12°3  
1 ,06*  h2o

2 , 6 1 0 . 5 1 9 . 0 1 8 . 2 + 1 . 0 6

I
Ul
I
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3 . M érések s z o b a h ő m é r s é k le t e n

PMR j e l e t  c s a k  a №  l . . . №  4 a n y a g m in tá k o n  t a l á l t u n k ,  a №  5 . . . N °  8 
j e l í i e k e n  nem. A j e l e k  a 3. á b rá n  l á t h a t ó k .  A j e l e k  eg y  s z é l e s e b b  é s  e g y  

k esk en y  j e l b ő l  t e v ő d n e k  ö s s z e .  A k esk en y  j e l  s z é l e s s é g é t  a m o d u lá c ió s  
a m p li tú d ó  h a t á r o z z a  meg.

A c s u c s t ó l - c s u c s i g  m é r t  j e l s z é l e s s é g  é s  a m á so d ik  momentum é r té k e k  a z
I .  t á b l á z a t b a n  t a l á l h a t ó k  meg. A k e sk e n y  j e l n e k  a n a g y s á g a  a № - I - t ő l

„o , . ~a N 4 - i g  n o .

4 .  M érések a l a c s o n y  h ő m é r s é k le t e n

A N°1 é s  N°4 számú an y a g m in tá k  PMR j e l e i t  s z o b a h ő m é r s é k l e t  é s  -1 0 0  °C 
k ö z ö t t  tö b b  h e l y e n  f e l v e t t ü k .  -ÍOO °C h ő m é r s é k le t e n  a k e s k e n y  j e l  e l -  

_tünt é s  - 3 0  °C k ö r ü l  j e l e n t  meg ú j b ó l .  A v i z t u l h ü t é s - j e l e n s é g  e l k e r ü ­
l é s e  v é g e t t  a m in tá k a t  e l ő s z ö r  - 1 0 0  °C -ra  h ü t ö t t ü k  l e ,  m ajd a m é r é s e ­
k e t  a h ő m é r s é k le t  f o k o z a t o s  e m e lé s e  u t j á n  e l é r t  é r t é k n é l  v é g e z t ü k  e l .
A h ő m é r s é k le t - c s ö k k e n é s  fü g g v é n y é b e n  a m ásod ik  momentum k is m é r t é k ű  
e m e lk e d é s é t  t a p a s z t a l t u k .  A m é r é s i  e r e d m é n y e k e t  a I .  t á b l á z a t b a n  l á t ­
h a t j u k .  A j e l a l a k o k  a 4 .  ábrán v a n n a k .

5 .  E l l e n ő r z ő  m érés

E l l e n ő r z é s  c é l j á b ó l  megmértük e g y  s z o v j e t  ü zem i e r e d e t ű  b ö h m it  m ásod ik  
momentumát, j e l s z é l e s s é g é t  é s  j e l a l a k j á t .

A k ö v e t k e z ő  a d a t o k a t  k a p tu k :

M2 = 1 6 ,5  + 0 , 5  G2 ŐH = 1 0 , 5  G .

E zek  az é r t é k e k  l é n y e g é b e n  e g y e zn ek  Kroon é s  Holm e r e d m é n y e i v e l .

A M É R É S I  EREDMÉNYEK É R T É K E L É S E  * 1

A j e l e n  m é r é s i  s o r o z a t o t  az  i r o d a l m i  a d a to k  f i g y e l e m b e v é t e l é v e l  
a k ö v e tk e z ő k é p p e n  é r t é k e l h e t j ü k :

1 .  Az I .  é s  I I .  t á b l á z a t  a d a t a i n a k  ö s s z e v e t é s é b ő l  m e g á l l a p í t h a t j u k ,  hogy a 
K roon é s  az  á l t a l u n k  m ért  m ásod ik  momentumok é s  j e l s z é l e s s é g e k  nem e g y e z  
n ek  e g y m á s s a l .

Az e l t é r é s  é r t e l m e z é s é  c s a k  a Kroon é s  Holm á l t a l  v i z s g á l t  a n y a g  e r e d e ­
té r ie k  é s  s z e r k e z e t é n e k  i s m e r e t é b e n  v o l n a  l e h e t s é g e s .  M in d e n e s e tr e  az e l ­
t é r é s  oka a v i z s g á l t  an yagok  r á c s s z e r k e z e t é n e k  e l t é r ő  r e n d e z e t t s é g é r e
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3 . á b ra

№]_, N °2 , N °3 ,  N°4 j e l ű  a n y a g m in tá k  MMR spektrum a  
m agon, s z o b a h ő m é r s é k le t e n
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4 .  áb ra

№ l f N ° 2 ,  N °3 ,  № 4 j e l ű  a n yagm inták  MMR j e l e  - 1 0 0  C °-o n  1H
magon



5 / a .  áb ra

O x ig én  atomok e l h e l y e z k e d é s e  é s  a h id r o g é n  
k ö t é s e k  i r á n y a  g i b b s i t b e n .  Egy n y i l  

f e l f e l é ,  k é t  n y i l  l e f e l é  i r á n y u l ó  k ö t é s t  
j e l e n t  [З]

5 / b .  áb ra

O x ig én  atomok l á n c a  b ö h m itb e n ,  k ö z ö t t ü k  
párhuzam os á l l á s ú  h id r o g é n  k ö t é s e k  

vannak [3]



I I .  t á b l á z a t

M inta
s o r ­
száma

I z z i t á s
hőmér­
s é k l e t e

V í z ­
v e s z ­
t e s é g

%

+ 24 C° -  30 C° - 5 0  C° - 8 0  C° -1 0 0  c°
M2

t e 2]

ŐH
G auss

M2
Г *>1 
Lg2J

6H
Gauss

M2 í ŐH
2 1 ^G 1 IGauss

v  J 1 _____

М2.

í« * ]

ŐH
Gauss

M2

И
ŐH
G auss

№ l /1 1 0  C° l - 1 5 ,2
+ 0 ,5

1 1 ,0
+ 0 ,5

1 5 ,1
+ 0 ,6

_ - - - - 1 7 ,5  
+ 0 ,5

N°2 215 C° 9 7 
9 , 7

1 5 ,9
+ 0 ,7

1 1 ,4
+ 0 ,5 - - - - 1 5 ,7

+ 0 ,5 - 1 5 , 1
+ 0 ,7

N°3 260 C°
1

2 6 ,5 1 0 ,4  
+ 1 ,0

7 ,4
+ 1 ,0

1 0 ,9
+ 1 ,0 - 1 1 ,7  

+ 1 , 0 - - - 1 1 ,9  
+ 1 , 0

N°4 365 C° 2 8 ,7

________

1 1 ,6
+ 0 ,4

7 , 8
+ 0 ,3 - -  ' - - - - 1 2 ,8

+ 0 ,6

N°5
1

520 C° ! 3 4 ,2

N°6 825 C° 3 5 , 0
4

N ° 5 - t ó l  k e z d v e  
nem v o l t  NMR j e l  
a H magokon.!

№ 7 1000 C° 35 C°

N°8 12 0 0  C°
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v e z e t h e t ő  v i s s z a .  A r á c s s z e r k e z e t  r e n d e z e t t s é g é n  i t t  e l s ő s o r b a n  a 
H atom ok e l h e l y e z k e d é s e  é r t e n d ő .

2 .  B a y e r - e l j á r á s s a l  e l ő á l l í t o t t  / ü z e m i /  g i b b s i t  m á so d ik  momentuma k i s e b b  
az i r o d a l m i  é r t é k e k n é l ,  e z  a k örü lm én y  a h id r o g é n  atomok k ö z ö t t i  t á ­
v o l s á g  n ö v e k e d é s é v e l  m a g y a rá zh a tó  / z a v a r t a b b  r á c s s z e r k e z e t / .

3 .  A B a y e r - g i b b s i t e t , i l l e t v e  a 2 0 0 °  k ö r ü l  i z z í t o t t  t e r m é k e t  - 1 0 0  C ° -r a  
l e h ű t v e  nem é s z l e l t ü n k  j e l e n t ő s  m o m e n tu m v á lto z á s t ,  A m ért  m ásod ik  mo­
mentum nem eg y  n agyobb  momentumu g i b b s i t  é s  e s e t l e g e s  k r i s t á l y v í z  k e ­
verék  momentumainak ö s s z e g e z ő d é s é b ő l  s z á r m a z ik .

4 .  A № -3  é s  № - 4  j e l ű  m in tá k  m ásod ik  momentuma j e l e n t ő s e n  c s ö k k e n  a № - 2  
m inták momentumához k é p e s t ,  ami nagy  s z e r k e z e t i  v á l t o z á s r a  u t a l .

5 .  A s z o v j e t  üzem i e r e d e t ű  b ö n m iten  m ért é s  a z  ir o d a lo m b a n  i s m e r t e t e t t  
második momentum é r t é k e k ,  v a la m in t  a j e l s z é l e s s é g e k  e g y e z é s e  k i e l é g í t ő .  
A № -3  m in ta  k e z e l é s i  h ő m é r s é k le t é n  az  i r o d a l m i  a d a to k  s z e r i n t  i n t e n z i v  
b ö h m itk é p z ő d é s  f o l y i k ,  az  i l y e n k o r  k e l e t k e z ő  b ö h m it  azon b an  s z e r k e z e t é ­
ben t á v o l  á l l  a t i s z t a  b öh m itn ek  t e k i n t h e t ő  t e r m é k e k t ő l .  A te r m ik u s  
d e h i d r a t á c i ó v a l  k e l e t k e z ő  "böhmit" j e l e n t ő s e n  k i s e b b  m ásod ik  momentuma 
m ia t t  / № - 3  é s  № -4  m in tá k /  l e g f e l j e b b  eg y  e r ő s e n  z a v a r t  r á c s s z e r k e z e -  
tü  b ö h m itr e  g o n d o l tu n k .

Ehhez a k r o o n  á l t a l  k ö z ö l t  b öhm it  s z e r k e z é t e t  f i g y e l e m b e v é v e  az 5 / b .  
ábrán a c i k k - c a k k o s  lá n c b a n  e l h e l y e z k e d ő  H atom ok t á v o l s á g á n a k  j e l e n t ő s  
m eg n ö v ek ed ése  s z ü k s é g e s .

6 . Az № l ,  N ° 2 , N°3 é s  N°4 j e l ű  a n y a g m in tá k  PMR j e l é n  a s z é l e s  j e l  m e l l e t t  
a r r a  s z u p e r p o n á ló d v a , e g y  k e s k e n y  j e l  i s  l á t h a t ó .  Kroon i s  m e g f i g y e l ­
t e  e z t  a  k e s k e n y  j e l e t ,  é s  a d s z o r b e á l t  v i z  " je lé n e k  g o n d o l t a .  A k e sk e n y  
j e l  s z é l e s s é g e  a m o d u lá c ió s  a m p l i tú d ó  f ü g g v é n y e ,  c sö k k en ^ a  m o d u lá c ió s  
a m p li tú d ó  c s ö k k e n t é s é v e l . A  j e l  s z o b a h ő m é r s é k le t e n  m o z g á s t  v é g z ő  v iz m o -  
l e k u l á k t ó l  s z á r m a z h a t .  K é r d é s e s  e v i z m o le k u lá k  e r e d e t e .  Kroon f e l t e v é ­
s é v e l  e l l e n t é t b e n  nem a z  a d s z o r b e á l t  v i z t ő l  s z á r m a z h a tn a k ,  m e r t  akkor  
a z  №  5 é s  a t ö b b i  an yagm in ták b an  i s  meg k e l l e t t  v o l n a  f i g y e l n ü n k  a z o ­
k a t .  A j e l e k  - 3 0  C °-o n  tű n n ek  e l ,  e z  a z t  j e l e n t i ,  h ogy  az  a d s z o r b e á l t  
v i z n é l  e r ő s e b b  k ö té s b e n  vannak j e l e n ,  nem k i z á r t ,  h o g y  k r i s t á l y v í z  
fo r m á já b a n .  M e g je g y e z z ü k ,  hogy  a 363 C° h ő m é r s é k le t e n  v é g z e t t  i z z i -  
t á s  u tán  i s  é s z l e l h e t ő k  m aradtak a j e l e k  a №  4 - e s  m in tá b a n  / 1 . 1 .  á b r a /
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