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k termikus vizsg:

hogy mig a klorid vegyes komplex bomlasa nem
eredményez tetraéderes koordinéaciés szférat, a
Co(Py),Br, termikus bontésa dtjan eldallitott
Co(Py),Br, torzult tetraéderes szimmetriaji. Az
analog osszetétell kloridkomplexekben feltehetd-
leg kloridhidak biztositjak a kobalt(1I) kézponti
atom torzult oktaéderes kornyezetét.

Feltételezhetd, hogy a klorid-, illetve bromid-
ligandumok eltérd hidképz6 képessége magyarazza
a komplexek kiilonb6zé bomlasmenetét. A halo-
genidhidakat tartalmazé polinuklearis képzddmé-
nyeknél ugyanis tortszama mol piridin eltavozasa-
nal is jelentkezhet téréspont a termikus bomlas-
gorbén.

Az elgallitott termikus bomlastermékeket infra-
voros szinképiikkel is jellemeztiik. Megallapitoituk,
hogy ezek a szinképek éppligy, mint a magneses
adatok, megegyeznek a Gill és munkatarsai altal
szintetikus tton elGallitott analég osszetételd
komplexekével. A kétféle mddszerrel tehat azonos
terméket nyertiink.

Osszefoglalsis

M(Py), X, vegyes komplexek (ahol M = Mn?*,
Cod,  INidte Ghk b 27 - Gd e | Pyi— piridin,
«-, B- vagy yp-pikolin; X = Cl-, Br—, I-, OCN-,
SCN-, NO3, SOj-ésn=2,3,4, 6;z =1, 2)deriva-

tografias vizsgalata alapjan meghataroztuk a
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fém —piridin-N kotés stabilitasat befolyasolo té-
nyezéket.

Magnesesszuszceptibilitas-mérések alapjan va-
l6szintsitettiik a termikus bomlas kézbensd termé-
keiben a kobalt(II) kbzponti atom koordinacios
szférajanak sztereokémiajat.

Thermal analysis of metal complexes, III.
Investigation of the thermal decomposition of
pyridine halide (pseudohalide) mixed complexes
and of their decomposition products. Gy. Liptay,
K. Burger, E. Mocsdri-Fiilop and I. Porubszky

On the basis of the thermal investigation of
M(Py),X, mixed complexes (where M = Mn?*,
Co?t iNi2E, L Gu2rjaZnds = Cdt Py = pyrdine;
or x-, - or y-picoline; X = Cl-, Br—, I-, OCN -,
SGN=, NOz, S0z~ and''n — 2,34, 6572z—=il..2),
the factors influencing the stability of the metal —

" pyridine-N bond have been determined.

On the basis of the measured magnetic sus-
ceptibilities the symmetry of the coordination
sphere of the central atom has been established in
the intermediate products formed by the thermal
decomposition of cobalt(Il) complexes.

Budapesti Miiszaki Egyetem Alkalmazott Kémiai

Tanszéke.
Erkezett: 1970. II. 13.

Fémkomplexek termikus vizsgdlata, IV.”

A vas—piridin vegyes komplexek és termikus bomlastermékeik Mossbauer-vizsgilata

BURGER KALMAN, LIPTAY GYORGY**, KORECZ LASZLO***, KIRALY ISTVAN*** és PAPP-MOLNAR ETELKA

Fémkomplexek termikus bomlasanak és e
bomlas termékeinek vizsgéalatara szamos szerkezet-
vizsgalé médszert alkalmaznak!. A Méssbauer-
féle izomereltolodas- és kvadrupélusfalhasadas-
értékek informaciot szolgaltatnak az elektronsiiri-
ségre és az elektromos térgradiensre a vas atom-
mag helyén. Miutan a fémkomplexek termikus
bomlasa a vas elektronszerkezetének megvaltoza-
sat eredményezi, a Mossbauer-effektus alkalmas-
nak latszik vaskomplexek termikus bomlastermé-
keinek vizsgalatara.

A wvas(II) piridinnel és halogenid-, illetve
pszeudohalogenidionokkal képezett vegyes komp-
lexeinek Méssbauer-vizsgalataval tébben is foglal-

* II1. kozlemény: 17,

** Budapesti Miiszaki
Tanszéke.

*** Budapest, Eétvos Lordnd Tudoményegyetem Atom-
fizikai Tanszéke.

'W. W. Wendlandt and J. P. Smith: The thermal
properties of transition-metal ammine complexes. Elsevier,
Amsterdam, 1967. .

Egyetem Alkalmazott Kémia

koztak?-6, A Fe(Py),Cl, Méssbauer-paramétereit
pl. harman is egymastél fiiggetleniil meghatéroz-
tak?® 4 6, adataik azonban ellentmondéak, ugyan-
csak kiilonbozéek a Fe(Py),(SCN), Erickson®,
illetve Goldanszkij® altal meghatéarozott Mésshauer-
adatai is (1. tablazat).

A Fe(Py),(SCN), kétféle, egy sirga és egy
ibolyaszinii ,,médosulatban” allithaté els. A két-
féle komplex forméat Spacu és munkatérsai’? cisz-
transz izomereknek tartottak. Erickson® és Ablov®
Méssbauer-vizsgéalatai (a komplex kétféle formaja-

2 J. F. Duncan, R. M. Golding and K. F. Mok: J.
Inorg. Nucl. Chem., 28. 1114. 1966.

3 N. E. Erickson and N. Sutin: Inorg. Chem., 5. 1834.
1966.

A T. Tominaga, T. Marimoto, M. Takeda and N. Saito:
Inorg. Nucl. Chem. Letters, 2. 1966.

5 A. Y. Ablov, V. I. Goldanszkij, E. N. Makarov i R. A.
Sztukan: Dokl. Akad. Nauk, 173. (3) 595. 1967.

8 A. Martin, G. Szabé, I. Dézsi, A. I. Kiss: Acta Chim.
Acad. Sci. Hung., 52. 215. 1967.

7 P. Spacu, M. Feodorescu, C. Lepadata: Rev. Roum.
Chim., 9. 39. 1964.
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1. tablazat

A Fe(Py), X, az irodalomban kizolt Massbauer-paraméterei

! Tzomer Kvadrupé-
Komplex 1 Szerzék eltolgdas,* | lusfelhasa-
| 1 mm/s das,
‘ | mm/s
Fe(Py),CL, Martin és munka-
tarsai® 1,23 3,50
Tominaga és
munkatdrsai’ 1,11 3,01
| Duncan és
munkatérsai* 1,13 3.14
ST ISP v S
Fe(Py),(SCN), Ablov és munka-
tarsai® [ 1,15 1,97
Erickson és ‘
munkatarsai? 1.16 153

* Az izomereltolodas-értékek rozsdamentes acélba diffun-
déltatott kobalt-57 forrdasra vonatkoznak.

nak azonos Méssbauer-szinképe) a Spacu-féle meg-
fontolas ellen szél.

Az atmenetifémek piridin vegyes komplexeinek
termikus vizsgalataval is tobben foglalkoztaks—13,
de a vas—piridin vegyes komplexek koziil csak a
klorid bomlasat vizsgaltak® 14, Tominaga a klorid
esetében a termikus bomlastermékek Mossbauer-
vizsgalatat is elvégeztet. A tetrapiridinat kiindulasi
anyagra altala kozolt Méssbauer-adatok azonban
ellentétesek mas szerz6k adataival. Ezért kritikai
vizsgalatuk indokolt.

A rodanid vegyes komplex kétféle formajaval
kapcsolatos ellentmondas, tovabba az a tény, hogy
a tobbi vas—piridin vegyes komplex termikus bom-
lasat nem vizsgaltak, indokolja e vizsgalatok sziik-
ségességét. A Mossbauer-médszer viszont az inter-
medier bomlastermékek szerkezeti és szimmetria-
meghatarozasat teszi lehetvé.

Kisérleti rész

A vizsgalt vaskomplexeket az irodalomban kézélt méd-
szerekkel illitottuk els3 15, Kiilén megjegyzendd, hogy tel-
jesen anaeréb koriilmények kézott dolgozva mindig a
Fe(Py),(SCN), siarga forméaja keletkezett. Az ibolya modo-
sulat képzodéséhez legalabb nyomnyi oxigénre volt sziikség.

A termikus vizsgilatokat Paulik— Paulik—Erdey-féle
Orion-GYEM 676 tipusszdmi derivatografon's végeztiik az
aldbbi kériilmények kozott: bemérés 200 mg koriil, felffitési
sebesség 3 C°/perc, oxigénmentes argonatmoszféra.

8 Erdey L. és Liptay G: Periodica Polytechnica Chem.,
7. 223. 1963.

9C. Duval: Inorganic thermogravimetric analysis.
Elsevier Publ. Co., 1953. 227. o.

10 4. K. Majumdar, A. K. Mukherjee and A. K. Muk-
herjee: J. Inorg. Nucl. Chem., 26. 2177. 1964.

11 I. G. Murgulescu, E. Segal et D. Fatu: Rev. Roumaine
de Chimie, 11. 291. 1966.

12 P. B. Bowman and L. B. Rogers: J. Inorg. Nuecl.
Chem., 28. 2215. 1966.

13 G. Liptay, K. Burger, E. Papp-Molndr, F. Ruff and
Sz. Szebeni: J. Inorg. Nucl. Chem., 31. 2359. 1969.

14 G. Beach, C. T. Mortimer and E. G. Tyler: J. Chem.
Soc. (A), 1967. 1111.

15 Gmelins Handbuch der anorg. Chem. Eisen, Teil B. 59.
Verlag Chemie, Berlin, 1932.

16 F. Paulik, J. Paulik und L. Erdey: Z. anal. Chem.,
160. 241 1958.
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A termikus bomlést levegén vizsgélva oxidacié léphet
fel, ezért kellett vizsgilatainkat oxigénmentes argonat-
moszféraban végezniink. Igy az eredeti termék ,,tisztan
termikus”’ és oxidaciéval nem kombinalt bomlédsat észleltiik.

A Maossbauer-vizsgilatokat az ELTE Atomfizikai Tan-
székén épitett — allandé gyorsuldast moduléciét alkalmazé —
késziilékkel végeztiik. Forrasként rozsdamentes acélle-
mezbe diffundiltatott kobalt-57 szolgalt. A sebességskala
hitelesitése a szobahSmérsékletii fémes vas Mossbauer-
spektrumaval tortént. Ennek kozéppontjdhoz viszonyi-
tottuk az izomer eltoloddsokat. A komplexek spektrumait
folyékony levegé hémérsékletén mértiitk meg.

A termikus vizsgalat eredményei

1. Az Fe(Py),X, vegyes komplexek deriva-
tografias vizsgalata kétféle termikus bomlas-
mechanizmust mutat. A rodanid vegyes komplex
(1. abra) és a jodid vegyes komplex (2. abra) ter-
mikus bomlasat a

Fe(Py),X, — Fe(Py),X, - Fe(Py)X, — FeX,

00 300 C°

1. dbra
A Fe(Py)4(SCN), vegyes komplex derivatogramja. (A sirga
és ibolya ,,modosulat” derivatogramja megegyezik.) 1.

Fe(Py),(SCN),, 2. Fe(Py),(SCN),, 3. Fe(SCN),

DTA

0'—\/VJ\
0 DTG

00 300 500
) o

2. abra
A Fe(Py),I, derivatogramja. 1. Fe(Py),I,, 2. Fe(Py),l.,
3. Fel,

séma irja le. A klorid és bromid vegyes komplex
esetében (3. és 4. abra) a bomlas

Fe(Py),X; — Fe(Py),X, — Fe(Py)X, — Fe(Py)y/3X, —~
— FeX,
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3. abra

A Fe(Py),Cl, derivatogramja. 1. Fe(Py),Cl,, 2. Fe(Py),Cl,,
3. Fe(Py)Cl,, 3. Fe(Py),/5Cls, 5. FeCl,

4. abra
A Fe(Py),Br, derivatogramja. 1. Fe(Py),Br,, 2. Fe(Py),Br,
3. Fe(Py)Br,, 4. Fe(Py),/3Br,, 5. Fe(Py),/;Br,, 6. FeBrc.

egyenletsor szerint megy végbe. Ezen utébbi bom-
lassor megegyezik az egyéb atmenetifém-piridin-
-klorid, ill. -bromid vegyes komplexek vizsgalata
soran nyert eredményekkel'?.

2. A rodanid vegyes komplex két (sarga és
ibolya) formajanak a derivatogramja megegyemk
ami a két komplex teljesen megegyez6 termikus
bomlasat mutatja.

A termikus bomlas kézbensd termékeit, igy a
Fe(Py),(SCN), komplexet [mindkét Fe(Py) (SCN),
formabél], a Fe(Py),Cl,, Fe(Py)Cl és Fe(Py)ZBr2
vegyes komplexeket termikus titon eléallitottuk és
meghatéroztuk azok Mbssbauer-paramétereit.

A Méssbauer-vizsgalatok eredményei

1. A kétféle (sarga ésibolyaszinii) Fe(Py) ,(SCN),
vegyes komplex Mésshauer-paraméterei a klserletl
hiba hatérain beliil megegyeztek. Ennyiben Erick-
son® vizsgalataival azonos eredményre jutottunk.
Kvadrupélusfelhasadas-értékeink azonban Erick-
son adatainal jelentGsen nagyobbaknak adédtak,
megegyeznek azonban Ablov és munkatarsai® ijabb

Y Liptay Gy., Burger K., Mocsdri-Fiilop E. és Porubszky
I.: Magy. Kém. Folyéirat, 77, 84. 1971.

adataival. Az izomereltolédas-értékek (azokat azo-
nos forrasra atszamitva) mindharom vizsgalat soran
a kisérleti hibahataron beliil azonosnak adédtak.

A Fe(Py),(SCN), vegyes komplexek kétféle
formajanak termikus bontasaval  eléallitott
Fe(Py),(SCN),-komplexek Mésshauer-szinképei is a
kisérleti hiba hatarain beliill megegyeztek (2. tab-
lazat).

2. tablazat

A Fe(Py),(SCN), és termikus bontasaval eléallitott Fe(Py),(SCN),
Maéssbauer-paraméterei

Izomer Kvadrupé6lus-
Komplex Méd t eltol6da felhasadas,
mm/s mm/s
Fe(Py),(SCN), sarga 1.11-4-0,03 1,98--0,03
Fe(Py)n,(SC\I)* 1,22-0,03 2,86--0,03
Fe(Py),(SCN)2 ibolya 1,08-+0,03 2 02 +0, 03
Fe(Py),(SCN)* 1,20--0,03 2.90--0,03

A *-gal jelolt vegyes komplexeket a tablazatban felettiik
elhelyezkedd komplex termikus bontasaval allitottuk eld.

Termikus és Massbauer-vizsgalataink tehat
Erickson® megfontolasat latszanak igazolni, amely
szerint — Spacu’ megéallapitasaval ellentétben —
mind a sarga, mind az ibolyaszini Fe(Py),(SCN),
azonos (feltehetden transz) médosulatd. A szin-
kiilonbséget az ibolyaszinii termék kismennyiségii
vas(III)-tartalma okozhatja®. A kismennyiségi
(19,-nal kisebb) vas(III)-tartalom a Maisshauer-
szinképen, e modszer korlatozott érzékenysége
miatt, nem jelentkezik.

2. Mindkét fajta rodanid vegyes komplexhél el6-
allitott Fe(II)(Py),(SCN), kvadrupélusfelhasadasa
jelent8sen nagyobb volt, mint a kiindulasul szol-

galé Fe(Py),(SCN),-komplexeké (5. abra). A

432410123 tmmis

5. dbra
A Fe(Py),(SCN), (A) és az abbél termikus tton elGallitott
Fe(Py),(SCN), (B) vegyes komplexek Méssbauer-szinképei
(folyékony levegd hoémérsékletén)

piridinligandumok szamanak csékkenésével a koor-
dinéciés szféraban az elektromos térgradiens a vas
atommag helyén megnd, ami a vas elektronhéja
szimmetriajanak csokkenésével magyarazhato.
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3. A klorid vegyes komplexek esetében a
Fe(Py),Cl, kiindulasi anyag és az abbél termikus
bontassal elsallitott Fe(Py),Cl, és Fe(Py)Cl, Moss-
bauer-vizsgalatat végeztiik el (6. abra). A bromid

321012 3mmis
6. dbra
A Fe(Py),Cl, (A) és termikus bontdsa 1tjan elgallitott
Fe(Py),Cl, (B) és Fe(Py)Cl, (C) vegyes komplexek Méssbauer-
szinképei (folyékony levegé h&meérsékletén)

vegyes komplexek koziil csak a Fe(Py),Br, kiindu-
lasi anyag és a Fe(Py),Br, termikus bomlastermék
Méssbauer-szinképének felvételére keriilt sor (7.
abra).

-4-32-1 012 3 4mmis
7. abra
A Fe(Py),Br, (A) és termikus bontdsa ttjan elgallitott

Fe(Py),Br, (B) vegyes komplexek Missbauer-szinképei
(folyékony levegd hémérsékletén)

A klorid és bromid vegyes komplexek Moss-
bauer-vizsgalata azt mutatja, hogy — ellentétben
a rodanidkomplexeknél tapasztaltakkal — a keve-
sebb piridint tartalmazé komplexek szinképében
jelentkezett a kisebb kvadrupélusfelhasadas (3.
tablazat). A halogenid vegyes komplexek esetében
tehat a piridinligandumok eltavozasaval a vas
atommagja helyén az elektromos térgradiens csok-
ken, ami a vas elektronhéja szimmetridjanak
ndvekedésére utal.

A termikus bontis sorin tehat, amikor az
analég Osszetételd rodanid- és halogenid-tetra-
piridinat-komplexekbdl ugyancsak analég ossze-

tételd dipiridinatkomplexeket allitottunk eld, a
vas kozponti atom elektronhéjanak szimmetridja
ellenkezd iranya véltozast szenved. A rodanid-
komplexekben e termikus reakeié a szimmetria
csokkenésével a klorid- és bromidkomplexekben
a szimmetria novekedésével jar.*

3. tablazat
A Fe(Py),Cl, és Fe(Py),Br, és termikus bomlastermékeik

Méssbauer-paraméterei

’ ;
Komplcx Izome;l:!llt/glédns, l\vudrupril:ls/t;elhasmlus,
Fe(Py),Cl, 1,1240,05 3,60--0,10
Fe(Py),Cl7 1,0320,05 1.26-0.05
Fe(Py)CL 1,17--0,05 1,00 40,05
Fe(Py),Br, 1,24--0,08 2,20+0,08
Fe(Py),Br} 1,10+0,08 1,354-0,08

A *-gal jel6lt vegyes komplexeket a tabldzatban felettiik
elhelyezkedd komplex termikus bontdsaval allitottuk el&.

A latszoélag anomalis jelenség egyértelmii értel-
mezésére még tovabbi vizsgalatok (rontgenvizsga-
lat és méagnesesszuszceptibilitas-mérések) sziiksé-
gesek. Azok eredményeirsl mas helyen szamolunk
belo.

4. A Fe(Py),Cl, — Fe(Py),Cl, + 2 Py termikus
atalakulas vizsgalatara olyan reakciéterméket is
eldallitottunk, amelyben a Fe:Py arany 1:3
volt. Minta 8. ébrébél kit{inik, e termék Méssbauer-

3 2 4

8. dbra
A vasat és piridint 1 :3 mélardnyban tartalmazé termék
Méssbauer-szinképe (folyékony levegé hémérsékletén)

szinképén mind a Fe(Py),Cl, mind Fe(Py),Cl, jel-
lemz§ Mossbauer-vonalai megjelentek. E vonalak
intenzitasviszonyai alapjan megallapithat6, hogy
a vizsgilt anyag a kétféle komplex kb. 1:1
aranyd elegye, ami &sszhangban van azzal a
derivatografias tton nyert megallapitassal, hogy

* E kézirat kozlésre elfogadésa utdn, 1970. 4prilisaban
jelent meg Tominaga és munkatdrsail® dolgozata, mely e
rendszerek analég vizsgilata sordn a leirtakkal megegyezd
eredményekrgl szamol be.

18 T. Tominaga, M, Takeda, T. Morimoto and N. Saito:
Bull. Chem. Soc. Japan, 43. 1093. 1970.

19 K. Burger: Proc. 3. Symp. Coord. Chem. Vol. TII.
Akadémiai Kiadé, Budapest, 1971.
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a tetrapiridinatkomplex az elsd két piridinligan-
dumot egy lépésben adja le.

5. A Fe(Py),Cl,-komplex altalunk meghataro-
zott Méssbhauer-paraméterei j6 egyezést mutatnak
Martin és munkatarsai® adataival, az &ltalunk
mért kvardupélusfelhasadés-értékek azonban na-
gyobbak, mint Tominaga® megfelels adatai.

Osszefoglalis

Megvizsgaltuk a Fe(Py),X, vegyes komplexek
(ahol X = Cl-, Br—, I- és SCN~) termikus bomla-
sat. Elgallitottuk a termikus bomlas termékeit és
felvettilk Méssbauer-szinképiiket. A Méssbauer-
paraméterekbdl kovetkeztettiink e termékek koor-
dinéciés szférajanak szimmetriajara.

A rodanid vegyes komplex termikus bomlasa a
vas kozponti atom elektronhéja szimmetriajanak
csdkkenését eredményezi, mig a klorid és bromid
vegyes komplex termikus bomlasa a vas elektron-
héja szimmetridjanak novekedésével jar.

Magyar Kémiai Folyéirat 77. évf. 1971, 2. sz.

Thermal analysis of metal complexes, IV.
A Massbauer study of iron-pyridine mixed com-
plexes and their thermal decomposition products
K. Burger, Gy. Liptay, L. Korecz, I. Kirdly and
E. Papp-Molnar

The thermal decomposition of Fe(Py),X, mixed
complexes (where Py = pyridine, X = Cl-, Br-,
I- or SCN-) was investigated by derivatographic
analysis. The intermediate products of the thermal
decompositions were prepared and investigated
by the Méssbauer method. The Méssbauer para-
meters give information on the symmetry of the
coordination sphere of the iron central atom in the
mixed complexes.

The thermal decomposition of the thiocyanate
complex results in a decrease of the symmetry of
the electronic shell of the iron(II) atom, whereas
the symmetry of the chloride and bromide mixed
complexes increases in the analogous thermal
process.

Budapest, Eétvos Lorand Tudoményegyetem Szervet-
len- és Analitikai-Kémiai Tanszéke.
Erkezett: 1970. IL. 3.

Nagy tisztasagu bizmut eziisttartalmanak meghatarozasa
stripping voltametrias moédszerrel®

TOMCSANYI LASZLO

Kis mennyiségii eziist meghatarozasat biz-
mutban eddig emissziés szinképelemzéssel® és ak-
tivaciés analizissel> 3 oldottak meg. Ezeknél a
médszereknél kisebb késziilékigényti, érzékeny-
séghen és pontossaghan azonos teljesit6képességii
stripping voltametrias médszert ajanlunk.

Mikromennyiségii eziist meghatarozasara tobb
kutaté dolgozott ki nagy érzékenységli volta-
metrias médszert. Els6ként Lord* és munkatarsai
irtak le egy mikrocoulometrids médszert platina
munkaelektréd alkalmazasaval. A szén alap-
anyagi voltametrids munkaelektrédok elterje-
dése utén, mely lehet6vé tette pozitivabb normal-
redoxipotenciali rendszerek vizsgalatat, tébben
foglalkoztak a nemesfémek voltametriajaval.
Igy egyidejiileg Perone®, Jacobs® és Farsang’
tanulmanyoztdk az eziist voltametrias visel-
kedését és dolgoztak ki érzékeny stripping vol-
tametridas meghatérozasi modot. Perone grafit,

* Eloadasként részben elhangzott 1968-ban az Alkalma-
zott Fizikai Kémiai Napokon.

1G. I. Abakumov i E. E. Konovalov: Zadvoszkaja Lab.,
29. 1506. 1963.

2 Minoru Orado: Tokyo Kogyo Shikensko Hokoku, 58.
54. 1963.; 1. még Chem. Abstr., 61. 7695. 1964.

3 D. Monnier: Arch. Sci., 18. 273. 1965.; 1. még Chem.
Abstr., 64. 4253. 1966.

4 8. 8. Lord, R. C. O’ Neill and L. B. Rogers: Anal. Chem.,
24. 209. 1952.

5S. P. Perone: Anal. Chem., 35. 2091. 1963.

8 E. S. Jacobs: Anal. Chem., 35. 2112. 1963.
19657 Gy. Farsang: Acta Chim. Acad. Sci., Hung., 45. 257.

Jacobs és Farsang szénpasztaelektrédot hasznal-
tak munkaelektrédként. A médszer alkalmazasat
a tiszta aluminium eziisttartalmanak mérésére
Intézetiinkben végeztiik el, grafit munkaelektréd
felhasznalasaval®.

A stripping voltametrids eziistmeghataro-
zds — paramétereinek megfelel6 megvalasztasa
esetén — alkalmas lehet a nagy tisztasagi bizmut
eziisttartalmanak vizsgalatara is.

Kisérleti médszer

Vizsgélataink soran kétféle felvételi technikat alkal-
maztunk. Mind a ciklikus voltametrids, mind a stripping
gorbék felvételénél munkaelektrédként paraffinnal impreg-
nélt grafitelektrédot hasznéltunk, melynek készitését el6zo
cikkiinkben® leirtuk. Az elektréd geometriai feliilete 0,78 cm?®
volt. Osszehasonlité elektrédként telitett kalomelelektréd
szerepelt. A héromelektrédos ellenalliskompenzalé rend-
szerrel tortént vizsgélatoknél ellenelektrédként platina sik-
elektrédot meritettiink a vizsgdlandé oldatba. A cella egy
25 ml-es kvarc f6zpohdr volt, melyet Radiometer E 69
tipust elektrédéallvanyba helyeztiink. A stripping gorbék
felvételénél a keverést az éllvAnyhoz tartozé konstans for-
dulatszdmt kever8motorral biztositottuk.

A voltamogramok felvétele RADELKIS OH-102
tipust és Radiometer PO-4g tipusi polarografokkal tortént.

A Kkisérletek soran kétszer desztilldlt vizet és p. a. mi-
néségli Merck-vegyszereket hasznéltunk tovabbi tisztitds
nélkiil. Az oldatok oldott oxigéntartalmanak eltdvolitasat
szitkség esetén nitrogéngdz atbuborékoltatéssal végeztiik.

8 J. Lovasi and L. Tomcsanyi: Acta Chim. Acad. Sci
Hung., 54. 21. 1967.
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