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és dtmenetifém-komplexei polarografias viselkedése

Az analitikai eljaras leirasa
Kémszerek: :

3 mélos natrium-perklorat-oldat,

ismert toménységi kobalt(IT)-nitrat-oldat,
kélium-jodid p. a.,

0,1 mélos alkoholos dimetil-glioxim-oldat,
0,1 moélos néatrium-tioszulfat-oldat,

2 n és 0,1 n natronlug.

Miiszerek :

A pg-mérést Orion KTS gyartmanytd pg-méterrel és
Metrohm kombinalt iivegelektréddal végeztiik. A polaro-
gramokat Radiometer PO 3 tipusi polarogréaffal vettiik fel.

Eljaras:

A vizsgilandé (kobaltot és nikkelt) tartalmazé anyag-
bél olyan torzsoldatot készitettiink, amelynek kobalttartalma
0,6—10 mg/100 ml. Ebbsl 10,0 ml-t 10 ml 3 mélos natrium-
-perklorat-oldattal és 10 ml 0,1 mélos alkoholos dimetil-
-glioxim-oldattal egyiitt f6zépohdrba pipettaztunk, majd a
kémhatdsat natronliggal py o2 6-ra Allitottuk be. A kivalt
nikkel(IT)-dimetil-glioxim-csapadékot sziiréssel vagy centri-
fugilédssal eltavolitottuk. A csapadékot desztillalt vizzel
mostuk, mig 100 ml sziirlet Gsszegyiilt. A kapott elegyet
hidrogéngaz atbuborékoltatasaval torténd oxigénmentesités
utan polarogrifidsan mértiik. Ezutdn az el6bbivel azonos
osszetételii reakcidelegyhez az ismert toménység{i kobalt-
oldatbél olyan mennyiséget mértiink, hogy a kapott polaro-
gramon a kobalt lépcs6magassaga kb. kétszerese legyen
az elébb mért értéknek. A lépcsomagassig novekedésébol
és a hozzdadott kobalt ismert mennyiségébdl az eredeti
oldat kobalttartalma kiszamithaté.

Ha réz is van a vizsgilandé anyagban, akkor a dimetil-
-glioxim hozzéadéasa elétt kalium-jodidot oldunk az elegy-
ben, majd a kivdl6 jédot 0,1 mélos natrium-tioszulfdt-
oldattal redukaljuk. Ezutdn adjuk hozza a dimetil-gli-
oximot és éllitjuk be a kémhatést. A tovdbbiakban fentiek
szerint jarunk el.

Ha a reakciéelegy nikkeltartalmat is meg kell hata-
roznunk, a nikkel-dimetil-glioxim-csapadékot centrifugélds-
sal valasztjuk el az oldattél. A centrifugalt és kimosott
csapadékot 0,1 n sésavban oldjuk. (A sésavval lapos fenekii
iivegesészébe mossuk it a csapadékot és iivegpisztillussal
dorzsolgetjiik, mig a sésavban teljesen feloldédik.) Ezutén
az oldatot desztilldlt vizzel, illetve sésavval annyira higit-
juk, hogy kb. 5—15 7/ml nikkelt tartalmazzon és kém-
hatdsa py ~~ 1,5—2 legyen. A nikkeltartalom kiértékelése
ismert mennyiségli nikkel(IT)-szulfit hozzdaddsa utdn itt
is addiciés médszerrel torténik (2. téblazat).

Osszefoglalas

A szerz8k megvizsgaltak a dimetil-glioxim és
atmenetifém-komplexei viselkedését a csepegé
higanyelektrédon.

Megallapitottak, hogy 1. a dmg egyszer és
kétszer protondlt pozitiv téltésdi formaja redu-
kalédik az elektrédon; 2. py = 6 kémhatasi
pufferolt oldatban a dmg katalizalja a hidrogén-
levalast; 3. az adott potencialintervallumban a
réz(II)komplex redukciés lépeséje és a kobalt(II)-
komplex katalitikus lépcsdje jelentkezik.

A szerzdk eljarast dolgoztak ki a kobalt és
nikkel meghatarozasara egymas mellett.

The polarographic behaviour of dimethylgly-
oxime and its transitional metal complexes. Deter-
mination of nickel and cobalt. K. Burger, Gy. Syrek
and Gy. Farsang

The behaviour of dimethylglyoxime (dmg) and
its transition metal complexes on the dropping
mercury electrode has been investigated.

It has been found that (1) the once and twice
protonated positively charged form of dmgis redu-
ced on the electrode; (2) hydrogen ion discharge is
catalyzed by dmg in a buffered solution of py = 6;
(3) in the given potential range the reduction
wave of copper(Il) complex and the catalytic hyd-
rogen wave of cobalt(Il) complex appear (the other
investigated dmg complexes were found to be
polarographically inactive).

A method has been developed for the deter-
mination of cobalt and nickel in the presence of
each other.

Budapest, Eotvis Lordand Tudoményegyetem Szervet-
len- és Analitikai-Kémiai Tanszéke.
Erkezett: 1965. XII. 18.

Szerves reagensek alkalmazasanak néhany elméleti és

gyakorlati kérdésérol, IX.

Atmenetifémek o-kinon-dioxim-komplexeinek vizsgalata

BURGER KALMAN és RUFF IMRE

Az o-kinon-dioxim Feigl? szerint a tobbi
dioximtél eltéréen az atmenetifémionokkal nem
komplexeket, hanem vizben oldhatatlan sékat
képez. Az o-kinon-dioxim e reakciéban kétbazis
savként viselkedik. A csapadékok osszetétele és
szerkezete azonban eddig nem képezte vizsgalat
targyat. Tekintettel arra, hogy az eddig tanul-
manyozott dioximok dtmenetifém-komplexei ana-

1 F. Feigl: Ind. Eng. Chem. Anal. Ed., 8. 401. 1936.
2 F. Feigl: Chemistry of specific, selective and sen-
sitive reactions. New York, 1949,

lég osszetételdl kelatoknak bizonyultak® és sem-
milyen elvi megfontolas nem latszik indokolni az
o-kinon-dioximnak a tébbi dioximtél alapvetéen
kiilonb6z6 viselkedését, célul tiztilk ki a vegyii-
letnek és Atmenetifémekkel képezett komplexeinek
vizsgalatat.

I. A komplexek dsszetétele és szerkezete

Az o-kinon-dioxim szilard allapotban eldalli-
tott vas(II)-, kobalt(II)-, nikkel(II)- és réz(II)-

3 D. Dyrssen: Svensk Kemisk Tidskrift, 75. 12. 1963.
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1. tabldzat

Az o-kinon-dioxim-komplexek analizisének eredményei

c, HY%, N% M;%
Komplex R
Szamitott Mért Szamitott Mért Sznmitott Mért Szamitott Mért
FeCy,H,,0,N, 43,66 | 43,4 3,05 3,1 1697 | 17,0 | 16,92 | 169
CoC,,H,,0,N, 43.26 | 432 3.02 3.2 16.81 166 | 17,69 | 175
NiC,,H,,0,N, 43,29 | 43,2 3,03 3.1 16,82 166 | 17,63 | 174
CuC,,H,,0,N, 42,67 | 42,7 2,08 3,0 16,58 16,4 | 18,81 | 186
: LIF NaCl KB =i
i i U G S o |
g o
- 80 : A
£60: - ! ' \ / b \/ \° J
40 4 : \/K Me //
S 20‘ = : el J , M?}; S > / \ 5 \
3800 3400 3000 2600 2200 1800 1400 1000 700 500 crv —-—H—-—O ——-H-—

| il

A II képlettel jelolt szerkezet kialakulasa 3
proton ledisszocialasa kiozben menne végbe. Az
infravérés mérésekhez szilard allapotban el8alli-
tott komplex natriumsé lenne. A komplexek ana-
L . lizise azonban egyértelmlien bizonyitja a komp-
3800 3400 3000 2600 2200 1800 1400 1000 700 500cm’ lexek MeA, osszetételét és ezzel az I szerkezet

b) helyességét. A py-metrias vizsgélatok is azt
bizonyitjak, hogy a csapadékok elGallitasara alkal-
mazott oldatban a komplex molekuldk 2 proton
szabadda valasa kozben képzddnek. A vizsgalt
o-kinon-dioxim-komplexek szerkezete tehat lénye-
gében megegyezik a tobbi dioximkelat szerkeze-

NaCl

LIF 5 naC Kbr

e e =

tével.
3800 3400 3000 2600 2200  1BOO 1400 1000 70 500cm’ Az oldott allapotban levé komplexekben a
. ©) fém :ligandum aranyt Job-médszerrel hatéaroz-
Bh - e LI : ~aCl Ker tuk meg, 18 000 cm '-en végzett spektrofoto-
e s ; : metrias mérések segitségével. A komplexek e
vizsgélatok szerint oldatban is MeA, osszetéte-
; - ! liek.
220 & - e =
N = g II. A komplexek stabilitasa
3800 3400 3000 2500 2200 7800 1400 1000 700 500 Cm-] .
d) 1. A ligandum
1. dbra Ki= E]_[_A__] 1)
Az o-kinon-dioxim és komplexei infravirés spektrumai [HA]
a) a ligandum, b) a kobalt(II)-, ¢) nikkel(IT)-, d) a réz(II)-
komplex spektruma
101
komplexének osszetétele az elemanalizis adatai a

(1. tablazat) szerint MeA, (ahol A az o-kinon-
-dioximat aniont jeloli).

A komplexek infravérds spektrumai (1. abra) 051
a dimetil-glioxim-komplexekével* anal6g erds intra-
molekularis hidrogénhidak jelenlétét mutatjak.
A széles kis intenzitasi OH-siv a komplexek

| (=] ]

T

spektrumaban azt bizonyitja, hogy az oxim- 04— px 1 s > . >
csoportok oxigénjeit olyan igen erds hidrogén- g ¥ 8 Py
hidak kotik 6ssze, amelyek hattagi gytriben .

hf:lye.zkedriek el. Az. erds, kls' polaritasid hidrogén- Az o-kinon-dioxim savi disszocidciéjdnak képzodési
hid jelenléte azt is mutatja, hogy a kézponti fiiggvényei

atomhoz kapcsol(’)d(’) két ligandum egy sikban 1. vizes oldatban, 2. 50%-05 dioxanban, 3. 75%-05 dioxanban
vagy kozel egy sikban helyezkedik el. A komplexek
szerkezetét tehat az alabbi két képlet egyike irja
le helyesen:

savi disszocidci6allandéjanak meghatarozasa cél-
jabol py-metrias titralasi gorbékbél kiszamitot-
tuk az o-kinon-dioxim

* K. Burger, I. Ruff and F. Ruff: J. Inorg. Nucl. i [A~] @)
Chem., 27. 179. 1965.; Magy. Kém. Folyéirat, 70. 351. 1964. [HA] + [A~]
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disszociaciéfokat és azt a py fiiggvényében abra-
zoltuk (2. 4bra). Az [A~] és [HA] értékeket a
ligandum savi disszociaciéallandéja segitségével
kifejezve
_ Ka[H*]!
T I+ Ka[HTT

(3)

A (3) egyenlet Sillén szerint normalizalt alakjai:

v
Y=+ = (4)
ahol
v = Ka [H*]! 5)

az o(pu) pontokat Y(lg v) normalizalt gérbéhez
illesztve, a gorbe legjobban illeszkedé helyzeté-
ben a lg v = 0 helyen

—lg Ka = pg (6)

A mérési adatokbél szerkesztett pontoknak az
Y(lg v) szamitott gorbéhez valé igen jo illeszke-
dése azt is mutatta, hogy a wvizsgalt py-tarto-
manyban a ligandum egybazisi sav. A vizben,
509,-0s dioxanban és 759%-0s dioxdnban mért
savi disszociacios allandékat a 2. tablazatban
kozoljik.
2. tablazat

Az o-kinon-dioxim savi disszocidciés dllandéi

Oldészer I PRq
Viz ‘ 6,93 -+ 0,03
509,-0s dioxdn | 7,85 4 0,05
9,05 4+ 0,10

759,-0s dioxén “ 5

2. A stabilitasi allandék meghatéarozasa cél-
jabol py-metrias titralasi gérbékb8l megszerkesz-
tettilk a komplexek Bjerrum-féle> képzédési gor-
béit (3.—5. abra). A stabilitasi allandékat a Sillén-
féle normalizalt gorbék®7? illesztésén alapulé gra-

3. tablazat

Az o-kinon-dioxim-komplexek stabilitasi allandéi

Kozponti atom } Ig 8, l Ig 8, Hiba
509%-0s dioxanban
Fe(II) L | g | 402
Co(IT) - ‘ 165 | +05
Cu(11) 7,9 | 16,1 '| +0,3
759,-0s dioxédnban
Mn(II) = 88 | +03
Fe(1I) 8.4 16,3 +0,1
Co(IT) =5 ~20 | £05
Ni(II) 8,6 17,5 | 40,
Cu(IT) 8,7 17,7 | L0l
Zn(II) = 102 | +03

5J. Bjerrum: Metal ammine formation in aqueous
solution. P. Hasse and Son, Copenhagen, 1941.

$ D. Dyrssen, L. G. Sillén: Acta Chem. Scand., 7. 663.
1953.

?L. G. Sillen: Acta Chem. Scand., 10. 186. 1956.

A
2,01
15
10
054
00 b dor : -
9 o 80 07 6 -lglqda’] 5
3. abra

Az o-kinon-dioxim-komplexek Bjerrum-féle képz&dési gorbéi
509%-0s dioxanban
® Co(IT), O Fe(Il), O Cu(II)
(Az abszcisszan feltiintetett fiiggGleges vonal a megfelels
Ig v = 0 helyet jelzi)

ol

20-

151

101

7-lglqdd’) 6

4. abra
Az o-kinon-dioxim-komplexek Bjerrum-féle képzédési gorbéi
759%,-0s dioxdanban
A Co(II), ® Cu(ll), U Ni(1I), O Fe(II)
(Az abszcisszan feltiintetett fiigg6leges vonal a megfeleld
lg v = 0 helyet jelzi)

o
o—4—

|
6 ‘5 4 -lglqdo’]

5. abra
Az o-kinon-dioxim-komplexek Bjerrum-féle képzsdési gorbéi
759,-0s dioxédnban
O Mn(1l), ® Zn(Il)
(Az abszcisszén feltiintetett fiigg6leges vonal a megfeleld
Igv = 0 helyet jelzi)
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fikus kiértékeld eljarasunk® segitségével kaptuk
meg. A komplexek vizben val6é kis oldhatésaga
miatt a vizsgalatokat 509, és 759, dioxant tar-
talmazé oldatokban végeztiik. A stabilitasi allan-
dékat a 3. tablazatban foglaltuk &ssze.

A pp-metrias vizsgalatokbél kitinik, hogy az
egyes komplexek 2 proton szabadda valasa koz-
ben képzdédnek. Figyelembe véve, hogy a komp-
lexekben a spektrofotometrids mérések szerint a
fém : ligandum arany 1 : 2, megallapithaté, hogy
a tobbi dioximligandumhoz hasonléan az adott
rendszerekben is az egy negativ toltésti dioximat-
anion a ligandum.

A lépcsbzetes stabilitasi allandék szokatlan
aranya (K, :K, < 1) azt mutatja, hogy intra-
molckularis hidrogénhidak stabilizaljak az MeA,
komplexeket. E hidrogénhidak létezését az infra-
vorés spektrumok (1. abra) is egyértelmiien
mutatjak.

III. A komplexek magneses tulajdonsigai

A komplexek magneses viselkedése alapjan el-
dénthetd, hogy az adott rcakciéban a ligandum
erés vagy gyenge terti-e. A magneses tulajdon-
sagok felvilagositast nydjtanak a komplexek
szimmetriaviszonyairél is.

4. tablazat

A magneses mérésel eredményei

Szildrd allapotban
Kozponti atom | Paratlan Oldatban
B. M. ‘ elektronok
[ szama ‘
Fe(II) | ‘ Diamégneses
Co(IT) 1,9 1 Paramdagneses*®
Ni(IT) 0 ‘ 0 Diamaégneses
Cu(1IT) 1,8 1 Paramégneses
!

* Kevéshé paramdgneses, mint azonos koncentrdci6ji
oldatban a fémion.

A magneses mérések eredményeit a 4. tabla-
zatban foglaltuk o6ssze. Az adatokbél kitiinik,
hogy az o-kinon-dioxim wvas(II)-, kobalt(II)-
nikkel(II)komplexében a tobbi dioximhoz hason-
l6an erds tert ligandum. A nikkel(IT)komplex
biztosan négyzetes planéris szerkezetl, a vas(II)-
és kobalt(IT)komplexek négyzetes planaris vagy
négyzetes bipiramisos szerkezet{iek (utébbi eset-
ben oldészer-molekulak foglaljak el az axialis
koordinaciés helyeket). igy a magneses mérések
alatamasztjak azt az infravérds spektrumokhbél
nyert megallapitast, hogy a komplexben az o-
-kinon-dioxim-ligandumok egy sikban helyezked-
nek el.

8 K. Burger and I. Egyed: J. Inorg. Nucl. Chem., 27.
2361. 1965.; Magy. Kém. Folyéirat, 71. 144. 1965.

9 Th. Zincke and Ph. Schwarz: Ann. Chem. Pharm.,
307, 28. 1899,

IV. Kisérleti rész

1. Az o-kinon-dioximot Zincke és Schwarz® elGirata
szerint allitottuk el és desztilldlt vizb6l torténd atkristé-
lyositassal tisztitottuk. Olvadaspontja 140,5—142 C° (iro-
dalmi op. 142°).

2. Az infravérds spektrofotometrids és magneses méré-
sekhez a komplexeket a kovetkezd moédon allitottuk el6
szilard allapotban: 20 ml 0,1 mélos fémionoldathoz 40 ml
0,1 moélos alkoholos o-kinon-dioxim-oldatot elegyitettiink,
majd a reakcidelegyet vizzel kb. 100 ml-re kiegészitettiik. A
reakcidelegy kémhatdsat néhany csepp 2 n natronliggal
pu 22 6 értékre allitottuk be. A kivalt csapadékot centri-
fugaltuk, desztillalt vizzel kimostuk és 100 C°-on védkuum-
exszikkdtorban megszaritottuk.

Az infraviros spektrumokat KBr-pasztillaiban Zeiss
UR 10 tipusi spektrofotométer segitségével vettiik fel.

A szilard éllapotban elGallitott komplexek migneses
momentumat MTA Kézponti Fizikai Kutaté Intézetében
épitett mdégneses mérlegen Gouy-médszerrel hatéroztuk
meg. Koszonettel tartozunk Tarnéczy Tivadarnak értékes
kozremiikodéséért.

3. A komplexek hig oldatiban a mdégneses szuszcep-
tibilitds a szokott médszerekkel nem hatdrozhaté meg.
Az oldészerként jelenlevd viz és az oldott komplex kozotti
magneses kolesonhatdsbol kovetkeztetni lehetett azonban
a komplex magneses tulajdonsdgaira. A migneses mérések-
hez igy a viz migneses protonrezonanciajanak mérésén
alapulé kozvetett médszert alkalmaztuk!?. A viz mégneses
protonrezonancidja mérésénél mér kis mennyiségl a viz-
ben feloldott paramdgneses anyag hatéséra is jelentékenyen
csokken a gerjesztett allapot megsziinésének relaxdcios
ideje, ami jol indikalhat6!!. Igy ezzel a médszerrel eldont-
hettiik, hogy az oldatban a vizsgdlt komplex dia- vagy
paramégneses-e. A mégneses momentum értékének kvan-
titativ meghatérozisa az adott koriilmények kozott nem
volt lehetséges. Paramégneses komplexek esetén megilla-
pithattuk azonban, hogy az adott komplex vizes oldatinak
vizsgdlatakor kapott jel (amely a komplex paramigneses-
segenek a nagysagatél fiigg) azonos vagy kisebb, mint azonos
koncentraciéji akvokomplexé.

A magneses protonrezonancia-méréseket az ELTE Atom-
fizikai Tanszékén épitett késziilléken végeztik. Koszi-
nettel tartozunk Korecz Ldszlé adjunktusnak értékes segit-
ségéért.

A maégneses protonrezonancia-mérésekhez oldészerként
diox4n : viz 3 :1 ardanyt elegyét hasznéltuk. A komplex-
koncentracié a vizsgilandé oldatban 5 - 10—3 mol/l volt.

4. Az ultraibolya spektrofotometrids méréseket Unicam
SP 700 tipusi regisztralé spektrofotométerrel 2 - 10~4 mél/l
fém-, illetve ligandumkoncentraciéban végeztiikk. A Job-
gorbéket a 18 000 hullimszamon mért extinkciéértékekbdl
szerkesztettiitk meg.

5. A py-metrids egyenstilyméréseket Radiometer py-
meter 28 miiszerrel, Radiometer iivegelektroddal és 0ssze-
hasonlité elektrédként telitett kalomelelektréddal végeztiik.
A komplexek vizben valé kis oldhatésidga miatt dioxan:viz =
=1:1, illetve 3 :1 ardnyd elegyét alkalmaztuk oldészer-
nek. Az oldatok ionerdsségét 509,-0s dioxdnban 0,3 mol/l-re,
759,-0s dioxdnban, 0,1 mdél/l-re &llitottuk be, natrium-
-perklorattal. A fémkoncentracié 5,0 - 10~4—1,0 - 10—3mél/l,
a ligandumkoncentracié 5,0 - 1073 mél/l volt. A titrldso-
kat 25,0 + 0,1 C° hémérsékleten végestiik.

Osszefoglalas

Meghatéaroztuk az o-kinon-dioxim mangan(II)-,
vas(II)-, kobalt(1I)-, nikkel(II)-, réz(II)- és cink(II)-
komplexeinek @6sszetételét és stabilitasi allan-
doit. Felvettiik a ligandum, valamint kobalt-
nikkel- és rézkomplexe infravérds spektrumat, és
meghataroztuk a komplexek magneses szuszcep-
tibilitasat.

10 K. Burger and I. Ruff: Talanta, 10. 329. 1963.
11 4, Lésche: Kerninduktion. VEB, Berlin, 1957.
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Megallapitast nyert, hogy — irodalmi adatok-
kal ellentéthen — az o-kinon-dioxim a tébbi
dioximligandummal analég 0Osszetételd és szer-
kezetl komplexeket képez.

Some theoretical and practical problems in the
use of organic reagents in chemical analysis, IX.
Investigation of o-quinone dioxime complexes of
transition metals. K. Burger and I. Ruff

The composition and stability constants of

the manganese(Il), iron(II), cobalt(II), nickel(II),

copper(Il) and zinc(IT) complexes of o-quinone
dioxime were determined. Infrared spectra of
the ligand, and its cobalt, nickel and copper
complexes were recorded and the magnetic sus-
ceptibilities of the complexes determined.

It is shown that contrary to data in the
literature, o-quinone dioxime forms complexes
whose compositions and structures are analogous
to that of other dioxime ligands.

Budapest, Eotvios Lorand Tudominyegyetem Szer-
vetlen- és Analitikai-Kémiai Tanszéke.
Erkezett: 1965. XII. 18.

Feliileti oxidacios jelenségek germanium egykristalylapkakon

Adszorpciés vizsgalatok oxigénnel, I.

KIRALY JANOS és WEGNER MARIA*

Az utébbi évtizedben a félvezetdk, koztilk a
germanium feliilleti kémiajanak vizsgalata mind-
inkabb az érdeklédés homlokterébe keriilt. Isme-
retes ugyanis, hogy a félvezetékon lejatszodo
szorpciés folyamatok a felillet kémiai jellegének
megvaltoztatasaval egyidejiileg jelentdsen befolya-
soljak a felillet elektrofizikai tulajdonsagait is.
Az oxigénszorpciét kovetGen nemcesak a feliilet
elektromos vezetGképessége valtozik meg lénye-
gesen, hanem mas lesz példaul az elektronkilépési
munka nagysaga is.

A fent mondottak, valamint az, hogy a fél-
vezetSk kozponti helyet foglalnak el a tranzisztor-
gyartasban, indokoljak azt a nagy érdeklédést,
amit a hiradastechnikai és elektronikus ipar tani-
sit a germanium feliilletén lejatsz6dé szorpciés
folyamatok irant. Jelen kézleményiinkben a ger-
manium egykristalylapkakon végzett oxigénad-
szorpeids vizsgalatokkal kapesolatos eredményein-
ket ismertetjiik, mig a kovetkez6kben a szorpcié
kinetikajarol, illetve ezzel kapcsolatos méréseink-
r6l fogunk beszamolni. A korabbi idevagé munkak
koziil meg kell emliteni Dell' alacsony hdmérsék-
letli oxidécids kisérleteit redukciéval nyert ger-
méaniumporon, tovabba Green® vikuumban tért
kristalyon végzett kisérleteit, valamint Bennett és
Tompkins® vakuumparologtatott germaniumfil-
men lejatszodo oxigénszorpceioval kapesolatos alap-
vets kozleményét.

A kovetkezdkben ismertetésre kerill§ vizsga-
latainkat széles hémérséklet- (—183—450 C°) és
nyomastartomanyban (107°—0,5 torr) végeztiik,
adszorbensként pedig ismert orientaciéji egykris-
taly germaniumlapkikat alkalmaztunk.

* Egyesiilt Izzélampa és Villamossagi Rt. Félvezets-
fejlesztési Laboratériuma.

' R. M. Dell: J. Phys. Chem., 61. 1584. 1957.

2 M. Green: Semiconductor Surface Physics. Ed. R. H.
Kingston 362. 1957. University of Pennsylvania Press.

3 M. J. Bennett and S. F. R. Tompkins: Proc. Roy.
Soc., A 259. 28. 1960.

Kisérleti médszer és berendezés

A kisérleteinknél alkalmazott késziilék vazlatos rajzit
az 1. dbran mutatjuk be. A késziiléknek harom f& része van:
a) A vakuumot szolgiltaté rész a D, és D, sorba kitott
higanydiffiiziés szivattyik, melyekhez az elovakuumot az
R, rotédciés szivattyu szolgaltatja. A T, kifagyaszté csapdat
cseppfolyés nitrogénnel hiitottiilk. Ez a rendszer alkalmas
volt arra, hogy a késziilékben 106 torr-os vikuumot allit-

son elé. b) A gizadagolé rendszer lényegében a V| és V,
expanziés edénybdl és a z;,—z, higanyzarakbol all (miiko-
désére alabb részletesen kitériink). ¢) Az adszorpciémérd
rész 6 elemei: 5 - 1077 — 0,5 torr kozott méré és tem-
peralékopennyel ellaitott McLeod-manométer (McL), T,
szintén cseppfolyés oxigénnel hiitott kifagyasztéedény,
amely megakadalyozza, hogy az A adszorbensedényhez és
az I kalibralt ionizédciés manométerhez higanygéz juthasson.
Az adszorpeiémérs részt a késziilék tobbi részétdsl a z, és
z; higanyzdar kiiloniti el. A H,—H; a higanyzirak és a
McLeod-manométerhez sziikséges higanytarté edények, az
R, rotaciés szivattyi az ezek miikodéséhez sziikséges
vakuumot szolgaltatja.

Késziilékiinknél a higanyzdrak alkalmazdisat az tette
sziikségessé, hogy altaldban 10—* torr nyomis alatt a zsiro-
zott csapok még nagyon gondos csiszolds esetén sem hasz-
nalhat6k. A hiba nem is a esiszoldsban van, hanem abban,
hogy a zsirozasndl szinte elkeriilhetetleniil valami kis
levegbézéarvany marad a zsirozott felilletek kozott, ez a
csap forgatdsa kozben a késziilékbe keriiive, a késziilék
kisnyomést részében, akir nagysdgrenddel is leronthatja a
vikuumot.

A mérés menete roviden a kovetkezo: Az adszorbens
megfelels elGkészitése és az egész késziilék gondos lesziva-
tdsa utdn a c jelli csapok, illetve az M manométer segitsé-
gével a V, expanziés edényben az adszorpciés részbe be-
ereszteni kivant gdzadagtdl fiiggben 10—30 torr nagyséigi
adszorptivumnyomadst allitunk be. Ezutin V-bél a z;
higanyzar leeresztésével és felemelésével egy kis gazmeny-
nyiséget a z; és z, higanyzirakat osszekoto vezetékrészbe
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