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Absztrakt

Tanulméanyom a poliuretdnok alapanyagaul szolgaléo MDI (metilén-difenil-diizocianat)
termékmindségének optimalizalasat veszi célba és el is éri azt. Az izocianatok gyartasanal
spontan vagy tervezett médon kialakulé karbodiimid, a foszgénezési eljaras soran karbamid
jelenlétében, mellékreakciok lejatszodasanak nyit lehetdséget. A melléktermékek koziil az
egyik kiemelten vizsgalt, a karbodiimid ¢és a foszgén addicids terméke, az N-(C-kloro-N-
fenilkarbonimidoil) -N-fenilkarbamoil-klorid (késobb: foszgén-addukt), mely a technoldgia
tovabbi 1épéseiben termikusan bomlik. Kutatdsom ennek a karbodiimid alapu terméknek a
kialakulasat €s a termikus stabilitasat hivatott vizsgalni.

Dolgozatomban ismertetem a foszgén-addukt modell vegyiilet eldallitdsanak modjat és
folyamatat, laboratoriumi koriilmények kozott, am bemutatom a kialakulésat ipari koriilmények
kozott is, valamint részletezem a modell vegyiilet azonositdsara szolgald lehetdségeket.
Feltérképezem a termikus bomlas utvonalait, illetve a bomldstermékek hatasat az izocianat
termelési lancra nézve. Ismertetem az altalam kifejlesztett analitikai modszert, mely az addukt

bomlésanak nyomon kovetéséhez sziikséges.

Ipari szempontbdl relevans a foszgén-addukt molekula termikus stabilitasanak vizsgalata,
mert a bomlasa soran képz6dd diklorimin, hd hatdsara az izocianattal egy izocianidot képez, két
klorgyokkel. A klorgydk az izocianatrdl hidrogént leszakitva savassagot okoz a mintaban, emellett
a H-donor izocianaton kinodialis szerkezet alakul ki, ami feltételezhetéen a szinvaltozast
okozhatja, ugyanis amig az aromas rendszereknek jellemzéen az UV tartomanyban van
fényelnyelésiik, addig a kialakult kinodialis szerkezetli molekuldt mar a lathatd fény is tudja
gerjeszteni. Az addukt termikus stabilitasat és bomlastermékeit vizsgalva, ezen feltételezéseket
tudom alatdmasztani. Emellett célom a jovében, a foszgén-addukt bomlasi kinetikajanak, és a

bomlasdhoz sziikséges aktivalasi energianak a meghatarozasa.

Kutatasom teljeskoriien megalapozza a jovobeli terveimet, melyek kozott szerepel a
bomlasi kinetika kimérése, és a termikus bomlds aktivalasi energidjanak meghatarozasa
kisérleti, illetve elméleti szamitdsos kémiai Uton. Kutatdomunkdm eredménye sokban
befolyésolja az izocianat eldallitasdhoz sziikséges optimalis paraméterek meghatdrozasat, igy
javitva a termék mindségét, mikozben az energiafelhasznéalas potencidlisan csokkenthetd a

gyartas soran, ezaltal is kornyezetbaratabb terméket 1étrehozva.



Roviditésjegyzék

CCC ..ot kloroformamidin-N-karbonil-klorid
CDI o difenil-karbodiimid
FIC e fenil-izocianat
MDI ..o, metilén-difenil-diizocianat
MDA ..., metilén-dianilin
MPPO ..o 3-metil-1-etil-3-foszfolén-1-oxid katalizator
NCN .o karbodiimid funkcids csoport
NCO ..o izocianat funkcids csoport
ODCB....coeeeeee e orto-diklérbenzol
PR i, foszgén
Phg-add........cccoooiiiiiiiiie, foszgén-addukt,
N-(C-kloro-N-fenilkarbonimidoil) -N-fenilkarbamoil-klorid
TDI o toluol-diizocianat
UTH e 1,3-difenil-4-(fenilimino) -2-uretidinon, a FIC és a CDI

uretonimin funkcidval rendelkez6 terméke



Bevezetés

Napjaink egyik legjelentdsebb polimer terméke a poliuretdn, melynek mindsége
rendkiviili ~ mértékben  fligg az  alapanyagaul szolgalo 1zocianat, MDI
(metilén-difenil-diizocianat) mindségétdl is. Az MDI gyartdsa soran szamos technoldgiai
kortiilmény és 1épés az, ami elvezet a felhasznalasra alkalmas termékig. A gyartastechnoldgia
soran képzodd melléktermékek befolyasoljak a termék tulajdonsagait, igy fontos a
kialakulasukat visszaszoritani, megakadalyozni. A vésarlok, akik alapanyagul MDI-t vesznek,
specifikusan vizsgéalnak tobb paramétert is, tobbek kdzott az anyag viszkozitasat, savtartalmat,
szinét, NCO csoportok szamat, és a dimer-aranyt. Ugyanis ezek, kozvetett mdédon hatassal
lesznek az 4ltaluk gyartott termékek milyenségére is. [1][2]

Kutatasom sordn a foszgénezési eljaras kozben kialakuldo melléktermék képzddésének
modjat €s bomlasanak a hatasat fogom vizsgalni. A foszgén-addukt képzodésének és a reakciod
mechanizmusanak részletes vizsgalata, valamint a vizsgalt melléktermék termikus bomlasi
utvonalanak feltérképezése jelentdsen hozzéjarul az ipari technologia optimalizalasahoz.

Az izocianatok gyartasuk kdzben spontan, illetve a termékek felhasznalasa eldtt tervezett
modon funkcionalizalodhatnak karbodiimidekké. A karbodiimidek keletkezhetnek termikus és
katalitikus uton. A karbodiimid a foszgénezd reaktorban kialakitja a foszgén-adduktot, mely a

technologia tovabbi 1épései soran bomlik, igy rontva a fétermék szinét, ezaltal a mindségét.



Célkitiizés

Korabbi kutatasom soran elvégzett kisérletek révén megallapitottam, hogy a BorsodChem
altal gyartott prekurzor MDI szine, azaz L/a/b indexe a hdmérséklet hatasara romlik, és ezzel
parhuzamosan a savtartalma pedig ndvekszik akar tobb 10 ppm-el. Ebbdl a megéllapitasbol
kiindulva feltételeztem, hogy a szinvaltozast, valamely ppm-tartomanyban jelenlevé molekula

fogja okozni.

Hosszas irodalomkutatas utan talaltunk egy cikket (The Investigation of a Side Reaction
Leading to Colour Formation in a Polyurethane Production Chain, PhD Thesis (2018), June
Callison), mely szerint 1étezik egy addicios molekula, kloroformamidin-N-karbonil-klorid (CCC),

mely karbodiimidbdl keletkezik foszgénezés hatasara (lasd: 1.abra). [3]
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1. dbra: Az izociandtban szinvdltozast okozo melléktermék keletkezése[3]

Megvizsgalva az lizemeltetési paramétereket, eljarasokat, arra jutottunk, hogy van
relevancidja a feltételezésnek, miszerint ez a vegyiilet (1.4bra: CCC) a felelds az esetlegesen
eléfordulo, nemkivant szinjelenségekért a prekurzor MDI-ben.

Mivel a technoldgidban lejatszodd folyamat komplex, kerestem egy modell vegyiiletet,
amivel egyszeriien lehet szemléltetni a lejatszodd reakciokat. fgy esett a valasztisom a
fenil-izocianatra, amib6l mar korabbi kutatasaimnak koszonhetoen biztosan tudok
difenil-karbodiimidet preparalni, melynek a foszgénezésével feltételezhetéen megkapjuk az
addicios  molekulat, az  N-(C-kloro-N-fenilkarbonimidoil)-N-fenil-karbamoil-kloridot
(késObbiekben: foszgén-addukt). Errél IR spektroszkopia segitségével fogok tudni
meggy06zddni.

Megterveztem a fent emlitett foszgén-addukt molekula prepararativ tton torténd
eldallitasat, valamint az azonositasdhoz sziikséges analitikai moddszereket. Vizsgiltam a

termikus stabilitdsat ennek a molekulanak, a feltételezett bomlési utvonalakat feltartam, majd
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analitikai modszert fejlesztettem a késObbiekben elvégzenddé bomlasi kinetika
megallapitasdhoz.

Dolgozatomban a célkitlizésben vazolt folyamatokat szeretném bemutatni.



Irodalmi attekintés

Az izocianatok

Az aromas izocianatok a poliuretdnok f6 alapanyagai. Az izociandt megnevezés, olyan
szerves vegyiileteket foglal magédba, melyek -N=C=0 funkcids csoporttal rendelkeznek. Két NCO
csoport esetén diizocianatokrol beszéliink. Diizocianatok kozil a legnagyobb ipari jelentdséggel
az MDI ¢és a TDI birnak. Foként ezeknek az alapanyagoknak az izomerjeibdl készitik a
poliuretanokat. A legnagyobb volumenben gyartott izocianatok az MDI és a TDI, amik a Wanhua-
BorsodChem Zrt. vegyipari cég altal is gyartott alapanyagok. Az 1949-ben alapitott gyar az
1990-es években boviilt, ekkor kezdték meg az izocianatok gyartasat. E10szor az MDI gyartasaba
kezdtek, ezt kovette a 2000-es években a TDI termelése, igy jelent meg a poliuretanok

alapanyagaul szolgalo termékcsalad a termékpalettan. [2]

O~
© Poliuretan
1
5 Anilin ] NO % HO/R\
O~ =
If

ok
Dimer, trimer fenil-izocianat ——— ©\ JJ\ ©
o Fenil-izocianat
@\ Difenil-karbamid
N N N=C=0
o N -Co, |1+ @

N=—C=N

o 09o-bo

i il- Himi O
Difenil-karbodiimid 1,3-difenil-4-(fenilimino)-2-uretidinon

2. abra: Fenil-izociandt reaktivitisanak dttekinté dbrdja
Az NCO-csoportban kumulalt kettés kotések vannak, ahol a nitrogén és az oxigén
elektronszivo hatdsa miatt, a szénatom parcidlisan pozitiv toltésti lesz, igy jo célpont nukleofil
tdmado csoportok szamara. Emiatt az izocianatok jellemzden nagy reaktivitdsuak, onmagukkal és
vizzel (illetve mas nukleofilekkel) is reakcioba 1€pnek (2.4bra), ezért kiillondsen nagy odafigyelést

igényel az izocianatokkal torténd munkavégzés. Emiatt az izocianatok gyartasuk kézben spontan,
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illetve a termékek felhasznalasa el6tt tervezett modon funkcionalizalodhatnak karbodiimidekké.

[4][5]
A karbodiimidek

A karbodiimidek olyan Ri1-N=C=N-R: szerkezetii vegyiiletek, amelyek keletkezhetnek
termikus ¢és katalitikus ton. Ezen vegyiilet nagyban moddositja a beldle képz6dd poliuretan
jellemz6 fizikai tulajdonsagait, fOként a termék hokapacitasat és a szakitoszilardsagat. A
karbodiimideket a textil-, kozmetikai- és élelmiszeriparban is hasznaljak térhaldsito szerként, hogy
javitsanak a termékek tartossagan, vizallosagan. [6] Emellett nagy jelentdségiik van a
gyogyszeriparban is, mivel irdnyitott peptid- és fehérjeszintézisekhez aktivalocsoportként
hasznaljak. [7][8] A modifikalt MDI a monomer MDI-bdl képz6dott karbodiimid-uretonimin
csoportot tartalmazo izocianat. A modifikalas célja a termék kezelhet6ségének javitasa és/vagy Uj

tulajdonsagokkal rendelkezé poliuretanok eléallitasa.[9]
A foszgén-addukt

A poliuretanok ipari gyartasaban értékes alapanyagnak szamitd termék izociandtok
mindségét kedvezOtleniil befolyasoljak a nyomnyi mennyiségli szennyezddések, melyek akar
szinesedést is okozhatnak. A szintézislanc egyik nemkivanatos mellékterméke, a foszgénezés
soran keletkezd foszgén-addukt bomlasabol eredd diklorimin (4.dbran: fenil-karbilamin-
klorid).[10]

Az alabbi reakcidmechanizmusban lathato (3.abra), hogy az oxo-enol tautomériaval
rendelkezé karbamidnak az enol tautomere reagal a foszgénnel, ami hatasara kloroformamid
keletkezik. Ez a molekula tovabbi foszgénnel reagalva alakit ki karbodiimidet, amibdl lesz végiil
a foszgén-addukt molekula. Az MDI szinesedése karbamid jelenlétére utalhat, amibdl
mellékreakciokon at alakul ki a korabban emlitett addukt. [3]

A gyartastechnologia soran kifejezetten fontos tisztaban lenni a karbamidtartalommal,
ugyanis két forrdsbol szarmazhat. Els6 karbamidforréds az izocianat és az amin reakcioja. Ez talan
elkertilhetetlen egy gyartasfolyamat soran. A masodik, és a problémdsabb, ha ezt a karbamidforrast
a viz 0kozza. Az izocianatgyartas soran, a foszgénezési reakcioban HCI gaz keletkezik, igy az,
amikor vizzel talalkozik sosav lesz beldle. A szaraz HCl nem okoz korr6zidt, ellenben a sdsavval,
ami ezaltal megkarositja a berendezéseket, igy ronthatna a termelés minéségét, amennyiben erre

nem figyelnének. A cserére szoruld berendezések, eszk6zok koltsége sem lenne elhanyagolhato.



Ennek a problémanak a megeldzésére biztosit megfeleld monitorozasi lehetdséget az izocianat
szinének vizsgdlata. Emiatt fontos tisztdban lenni a szinhatast befolyasolé mechanizmusokkal,

tényezokkel. Kutatasom erre szolgal. [11]
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3. dbra: Mechanizmus - izocianattél az izociandtig [3]

Az izocianatbol spontan/tervezett modon funkcionalizadlodott karbodiimid a foszgénezési
eljarads soran foszgén-adduktot képez, mely a technologia kovetkezd 1épései soran a magas
hémeérséklet hatdsara bomlik. A foszgén-addukt bomlasa 130-190°C-on a legjellemzdbb, és két
iranyba torténhet. Ezt mutatja be a 4. dbra. Az egyik ut az, amely sordn szétesik a kiindulasi
karbodiimidre és foszgénre, a masik ut pedig, amikor izocianat és fenil-karbilamin-klorid (késébb:
diklorimin) keletkezik. Az addukt és a polimer izocianat kozotti reakcié HCl-eliminacios reakcio,
mely soran keletkeznek a szinesedést okozd komponensek. A diklorimin  magasabb

hémérsékleteken tovabb bomlik, igy keletkeznek a rendszerben a klorgyokok (5.abra), amelyek az

10



izocianatokr6l hidrogént lehasitva képeznek HCI-t. A H-donor izociandton pedig kinodialis

szerkezet alakul ki (6.abra). [3]
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fenil-karbilamin-klorid

4. dbra: A foszgén-addukt keletkezése, bomldsa [3]

N=cC~
130 190°C
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5. dbra: A diklorimin bomldsa, a klorgyokik keletkezése

/
oN” ll ll ~NCO OCN I l NCO
ot l HCI l

L 3
/-'
-—
OCHN NCO OCN NCO
-
+CI' +H

a ‘ = ‘
OCN NCHO
monokinon-imid
CN NCO

klar-biszid-izocianato-fenil)-metan J
2
szinvaltozas <—
OHCN NCHD
Dikinon-imid

6. dbra: A kinodidlis szerkezet kialakuldsa az izociandton
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A foszgénezési eljards

Az MDI gyartasaban kulcsszerepet jatszik a foszgénezési eljaras, amelyben az MDA-t
(metilén-dianilin) foszgénnel reagéltatjdk, hogy eldallitsak a kivant izocianat funkcids
csoportokat. A foszgén (COCIz), amely klor és szén-monoxid reakciojaval keletkezik aktiv szén
katalizator jelenlétében, erdsen reaktiv és mérgez0, ezért szigoru biztonsagi és zart rendszerek
sziikségesek a hasznalatdhoz. [12]

Az ipari foszgénezési reakcido 50-150°C kozotti hdmérsékleten zajlik, mivel ennél
magasabb hdmérsékleten a foszgén visszaalakulhat szén-monoxidda és klérra. Az ipari
reaktorok jellemzden foszgén-tobbletet alkalmaznak, koriilbeliil 6:1 vagy 8:1 molaranyban a
poliaminhoz képest, hogy maximalizaljdk a reakcid hatékonysagat. A reakcido pontos
hémérséklet- és idébeli szabalyozasa elengedhetetlen ahhoz, hogy elkeriiljék a nem kivant
mellékreakciokat. [13]

A biztonsag érdekében a legtobb iizem a foszgént helyben allitja eld ¢és hasznalja fel,
zart rendszerekkel és semlegesitd berendezésekkel a véletlen kibocsatas kezelésére. Tovabba a
foszgénezo egységek gyakran ujrahasznosito rendszerekkel miikodnek egyiitt, amelyek kezelik
a melléktermékeket (példaul a sdsavat), igy ndvelve az eljaras hatékonysagat és biztonsagat.
[13] A BorsodChem-nél foszgénezési eljaras soran alkalmazott 6sszes Clz, hulladékelvezetéssel
sosavkeént tdvozik az MDI technoldgiabol, és atvezetik a PVC gyartasi technoldgiai egységhez,
ahol alapanyagként hasznaljak fel, ezaltal is csokkentve a gyartas okoldgiai labnyomat.

A foszgénezési eljaras dontd szerepet jatszik a kivant MDI-izomerek eldallitasaban.
A keletkezd terméket tovabbi tisztitasi 1épések soran finomitjak, hogy tiszta MDI-t vagy annak
kiilonboz6 poliuretan alkalmazasokra modositott valtozatait nyerjék. Az alkalmazott olddszert,
az ODCB-t is fontos visszanyerni, ugyanis ez biztositja az el6allitasi reakcionak a kozeget, igy
ezt 0jbol visszavezetik a rendszerbe. A feleslegben alkalmazott foszgént is vissza kell forgatni,
de eldbb sziikséges elvalasztani a HCI-t6l. A sosav tisztitds utan tovabb aramlik egy masik
gyartastechnologiaba, ahol alapanyagként alkalmazzak. A reaktorok és a foszgénkezelés
folyamatos fejlesztései javitjak a termelés hatékonysagat €s biztonsagat, kiilonosen azokban a
régiokban, ahol az MDI iranti kereslet folyamatosan nd, mint példaul Kelet-Azsidban és a

Kozel-Keleten, ahol az épitdipar és a gyartas ndvekvo igénye all a hattérben. [14]

12



A téma kidolgozasa

Modell vegyiilet azonositasanak lehetdségei — analitikai modszerek
Analitikai modszerek

Ahhoz, hogy a késébbiekben a foszgén-addukt pontos bomlasi kinetikdjat meg tudjam majd
hatarozni, sziikség lesz egy kvantitativ analitikai mddszer kidolgozasara, mely segitségével
azonositani tudom a mintak dsszetételét. Ehhez infravords spektroszkopiat valasztottam, ugyanis
a kisérlet soran keletkezd molekuldk mind szelektivek egy-egy frekvenciatartomanyra nézve, igy

jol elkiilonithetok.

FT-IR

Az infravoros spektroszkopia egy analitikai modszer, amely az anyagban talalhato funkcios
csoportok detektalasa altal ad mindségi informéciot a vizsgalt mintarol. Az IR fény jellemzden a
polarizalt kotésekkel 1ép kolcsonhatasba, igy az adott vegyiilet kotései mas-mas
rezonanciafrekvencidn fognak gerjesztddni, attol fliiggden, hogy adott kotésnek mekkora a ra
jellemzd dipdlusmomentuma. Ezeket a kotésre jellemzd frekvencidkat vegyértékrezgésnek
nevezziik, amelyek az FTIR spektrumokon 1500-4000 cm™ tartomanyban jelentkeznek. Az IR
spektrumon a vegyértékrezgésekre a forgdsi atmenetek is szuperponalédnak. Ezt az IR
foton-anyag kdlcsonhatast egy detektor segitségével kovetjiik, igy 6sszemérhetd a kibocsatott és a
visszaérkezett energidk differencidja, ami az adott kotésekre jellemzd lesz. Adott funkcios

csoportokra eltérd vegyértékrezgések a jellemzoek, ez megfigyelhet6 az 1. tablazatban. [15]

1. tablazat: Vizsgalt funkcioscsoportokra jellemzo vegyértékrezgések

Jellemz6
Funkciés csoport rezonanciafrekvencia
hullaimhossza
N=C=0 (izocianat) ~ 2250 cmt
N=C=N (karbodiimid) ~ 2140 cm?
C=0 (karbonil)* ~ 1755 cm?

*a foszgén-adduktra jellemz6 funkcios csoport
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Egy minta fizikai jellemzdéihez mérten tobbféle feltétet is alkalmazhatunk az IR
késziiléken. A mintahordozénak az IR-tartomanyban (400-4000 cm™) optikailag 4tlatszonak
kell ~lennie. Az olyan alkalihalogenidek, mint a  kaliumbromid (KBr)
nagyon magas ateresztOképességii hordozoként szolgéalnak. [16] Kisérleteim soran a folyékony
halmazallapoti mintaim detektalasara ATR feltétet és KBr kiivettat alkalmaztam.

Az ATR a ,attenuated total reflection” kifejezés roviditése, ami annyit tesz: gyengitett
teljes visszaverddés. Ez egy olyan IR feltét, ami lehetdvé teszi a folyékony mintak kézvetlen
spektroszkopiai vizsgalatat. Gyors ¢és konnyen alkalmazhatdé modszer az Osszetétel
detektalasara. Mivel a cél nem csak a kvalitativ azonositas, hanem kvantitativ adatokra is
sziikségem van, KBr kiivettara fejlesztettem ki egy pontos kalibraciot. Az alkalmazott kiivetta
uthossza 0,068 um, ennek ismeretében nyilik lehetdség kvantitativ meghatarozasra is. A kiivetta
kalibraci6 készitésére.

Ahhoz, hogy a késdbbiekben pontosan meghatarozhatdak legyenek a molaris abszorpcios
koefficiensek, sziikség van a Lambert-Beer torvény ismeretére, ami a kdvetkezd:

; ahol 4 az abszorbancia,
A= Za{. -c; -1 & a moldris abszorbcios koefficiens [mol'dm*cm™],
i=1 cikoncentracio [mol dm?],

1. egyenlet: Lambert-Beer [ az oldat rétegvastagsaga, a fény uthossza [cm]. [17]

torvény

A standard tisztasagu FIC, és az altalam preparalt, tisztitott és IR-rel azonositott CDI és

Phg-add anyagokbol, ODCB-ben oldva, kalibralo oldat-sorozatokat készitettem eld. Azért

ODCB-t hasznaltam olddszernek, mert a bontasi kisérleteket is ebben tervezem elvégezni, ugyanis

a célkitlizésem eléréséhez fontos szempont az tizemi koriilmények szimulalasa. Ahogyan azt majd

a késObbiekben részletesen bemutatom, az altalam eléallitott foszgén-addukt toluolban volt oldva,

igy azt rotadesztillacios késziilékkel lehajtottam rola, majd a tiszta adduktot ODCB-ben oldva

ismertté valt a pontos koncentracidja. IR spektroszkop segitségével gydzddtem meg arrdl, hogy az

eléallitott vegyiilet valoban foszgén-addukt funkcids csoportot tartalmaz, valamint az anyag

tisztasagarol is visszajelzést adott. A kalibralé egyenesek lefutdsat az 7. abra mutatja be.
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1. abra: Kalibrdacio IR kiivettds mérésekhez

A kalibracié elkészitése utan validalo oldatokkal visszaméréseket végeztem, annak

érdekében, hogy meggy6zddjek a modszer helyességérdl, ami nagyjabol 2 %-os hibaval adta

vissza a validalo oldatok koncentracioit. A validalast mindharom vegyiilet esetén elvégeztem, a 2.

tablazatban lathatd modon. Az ismert valds koncentraciokat Osszehasonlitottam a kalibrald

egyenes egyenletébdl szamitott koncentraciokkal, és hibaszazalékot vontam.

2. tablazat: Validadlas difenil-karbodiimid kalibrdciora

valos szamitott
koncentracio| koncentracio hiba%

[M/m%o] [M/m%]
0,4691 0,4787 2,00
1,0381 1,0499 1,12
1,4239 1,4795 3,76
1,4878 1,4811 0,45
2,2896 2,2518 1,68

Az egyes vegyliletekre vonatkoz6 abszorbcios koefficiensek értékét konnyen meg lehet

hatdrozni gy, hogy egy diagramon az abszorbcidt dbrdzolom az uthossz és a koncentracid
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szorzatanak fiiggvényeként. A felvett gorbe egyenest fog adni, melynek egyenlete a Lambert-Beer

torvénnyel (1.egyenlet) azonos, igy a meredeksége a molaris abszorbcios koefficiens.

3
y = 129462x + 0,0549
R? = 0,9975
2,5
y = 114125x - 0,1103 2
R?=0,9713 e
g 2 e
g :
c .
g s
5 1o R0
@ : e
o) Q.-
] .
1 .
I e CDI
05 o -
. Phg-add
oFIC
0
0 0,000005 0,00001 0,000015 0,00002 0,000025

¢l [mol dm-2]

8. dabra: Moldris abszorbcios koefficiens meghatdarozdsa

A 8. dbran 1év6 diagramhoz a kalibracional felvett adatokat alkalmaztam. Az x tengelyen
szerepel a kiivetta uthosszanak (0,068 pum), és az egyes abszrobancia értékekhez tartozo
koncentracio értékeknek a szorzata. A kalibracio tomeg%-os értékeit atszamoltam pontos
koncentracié adatokra [mol/dm®]. Az egyenesekrél leolvashaté az iranytangensiik, azaz az

egyes anyagokra vonatkozd moléris abszorbcids koefficiens értéke. (3.tablazat)

3. tablazat: Moldris abszorbcios koefficiensek

vegyiilet €
[mol'dm3cm™!]
CDI 129 462
Phg-add 40 114
FIC 114 125

Difenil-karbodiimid prepardldasa

A foszgén-addukt eldallitasi és bontési kisérlet megtervezése egy preciz folyamat volt,
mely a kiindulasi anyag preparalasatol kezdodott. A difenil-karbodiimidet fenil-izocianatbol
allitottam el6, MPPO katalizator (3-metil-1-etil-3-foszfolén-1-oxid) segitségével. A képzddés az

alabbi reakcidegyenlet alapjan torténik. (9. abra) Difenil-karbodiimid preparalasa szinte
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rutinfeladatnak mindsiilt, ugyanis egy korabbi kutatdsom soran meghataroztam a laboratoriumi
eléallitasahoz sziikséges pontos recepturat, valamint a képzddési kinetikat és aktivalasi entalpiat

is kimértem gazbiirettds mddon, illetve elméleti kémiai szamitasok altal, mely kutatasbol cikk is

/P
N=C=0 o/© N=C=N
z D e
CDI

MPPO
NCO

sziiletett. [18]

9. dbra: Reakciéegyenlet - Difenil-karbodiimid

A melléktermékképz6dés megakadalyozasa érdekében, nem a fenil-izocianat oldatot
melegitem egy kdpenyes reaktorban, hanem az 9sszes olddszerben oldott MPPO katalizatort,
majd, amikor elérte az oldat a kivant reakcidhémérsékletet, hozzaadtam a fenil-izocianatot gy,
hogy arra nézve 20 m/m%-o0s legyen a reakcidelegy. A kivant reakciohémérséklet 60 °C, melyen
2 6ran at kevertettem az elegyet. Az olddszer jelen esetben toluol volt, mivel a szintézist kovetéen
fontos eltavolitani az elegybdl a vizoldhato katalizatort, ami a toluolnak kodszonhetden egy
egyszerl extrakcios folyamat. Mivel az MPPO katalizator higroszkdpos jelleggel bir, igy elonyos
a vizes extrakcio. Raadasul toluolban kedvezdtlenebb az oldhatdsdga ennek az anyagnak, mint
vizben (Mellékletek). Ahhoz, hogy majd a késébbiekben eldallitott modell vegyiiletiinkkel minél
hitelesebben tudjuk szimuldlni az lizemi kortilményeket, fontos minden olyan tényezdt kizéarni,
ami modositana azt, ezért volt olyan fontos a katalizator eltavolitasa a kiindulasi anyagbol, a

difenil-karbodiimidbél, a foszgén-addukt eléallitasa szempontjabol.

A 9. dbran bemutatott CDI preparalasdhoz felhasznalt reagenseket, katalizatort,
oldoszereket, a Mellékletekben sorolom fel. A reakcidegyenletben szerepld anyagok tisztasagat és

szarmazasi helyét is szintén az emlitett mellékletben mutatom be.
Foszgénoldat eloadllitasa

A foszgénezési eljaras kozel sem veszélytelen folyamat, ezért biztonsagi €s kényelmi
szempont miatt is, nem gazpalackbol, direkt médon foszgéneztem a CDI-t, hanem eldallitottam
egy foszgénes oldatot. Az eljaras soran végig elszivofiilke alatt dolgoztunk. Ehhez egy olyan iizemi
mintat valasztottam, aminek ~3%-0s a Phg-tartalma. Ezt fagyasztoban taroltam, annak érdekében,

hogy ne torténjen koncentraciovaltozas, €s csak a beadagolaskor vettem ki csupan. A kisérlethez
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hasznalt berendezést a 10. abra szemlélteti. Az
lizemi mintat egy harom
nyaku gdmblombikban melegitettem,
nitrogéndrammal ¢és  hdmérdvel ellatva.
Elkezdtem melegiteni, egészen 100 °C-ig.
Ekkor forrt ki a mintdban levd foszgén. Ezt
nitrogén gazzal kihajtva, egy 3-5 °C-ra hitott
toluolos gézmosdban nyelettem el. Azért
toluolt valasztottam, mert a foszgént jol, a
HCI-t viszont rosszul oldja. A toluol hiitésére
azért van sziikség, mert a foszgén forraspontja
7,8°C fokon van, igy az alatt tartva folyékony
halmazéllapott, ezzel a toluolba tdrténd

beoldasat segitettem eld. A toluolos edény

gazkivezetését egy aktiv szenes adszorberre 10. dbra: Foszgénes toluol oldat készitése

vezettem, igy megakadalyozva a foszgénfelesleg, illetve a sOsavgaz tdvozasat a légtérbe. A

foszgén desztillaciot akkor tekintettiik teljesnek, amikor a forralt izemi minta homérséklete

elkezdett 110-120°C fokra emelkedni, ekkor leallitottam a kisérletet. A kész foszgénes toluol oldat

foszgéntartalmat natrium-jodiddal elreagaltatva, natrium-tioszulfatos titralas segitségével

hataroztam meg: 3,42 m/m%. Ezt a toluolt fagyasztoban taroltam a felhasznalasig, azért, hogy

oldott allapotban tartsam benne a foszgént, minél kevesebb kiparolgasi veszteség mellett.

Foszgén-addukt eloallitasa

A foszgén-addukt eldallitasahoz egy négy nyaku
gomblombikra volt sziikség, amibe N> atmoszféra
érdekében gazbevezetést, egy homérdt, reflux hiitdt, és
egy keriildutas csepegtet6t helyeztem el (11. dbra). A
foszgénes toluolt a lombik belsejébe toltdttem, és a
lombikot jégfiird6ben tartottam a kisérlet teljes ideje alatt.
A csepegtetobe toltottem a toluolban oldott CDI-t, majd
hiités és kevertetés mellett lassan beleengedtem a
tartalmat a lombikba. Egy addicios reakcio torténik, ami

pillanatszerti valtozasként kovetkezik be. Az addig
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attetsz6 foszgénes toluol oldat a CDI-vel torténd reakcio hatdsara sargulni kezdett. A reakcid

exoterm, a hdmérén mért hémérséklet lassan kaszott fel.

A reakcio lejatszodasat IR spektroszkopon ATR feltéttel kdvettem nyomon. Elttint a CDI-
re jellemzd karakterisztikus rezgés (2140 cm™), és megjelent egy, a karbamil csoportra jellemz6
vegyértékrezgés 1755 cm™-nél. A 12. abran a tiszta addukt spektruma szerepel transzmittanciaban,
ahol kiilonféle deformacios rezgések is megjelennek. Az aromas rendszerek esetén, az aromas C-H
deformAacios rezgései monoszubsztiticids aromds rendszereknél 690-710 cm™ -nél (E), illetve
3000-3100 cm™ -nél (A) jelentkeznek. Az aromas C=C vegyértékrezgések altalaban 1450-1600
cm™? kozott vannak, az alabbi spektrumon pontosan 1500 cm™-nal (D). A C=0 kotéstipusra
jellemz6 vegyértékrezgések 1740-1815 cm™ kozott varhatoak, nalam ez 1755 cm™-nél lathaté (B),
ez lesz jellemzd a foszgén-adduktra, az alkalmazott rendszerben szelektiven csak erre a
molekulara. Talalhaté még csics 1660 cm™*-nal is (C), ez a C=N kétésre jellemzd

rezonanciafrekvencia, melynek altalinos tartomanya 1620-1660 cm™,

100

%7 PHG addukt szntézs rotalt2
%E = W
80— A
70—
60—
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2 E
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12, dbra: tiszta foszgén-addukt prepardtum
Az elkésziilt elegyrol leparoltam a toluolt, és a tiszta addukt terméket ODCB-ben oldottam,
ugyanis a bontasi kisérletekhez ezt az oldoszert fogom alkalmazni, a magas forraspontja miatt és
az lizemi paraméterek modellezése érdekében. Az elkésziilt torzsoldatot hiitdszekrényben

taroltam, igy megel6zve az addukt visszaalakulasat, illetve esetleges polimerizalodasat.

4. tablazat: Difenil-karbodiimid prepardldsa

Molekulatomeg | Bemért tomeg | Anyagmennyiség
[g/mol] [g] [mmol]
FIC 119,12 15,0500 126,34
MPPO 114,13 0,3042 2,67
Toluol 92,14 60,0892 652,15
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NCO

0,1263 mol FIC-bdl keletkezhet: 0,0632 mol CDI, azaz 12,27 g, mivel Mcpi=194,24 g/mol.
Keletkezett: 10,7832 g CDI

Termelés: 87,88 [%]

5. tablazat: Foszgén-addukt prepardldsa

Molekulatomeg | Koncentracio l:gﬁzrt Anyagmennyiség | Felesleg

[g/mol] [m/m%] el g [mmol] [%]
DI 194,24 20,20 53,20 55,32 i
oldat
PHG 98,92 3,42 210,16 73,19 32,30
oldat

CDI Phg add.
2 ™ A
PP Te B ¥
~ = .
‘\\\:’/" ~ N f;c \l’ W -_— \QQHM/;’A\_N - \“N - \\,;,/
o /?L
o~ “cl

55,32 mmol CDI-b6l keletkezhet: 55,32 mmol PHG-addukt, azaz 16,21 g, mivel
MpHG-addukt=293,15 g/mol. Keletkezett: 15,88 g PHG-addukt

Termelés: 97,96 [%]
Foszgén-addukt bontasa

A foszgén-addukt bomlasa két iranyba is torténhet (13. abra). Egyik Gtja az, hogy
visszabomlik karbodiimiddé és foszgénné, masik ut pedig az, hogy homérséklet hatasara FIC-re
¢és dikloriminre bomlik. Ipari szempontbdl azért relevans szamunkra ezen molekula bomlasanak
vizsgalata, mert ha foként az izocianat iranyaba torténik a bomlas, a mellette képzddd diklorimin,

hé hatdsara az izocianattal egy izocianidot ad két klorgyokkel. A klorgydk az izocianatrol
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hidrogént leszakitva savassdgot okoz a mintaban, emellett a H-donor izocianaton kinodialis
szerkezet alakul ki, ami feltételezhetden a szinvaltozast okozhatja, ugyanis amig az aromas
rendszereknek jellemzdéen az UV-tartomanyban van fényelnyelésiik, addig a kialakult kinodialis
szerkezetii molekuldt mar a lathatd fény is tudja gerjeszteni. A diklérimin termikus bomlésat
korabban az 5. abran is szemléltettem. A termikus bomlas izocianid-dikloridokra nem kifejezetten

egy ismert reakcidmechanizmus. A bontasi kisérleteimmel az eddig ismertetett feltételezéseket

Y-‘: N—{
N=—C=—N N N ©/ -
o, ~c# 130-190%C
— | —* dillérimin
-COC, C N=C==0
CDI
Foszgén-addukt

FIC

tudom alatdmasztani.

o

2 a

Q/n4 o O/Ec

I FIC
diklorimin

13. dbra: A foszgén-addukt bomldsa
Irodalmi értékek szerint a foszgén-addukt bomlastartomanya 130-190 °C. [10]
A kinetikahoz sziikséges probakisérleteket ezen a bomléastartomanyom beliil végeztem, harom

ismétléssel hdfokonként. Meghatarozott 1d6kozonként mintavételekkel kovettem a reakcid

lefutasat. A kisérleti berendezést a 14. abra szemlélteti.
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A reakci6 egy duplikalt falu reaktorban tortént,
melyet olajos termosztittal tartottam  allando
homérsékleten. Minden reakcidohomérsékleten, azonos

modon tortént a kisérlet kivitelezése:

A termosztatot a megfeleld6 hdomérsékletre
allitottam, majd a reaktorba bemértem 80 ml ODCB
oldoszert és elinditottam a kevertetést 4,5-es
fordulaton. Amikor az olddészer elérte a kivant
hémérsékletet, a csepegtetd adagolon keresztiil
hozzdadtam 20 ml foszgén-addukt térzsoldatot, igy a
reakcidelegy 0,5 m/m% lett az adduktra nézve. Azért
fontos minél alacsonyabb toménységben dolgozni,
hogy megakadalyozzuk a melléktermékek képzddését,
igy a késobbiekben egy pontosabb kinetikat tudjunk
majd meghatarozni. Ekkor indult a stopper, ez a
reakcioidé zéruspontja. A reakciohOmérséklet a
beadagolast kovetéen lecsokkent, 1évén endoterm
reakciorol, bomlasrél van sz6. A mintavételekhez

minden  esetben  feljegyeztem  az  aktualis

14. abra: Bontdsi kisérleti berendezés

homérsékleteket is, a késdbbi pontos kinetikai szamitasok érdekében. Természetesen a

szamitasokhoz minden esetben masodperc értékekkel szamoltam, 4am tobb esetben inkabb a perc

értekek abrazolasat valasztottam, a konnyebb attekinthetdség érdekében.

A foszgén-addukt 130-190°C-on bomlik, igy az els6 probakisérletet 130°C-on végeztem.

A kisérletet termosztalt reaktorban készitettem a korabban leirtak alapjan, a 14. dbran lathato

modon. A kiindulasi oldat 100 ml, az adduktra nézve 0,47 m/m%-os oldat volt. Amint elértem a

kivant hdmérsékletet, vettem egy 0. perces mintat, majd igy sorban: 3’ ; 5> ; 10’ ; 157; 30" ; 60’ ;

90°. A kisérlet soran szemmel lathatoan sotétedett a reakcioelegy az id6 elérehaladtaval (15.abra),

am a feltételezéseinkr6l csak az IR méréseket kovetden gy6zOdhettiink meg teljesen (16.abra).
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16. dbra: foszgén-addukt 130°C bomldsi IR spektruma

A foszgén-addukt a termikus bontdsa soran nem csak a karbodiimid iranyaba bomlott, mint

ahogyan az a 16. abran lathatd, hanem megjelent az izocianat vegyértékrezgése is az IR

spektrumon, am ennek kisebb volt az intenzitasa, igy GC segitségével is meggydzddtiink a

jelenlétérol. Ezt a 17. abra mutatja be.

FIC

F a8

10

5,70

17. abra: Bomldsi minta GC kromatogramja

A FIC jelenléte egyértelmiien utal arra, hogy az addukt az izocianat irdnyaba is bomlik, igy
alatdmasztva korabbi feltételezéseinket. Masrészt, ha megnézziik a vett mintaknak a szinét, akkor

egyre jobban latszik ennek a mintasorozatnak a szinmélytilése (15. abra).

A probakisérlet nyomon kovetéseit abrazolva jo eldrejelzést kaptam a késdbbi kinetikai
kisérletek elvégzéséhez. A lent talalhato diagramon (18. abra) szemléletesen lathatd, hogy az
addukt mennyisége linedrisan csokken, tehat a bomléas folyamatos. Az is lathatd, hogy a
karbodiimid mennyisége az id6 fliggvényében folyamatosan és linedrisan novekszik, tehat a
bomlas a visszaalakulds irdnyaba is biztosan torténik. Erdekesebb tendenciat mutat a FIC
koncentracidja az elegyben, ugyanis a reakcididé elérehaladtaval elér egy maximumot, majd
csokkenni kezd a mennyisége. Ebbdl arra kovetkeztethetiink, hogy elreagal. Mint ahogyan a

fejezet elején részleteztem az izocianat a mellette megképzddott dikloriminnel elreagalva
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klorgyokoket ad, igy a savtartalom és a kinodialis szerkezetli izocianat melléktermék képzddéshez

vezethet. Feltételezhetden ez torténik az elegyben.
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18. dbra: Bontdsi probakisérlet

A probakisérletet kovetden mar nem volt sziikség a reakcid teljes végbemenetelére, ugyanis
kinetikai szamitasokhoz majd a kisérletek kezdeti szakaszait célszerii figyelembe venni. Minden
tovabbi kisérlet soran vettem mintat a 0., 1., 3., 5., 7., 10., 13., 16., 20., 30. percben, amiknek a
kalibracioval tudtam meghatarozni. A bomlast a foszgén-addukt fogyésén keresztiil kdvettem, igy
figyeltem a bomlds reakcidsebességét. Az IR mérésen kapott értékeket atvaltottam
tomegszazalékrol mmol/dm?3-re, és vettem a természetes alapu logaritmusat. A kapott logaritmus
értékeket dbrazoltam az 1d6 fliggvényében. Példaul az egyik 140 °C fokos kisérlet gorbéje a
19.4bran lathaté modon alakult.

A diagramrol leolvashato, hogy a foszgén-addukt elsérendii bomlasi kinetikat kovet, és bar
a bomlas két iranyba torténik, elég az addukt bomlasat kovetni ahhoz, hogy megfeleld kinetikat
kapjunk a késdbbiekben.
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19. dbra: foszgén-addukt bomlisanak alakuldsa 140°C-on
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Osszefoglalas

A kiindulasi anyagot, a difenil-karbodiimidet sikeresen preparaltam fenil-izocianatbol,
MPPO katalizator segitségével, oldoszerként toluolt alkalmazva. A biztonsag megdrzése
érdekében, az tizemivel szemben nem direkt, hanem kozvetett foszgénezési eljarast alkalmaztam
a laboratoriumban. Egy foszgén tartalmu lizemi mintabol kihajtottam a foszgént, és atoldottam
hiit6tt toluolba. Tovabbi CDI tartalmu toluolhoz hozzaadtam az elkésziilt foszgénes toluol oldatot,
amit szintén folyamatos hiités alatt tartottam. A karbodiimid és a foszgén kozott lezajlott az

addicios reakcio, igy sikeresen eléallitottam a modell vegyiiletet: a foszgén-adduktot.

Miutan eldallitottam direkt mdédon az iizemi technologidban nyomnyi melléktermékként
megjelend foszgén-adduktot, vakuumdesztillacié segitségével, alacsony hdémérsékleten
lehajtottam rola az oldoszert, majd az ismert mennyiségii anyagot ODCB-vel elegyitettem.
Kalibrald oldatsorozatot készitettem, majd infravords spektroszkdpon, KBr kiivettat alkalmazva
kifejlesztettem egy analitikai modszert, mely segitségével meg tudjuk hatdrozni egy minta CDI és
Phg-addukt tartalmat. Az ODCB-ben oldott foszgén-adduktot vizsgaltam a termikus bomlasa
szempontjabol. Ezen kisérleteket elvégeztem 3 kiilonb6zd héfokon, mely eredményeképp lathato,

hogy van relevancidja késobbi terveimnek, a pontos kinetika kimérésének.

Terveim kozott szerepel a bomlasi kisérletek elvégzése kiilonféle héfokon, valamint a
kisérleti adatokbol a bomlasi kinetikat megallapitani, és elméleti kémiai Gton is meghatarozni a
bomlashoz sziikséges aktivalasi entalpia értékét, illetve felvazolni a bomlasi sebesség
homérséekletfiiggését, mely segitségével egyértelmiien megmondhaté, milyen valtoztatas

szlikséges az lizemi paraméterekben.
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Klimaadaptacio

Kivalo mindségli terméket csak kivalo mindségli alapanyagbol lehet gyartani. Annak
érdekében, hogy magas szinvonala poliuretant lehessen eldallitani, térekedni kell az izocianat
mindségének optimalizaldsara. Kutatdsaim sordn a célom az volt, hogy az izocianat
termeléslancban megtaldljam azokat a melléktermékeket, amiknek a helyét lokalizalva
optimalizacios feladatokat lehet elvégezni, mikozben a termék mindsége nem romlik, vagy akar
javul. Ez sikerilt is. Mind a karbodiimiddel végzett vizsgalatok, mind a foszgén-addukt
bomlasat vizsgald kisérletek arra szolgéaltak, hogy az ipari gyartds sordn alkalmazott
paramétereket optimalizalva jobb mindséget érhessiink el tigy, hogy a felhasznalt energiat
csOkkentjiik. Egy adott folyamategység optimalizalasakor fontos tudni, hogy az iizemeltetési
paraméterek valtozasa hogyan hat a termék mindségére, kutatasaim ezt hivatottak vizsgélni, igy
teret engedve az tizemi koriilmények finomitasara, a gyartas soran alkalmazott kémiai tér jobb
megismerésével.

Az éltalam vizsgalt addicids terméknek a megjelenését az lizemben az egyik foszgénezd
reaktor hdcseréldjén vettiikk észre. Kutatdsaimat kovetden ezen a miiveleti egységen a
hémérsékletet 10 °C-al csokkentve, elértilk azt, hogy kisebb legyen a foszgén-addukt
mennyisége, ezaltal a hdcserélon 1€vo kirakodasé is. Ennek kdszonhetden, nemcsak a foszgén-
addukt mennyiségét csokkentettilk a termékben, hanem a felhasznélt energiamennyiség is
csokkent, sot a kirakddasok megsziinésével a hdcseréldk termikus ellenallasa joval kisebb lett.
Amint a gyartaskoriilményeket optimalizaltuk, gy értiink el jobb termékmindséget, hogy
kozben az energiafelhasznaldst csokkentettiik, igy egy Oriasi 1épést tettiink eldére a
klimatudatossag szempontjabol. Kevesebb energiaval tudjuk felfiiteni a reaktort, amivel
nemcsak energidt, és koltséget sporoltunk, hanem a CO» kibocsatast is visszafogtuk.

A BorsodChem Zrt. altal eléallitott termék, mas feldolgozdknak alapanyagul szolgal.
Jobb mindségii alapanyag feldolgozasa szintén lehet energiahatékonyabb, valamint a végtermék
tartossagat, és hatékonysagat is befolyasolja ezaltal az alapanyag mindsége. Vegylik példanak
a poliuretant, amit szamos teriileten alkalmaznak. Alapanyaga az altalunk optimalizalt MDI,
ami mar kevesebb energiat, adalékanyagot igényel a feldolgozas szempontjabol, mint egy olyan
MDI, ami esetlegesen nemkivanatos mellékterméket, szennyezddést tartalmaz. Az optimalizalt
MDI-bdl késziilt szigetelés a haz falan, kedvezobb tulajdonsdgokkal rendelkezik, tobb energiat
fog megsporolni, mint egy kevésbé hatékony, rosszabb mindségii izocianatbol késziilt tarsa.

Vagy egy poliuretanbol késziilt cipdtalp késdbb fog elkopni, elérni, eléviilni, ha megfeleld
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mindségli alapanyagbol gyartjak azt, ezaltal is csokkentve a fastfashion termékek
elértéktelenedését. Sokkal hosszabb ideig lehet egy termék a felhasznaléi ciklusban.

Szamos kiilonféle szempont alapjan vizsgalhatjuk kutatdsom jelentdségét, &m én az
energia- és koltségmegtakaritast valasztottam. Ugy gondolom a mai vildgban a tartossag érték.
Az, ha valami értékallo, €s tartja a mindségét, az nem csak energia-, de koltséghatékony is, azaz
kornyezet- és pénztirca kiméld. Bizom benne, hogy kutatisaim eredményei nagyban
hozzéajarulhatnak ahhoz az tizemi termékmindség optimalizalashoz, ami hatéssal van a minket

korilvevo élettérre is, ezaltal rank is.
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Koszonetnyilvanitas

Mindenekel6tt 6riasi koszonettel tartozom a Miskolci Egyetem felé a dualis képzési
formaért, hogy ezt lehetové tették, hiszen igy elmondhatom, hogy magyar viszonylatban a
legszinvonalasabb gyakorlati oktatdsi formdban van részem. Halas vagyok Viskolcz Béla
professzor, és intézetigazgatd Urnak a konzultaciokért és a tamogatasért. O alapozta meg a fizikai-

kémiai ismereteimet, melyeket a kutatas elvégzése soran gyarapithattam €s kamatoztathattam.

Koszonom a Wanhua-BorsodChem Zrt. vallalatnak, azon beliil is a Technologiai
Tamogatéas Egységének és Farkas Laszlonak, hogy dualis gyakorlati idészakom alatt folyamatosan
foglalkoztak velem, bevontak kiilonféle vallalati projektekbe, feladatokba, és ha kérdésem mertilt
fel, az sosem maradt megvalaszolatlanul. Koszonettel tartozom Téth Péter K+F mérndk felé, aki
az egész projektem alatt mentoralt és segitett mind a lexikalis, mind a gyakorlati tudas, mind a

mérndki gondolkodasmad elsajatitasaban.

,,A KULTURALIS ES INNOVACIOS MINISZTERIUM EGYETEMI KUTATOI OSZTONDIJ PROGRAMJANAK A NEMZETI
KUTATASI, FEJILESZTESI ES INNOVACIOS ALAPBOL FINANSZIROZOTT SZAKMAI TAMOGATASAVAL KESZULT.”

E Kop @ o
KULTURALIS £S INNOVACIOS

Egyetemi Kutatsi Osztsndij Pragram MINISZTERIUM
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Mellékletek

Az oldoszerek

ODCB
C I 1,2-diklorbenzol; orto-diklorbenzol

Empirikus képlet: CcH4Cl2
Cl CAS-szém: 95-50-1

Molekulatomeg: 147 g/mol

Forraspont: 180-183°C

Standard koriilmények kozt szintelen, szards
szagu folyadék.
Forras: Wanhua-BorsodChem Zrt.

Toluol
Lineéris képlet: CsHsCH3
CAS-szam: 108-88-3

C H 3 Molekulatomeg: 92.14 g/mol
Forraspont: 110,6°C
Standard koriilmények kozt szintelen, erds

szagu folyadék.
Apoléaris  oldoszerként alkalmaztam a
kisérletek soran.

Forras: Wanhua-BorsodChem Zrt.

A katalizator
MPPO Az 1-etil-3-metil-3-foszfolén-oxid egy fehér,
szilard, por allagu katalizator, amely
\ higroszkdpos jellege miatt Iégmentes tarolast
= igénye, vizoldhato.
O// CAS-szdm: 70693-06-0

Molekulatomeg: 144,13 g/mol
Forraspont: ~85 °C
Forras: Wanhua-BorsodChem Zrt.
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Preparalt Difenil-karbodiimid tisztasdgvizsgalata IR spektroszkoppal
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