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G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e i n   s c h o n e n d e s   V e r -  

f a h r e n   zur   A k t i v i e r u n g   von  n i c h t l e i t e n d e n   o d e r   h a l b l e i -  

t e n d e n   S u b s t r a t o b e r f l ä c h e n   f ü r   d i e   c h e m o g a l v a n i s c h e  

M e t a l l a b s c h e i d u n g   m i t t e l s   L ö s u n g e n   o d e r   D i s p e r s i o n e n  

von  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   von  E l e m e n t e n   d e r   1.  und   8 .  

N e b e n g r u p p e   des  P e r i o d e n s y s t e m s .  

D e r a r t i g e   M e t h o d e n   s i n d   in   d e r   L i t e r a t u r   v i e l f a c h   b e -  

s c h r i e b e n   w o r d e n .  

So  w i r d   b e i s p i e l s w e i s e   in  AT-B  286  058  v o r g e s c h l a g e n ,  

a l s   K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   s o l c h e   von  Aminen ,   A m i d e n ,  

C a r b o n s ä u r e n ,   K e t o n e n ,   O l e f i n e n   u . a . m .   zu  v e r w e n d e n .  

Aus  DE-A  3  025  307  i s t   w e i t e r h i n   b e k a n n t ,   d i e   A k t i -  

v i e r u n g   m i t t e l s   K o m p l e x e n   von  N i t r i l e n ,   D i k e t o n e n   u n d  

D i e n e n   v o r z u n e h m e n .  



Gemäß  DE-A  2  116  389  w e r d e n   f ü r   d i e s e n   Zweck  K o m p l e x e  

von  N - h a l t i g e n   V e r b i n d u n g e n ,   z . B .   P y r i d i n d e r i v a t e n ,   e m -  

p f o h l e n .  

Obwohl  m i t   d i e s e n   V e r f a h r e n   zum  T e i l   a u s g e z e i c h n e t e   A k t i -  

v i e r u n g s e f f e k t e   auch   auf   u n e b e n e n   und  s ä u r e -   bzw.  a l k a l i -  

e m p f i n d l i c h e n   S u b s t r a t e n   e r z i e l t   w e r d e n ,   w e i s e n   s i e   d u r c h -  

weg  den  s c h w e r w i e g e n d e n   N a c h t e i l   a u f ,   daß  d i e   e i n g e s e t z t e n  

M e t a l l k o m p l e x l ö s u n g e n   n i c h t   a u s r e i c h e n d   l a g e r s t a b i l   s i n d .  

Das  g i l t   auch   f ü r   das  V e r f a h r e n   gemäß  DE-A  2  451  2 1 7 ,  

b e i   dem  zu r   A k t i v i e r u n g   L ö s u n g e n   e i n e s   P a l l a d i u m - O - K o m - .  

p l e x e s   von  z w e i f a c h   u n g e s ä t t i g t e n   K e t o n e n   v e r w e n d e t   w e r -  

d e n ,   d i e   zu r   S t a b i l i s i e r u n g   des  S y s t e m s   z u s ä t z l i c h  

P h o s p h i t e   a l s   n - D o n a t o r e n   s o w i e   o l e f i n i s c h   o d e r   a c e t y -  
l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e   V e r b i n d u n g e n   a l s   π - A k z e p t o r e n   e n t -  

h a l t e n .   Durch   d i e   Zugabe   d i e s e r   z u s ä t z l i c h e n   K o m p l e x -  

b i l d n e r   w i r d   j e d o c h   d i e   k a t a l y t i s c h e   W i r k u n g   de r   M e t a l l -  

k o m p l e x e   e r n i e d r i g t ,   s o d a ß   man  d i e   zu  a k t i v i e r e n d e n   S u b -  

s t r a t e   e i n e r   a u f w e n d i g e n   t h e r m i s c h e n   N a c h b e h a n d l u n g   u n -  

t e r w e r f e n   muß.  D a r ü b e r   h i n a u s   z e i g e n   d i e   g e n a n n t e n  

P a l l a d i u m - O - K o m p l e x e   den  N a c h t e i l ,   daß  s i e   nur   in  z . T .  

s e h r   t o x i s c h e n   A r o m a t e n   und  n i c h t   in   den   a n d e r e n  

b r a n c h e n ü b l i c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n ,   wie  1 , 1 - D i c h l o r e t h a n ,  

T r i c h l o r e t h y l e n ,   E t h a n o l   und  C y c l o h e x a n ,   a u s r e i c h e n d  

l ö s l i c h   s i n d .  

S c h l i e ß l i c h   i s t   a l l e n   s c h o n e n d e n   A k t i v i e r u n g s v e r f a h r e n  

g e m e i n s a m ,   daß  s i e   mi t   den  v o r s t e h e n d   g e n a n n t e n   l e i c h t -  



f l ü c h t i g e n   L ö s u n g s m i t t e l n   a r b e i t e n ,   was  e i n e   s t e t i g e  

K o n z e n t r a t i o n s ä n d e r u n g   d e r   A k t i v i e r u n g s b ä d e r   zur   F o l g e  

h a t .  

So  i s t   es  v e r s t ä n d l i c h ,   daß  d i e   A k t i v i e r u n g s b ä d e r   d e r  

s t ä n d i g e n ,   s o r g f ä l t i g e n   Ü b e r w a c h u n g   b e d ü r f e n .   S i e   m ü s s e n  

m i t   L ö s u n g s m i t t e l n   u n d / o d e r   K o n z e n t r a t   e r g ä n z t   w e r d e n ,   um 

e i n e n   g l e i c h b l e i b e n d e n   P r o d u k t i o n s v e r l a u f   zu  g e w ä h r l e i s t e n .  

A u f g a b e   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   war  es  d a h e r ,   l a g e -  

r u n g s t a b i l e   A k t i v a t o r e n   zu  e n t w i c k e l n ,   d e r e n   k o n t i n u i e r -  

l i c h e   Ü b e r w a c h u n g   m i t   e i n f a c h e n   p h y s i k a l i s c h e n   u n d / o d e r  

c h e m i s c h e n   M e t h o d e n   m ö g l i c h   i s t .  

D i e s e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   g e l ö s t ,   d a ß  

man  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   d e r   E l e m e n t e   de r   1.  und  8 .  

N e b e n g r u p p e   des   P e r i o d e n s y s t e m s   in  den  O x i d a t i o n s s t u f e n  

1-4  m i t   u n g e s ä t t i g t e n   K e t o n e n   de r   F o r m e l  

v e r w e n d e t ,   w o r i n   u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   R1  und  R4  e i n e n  

g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i t u i e r t e n   A l k y l - ,   C y c l o a l k y l -   o d e r  

A r y l r e s t   und  R2  und  R3  W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   b e d e u t e n .  

Die  K o m p l e x e   de r   V e r b i n d u n g e n   de r   F o r m e l   I  z e i c h n e n   s i c h  

d u r c h   e i n e  g u t e   L ö s l i c h k e i t   in  a l l e n   b r a n c h e n ü b l i c h e n  



o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n .   S ie   k ö n n e n   in  K o n z e n t r a t i o n s -  

b e r e i c h e n   von  0 ,001   g /1   b i s   h i n   zur   j e w e i l i g e n   L ö s l i c h -  

k e i t s g r e n z e   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   V o r z u g s w e i s e   a r b e i t e t   man 

mi t   0 , 1 - 3 , 0   g /1   d i e s e r   S u b s t a n z e n .  

Dank  i h r e r   h o h e n   L a g e r u n g s s t a b i l i t ä t   ( k e i n e   E i n t r ü b u n g  

de r   L ö s u n g e n  -   z . T .   n a c h  w o c h e n l a n g e r   L a g e r u n g )   und  i h r e r  

s t a r k e n   S o r p t i o n   im  u l t r a v i o l e t t e n   u n d / o d e r   s i c h t b a r e n  

S p e k t r a l b e r e i c h   e i g n e n   s i e   s i c h   h e r v o r r a g e n d   f ü r   d i e   k o n -  

t i n u i e r l i c h e   K o n z e n t r a t i o n s ü b e r w a c h u n g   i h r e r   L ö s u n g e n   m i t  

e i n e m   F o t o m e t e r .  

Im  ü b r i g e n   k ö n n e n   d i e   S o r p t i o n s e i g e n s c h a f t e n   d e r   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß   zu  v e r w e n d e n d e n   K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   d u r c h  

E i n f ü h r u n g   s p e z i e l l e r   S u b s t i t u e n t e n   ( i n s b e s o n d e r e   N02 
und  CN)  in  d i e   R e s t e   R 1  u n d   R 4  n o c h   e r h ö h t   w e r d e n .  

Der  E i n f l u ß   von  e l e k t r o n e n a n z i e h e n d e n   bzw.  e l e k t r o n e n -  

s c h i e b e n d e n   S u b s t i t u e n t e n   au f   d i e   L i c h t a b s o r p t i o n s e i g e n -  

s c h a f t e n   von  K o h l e n s t o f f m o l e k e l n   i s t   b e k a n n t   und  k a n n  

b e i s p i e l s w e i s e   aus  D.H.  W i l l i a m s   und  J.  F l e m m i n g   " S p e k -  

t r o s k o p i s c h e   M e t h o d e n   in  d e r   o r g a n i s c h e n   C h e m i e " ,   G e o r g  
Thieme  V e r l a g   S t u t t g a r t   (1971)   en tnommen   w e r d e n .  

Die  K o m p l e x e   de r   V e r b i n d u n g e n   de r   F o r m e l   I  s i n d   z . T .  

b e k a n n t   bzw.  nach   an  s i c h   b e k a n n t e n   M e t h o d e n   e r h ä l t l i c h  

( v g l .   P a r s h a l   und  W i l k i n s o n ,   " I n o r g a n i c   C h e m i s t r y "   1 ,  

( 1 9 6 2 ) ,   S.  8 9 6 ) ,   indem  man  z . B .   e i n e   g e e i g n e t e   w ä ß r i g e  

L ö s u n g   des   E d e l m e t a l l s a l z e s   zu  e i n e r   im  Ü b e r s c h u ß   v o r g e -  



l e g t e n   V e r b i n d u n g   de r   F o r m e l   I  z u g i b t   und  b e i   T e m p e r a t u r e n  

von  2 0 - 1 5 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   6 0 - 1 2 0 ° C ,   d i e   K o m p l e x b i l d u n g  

zu  Ende  f ü h r t .  

Nach  dem  A b k ü h l e n   s c h e i d e t   s i c h   d e r   Komplex   in  f e s t e r  

Form  ab.  Er  w i r d   g e w a s c h e n ,   g e t r o c k n e t ,   g e g e b e n e n f a l l s  

u m k r i s t a l l i s i e r t   und  in  e i n e m   g e e i g n e t e n   L ö s u n g s m i t t e l  

g e l ö s t .  

G e e i g n e t e   M e t a l l e   zu r   H e r s t e l l u n g   d e r   K o m p l e x e   s i n d   z . B .  

Pd,  P t ,   Ag  und  Au,  wovon  das  P a l l a d i u m   in  d e r   O x i d a -  

t i o n s s t u f e   1  und   2  b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   i s t .  

G e e i g n e t e   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  s i n d   v o r   a l l e m   s o l c h e ,  

b e i   d e n e n   " A l k y l "   f ü r   C 1 - C 2 0 - A l k y l r e s t e ,   " C y c l o a l k y l "  

f ü r   C y c l o h e x y l - u n d   " A r y l "   f ü r   B e n z o l r e s t e   s t e h t ,   w o b e i  

d i e   A l k y l r e s t e   d u r c h   Cl ,   CN,  N O 2 ,  C 1 - C 4 - A l k o x y   o d e r  

C 1 - C 4 - A l k o x y - C 1 - C 4 - A l k o x y ,   d i e   C y c l o a l k y l r e s t e   d u r c h  

CH3  und  d i e   A r y l r e s t e   d u r c h   Cl ,   NO2,  C 1 - C 4 - A l k y l   o d e r  

C l - C 4 - A l k o x y   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   zu  v e r w e n d e n d e   K o m p l e x e   l e i t e n   s i c h  

von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  ab,   w o r i n  

R 1  u n d   R4  C l - C 2 0 - A l k y l ,   v o r z u g s w e i s e   C 1 - C 6 - A l k y l ,  

R2  und  R3  W a s s e r s t o f f   o d e r   C 1 - C 4 - A l k y l ,   v o r z u g s w e i s e  

M e t h y l   b e d e u t e n .  



B e i s p i e l h a f t   s e i e n   g e n a n n t :   M e s i t y l o x i d ,   n - B u t e n - 3 - o n - 2 ,  

n - H e p t e n - 3 - o n - 2 ,   n - H e x e n - 3 - o n - 2 ,   n - D e c e n - 4 - o n - 3 ,  

5 - C h l o r - p e n t e n - 3 - o n - 2 ,   E t h y l v i n y l k e t o n ,   3 - M e t h y l - o c t e n -  

5 - o n - 4 ,   3 - M e t h y l - p e n t e n - 3 - o n - 2 ,   7 - M e t h o x y - h e p t e n - 3 - o n - 2  

und  C y c l o h e x e n - 2 - o n .  

Bei   d e r   p r a k t i s c h e n   D u r c h f ü h r u n g   des   n e u e n   A k t i v i e r u n g s -  

v e r f a h r e n s   g e h t   man  im  a l l g e m e i n e n   so  v o r ,   daß  man  d i e   z u  

m e t a l l i s i e r e n d e n   S u b s t r a t o b e r f l ä c h e n   m i t   e i n e r   D i s p e r -  

s i o n   o d e r  -   v o r z u g s w e i s e  -   e i n e r   L ö s u n g   des  M e t a l l k o m -  

p l e x e s   in  e i n e m   g e e i g n e t e n   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   b e -  

n e t z t ,   da s   L ö s u n g s m i t t e l   e n t f e r n t   und  g e g e b e n e n f a l l s   m i t  

e i n e m   g e e i g n e t e n   R e d u k t i o n s m i t t e l   s e n s i b i l i s i e r t .   D a n a c h  

kann   das   so  v o r b e h a n d e l t e   S u b s t r a t   in  e i n e m   ü b l i c h e n   Me-  

t a l l i s i e r u n g s b a d   m e t a l l i s i e r t   w e r d e n .  

G e e i g n e t e   L ö s u n g s m i t t e l   s i n d   a u ß e r   den  oben  g e n a n n t e n  

P e r c h l o r e t h y l e n ,   A c e t o n ,   M e t h a n o l ,   B u t a n o l   und  D i -  

m e t h y l f o r m a m i d .  

Als   R e d u k t i o n s m i t t e l   f ü r   d i e   S e n s i b i l i s i e r u n g   e i g n e n  
s i c h   A m i n o b o r a n e ,   A l k a l i h y p o p h o s p h i t e   und  A l k a l i b o r h y d r i d e .  

Das  B e n e t z e n   d e r   S u b s t r a t e   kann   d u r c h   B e s p r ü h e n ,   B e d r u k -  

k e n ,   T r ä n k e n   o d e r   I m p r ä g n i e r e n   e r f o l g e n .  

Um  d i e   H a f t u n g   der   M e t a l l a u f l a g e   an  de r   T r ä g e r o b e r f l ä c h e  

zu  e r h ö h e n ,   w e r d e n   s o l c h e   L ö s u n g s m i t t e l   o d e r   L ö s u n g s -  

m i t t e l g e m i s c h e ,   d i e   zu  e i n e r   A n l ö s u n g   o d e r   A n q u e l l u n g  

d e r   zu  m e t a l l i s i e r e n d e n   K u n s t s t o f f o b e r f l ä c h e   f ü h r e n ,  

zur   D u r c h f ü h r u n g   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   b e s o n -  

d e r s   b e v o r z u g t   e i n g e s e t z t .  



Die  E n t f e r n u n g   de r   L ö s u n g s m i t t e l   von  den  b e n e t z t e n  

S u b s t r a t e n   e r f o l g t   e i n f a c h   d u r c h   V e r d a m p f e n   o d e r   b e i   h ö h e r  

s i e d e n d e n   V e r b i n d u n g e n   d u r c h   E x t r a k t i o n .  

Nach  e i n e r   b e v o r z u g t e n   V e r f a h r e n s v a r i a n t e   w e r d e n   d i e  

A k t i v i e r u n g s b ä d e r   mi t   e i n e m   F o t o m e t e r   a l s   D e t e k t o r  

ü b e r w a c h t .   D a b e i   s o l l   d i e   W e l l e n l ä n g e   des  F i l t e r s   d e m  

e t w a i g e n   A b s o r p t i o n s m a x i m a   d e r   L ö s u n g   e n t s p r e c h e n .   D a s  

M e ß s i g n a l   w i r d   b e i   e i n e r   K o m p e n s a t i o n s s c h r e i b e r   a u f g e -  

z e i c h n e t ,   im  T a k t   von  0,1  Sek .   b i s   zu  m e h r e r e n   M i n u t e n  

von  e i n e m   T a k t g e b e r   a b g e r u f e n .   So  k ö n n e n   mi t   H i l f e   e i -  

nes   C o m p u t e r s   d i e   f e h l e n d e n   K o m p o n e n t e n   ( L ö s u n g s -  

m i t t e l ,   A k t i v a t o r )   z u d o s i e r t   w e r d e n .  

E i n e   ganz   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t e   A u s f ü h r u n g s f o r m   des   e r -  

f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   b e s t e h t   d a r i n ,   daß  d i e   R e d u k -  

t i o n   im  M e t a l l i s i e r u n g s b a d   g l e i c h   m i t   dem  R e d u k t i o n s -  

m i t t e l   d e r   s t r o m l o s e n   M e t a l l i s i e r u n g   d u r c h g e f ü h r t   w i r d .  

D i e s e   A u s f ü h r u n g s f o r m   i s t   ganz   b e s o n d e r s   f ü r   a m i n b o r a n -  

h a l t i g e   N i c k e l b ä d e r   o d e r   f o r m a l i n h a l t i g e   K u p f e r b ä d e r  

bzw.  S i l b e r b ä d e r   g e e i g n e t .  

Als  in  den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e i n s e t z b a r e   M e -  

t a l l i s i e r u n g s b ä d e r   kommen  b e v o r z u g t   B ä d e r   mi t   N i - ,   C o - ,  

Cu- ,   Au- ,   A g - S a l z e n   o d e r   d e r e n   G e m i s c h e   u n t e r e i n a n d e r  

o d e r   m i t   E i s e n s a l z e n   in  B e t r a c h t .   D e r a r t i g e   B ä d e r   s i n d   i n  

de r   T e c h n i k   de r   s t r o m l o s e n   M e t a l l i s i e r u n g   von  K u n s t -  

s t o f f e n   b e k a n n t .  



Als   S u b s t r a t e   f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   e i g n e n  

s i c h :   S t ä h l e ,   T i t a n ,   G l a s ,   A l u m i n i u m ,   T e x t i l e   u n d  

F l ä c h e n g e b i l d e   auf   d e r   B a s i s   von  n a t ü r l i c h e n   u n d / o d e r  

s y n t h e t i s c h e n   P o l y m e r e ,   K e r a m i k ,   K o h l e n s t o f f ,   P a p i e r ,  

T h e r m o p l a s t e   wie  P o l y a m i d t y p e n ,   A B S - ( A c r y l n i t r i l b u t a d i e n -  

s t y r o l )   P o l y m e r i s a t e ,   P o l y c a r b o n a t e ,   P o l y p r o p y l e n ,   P o l y -  

e s t e r ,   P o l y e t h y l e n ,   P o l y h y d a n t o i n   und  D u r o p l a s t e   w i e  

E p o x i d h a r z e ,   M e l a m i n h a r z e ,   s o w i e   d e r e n   M i s c h u n g e n   o d e r  

M i s c h p o l y m e r i s a t e .  

Ohne  den  Umfang  des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   e i n z u -  

s c h r ä n k e n ,   e m p f i e h l t   es  s i c h ,   b e i   d e r   D u r c h f ü h r u n g   d e s  

V e r f a h r e n s   f o l g e n d e   P a r a m e t e r   zu  b e a c h t e n :  

-  Die  e i n g e s e t z t e n   V e r b i n d u n g e n   zur   A k t i v i e r u n g   v o n  

S u b s t r a t o b e r f l ä c h e n   d ü r f e n   n i c h t   zu  e i n e r   i r r e -  

v e r s i b l e n   Z e r s t ö r u n g   des  M e t a l l i s i e r u n g s b a d e s   f ü h r e n .  

-  Die  l i c h t a b s o r p t i o n s f ä h i g e n   S u b s t i t u e n t e n   d ü r f e n  

n i c h t   e i n e   F i x i e r u n g   de r   A k t i v a t o r e n   an  d i e   S u b -  

s t r a t o b e r f l ä c h e   v e r h i n d e r n .  

-  Die  l i c h t a b s o p r t i o n s f ä h i g e n   S u b s t i t u e n t e n   d ü r f e n  

n i c h t   e i n e   K o m p l e x i e r u n g   des  T r ä g e r m o l e k u l s   mi t   d e n  

E l e m e n t e n   d e r   1.  und  8  N e b e n g r u p p e   v e r h i n d e r n .  

-  Die  b e s a g t e n   E l e m e n t e   d ü r f t e n   mi t   o G , ß - u n g e s ä t t i g -  

t e n   V e r b i n d u n g e n   k e i n e   so  s t a r k e   W e c h s e l w i r k u n g   e i n -  

g e h e n ,   daß  s i e   e i n e   K a t a l y s e   zu r   c h e m i s c h e n   M e t a l l -  

a b s c h e i d u n g   v e r h i n d e r n .  



-  Die  v e r w e n d e t e n   L ö s u n g s m i t t e l   d ü r f e n   n i c h t   im  A b s o r p -  

t i o n s b e r e i c h   des   A k t i v a t o r s   E i g e n a b s o r p t i o n   a u f w e i -  

s e n ,   m ü s s e n   l e i c h t   e n t f e r n b a r   s e i n   und  d ü r f e n   n i c h t  

zu  e i n e m   c h e m i s c h e n   Abbau  d e r   m e t a l l o r g a n i s c h e n  

V e r b i n d u n g   s o w i e   zum  v ö l l i g e n   A u f l ö s e n   de r   S u b -  

s t r a t e   f ü h r e n .  

-  Um  e i n e   a u s r e i c h e n d e   A k t i v i e r u n g   zu  e r z i e l e n ,   s o l l  

d i e   A k t i v i e r u n g s z e i t   von  e i n i g e n   S e k u n d e n   b i s   z u  

e i n i g e n   M i n u t e n   b e t r a g e n .  



B e i s p i e l   1 

Ein   20  x  2 0   cm  g r o ß e s   Q u a d r a t   e i n e r  0 , 2   m m  s t a r k e n   P o l y -  

e s t e r f o l i e   (100 %  P o l y e t h y l e n t e r e p h t h a l a t )   w i r d   b e i  

R a u m t e m p e r a t u r  3 0   S e k u n d e n   in   e i n e m   A k t i v i e r u n g s b a d ,  

w e l c h e s   aus   0 ,6   g  nach   den  A n g a b e n   von  P a r s h a l   u n d  

W i l k i n s o n ,   ( s i e h e   S e i t e   4)  h e r g e s t e l l t e n   M e s i t y l o x i d -  

p a l l a d i u m c h l o r i d k o m p l e x   und  1  1  t e c h n i s c h e n   T r i c h l o r e t h e n  

a n g e s e t z t   w i r d ,  a k t i v i e r t ,   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   g e t r o c k -  

n e t   und  d a n n   15  M i n u t e n   in  e i n e m  w ä ß r i g e n   a l k a l i s c h e n  

V e r n i c k e l u n g s b a d ,   das   in  1  1  30  g  N i S 0 4 . 6 H 2 0 ,   1 1 , 5   g  

C i t r o n e n s ä u r e ,   18  ml  2  n  D M A B - ( D i m e t h y l a m i n b o r a n ) l ö s u n g ,  

2  g  B o r s ä u r e   e n t h ä l t   und  m i t   25  % i g e r   A m m o n i a k l ö s u n g   a u f  

pH  8 ,5   e i n g e s t e l l t   i s t ,   s t r o m l o s   v e r n i c k e l t .   Nach  e t w a  

45  S e k u n d e n   b e g i n n t   s i c h   d i e   P o l y m e r o b e r f l ä c h e   g r a u   z u  

f ä r b e n   und  n a c h   e t w a   12  M i n u t e n   i s t   d e r   P r o b e k ö r p e r   m i t  

e i n e r   g l ä n z e n d e n   ~ 0 , 1 5   pm  s t a r k e n   N i c k e l s c h i c h t   b e d e c k t .  

B e i s p i e l   2 

E i n e   140  x  250  mm  g r o ß e   s p r i t z g e g o s s e n e   A B S - P l a t t e  

( A c r y l n i t r i l - B u t a d i e n - S t y r o l - P f r o p f c o p o l y m e r i s a t   d e r  

Fa.  B a y e r   AG)  w i r d   in  e i n e r   L ö s u n g   aus  500  ml  t e c h n i -  

schem  M e t h a n o l ,   50  ml  t e c h n i s c h e n   T r i c h l o r e t h e n   u n d  

0 ,4   g  M e s i t y l o x i d p a l l a d i u m k o m p l e x ,   5  M i n u t e n   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r   a k t i v i e r t ,   b e i   RT  g e t r o c k n e t ,   in  e i n e m   R e -  

d u k t i o n s b a d   aus  500  ml  E t h a n o l   und  50  ml  2 n - D M A B - L ö s u n g  
3  M i n u t e n   s e n s i b i l i s i e r t   und  dann   in  e inem  h e r k ö m m l i c h e n  

M e t a l l i s i e r u n g s b a d   d e r   Fa.   B l a s b e r g   GmbH  und  KG, 



5650  S o l i n g e n   b e i   33°C  v e r n i c k e l t .   B e r e i t s   n a c h   4  M i n u -  

t e n   i s t   d e r   P r o b e k ö r p e r   m i t   e i n e r   s e h r   f e i n e n   N i c k e l a u f -  

l a g e   b e d e c k t .   Nach  c a .   17  M i n u t e n   h a t   d i e   c h e m i s c h e  

N i c k e l s c h i c h t   e i n e   m i t t l e r e   S t ä r k e   von  ca .   0 , 2 0   pm.  N a c h -  

dem  d e r   P r o b e k ö r p e r   dem  c h e m i s c h e n   M e t a l l i s i e r u n g s b a d  

e n t n o m m e n ,   m i t   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   g e s p ü l t   w i r d ,   w i r d  

er   a l s   K a t h o d e   in  e i n e m   h e r k ö m m l i c h e n   s a u r e n   g a l v a n i s c h e n  

V e r k u p f e r u n g s b a d   g e s c h a l t e t   und  b e i   1 ,1   A/dm2  au f   e i n e  

S t ä r k e   von  ca .   40  µm  v e r s t ä r k t .  

B e i s p i e l   3 

E in   1 5 0 x 2 0 0   mm  g r o ß e   s p r i t z g e g o s s e n e   P o l y e t h y l e n t e r e -  

p h t h a l a t p l a t t e   w i r d   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   30  S e k u n d e n   i n  

e i n e m   A k t i v i e r u n g s b a d ,   w e l c h e s   aus  0 ,4   g  M e s i t y l o x i d -  

p l a t i n k o m p l e x   und  650  ml  T e t r a c h l o r e t h e n   a n g e s e t z t   w i r d ,  

a k t i v i e r t ,   b e i   RT  g e t r o c k n e t   und  dann   nach   B e i s p i e l   1 

v e r n i c k e l t .   Man  bekommt   e i n e   m e t a l l i s c h   g l ä n z e n d e   P o l y -  

m e r p l a t t e   m i t   e i n e r  ~ 0 , 1 5   µm  s t a r k e n   e l e k t r i s c h   l e i -  

t e n d e n   N i c k e l a u f l a g e .  

B e i s p i e l   4 

Ein  1 5 0 x 3 0 0   mm  g r o ß e s   R e c h t e c k   e i n e s   B a u m w o l l g e w e b e s  

w i r d   30  S e k u n d e n   in  e i n e   L ö s u n g   von  0,5  g  M e s i t y l o x i d -  

p a l l a d i u m c h l o r i d   in  600  ml  M e t h y l e n c h l o r i d   g e t a u c h t ,  

b e i   R a u m t e m p e r a t u r   g e t r o c k n e t   und  dann   22  M i n u t e n   i n  

e inem  r e d u k t i v e n   N i c k e l b a d   gemäß  B e i s p i e l   1  v e r n i c k e l t .  

Nach  e t w a   30  S e k u n d e n   b e g i n n t   s i c h   d i e   O b e r f l ä c h e   d u n k e l  

zu  f ä r b e n   und  nach   5  M i n u t e n   i s t   e i n e   m e t a l l i s c h   g l ä n -  

z e n d e   M e t a l l s c h i c h t   a b g e s c h i e d e n   w o r d e n .  



B e i s p i e l  5  

Ein  120×12.0 mm  g r o ß e s   Q u a d r a t   e i n e s   h e r k ö m m l i c h e n   P o l y -  

e s t e r - B a u m w o l l - M i s c h g e w e b e s   w i r d   20  S e k u n d e n   g e m ä ß  

B e i s p i e l   1  a k t i v i e r t   in   e inem  R e d u k t i o n s b a d   gemäß  B e i -  

s p i e l  2   s e n s i b i l i s i e r t ,   m i t   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   g e -  

s p ü l t  u n d  d a n n  i n  e i n e m  c h e m i s c h e n   K u p f e r b a d   de r   F a .  

S c h e r i n g   A G ,  B e r l i n   (West)   20  M i n u t e n   v e r k u p f e r t .   B e r e i t s  

nach   5  M i n u t e n   i s t   e i n e   g u t  h a f t e n d e ,   e l e k t r i s c h   l e i -  

t e n d e   K u p f e r s c h i c h t   a b g e s c h i e d e n   w o r d e n .  

B e i s p i e l   6 

E i n e  A B S - P l a t t e  w i r d  b e i   RT 5  Min  in  e i n e m   Bad,   w e l c h e s  

a u s  5 0 0  m l  E t h a n o l ,  2 5   ml  2 , 4 - P e n t a n d i o n   und  0,4  g 

n - 3 - H e p t e n - 2 - o n - p a l l a d i u m c h l o r i d   a n g e s e t z t   w i r d   a k t i v i e r t ,  

b e i   3 5 ° C  5  M i n u t e n   g e t r o c k n e t   und  d a n n   g e m ä ß  B e i s p i e l  

1  i m  V e r l a u f e  v o n   20  M i n u t e n   v e r n i c k e l t .   Nach  g a l v a -  

n i s c h e r   V e r s t ä r k u n g  i s t   d i e  A b z u g s k r a f t   d e r   M e t a l l a u f -  

l a g e   h ö h e r   a l s   d i e   Z e r e i ß f e s t i g k e i t   d e r   M e t a l l s c h i c h t .  

B e i s p i e l   7 

E i n e  P o l y a m i d   6 , 6 - P l a t t e   w i r d   gemäß  B e i s p i e l   6  i n  e i n e m  

A k t i v i e r u n g s b a d ,   w e l c h e s   mi t   k o n z e n t r i e r t e r   S a l z s ä u r e  

auf   pH  2 - , 5  e i n g e s t e l l t   i s t ,   a k t i v i e r t ,   m i t  d e s t i l l i e r -  

tem  W a s s e r   g e w a s c h e n  u n d   dann  gemäß  B e i s p i e l   2  s e n s i b i l i -  

s i e r t  u n d   dann   20  M i n u t e n   m e t a l l i s i e r t .   Man  e r h ä l t   e i n e  

m e t a l l i s c h   g l ä n z e n d e   P r o b e  m i t   e i n e r   h a f t f e s t e n   M e t a l l -  

a u f l a g e .  



B e i s p i e l   8 

E in   1 0 0 x 2 0 0   mm  g r o ß e s   R e c h t e c k   e i n e r   2  mm  s t a r k e n   m i t  

d u r c h g e h e n d e n   L ö c h e r n   v e r s e h e n ,   b e i d s e i t i g   C u - k a s c h i e r t e n  

g l a s f a s e r v e r s t ä r k t e n   E p o x i d h a r z p l a t t e   w i r d - i n   e i n e r   A k -  

t i v i e r u n g s b a d   von  0 ,5   g  n - 3 - H e p t e n - 2 - o n - p a l l a d i u m c h l o r i d  

in  1  1  C H 2 C l 2  g e t a u c h t ,   an  d e r   L u f t   g e t r o c k n e t ,   g e m ä ß  

B e i s p i e l   2  s e n s i b i l i s i e r t   und  dann   gemäß  B e i s p i e l   5 

25  M i n u t e n   v e r k u p f e r t .   Man  bekommt   e i n e   mi t   e i n e m   e l e k -  

t r i s c h   l e i t e n d e n   C u - A u f l a g e   d u r c h k o n t a k t i e r t e   P l a t t e ,   d i e  

zu r   H e r s t e l l u n g   von  e l e k t r i s c h e n   L e i t e r p l a t t e n   v e r w e n d e t  

w e r d e n   k a n n .  

Der  H e p t e n o n - K o m p l e x   w i r d   wie   f o l g t   h e r g e s t e l l t .  

6  g  w ä ß r i g e   N a  P d C l . - L ö s u n g ,   w e l c h e   15  Gew.-%  Pd  e n t -  

h ä l t ,   w e r d e n   b e i   110°C  in  15  M i n u t e n   20  g  f r i s c h  

d e s t i l l i e r t e s   n - 3 - H e p t e n - 2 - o n   z u g e t r o p f t ,   25  M i n u t e n  

b e i   de r   o . a .   T e m p e r a t u r   g e r ü h r t ,   dann   auf   0°C  a b g e -  

k ü h l t .   Nach  zwei   S t u n d e n   w i r d   d e r   g e l b e   N i e d e r s c h l a g  

a b g e s a u g t ,   3  x  je  m i t   75  ml  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   u n d  

d a n n   2  x  m i t   j e   50  ml  n a c h g e r e i n i g t e m   k a l t e m   E t h a n o l  

g e w a s c h e n ,   g e t r o c k n e t ,   aus  T o l u o l / T r i c h l o r e t h y l e n   ( 1 : 1 )  

u m k r i s t a l l i s i e r t ,   im  T r o c k e n s c h r a n k   u n t e r   Vakuum  ü b e r  

N a c h t   g e t r o c k n e t .   Man  e r h ä l t   m i t   92 %  i g e r   A u s b e u t e  

e i n e n   p i n k - g e l b e n   k r i s t a l l i n e n   F e s t s t o f f   vom  Z e r s e t z u n g s -  

p u n k t   1 8 8 ° C .  

C:  Cl:   Pd:O  =  3 9 , 9  :   1 4 , 1  :   4 2 , 5  :   6,6  ( e r m i t t e l t )  

C:  Cl :   Pd:O  =  3 3 , 1  :   1 4 , 0  :   4 1 , 9  :   6,3  ( t h e o r e t i s c h )  



1.  V e r f a h r e n   zur   A k t i v i e r u n g   von  S u b s t r a t o b e r f l ä c h e n   f ü r  

d i e   s t r o m l o s e   M e t a l l i s i e r u n g   m i t t e l s   L ö s u n g e n   o d e r   D i s -  

p e r s i o n e n   von  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   von  E l e m e n t e n   d e r   1 .  
und   8.  N e b e n g r u p p e   des   P e r i o d e n s y s t e m s ,   d a d u r c h   g e -  
k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   d i e s e r   E l e -  

m e n t e   in  den  O x i d a t i o n s s t u f e n   1-4  m i t   u n g e s ä t t i g t e n  
K e t o n e n   de r   F o r m e l  

v e r w e n d e t ,   w o r i n   u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r  

R1  und  R4  e i n e n   g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i t u i e r t e n  

A l k y l - ,   C y c l o a l k y l -   o d e r   A r y l r e s t   u n d  

R 2  u n d   R3  W a s s e r s t o f f   o d e r   A l k y l   b e d e u t e n .  

2.  V e r f a h r e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  
daß  man  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   von  Pd,  P t ,   Ag  o d e r   Au 

v e r w e n d e t .  

3.  V e r f a h r e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   auf   de r   B a s i s   v o n  

K e t o n e n   d e r   in  A n s p r u c h   1  a n g e g e b e n e n   F o r m e l   v e r -  

w e n d e t ,   w o r i n  



R 1  u n d   R4  C 1 - C 6 - A l k y l   u n d  

R 2  u n d   R3  H  o d e r   C 1 - C 4 - A l k y l   b e d e u t e n .  

4.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   L ö s u n g e n   bzw.  D i s p e r s i o n e n   ohne  z u -  

s ä t z l i c h e   K o m p l e x b i l d n e r   aus  d e r   R e i h e   de r   D o n a -  

t o r e n   und  + - A k z e p t o r e n   v e r w e n d e t .  

5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   K o m p l e x v e r b i n d u n g e n   i n   K o n z e n t r a t i o n e n  

von  0 ,1   - 3 , 0   g  /  1  L ö s u n g s m i t t e l   e i n s e t z t .  

6.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   a k t i v i e r t e n   S u b s t r a t e   in  n a ß c h e m i s c h e  

M e t a l l i s i e r u n g s b ä d e r ,   i n s b e s o n d e r e   Cu- ,   N i - ,   C o - ,  

Ag-  und  A u - B ä d e r ,   e i n b r i n g t .  

7.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   K o n z e n t r a t i o n   d e r   K o m p l e x l ö s u n g e n   in  d e n  

A k t i v i e r u n g s b ä d e r n   k o n t i n u i e r l i c h   m i t   e inem  F o t o -  

m e t e r   ü b e r w a c h t .  

8.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  den  P a l l a d i u m - K o m p l e x   von  n - B u t e n - 3 - o n - 2  

v e r w e n d e t .  

9.  P a l l a d i u m - K o m p l e x   von  n - H e p t e n - 3 - o n - 2 .  

10.  V e r w e n d u n g   d e r   K o m p l e x v e r b i n d u n g   gemäß  A n s p r u c h   9 

zur   A k t i v i e r u n g   von  zu  m e t a l l i s i e r e n d e n   S u b s t r a t e n .  
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