OTRZYMYWANIE HYDROTALKITU METODA WSPOLSTRACANIA PRZY STALYM pH

Hydrotalkit jest naturalnie wystepujgcym mineratem o wzorze: MgsAl,(OH)1sCO3 4H,0 odkrytym w Szwecji
w 1842 roku. Chemicznie jest to hyroksyweglan magnezowo-glinowy o strukturze brucytu (brucyt — minerat
Mg(OH), — rys. ponizej), w ktérej aniony OH- sa heksagonalnie upakowane, a kationy magnezu wypetniajg warstwy
oktahedru. W hydrotalkicie nastgpuje substytucja kationéw dwuwartosciowych (Mg?*) przez kationy o wyzszej
wartoéciowosci (Al**), co prowadzi do pojawienia sie fadunku dodatniego na warstwach. tadunek ten jest

kompensowany przez uwodnione aniony znajdujace sig¢ w przestrzeni miedzywarstwowe;.
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Nazwa ,hydrotalkit” jest réwniez stosowana do grupy materiatéw syntetycznych, kiére mozna otrzymaé
w laboratorium. Zwigzki te posiadajg strukture przedstawiang na rys. 1. Hydrotalkity syntetyczne, czesto nazywane
takze warstwowymi podwdjnymi wodorotlenkami (LDH — Layered Double Hydroxides), mozna przedstawié za
pomoca wzoru ogédlnego:

[M(I1) 1M (111 (OH) 2] (A™) /- mH,0

gdzie: x - utamek molowy metali tréjwartosciowych,
n - wartodciowo$¢ anionu znajdujgcego sie w przestrzeni migedzywarstwowe;j,

m - liczba zhydratowanych czasteczek wody.



Warunkiem koniecznym do powstania prawidtowej struktury hydrotalkitowej jest wprowadzenie metali o podobnym
promieniu jonowym. Kationy metali, ktére mozna wprowadzié do struktury hydrotalkitu wraz z ich promieniami
jonowymi sa podane w tabeli 1. Waznym czynnikiem jest takze utamek molowy metalu tréjwartosciowego - x. Czysta
strukture hydrotalkitowg mozna otrzymaé tylko dla x z przedziatu: 0,2<x<0,33. W literaturze opisanych jest wiele
przypadkéw syntezy LDH opisanych wzorem (1) posiadajacych dwa rodzaje metali w warstwie. Istnieje takze
mozliwo$é otrzymania zwigzkéw posiadajagcych trzy lub nawet cztery rodzaje atoméw metali w warstwie. Hydrotalkity

z wbudowanymi metalami jedno lub czterowartodciowymi metalami réwniez zostaly syntezowane.

Mg2+ Zn2+ CO2+ Ni2+ Cu2+ Mn2+ Fe2+
M(ll)
(0,65) (0,74) (0,74) (0,72) (0,69) (0,80) (0,76)
A|3+ Cr3+ C03+ Fe3+ V3+ Mn3+
M(I)
(0,50) (0,69) (0,69) (0,64) (0,74) (0,66)

W przestrzeni miedzywarstwowe] hydrotalkitu moga znajdowaé sig aniony réznego rodzaju. W zaleznoéci
od rodzaju soli stosowanych do syntezy hydrotalkitéw, mozna otrzymaé zwigzki o réznych rodzajach anionéw.
Najczesciej otrzymuje sie hydrotalkity weglanowe. Ze wzgledu na swoje wtasciwosci, poprzez pozostawienie
hydrotalkitu w roziworze zawierajgcym odpowiednie aniony lub wykorzystujgc efekt pamieci mozna wprowadzié
praktycznie dowolny rodzaj anionéw do przestrzeni migdzywarstwowej np. proste aniony nieorganiczne, aniony

organiczne lub kompleksy.

Metody otrzymywania hydrotalkitéw
Jest wiele metod otrzymywania hydrotalkitéw. Wybér odpowiedniej metody uwarunkowany jest materiatem,
ktéry ma zostaé otrzymany. Do najbardziej popularnych metod naleza:

1. Metoda wspdfstracania przy statym pH. Polega na powolnym dodawaniu roztworu zawierajgcego sole
metali Il i lll — wartosciowych do reaktora zawierajagcego wode (czesto stosuje sie takze wodny roztwér
weglanu sodu). W tym samym czasie do reaktora dodawany jest takze roztwér zasady (najczeéciej NaOH),
w celu utrzymania statego pH. Zakres pH, w ktérym odbywa sig synteza, powinien by¢ tak dobrany, aby
obydwa metale stracaly sie w postaci wodorotlenkéw.

2. Wymiana jonowa. Metoda ta stuzy do wprowadzania wybranych anionéw do przestrzeni miedzywarstwowe;
hydrotalkitéw. Polega na mieszaniu hydrotalkitu z roztworem zawierajgcym nadmiar anionéw, ktére chcemy
wprowadzié do LDH.

3. Metoda telenek — sél. Polega na reakcji pomiedzy tlenkiem, a solg odpowiednich metali. Najczesciej w

metodzie fej stosowane sg azotany lub chlorki.



Wiasciwoéci i zastosowanie hydrotalkitéw

Podwéjne warstwowe wodorotlenki, znajdujg coraz wigcej zastosowan w wielu dziedzinach

ze wzgledu na swoje szczegdlne whasciwosci:

Wiadciwosci kwasowo-zasadowe. Hydrotalkity sg materiatami o wlasciwosciach zasadowych ze wzgledu na
grupy OH wystepujace na powierzchni tych materiatéw. Ich wtasciwosci zasadowe silnie zalezg od budowy
warstw (rodzaj i ilo§¢ metali w warstwie) i moga byé modulowane poprzez wprowadzenie do warstw
kationéw metali o wyzszej kwasowosci.

Efekt pamigci. Materialy te moga odtworzy¢ swojg oryginalng strukture, gdy tlenki metali powstate podczas
kalcynacji hydrotalkitéw (temperatura kalcynacji < 500°C) pozostajg w kontakcie z roztworem posiadajgcym
aniony.

Istnieje mozliwo$é ofrzymania homogenicznych materiatéw, zawierajacych dobrze zdyspersowane
pierwiastki w warstwie brucytowej, a takze w przestrzeni migdzywarstwowej.

Hydrotalkity posiadajg mozliwo$é wymiany anionéw znajdujacych sie w przestrzeni Miedzywarstwowe;j

Zastosowanie hydrotalkitéw:

1.

Produkcja kaolinu: Hydrotalkity sg wykorzystywane w procesie biatywania kaolinu, co pomaga usunaé
zanieczyszczenia i substancje organiczne, czynigc kaolin bardziej przydatnym w przemysle papierniczym,
ceramiki i farb.

Materiaty ogniotrwate: Hydrotalkity dodawane sa do materiatéw ogniotrwalych, takich jak cegly
ogniotrwate, ktére znajdujg zastosowanie w przemysle metalurgicznym, wytwarzaniu cementu i innych
procesach wysokich temperatur.

Wypetniacze w tworzywach sztucznych: Hydrotalkity stuza jako wypetniacze w tworzywach sztucznych, co
poprawia wytrzymatoéé i wtasciwoséci mechaniczne materiatéw, a jednoczesnie obniza koszty produkcji.
Produkty gumowe: Hydrotalkity stosowane sa w produkcji gumy, gdzie petnia role wypetniaczy, pomagajac
w uzyskaniu odpowiedniej konsystencji i wytrzymatosci gumowych wyrobéw.

Whytwarzanie papieru: Hydrotalkity wykorzystywane sa jako modyfikatory w procesie produkeji papieru, co
pomaga poprawié jego biato$¢ i wydajno$é w trakcie druku.

Farmacja: W przemysle farmaceutycznym hydrotalkity moga byé stosowane jako dodatki do tabletek i
innych produktéw, poprawiajac ich strukture i rozpuszczalnosé.

Materialy izolacyjne: Hydrotalkity znalazty zastosowanie w produkcji materiatéw izolacyjnych, ktére moga
byé wykorzystywane w budownictwie lub w przemysle elektrotechnicznym do izolowania od wysokich

temperatur i pradéw elektrycznych.



10.

Whytwarzanie farb i powtok: Hydrotalkity stosowane s3 jako wypetniacze w produkgji farb i powtok, co
pozwala na uzyskanie pozadanej konsystencji, krycia i wtasciwosci malarskiej.

Produkcja materiatéw ceramicznych: W przemysle ceramicznym hydrotalkity moga byé wykorzystywane
jako sktadniki surowcowe do wytwarzania ceramiki, takiej jak fajans, porcelana i kafle.

Usuwanie zanieczyszczeh w wodzie: Hydrotalkity mogg by¢ stosowane do usuwania niepozadanych
zanieczyszczeh z wody, takich jak metale cigzkie, co ma zastosowanie w oczyszczalniach $ciekéw i

procesach uzdatniania wody pitne;.

Wiasciwosci fizykochemiczne:

Hydrotalkity to grupa mineratéw z rodziny talkéw, kitére posiadajg charakterystyczne wiasciwosci fizyczne i

chemiczne. Oto ich najwazniejsze cechy:

1. Wiasciwosci fizyczne:

Wyglad: Hydrotalkity to mineraly o wygladzie plytek lub blaszek, ktére moga mieé rézne kolory, w tym
bialy, szary, zielony, rézowy czy fioletowy.

Twardo$é: Hydrotalkity sg stosunkowo migkkie, osiagajac twardo$é na skali Mohsa w zakresie od 1 do 2,
co oznacza, ze moga byé tatwo rysowane ostrymi przedmiotami.
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tupliwo$é: Hydrotalkity wykazujg dobra tupliwo$é, co oznacza, ze mozna je rozdzielaé na cienkie warstwy

lub plytki.

2. Witasciwosci chemiczne:

Sktad chemiczny: Hydrotalkity sa silikatami, a ich gtéwnym skfadnikiem jest talk, kitéry jest hydrosilikatem
magnezu i aluminium.

Stabilno$é chemiczna: Hydrotalkity sg zazwyczaj stabilne chemicznie i nie reagujg z woda ani wigkszosciag
kwasdw czy zasad. Jednakze moga ulegaé reakcjom chemicznym w wysokich temperaturach.
Higroskopijno$é: Hydrotalkity moga wchtaniaé wilgoé z otoczenia, co sprawia, ze sa uzywane w niektérych
zastosowaniach, takich jak suszenie powietrza lub absorbowanie substancji organicznych.

tatwos$é spalania: Hydrotalkity moga ulegaé spalaniu w bardzo wysokich temperaturach, przy czym

uwalniaja ciepfo.



Cel éwiczenia:

Oftrzymywanie hydrotalkitu o wzorze podanym przez prowadzonego metoda wspétstracania przy statym pH.

Odczynniki i materialy: Mg(NO3), - 6 H,O, Cu(NO3), - 3 H,0, Fe(NO3)s - 9 H,O, NaOH,

Szklo i sprzet laboratoryjny:
Statywy i fapy do statywéw, 2 wkraplacze, zlewka o poj. 800 cm?®, pH-metr, mieszadto magnetyczne,

termometr, 4 szkietka zegarkowe, 4 lejki, kolba z duzym lejkiem Buchnera, duza szalka Petriego

Wykonanie:

1. Ustal z prowadzacym zajecia sktad syntezowanego hydrotalkitu, a nastgpnie na podstawie wzoru (1) napisz
wzér zwigzku, kiéry ma byé otrzymany i oblicz jego mase molowa. (Zwréé uwage na odpowiednie dobranie
stosunku metalu Il wartodciowego do Il wartoéciowego: 0,2 <x< 0,33.)

2. Wykorzystujac wzér sumaryczny hydrotalkitu, uzupetnij ponizsza tabelke, w celu obliczenia masy soli

potrzebnych do otrzymania 5 gram hydrotalkitu.

M) M) M)

Sktadniki OH- COs*- H.0O

Liczba moli
[mol]

Masa molowa

[g/mol]
Masa [g]

Liczba moli
w 5 g [mol]

Masa molowa
stosowanych

soli [g/mol]
Masa

potrzebnych
soli [g]

Wzér hydrotalkitu: [MgsFe,Cua(OH)q6)CO5 - 4H,0
Masa MOloWa. ........uuuuveiiiiiiiiiiiiiiiinnnn, [g/mol]
3. Na podstawie powyzszych obliczef przygotuj w zlewce 800 cm?® roztwér weglanu sodu. Wez 25% wiecej
Na,COj niz to wynika z obliczeh z powyzszej tabeli. Roztwér weglanu powinien mieé stezenie ok. 0,05M.
4. Przygotuj roztwér soli metali i roztwér NaOH. Roztwory powinny mieé stezenie ok. M.
5. Zmontuj zestaw do syntezy hydrotalkitéw przedstawiony na rysunku ponizej.

6. Synteza hydrotalkitu powinna byé prowadzona w temperaturze 60°C i przy pH=10.
5



Zacznij wkraplaé roztwory soli i zasady, tak aby pH w reaktorze caly czas wynosito 10+0,2. Prowadz synteze
do momentu wkroplenia catego roztworu soli metali.

Pozostaw mieszaning na mieszadle magnetycznym przez Th w temperaturze 60°C.

Odsacz ofrzymang zawiesing na duzym lejku Buchnera i przemyj otrzymany hydrotalkit ciepta woda
destylowang (ok. 1,5 litra).

. Otrzymany hydrotalkit przenie$ na szalke Petriego i wysusz w suszarce.

.:—F"'-'-F'd-‘-'_’-
roztwor soli

M2+, M3

e
roztwor NaZ)CO3




