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	JAK ZAPLANOWAĆ EKSPERYMENT NAUKOWY?

przewodnik do ćwiczenia HT + A


HT - synteza materiałów hydrotalkitowych 

A - usuwanie fenolu z wody za pomocą materiałów pochodzenia hydrotalkitowego

	
	etap
	uwagi

o czym trzeba pamiętać

	1.
	ustalenie ogólnego składu serii próbek hydrotalkitowych
	ZAPISAĆ ZAŁOŻENIA

	2.
	ustalenie formuły próbki hydrotalkitowej, którą należy otrzymać
	ZAPISAĆ FORMUŁĘ

	3.
	obliczenia: ilości odczynników potrzebnych do syntezy (4 sole, wodorotlenek) oraz odpowiednie objętości wody do sporządzenia roztworów
	

	4.
	odważenie obliczonych ilości soli
	ZAPISAĆ RZECZYWISTE MASY

	5.
	sporządzenie roztworów
	

	6.
	przygotowanie z dostępnych elementów zestawu do syntezy
	elementy: 
grzanie



mieszanie



dozowanie



kontrola pH

	7.
	współstrącanie podwójnego mieszanego wodorotlenku – hydrotalkitu
	kontrola pH

szybkość dozowania

ZAPISAĆ OBSERWACJE

	8.
	krystalizacja
	czas

grzanie

mieszanie

	9.
	filtracja otrzymanego osadu
	przed sączeniem – ogrzanie wody do płukania

ZAPISAĆ OBSERWACJE

	10.
	suszenie osadu
	czas

temperatura

	11.
	ważenie całości otrzymanej próbki hydrotalkitowej
	ZAPISAĆ MASĘ

	12.
	ucieranie i podział próbki:

ok. 1 g do kontroli

reszta do badań sorpcyjnych: 

1/3 w stanie niezmienionym, 2/3 po kalcynacji
	ZAPISAĆ MASY
OBSERWACJE – właściwości próbki

	13.
	kalcynacja, określenie ubytku masy
	czas 

temperatura

ZAPISAĆ ZMIANĘ MASY

	14.
	oznaczenie właściwości sorpcyjnych – adsorpcja

[dla hydrotalkitu oraz dla mieszanego tlenku]
	ZAPISAĆ:

naważki

objętość i stężenie roztworu fenolu

	15.
	oznaczenie właściwości sorpcyjnych – filtracja
	

	16.
	oznaczenie właściwości sorpcyjnych – analiza przesączów 

[przynajmniej 2 powtórzenia]
	ZAPISAĆ: 

objętość próbki przesączu

objętości i stężenia odczynników do oznaczenia

wyniki miareczkowania

	17.
	obliczenia:

wydajność syntezy – w przeliczeniu na mieszany tlenek na podstawie danych zapisanych w p. 4, 11, 13
	

	18.
	obliczenia:

właściwości sorpcyjne wyrażone jako: 

procentowy ubytek adsorbatu, 

ilości adsorbatu w molach i mg znormalizowane do naważki adsorbenta,

powierzchnia zajmowana przez adsorbat
	

	19.
	dyskusja wyników:

wiarygodność, dokładność,

zestawienia hydrotalkit-mieszany tlenek, 

zmiana właściwości wraz ze zmianą składu,

przyczyny mniejszej lub większej 

a) wydajności syntezy, b) pojemności sorpcyjnej,

propozycje zastosowania materiału (adsorbenta/katalizatora),

propozycje innych metod analitycznych do wyznaczania właściwości sorpcyjnych materiału
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	arkusz wyników: ćwiczenie HT + A
HT - synteza materiałów hydrotalkitowych 
A - usuwanie fenolu z wody za pomocą materiałów pochodzenia hydrotalkitowego




CZĘŚĆ I. założenia, wzory, wartości liczbowe

	ogólny skład chemiczny serii próbek hydrotalkitowych
	

	formuła próbki hydrotalkitowej, którą należało otrzymać
	Mg        Al        Fe       (OH)2 (CO32-)           * n H2O

	ilości soli odważone do syntezy [g]
UWAGA: zakładamy, że warunki syntezy są jednakowe w całej serii, zastosowane warunki oraz ew. zmiany należy skomentować w cz.II. „arkusza wyników”
	nazwa substancji:
	masa:

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	zużycie 1 M roztworu wodorotlenku sodu [ml]
	

	masa całości otrzymanej próbki hydrotalkitowej [g]
	

	podział próbki do badań sorpcyjnych 

oraz do kontroli i badań uzupełniających
	przeznaczenie:
	masa:

	
	do kontroli i badań uzupełniających [g]
	

	
	do adsorpcji w stanie niezmienionym (hydrotalkit) [g]
	

	
	do adsorpcji po kalcynacji 

(mieszany tlenek pochodzenia hydrotalkitowego) [g]
	

	kalcynacja 
UWAGA: zakładamy, że warunki kalcynacji są jednakowe w całej serii, zastosowane warunki oraz ew. zmiany należy skomentować w cz.II. „arkusza wyników”
	zmiana masy [%]
	

	oznaczenie właściwości sorpcyjnych
UWAGA: oznaczenie fenolu prowadzi się wg. standardowej procedury, warunki oznaczenia należy krótko skomentować w cz. II „arkusza wyników”
	objętość roztworu fenolu użyta do adsorpcji [ml]
	

	
	początkowe stężenie roztworu fenolu [g/l]
	

	
	ilość przesączu pobrana do analizy [ml]
	

	wyniki miareczkowania – ilość roztworu tiosiarczanu zużyta do miareczkowania przesączu zawiesiny:
	hydrotalkitu 
[ml]
	

	
	mieszanego tlenku pochodzenia hydrotalkitowego [ml]
	

	wydajność syntezy [%]

w przeliczeniu na mieszany tlenek na podstawie danych opisanych w p. 4, 11, 13 „przewodnika do ćwiczenia HT + A”
	

	właściwości sorpcyjne: 
	procentowy ubytek adsorbatu 

R [%]
	dla hydrotalkitu:
	

	
	
	dla tlenku:
	

	
	ilość adsorbatu w molach na 
1 g adsorbenta [mol/g]
	dla hydrotalkitu:
	

	
	
	dla tlenku:
	

	
	ilość adsorbatu w mg na 
1 g adsorbenta [mg/g]
	dla hydrotalkitu:
	

	
	
	dla tlenku:
	

	
	powierzchnia zajmowana przez adsorbat [m2/g]
	dla hydrotalkitu:
	

	
	
	dla tlenku:
	


CZĘŚĆ II. komentarze, obserwacje, wyniki, podsumowanie

	współstrącanie podwójnego mieszanego wodorotlenku – hydrotalkitu – OBSERWACJE dotyczące przebiegu syntezy,
filtracja otrzymanego osadu, ucieranie – OBSERWACJE dotyczące właściwości próbki,

dyskusja wyników:

wiarygodność, dokładność, popełniane błędy,

zestawienia hydrotalkit-mieszany tlenek, 

zmiana właściwości wraz ze zmianą składu,

przyczyny mniejszej lub większej 

a) wydajności syntezy, b) pojemności sorpcyjnej,

propozycje zastosowania materiału (adsorbenta/katalizatora),

propozycje innych metod analitycznych do wyznaczania właściwości sorpcyjnych materiału




