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opracowanie: A.W.

CEL CWICZENIA:

Otrzymywanie adsorbentéw (lub katalizatoréw) na przyktadzie wspétstragcania podwojnego
mieszanego wodorotlenku (hydrotalkitu)

ZAKRES OBOWIAZUJACEGO MATERIALU:

Budowa hydrotalkitéw i ich wiasciwosci (np. wiasciwosci kwasowo-zasadowe, wymiana
jonowa), mieszane tlenki pochodzenia hydrotalkitowego, ,efekt pamieci’, zastosowania
omawianych materiatow.

WYKONANIE CWICZENIA:

SPRZET | ODCZYNNIKI:

wypozyczy¢:

zlewki (500 ml i 100 ml)

tryskawka

na stanowisku pomiarowym (sala 405):

ODCZYNNIKI: SPRZET:
Mg(NO3), - 6 H20 (m.cz.: 256.41) mieszadto magnetyczne z ptytg grzejng +
AI(NO3)3 - 9 H,0O (m.cz.: 375.15) magnes
Fe(NO3)s - 9 H,O (m.cz.: 404.00) pH-metr
Na,CO3 (m.cz.: 105.99) cylinder miarowy (~200 ml)
ew. inne sole wyznaczone przez 2 rozdzielacze
prowadzacego 3 fapy
1 M roztwér NaOH lejek Blchnera + kolba prozniowa z tubusem
woda destylowana sgczek sredni
roztwory buforowe do kalibracji pH-metru pompka wodna
waga techniczna
aceton do zmywania napisow parowniczka
suszarka

PRZEBIEG SYNTEZY:
1. OBLICZENIA, PRZYGOTOWANIE ROZTWOROW:

Zapisa¢ wzor hydrotalkitu o sktadzie zadanym przez prowadzacego (lub ustalonym z
pozostatymi grupami).

PRZYKLAD:
DANE: x = M"/(M"+M"), MY/M™ = 2, M" = Mg?*, M" = AI®*, A™ = CO4?, ilo$¢ czasteczek wody
miedzywarstwowej = n.

ROZWIAZANIE:
Mgo e67Al0.333 (OH)2 (CO3%)0.165 * N H20, x = 0.33

Obliczy¢ ilos¢ odczynnikéw potrzebnych do otrzymania 5 g hydrotalkitu o zadanym wczesniej
sktadzie (w obliczeniach nie uwzgledniamy wody miedzywarstwowej). Do obliczonej nawazki
weglanu doliczy¢ 25 % nadmiaru.

Na podstawie obliczen zwazyé na wadze technicznej odpowiednie ilosci Na,CO; oraz
azotanow. Weglan rozpuscic¢ w zlewce o poj. 500 ml, tak aby otrzymac¢ roztwér 0.1 M, natomiast
azotany metali rozpusci¢ razem (zlewka poj. 100 ml), aby otrzyma¢ roztwér 1 M kationdw.

2. PRZYGOTOWANIE ZESTAWU DO SYNTEZY HYDROTALKITU:

Z dostepnych elementow zestawi¢ uktad do syntezy zgodnie z jednym z przedstawionych
ponizej schematoéw (rys. 1.). Skalibrowac elektrode korzystajac z 3 roztworéw buforowych (jezeli
elektroda byta przechowywana w stezonym roztworze KCI, uprzednio nalezy jg wymoczy¢
przez okoto 15 minut w wodzie destylowanej).

3. STRACANIE HYDROTALKITU:

Do jednego z rozdzielaczy przeniesé 1 M roztwér NaOH, natomiast do drugiego przygotowany
roztwér azotandéw metali. Zlewke z roztworem weglanu ogrzaé (najlepiej do 60°C — w czasie
syntezy skontrolowa¢ temperature) i dodawac¢ kroplami, w sposob jednostajny, roztwor
azotanéw. Wspotstrgcanie nalezy prowadzi¢ przy pH = 10.0 + 0.2 dodajgc niewielkie porcje
roztworu NaOH, az do wyczerpania roztworu azotanéw. Po zakonczeniu stragcania zawiesine
pozostawi¢ na 30 minut do krystalizacji, mieszang i ogrzewana.
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4. SACZENIE, PLUKANIE, SUSZENIE OSADU:

Osad przesaczyé na lejku Blichnera na $srednim saczku (rys. 2.), przemy¢ ok. 2-krotnie wiekszg
objetosciag cieptej wody destylowanej (ogrza¢ na palniku), przetozy¢ do parowniczki. Suszy¢ w
suszarce w temperaturze 100°C przez ok. 18 h. Wysuszong probke hydrotalkitu zwazyé,
rozetrze¢ w mozdzierzu, podzieli¢ na 2 czesci (2:1), zapisaé wszystkie masy (powyzsze
czynnosci na wysuszonej probce mozna wykonaé pomiedzy ¢wiczeniami lub bezposrednio
przed ¢wiczeniem ,Usuwanie fenolu z wody za pomoca materiatéw hydrotalkitowych”).
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rys. 2. Poprawnie zmontowany zestaw do sgczenia prézniowego.

UWAGA: kolejny etap syntezy dotyczy otrzymywania mieszanych tlenkéw pochodzenia
hydrotalkitowego — nalezy wykona¢ go na poczatku éwiczenia ,Usuwanie fenolu z wody za
pomoca materiatéw hydrotalkitowych”.

5. OTRZYMYWANIE MIESZANYCH TLENKOW pochodzenia hydrotalkitowego:
Wieksza porcje wysuszonego utartego hydrotalkitu przenie$¢ do tygla i skalcynowa¢ (roztozyé
przy wolnym dostepie powietrza w piecu, w temperaturze 500° C przez 15 minut). Zwazy¢
probke po kalcynaciji. Obliczy¢ ubytek masy.

ZASADY BEZPIECZENSTWA, ODPADY:

Nalezy zachowac¢ ostroznos¢ przy pracy z odczynnikami. W czasie ¢wiczen obowigzuje odziez
ochronna i okulary.

OPRACOWANIE WYNIKOW:

Przedstawi¢ przebieg syntezy, podajac wszystkie parametry, ktére mogty mie¢ wptyw na
wydajnosé syntezy (np. zbyt niskie pH powoduije nieilosciowe stracanie Mg®*, zbyt wysokie pH —
wyptukiwanie wytraconego AlI**) oraz czysto$é otrzymanego materiatu (np. zbyt duze wahania
pH lub brak efektywnego mieszania powodujacego gradienty stezen w zlewce reakcyjnej —
nieréwnomierne wytrgcanie wodorotlenkéw prowadzaca do segregacji faz). Uzasadni¢ dlaczego
pH = 10.0 jest optymalne dla stracania hydrotalkitu magnezowo-glinowego. Na podstawie
ubytku masy w kalcynaciji obliczy¢ wydajnos¢ syntezy.

Do zebrania wynikow i przygotowania sprawozdania bezposrednio na laboratorium wykorzysta¢
tabele udostepniong w materiatach dodatkowych: ,arkusz wynikéw”.

CZAS TRWANIA PRACOWNI (w zaleznosci od sprawnosci wykonania):

Obliczenia — nie wiecej niz 30 minut; przygotowanie stanowiska, roztworow itp. — ok. 30 minut;
wspotstracanie — ok. 30 minut; krystalizacja — ok. 30 minut; saczenie, sprzatanie stanowiska —
ok. 30-40 minut.

W przerwie na krystalizacje nalezy opracowac biezaca cze$¢ sprawozdania.



