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Zpiisob vyroby vrstveného podvojného
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Anotace:

Zpisob vyroby syntetického hydrotalkitu spo¢iva v prvni
reakci pragkového oxidu hofeénatého s pfechodovym oxidem
hlinitym, ktery ma velky specificky povrch, v suspenzi nebo
kagi za Gigelem vytvafeni meixneritu podobného
meziproduktu. Nasledn& se meziprodukt pfivadi do styku se
zdrojem anionti jako je kyselina, nejvyhodnéji oxid uhli€ity,
za idelem vytvafeni vrstvené podvojné hydroxilové
slougeniny, ktera se nakonec ze suspenze odluuje naptiklad
filtraci, odstfed’ovanim, vakuovanou dehydrataci nebo
vysousenim.Oxid hlinity ve formé prasku ma specificky
povrch 100 m%/g nebo V&L
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7PUSOB VYROBY '-HYDROTALKITU A HYDROTALKITU PODOBNYCH SLOUCENIN
VE FORME PRASKU

Oblast vynalezu

P¥edloZeny vynalez se tyka oblasti vyroby takovy
produktd, jako jsou vicesloZkové kovové hydroxidy nebo vrstvené
podvoijné hydroxidy. Konkrétné se predloZeny vynalez tykéa
zlep§eného zplsobu vyroby hydrotalkitu nebo hydrotalkitu
podobnych sloucenin ve formé& suchych praSkovych komponent ve

dvou krocich.

Dosavadni stav techniky

Hydrotalkit existuje Jjak v pF¥irodni, tak syntetické
formé&. V piirodé vyskytujici se loZiska se nachazeji ve Snarumu
v Norsku a v horském masivu Ural v Rusku. Charakteristicky se
hydrotalkit v pfirod& vyskytuje ve formé& serpentinu, mastkovych
b¥idlic nebo alternativnich produktt, ve kterych hydrotalkit
tvori pseudomorfézu spinelu. Jako u vétd3iny rud je prakticky
nemo?né nalézt hydrotalkit v cZ&istém ryzim stavu. V piirbdé
vyskytujici se loZiska Casto obsahuji jeden nebo vice dalsich

mineralfi, zahrnujicich penninit a muskovit.

Pro vyrobu syntetického hydrotalkitu ve form& JFemnéhe
préasku, ﬁejimimproduktem-jsou~granule—owvelikostiw=20mmeshuneboltn%v{
Castice ziskanéfhprotlaéovéninl o pruméru 3,175 mm, Jje znamo |
nékolik zptsoblti. Jeden z charakteristickych zplUsobll je popsan v
patentovém spisu U.S. &. 3,539,306. U tohoto zplusobu se
hydroxid hlinity, s0l aminokyseliny hliniku, alkoholat hliniku,
dusi&nan hlinity a/nebo sulfat hlinity misi ve vodném prostfedi

udrfovaném na hodnot& pH 8 nebo vice s komponentou na bazi
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hor&iku zvolenou ze skupiny oxid hofe&naty, hydroxid hotecnaty
nebo ve vodé& rozpustnou sul ho¥&iku a ionty uhlid¢itanu
obsahujici slou&eninu. Vysledny produkt se mhZe pouZit Jjako
alude&ni antacid, to Je 1ék podporujici traveni. PIi tomto
charakteristickém neutralizalnim procesu se vytvari prijatelné
gisty hydrotalkit s vynikajici velikosti &astic. Podstatnou
nevyhodou uvedeného zplsobu je v3ak, bohuZel, vytvareni sodneé
soli Jjako vedlej3iho produktu. PEi zminéném neutralizacnim
procesu p¥i vyrob& hydrotalkitld by se rovnd? mohla vytvaret
brucitu podobna struktura, obsahujici ne?adouci anionty (napt.

sulfat) nebo kationty (Na').

V i publikovaném patentovém spisu U.S. 61?54,164,
pivodce Misra, JjehoZ cely popis Jje zallené&n do odvolavek,
popisuje daldi zplhsoby syntézy hydrotalkitu. Navrhovany zpusob
zahrnuje ohfev uhli&itanu hofeénatého  a/nebo hydroxidu
horednatého za ufelem vytvareni aktivovaného oxidu ho¥ecnatého,
nasledovany sluovanim aktivovaného oxidu hofe&natého s vodnym

roztokem iont® hlinitanu, uhliéitanu a hydroxylu.

Dalgi znamé zpusoby syntézy hydrotalkitu zahrnuji:
pfidavani tuhého oxidu uhlicitého nebo uhli¢itanu amonného za
udelem tepelného rozkladu prodﬁktu ze smdsi dusidnan hofelnaty
- dusi¢nan hlinity, nasledované vystavenim meziproduktu
teplotam leZicich pod asi 150°C a tlakim v rozmezi od 357.5
kg.cm™? do 3575 kg.cm’. Podle dal3iho =zplsobu, popsaneho ve
stati "Properties of a Synthetic Magnesium-Aluminum Carbonate
Hydroxide and its Relationship to Magnesium—-Aluminum Double
Hydroxide Manasseite, and Hydrotalcite (Vliastnosti syntetického
vodnatého zasaditého hoteénato-hlinitého wuhlié¢itanu a Jeho
pfibuznost S podvojnym  hoFe&nato-hlinitym hydroxidem a
hydrotalkitem)" a publikovaného v The American Mineralogist,
svazek 52, str. 1036-1047 (1967), se hydrotalkitu podobné

materialy vytvari prostfednictvim titrace roztoku MgCl: a AlCI1s
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s NaOH v v soustavé prosté oxidu uhligitého. VytvoFena suspenze
je podrobena dialyze po dobu 30 dni pfi teploté 60° C za uUcCelem
vytva¥eni hydratovaného Mg-Al uhlicitanu, majiciho vlastnosti

jak podvojného hofecnato-hlinitého hydroxidu, tak hydrotalkitu.

Podstata vynalezu

74kladnim cilem a pFPedm&tem predloZeného vynalezu Je
navrhnout zdokonaleny zptsob vyroby syntetickych hydrotalkitl a
hydrotalkitu podobnych sloucenin ze dvou nebo vice na vyrobni
naklady relafivné nenaro&nych komponent ve form& suchych
praskt. Dal8im cilem a predmetem predloZeného vynélezu Je
navrhnout zdokonaleny zptisob vyroby hydrotalkitu a p¥ibuznych
materialtt s niZsi kontaminaci ionty sodiku. DalSim cilem a
predmétem pfedloZeného vyndlezu Je navrhnout zpusob syntézy
hydrotalkitu bez zavislosti na pouZiti jakychkoliv gellu oxidu
hlinitého. Dalfim cilem a predmdtem pFedloZeného vynédlezu Jje
vytvafeni hydrotalkitu nebo hydrotalkitu podobnych sloucenin
spodivajici v daldim zpracovani zdokonaleného meixneritového
produktu, vytvofeného slou&enim aktivovaného oxidu ho¥ecnatého
s pfrechodovym oxidem hlinitym, ktery ma velky specificky

povrch.

Daldim zéakladnim <cilem a pfedmétem predloZeného
vynadlezu Jje navrhnout vyrobu hydrotalkitu a hydrotalkitu
podobnych slou&enin zpusobem, ktery je pEijatelny pro Zivotni
prostfedi. Podle pfednostnich, v tomto popisu dale popsanych
provedeni syntetickych hydrotalkit®, vytvofenych na zédkladé
pfedloZeného vynélezu, nepfindsdi zplsob Jejich vyroby Zadné
dal3i vedlejdi produkty krom& vody. PfiCemZz vsSechna zbyvajici
vyloudend voda muZe byt, vzhledem k Fejich nizkému obsahu

rozpudténych pevnych fazi, snadno pouZitelna.




-4 -

zdokonaleny zplsob vyroby syntetického hydrotalkitu je
navrien v souladu s pfedchazejicimi, shora uvedenymi predméty a
vyhodami. Tento zpisob zahrnuje sludovani préadkového oxidu
hote&natého s prechodovym oxidem hlinitym, ktery mé& velky
specificky povrch, v suspenzi nebo kagi za ucelem vytvareni

meixneritu nebo meixneritu podobného meziproduktu. Nasledné se

meZLprodukt privadi do styku se =zdrojem anlontu takovym Jjako ¢g;;
{

kysellna nebo kysela elementarni. castlce, nejvyhodnéji oxide:
uhli&ity, =za ulelem vytvafeni vrstvené podvojné hydroxidové
slouceniny, ktera se nakonec ze suspenze odlucuje
prostfednictvim filtrace, odstfedovani, vakuové dehydratace,
vysoudeni nebo jinymi,6 ze stavu techniky znamymi zplsoby. Podle
pfednostniho provedeni obsahuje, takto sloufeny pfechodovy oxid
hlinity s aktivovanym oxidem hofelnatym, v podstaté aktivovany
oxid hlinity ve form& préasku, ktery mé specificky povrch kolem
100 m?’/g nebo vé&tdi. Za ucelem dosaZenli pribuznych podvojnych
hydroxidovych struktur se s meixneritem jako meziproduktem
sluduji daldi reakini sloZky =zvolené ze skupiny obsahujici
promidy, chloridy, kyselinu boritou nebo jedi soli, nésledkem
Geho? dochazi k vytvafeni podobnd& strukturovanych, brucitu
podobnych vrstvenych podvoijnych hydroxidovych pribuznych

sloucenin.

Definice:

V popisu provedeni zplsobu podle predloZeného vynélezu
budou pouZivany terminy, jejichZ vyznam Jje uveden Vv

nasledujicim textu:

a). "Prechodovy oxid hlinity" pfedstavuje oxid hlinity
s velkym specifickym povrchem ve formé& prasku nebo Jjemnych
Eastic. Jeden 2z prednostnich zpﬁsobﬁ definovani takovych

material®t na bazi oxidu hlinitého Je zaloZen na m&feni
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velikosti specifického povrchu a hmotnosti ztraty spalovanim
(L.0.I.). Konkrétnég, oxid hlinity, ktery ma velikost
specifického povrchu méFeného metodou Brunauer-Emmett-Teller
(nebo. B.E.T.) kolem 100 m’/g nebo vice, musi byt povaZovan za
oxid hlinity s velkym specifickym povrchem a takto tedy
kvalifikovan jako pFfechodovy oxid hlinity, vyhovujici pro Qéely
predloZeného vynédlezu. Oxidy hlinité, ktere maji hmd%ho$tu
L.0.I. kolem 1,5 % puvodni hmotnosti nebo v&t3i, musi Dbyt
rovné? kvalifikovan Jako wvyhovujici pro uucely pfedloieného

vynalezu

Jeden ze specifickych typd pfechodovych oxidd hlinitych
je v popisu zminovan jako "rehydratovany oxid hlinity". Tento
oxid hlinity ma p¥i sludovéani s vodou sklon k vytvafeni silnych
hydroxylovych vazeb a jeho rehydrataéni reakce Jjsou vysoce
exotermické. Prim&rna velikost &astic takovych oxidd hlinitych
miZe byt v rozmezi od 0,01 do 200 um, pficlemiZ se upfednostnuje

velikost v rozmezi od 0,1 do 10 pm nebo 20 pm.

Pro ulely predloZeného vynadlezu Jsou urcité typy
aktivovanych oxidd hlinitych vhodnéjsi neZ ostatni. Nejcastéji
se oxidy hlinité s velkym specifickym povrchem vytvari
prostfednictvim rychlé kalcinace hydratovaného oxidu hlinitého
pfi teplotach, které jsou niZsich neZ teploty poZadované pro
Uplnou dehydrataci nebo kalcinaci. Charakteristicky IJsou, na
zakladé stanoveni rentgenovou difrakci, takto vytvofené oxidy
hlinité amorfni (tj.:Femaji mikrokrystalickou strukturu). Tyto
prasky vykazuji hmofnost™  L.0.I. kolem 4 azi 12 % puavodni
hmotnosti a velikost specifického povrchu B.E.T. leZici v

rozmezi 200 aZ 300 m%/g.

b) . "Aktivovand magnézie" nebo aktivovany  oxid
ho*e&naty predstavuje produkt na béazi hoiliku, aktivovany

prostfednictvim "mé&kkého spalovani" MgO pri Jjedné nebo vice
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teplotach leZicich v rozmezi od 450 do 90&ic. Tato komponenta
m& obecné& velikost specifickeho ’pquchu asi. 10 aZ 200 m’/g,
vyhodn& asi- 20 a% 150 m%/g, 2 Hneihest L.0.T. pohybujici se v
rozmezi od 1,0 do 6,0 % puvodni hmotnosti. Na zdkladé téchto
kritérii lze rozli%ovat shora uvedenou reakéni sloZku od oxidd
hofe&natych, které byly zpracovavany spalovanim nebo uplnou
kalcinaci. Adkoli je moZné posledné jmenované komponenty Jjesdté
pouzivat pro vytvé¥eni meixneritu, 1 kdyZz pfi deldich reaklnich
dobach nebo za velice naro&nych reakénich podminek, Jsow
procentualni vyté&Ziky z takovych podminek jsou podstatn& niZsi
ne¥ za podminek navrZenych pfednostné& podle pfedloZeného

vynélezu.

Vyroba produktu na bazi aktivovaného oxidu hofecnatého
produktu pro uéely sluCovani s prechodovymi oxidy hlinitymi
podle prvniho kroku zplsobu navrZeného pgdlg predloZeného
vyndlezu miZe byt provadéna na zakladé wmﬁééékvi ze stavu
techniky znamych zplsobl. Naprfiklad, z komer&né& prodavaného
uhliditanu hotre&natého se miZe na zaklad& ohfevu vypudit oxid
uhlicity a takto vytvoFit reaktivni, pro ucely pfedloZeného
vynédlezu vhodny oxid hofecnaty. Oxid hofe&naty miZe byt rovneéZ
vyroben: (a) na =zakladé ohfevu pfirodniho nebo syntetického
hydroxidu hofednatého nebo zésaditého uhli&itanu ho¥ecénatého
pfi teplotéch pohybujicich se Vv rozmezi od 380% do 95&&C; nebo
(b) na zakladé ohfevu MgCl;‘vépnem. Pro vytvéfeni oxida
hofednatych ve formé& praskl s ruznou velikosti <&astic a/nebo
specifickym povrchem mohou byt pouZity rizné ze stavu techniky

znamé zpusoby.

c). "Hydrotalkitové" sloueniny a jejich vyznan budou
objasnény na zakladé aplikace se strukturélni p¥fibuznosti
vrstvenych podvojnych hydroxida, 3jejichz pribuzné slouleniny

sestavaji z kterékoliv slouceniny, jejiz chemicky vzorec je:
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A,By (OH),C,.H;0,

kde:

A pfedstavuje kationt dvojmocného kovu,
B kationt trojmocného kovuy,

C Jjedno - aZ vicemocny aniont a

, X, ¥, z an odpovidaji nasledujicim podminkam:

=

0 < z

AN
b
A

<4 <wl/2.y a
12

v
o
1\

1/2.(w-x).

pfednostni provedeni téchto pfibuznych slouenin Jje stanoveno

prost¥fednictvim chemického vzorce:
BB, (OH) 16Cz . 4H20,

kde:

A se voli ze skupiny: Mg?", Ni*f, cu®’, ca?*, Fe® a zn**;

B ze skupiny: Al¥, Fe™ a cr'; a

C ze skupiny aniontd, ktera zahrnuje:

OH™, Cl-, Br , NOs , CHsCOO", CO:*7, S0, PO, Fe (CN)¢*, Fe(CN)g"
a nékteré boritany, karboxylaty a polyoxometaléty se
1/2 < z < 2 (které je zavislé na obsahu v nich substituovanych

anionta) .

V nékterych pripadech jsou slouleniny, vztahujici se ke
kterékoliv sloudeniné& se shora uvedenym chemickym vzorcem,
ozna&ovany jako "hydrotalkity". Pro G&ely predloZeného vynélezu
viak byly tyto strukturnée pfibuzné slouleniny rozdé&leny do
riznych podskupin, Jjejichi rozddleni Jje =z&vislé na mnoZstvi
dvojmocnych a trojmocnych kationt® v Jjejich st¥idajicich se
brucitu podobnych vrstvéach. Napfiklad, pyroaurity maji zakladni

chemicky vzorec:
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MggFez(OH)GCO3.4HﬂL

Takové slouleniny jsou rovn&Z znamé Jjako "sjogrenity".
Vieobecnd jsou v popisu takové pfibuzné slouceniny oznacovany

jako "hydrotalkitu podobné" slouceniny.

Podle dal&iho prednostniho vymezeni zahrnuje termin
"hydrotalkit" kteroukoliwv p¥irodni nebo syntetickou

slou&eninu, ktera odpovidé chemickému vzorci:

Mg6A12(0H316CO3.4H20 nebo
MgdUQ(OH)MCO3ﬁﬂhO.

Uvedena slou&enina je rovné&Z n&kdy popisovana chenickym

vzorcem:

&%gO.A1203.C02.12H20.

Pro slou&eninu v iontové formé mliZe chemicky vzorec
hydrotalkitu vypadat takto:
(MgeAl, (OH) 161 %" . [CO3]% . 4H,0.

z4dkladni strukturni jednotkou této slouceniny Je
brucit, nebo hydroxid ho¥e&naty (Mg (OH)2) ve form& osmihranych
desek s ionty Mg usporddanymi mezi vicestupfovyni ionty (OH),
se kterymi majil spolel&né ptilehlé okraje. Substituci
trojmocnych iontd hliniku za uréité dvojmocné ionty hoIliku v
této struktufe se vytvari mezivrstvy hofciku a hliniku, ackoli
se stale je3té udriuje zékladni brucitu podobné struktura. Pro
kompenzaci nerovnovdhy obsahu t&chto substituovanych iontu
hliniku se vkladaji do systému anionty (stanovené pismenem "C"
ve shora uvedeném chemickém vzorci) a molekuly vody za ucelem

vytvafeni mezivrstev (C,.nH,0) mezistrukturnimi brucitu

podobnymi vrstvami se 1/2 <z < 2, které je zavislé na obsahu
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takto vloZenych aniontfl). Tento aniont m& v uvedené struktufe
nejvétsi afinitu %k chemickym vazbadm s vodou a vytvofeny
hydrotalkit m& formu uhlic¢itanu (COs%7) . Daldim kompatibilnim

aniontem je sulfat (S0,%7).

Prostorova distribuce ionth uhlic¢itan® uvnit?
hydrotalkitu &&stedné& zavisi na tom, jak Jjsou v systému ionty
Al* substituovany ionty Mg®*. Odstup brucitovych vrstev Je
rovné? funkci objemu nebo stupné& substituce hliniku do zédkladni
struktury hydrotalkitu. Se zvySovanim objemu substituce se
odstup mezi vrstvami sniZuje nésledkem narlstu elektrostaticke
pritaZlivosti mezi hydroxidovymi vrstvami kladné polarity a
nmezivrstvami hydrotalkitu zéporné polarity. Tloustky mezivrstev

se rovné? mohou ménit a to v =z&vislosti na velikosti a

orientaci aniont@ substituovanych za ur&ité nebo v3echny iontlwu

uhliditan v hydrotalkitu. Pro prednostni provedeni materialu
na bazi hydrotalkitu se pfedpokléddd pomér Mg:Al pohybujici se v

rozmezi od 2 (x = 0.33) do 3 (x = 0,25) nebo vyse.

- d). "Zasadity uhli&itan hofecnaty" predstavuje
dvojvapenatow stil, obsahujici jak hydroxidové, tak uhli&itanové
anionty v témZe préadkovém produktu, kterd byva nékdy popisovana

prostfednictvim nédsledujiciho chemického vzorce:
Mg (OH) , .MgCOs.

e). "Meixnerit" predstavuje materidl na bazi
hydrotalkitu podobného, vrstveného podvojného hydroxidu, ve

kterém jsou v3echny vloZené anionty hydroxyly.

Obecné a strudné vyjadreny prubé&h reakci, které se
vyskytuji p¥i provadéni zpusobu podle pfedloZeného vynalezu

popsaného v tomto dokumentu je nésledujici:

AN
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Krok 1.

M,Op + Al,0; . gH,0 => MX
Krok 2.
MX + HA => vrstveny podvojny hydroxid + H;0

UvaZuje se, Ze prfi provadéni zplsoby vyroby
hydrotalkitu podle piedloZeného vynédlezu se mohou pfednostneé

vyskytovat nasledujici dva kroky:

Krok 1:

(1 - x)MgO + x/2 Al,03+ (1 + x/2 + w)H0 =>
(Mg 1-x)ALl. (OH) 2] (OH)x . wWH20

nasledovany

Krokem 2:

Z[Mg(l_X)Alx(OH)z] (OH)X . wWH,0 1 X/ZCOZ =>
Z[Mg(l—x)Alx(OH) 2] (CO32—)X/2 . wWH,O 1 xH,;0

Bylo ové&feno, Ze pro urcité reakéni slozky ve formé
suchého préasku jsou p¥i slucovani s vodnym roztokem vyhodnéa,
vzhledem k celkovému vyt&Zku produktu, uréitéd teplotni omezeni.
A&koli Krok 1 shora uvedené reakce miZfe probihat, p¥i pouZiti
vapnik obsahujicich slougenin, 1 pfi teplotach 2§iﬁb provadi
se obvykle s vvhodou pf¥i jedné nebo vice teplotach leZicich v
rozmezi od 80 do 166?C, zejména pro ho¥éik obsahujici vrstvené
podvojné hydroxidy r;ytvofené prostfednictvim zplsobu podle
predloZeného vynalezu. PEi uvedenych teplotach se timto
zplisobem vyroby dosahuje obvykle vysdich vytéZzkli neZ podle

stavajiciho stavu techniky, asi 75 &%. Jedt& vyhodné&jsimi
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reégénimi teplotami jsou teploty lezicl v rozmézi od 98 do
150ifL AZkoli pouZiti vy3&ich reakénich tlakla, aZ do asi 8
atmosfér - (nebo atm)., pro zvydovani objemu syntézy hydrotalkitu
a hydrotalkitu podobnych sloucenin bylo jiZ znédmo ze stavu
techniky, pohybuji se pouZivané pfednostni reakéni tlaky podle
pfedloZeného vynédlezu obvykle v rozmezi od tlaku prostfedi do

tlaku 4,7 atm, ktery je vymezen prostfednictvim tlaku vodni

P VNN g
pary. g

Odpovidajici konecné vyuziti produkti na bazi
hydrotalkitu‘vytvofenYCh na zakladé zpusobu podle pfedloZeného
vynadlezu zahrnuje: kyselé neutralizatory a akceptory radikalt,
zejména pro vyrobce polypropylénu a polyetylénu, adsorplni
&inidla pro adsorpci aniontd téZkych kovi z odpadnich wvod,
stabilizac¢ni komponenty pro daldi polymerové systémy. takoveée-
jako pél&yavinyl-chlorid%, ptisady zpomalujici ho¥eni, koufové
potlacovace, katalyzéatory, nosi&e katalyzatorll a <cinidla

regulujici viskozitu.

Dalsi charakteristické znaky, pfedméty a  vyhody
pfedloZeného vyndlezu budou objasneény Vv nasledujicim podrobném
popisu pfikladl konkrétniho provedeni. Je v3ak pochopitelné, Ze
uvedené p¥iklady jsou pouze reprezentativnimi ukazkami zplsobu
podle pfedloZeného vynalezu a Zadnym zpusobem neomezuji Jjeho

popsany narokovany rozsah.
P¥iklady provedeni vynalezu

Priklady 1 aZ 7

Ka?dy z nasledujicich pfikladd byl provadén v reaktoru
s vnit¥nim michanim a objemu 1,8 1litru, ktery byl naplnén
objememr 750 ml deionizované vody. Rovné&Z v kaZdém =z prikladd

byl po pridéani do vody pfisludnych jednotlivych dvojmocnych a
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trojmocnych kovovych sloucCenin a jejich dispergovani
prostfednictvim kontinualniho michéni objemem reaktoru
probublavadn oxid uhlicity z pretlakového valce. Po probéhnuti
odpovidajicich reakénich dob byla suspenze v reaktoru ochlazena
a prtebytek oxidu uhlic¢itého postupné odvétrdn do okolni
atmosféry. Vyslednd suspenze pak byla vakuové filtrovana
pouZitim Blichnerovy nélevky a vzorek kaZdého filtratu se déale
vysouSel pfi vakuu pred provadénim jejich rentgenové difrakéni
analyzy pro stanoveni krystalickych fazi p¥itomnych v produktu

ve formé& vysusSenych pevnych Castic.

Komparativni p¥iklad 1

100 gram@l zadsaditého vodnatého uhlic¢itanu hofecnatého,
jehoZ chemicky vzorec Jje Mgs(COs3)4(CH), . 4H,0 a 47 grami
rozemletého hydroxidu hlinitého s prumérnou velikosti <&éstic
10,0 um bylo vsazeno do reaktoru. Po dosaZeni tlaku 34,3 atm v
reaktoru byl do reaktoru =zaveden oxid uhlic¢ity. Teplota v
reaktoru byla pak udrZovédna v rozmezi mezi 25 aZ 26 °C po dobu
pfiblizné 4 hodiny. Analyza vysuSenych  pevnych ééstic.
vysledného produktu vyjmutého z reaktoru vykazovala pritomnost
zdsaditého vodnatého uhlic¢itanu hofec¢natého a oxidu hlinitého

jako hydrargillitu, bohuZel vSak Z&dny hydrotalkit.

Komparativni p¥iklad 2

V tomto ptipadé bylo do reaktoru vsazeno 100 graml
jiného =z&saditého vodnatého uhlic¢itanu hofecnatého se 41,7
gramy téhoZ rozemletého Al(OH): jako v Prikladu 1. Po dosaZeni
tlaku 36,4 atm byl do reaktoru zaveden kapalny oxid uhlicity.
Teplota v reaktoru byla udrZovéna v rozmezi mezi 48 aZ 53 °C po
dobu pfibliZné 4 hodiny. Analyza vysuSenych pevnych casti

vysledného produktu vyjmutého =z reaktoru opét vykazovala
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ptitomnost zasaditého vodnatého uhlicitanu hofeCnatého a

hydrargillitu, bohuZel vSak Zadny hydrotalkit.

Komparativni p¥iklad 3

V tomto ptipadd bylo do reaktoru vloZeno stejné
mnozZstvi zdsaditého vodnatého uhlic¢itanu hofecnatého a
rozemletého Al (OH)3; jako v PEikladu 2. PPi tlaku 43,9 atm byl
zaveden do reaktoru oxid wuhlic¢ity, naceZ Dbyla suspenze V
reaktoru udrZovana p¥i teplot& 90 °C po dobu 4 hodiny. Analyza
stale neukazala Zadné znamky hydrotalkitu ve vysledném produktu

ve formé& &astic.
Priklad 4

V tomto pfipadé& bylo do reaktoru vsazeno stejné& jako v
pfedchézejicich pfikladech 100 gram@i stejného zéasaditého
vodnatého uhli&itanu hofe&natého se 31,0 gramy rehydratovaného
oxidu hlinitého s prumérnou velikosti ¢&éastic 2,0 upm. Suspenze
byla michéna pfi pokojové teploté po dobu 3 hodiny, pficemi
bylo do reaktoru zavédéno dostatelné mnoZstvi kapalného oxidu
uhli&itého za ucfelem zvy3eni celkového tlaku v reaktoru na 40,1
atm. Celd soustava byla pak ohfivéna na teplotu 50 °C po dobu 2
hodiny. Pomoci rentgenové difrakéni analyzy byl ve vysuSeném
filtradnim produktu z reaktoru zjistén majoritni obsah
hydrotalkitu.

P¥iklad 5

V tomto pfipadé bylo do reaktoru vsazeno stejné jako v
predchézejicich pfikladech 100 gramt tého? zasaditého vodnatého
uhli&itanu hoFe&natého se 38,7 gramy pseudoboehmitu, dodavaného
na trh firmou Vista Chemical Co. pod obchodnim nazvem

Catapal® sB, pfiCemZ uvedeny material sestdvd 2z aglomeratu o
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priméru 65 um vytvofeného ze zakladnich gastic o wvelikosti
0,1 um. Po dosaZeni celkového tlaku o hodnoté 42,5 atm v
reaktoru bylo zavadéno do reaktoru dostatedné mnoZstvi oxidu
uhliditého. Naslednd byla celd soustava udrZovana na teploté v
rozmezi od 48 do 52 °C po dobu 4 hodiny. Rentgenovad difrakni
analyza vysledného vysudeného filtracniho produktu z reaktoru

vykazovala p¥itomnost majoritniho obsahu hydrotalkitu.

Priklad 6

V tomto pFipadé& bylo pouZito stejné mnoistvi zasaditého
vodnatého uhliditanu hofeénatého a pseudoboehmitu v PPikladu 5, ite ..
bylo opé&tné vsazeno do reaktoru. Po dosaZeni tlaku 52,0 atm a
zavedeni oxidu uhli¢itého byla vsazka v reaktoru udrZovana na
teplot& 90 °C. Ve vysledném filtralnim produktu byla zjisténa

pfitomnost majoritniho obsahu hydrotalkitu (pomoci rentgenové

difrakdéni analyzy).
Priklad 7

V tomto p¥ipad® bylo pouZito stejné mnoZstvi zadsaditého
vodnatého uhli¢itanu hofecnatého a rehydratovaného oxidu
hlinitého jak? v Prikladu {fg§fo opé&tné vsazeno do reaktoru,
ale v tomto ‘Pfikladu na rozdil od predchéazejicich p¥ikladld
nebyl do suspenze zavadén Zadny oxid uhlility. Nésledné byla
soustava ohFivana na teplotu 50 °C po dobu 2 hodiny. Vysledny
filtraéni produkt byl pomoci rentgenové difrakéni analyzy
analyzovadn na obsah majoritniho obsahu hydrotalkitu jako v
pfedchézejicich p¥ikladech. Stupeil pfemény zasaditého vodnatého
uhli&itanu hofe&natého byl vdak pfi porovnani rentgenovych
difrakci pfi Spidkovych hustotéach .uvedenych produktd v pripadé

P¥ikladu 7 men3i neZ v p¥ipadé P¥ikladu 4
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priklady 8 aZ 13

Pro ka?dy z téchto pfikladl bylo za ufelem vytvofeni
suspenze pribliZn& 70 graml MgO a 45,6 grami rehydratovaného
Al,0; smiSeno s objemem 1200 ml deionizované vody Vv banfice s
kulatym dnem. N&asledn& byla suspenze michéna a ohfivana na
teplotu atmosférického varu. Vnit¥ni objem banky nad suspenzi
byl profukovan dusikem za ulelem zabranéni reakce s COg
obsaZeném ve vzduchu. Po Sesti hodinach byly z reaktoru vyJjmuty
vzorky vysledného produktu a analyzovédny. Analyzou bylo Vv
t&chto vzorcich zji3téno vyznamné mnoZstvi meixneritu. Po 22
hodindch varu byla pfemé&na soustavy témé&f uplnéd. Nésledne byly
urdité diléi objemy uvedené suspenze ochlazovany pod teplotu
40 °C a zpracovavany plynnym oxidem uthlicitym nebo
atmosférickym vzduchem za ulelem p¥emé&ny meixneritu na
hydrotalkit. Vzorky vyjmuté =z této suspenze prfi analyze
rentgenovou difrakci vykazovaly majoritni obsah hydrotalkitu.
Oxaladtova forma produktu podle P¥ikladu 11 byla vytvofena
pfidanim kyseliny oxalové do meixneritové suspenze pIi teploté
v rozmezi od 26 do 30°C. Boritanova forma hydrotalkitu podle
p¥ikladu 12 Dbyla vytvofena ptridanim kyseliny Dborité do
meixneritové suspenze a stearanovd forma produktu podle
Prikladu 13 byla vytvofena sloulenim meixneritu s kyselinou
stearovou.

Pro osobu obeznédmenou se stavem techniky Jje ze shora
uvedenych a popsanych pFednostnich provedeni zfejmé, Ze podle
pfedloZeného vynédlezu Jje moZné vytvofit jeho dalsi provedeni,
ani? by do¥lo k prekroeni rozsahu p¥ipojenych patentovych

narokua.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob vyroby vrstveného podvojného hydroxidu ve formé
prasku vyznadujici se tim, Ze zahrnuje nasledujici kroky:

(a) slucovani alespoil jednoho oxidu trojmocného kovg%ého ve
form& pradku s alespoil jednou slougeninou dvojmocného kovu ze
skupiny sestavajici =z hydroxidd, oxidd, uhlic¢itan@ a JjeJjich
smé&si ve vodné suspenzi za vytvafeni podvojného hydroxidového
meziproduktu;

(b) privadé&ni podvojného hydroxidového meziproduktu do styku
se zdrojem aniont za vytvafeni vrstveného podvojného
hydroxidu; a

(c) odlu&ovani vrstveného podvoiného hydroxidu ze suspenze.

2. Zptisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze (1)
L e e s sy & i
trojmocny kovS%y ----- oxid ve forme prasku ‘z- prechodového- oxidu

4‘ ez A

hlinit“ého~ a/rebo- (2 ),. dvo:;mocna- kovgx_&Asl_gEggnlna je vybréna ze
skupiny sestévajic1 Z: ox1du ho¥&iku, hydroxidu ho¥ciku,
uhliditanu ho¥&iku nebo jejich smési, oxidu zinku obsahujicihe-
slougeniny, oxidu mn&di obsahujiciho- sloueniny, oxiduy niklu
obsahujicihe- slouCeniny, oxidu Zeleza obsahujici slouceniny,
oxidu”® vapniku obsahujicihe- slouceniny nebo oxidy manganu

obsahujiciho-sloudeniny nebo jejich smési.

3. Zplusob podle naroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim, :Ze

" _——\

(X)) ﬁtrOJmocﬁ§ koveyylox1d1ve form& pradku Je-vybran-—ze--skupiny
sestavé}&c& z dehydratovaného oxidu hllnlteho s vyhodou
aktivovaného ox1du hlinitého se specifickym povrchenx mné¥enym

3 .e; [ gho vy
dle B.E.T. asd 100 m?/g nebe-—vice. a/nebo L%E;dVOJmocna kovesré—

L§loucenlnaj%ses%avaw“vw~p@dstate z oxidu ho#¢iku, hydroxidu

ho¥&iku, uhli¢itanu ho¥&iku nebo Jjejich smési‘ s vyhodou ze

zadsaditého uhlic¢itanu hotecnatého, oxidu hof¥elnatého,

. / / v Y A
X &+ A?yé;a»uafAUb Aké;7ﬂ¢ﬁ?7 Aadara Y
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zasaditého vodnatého uhliditanu hofe&natého nebo jejich smési,

s vyhodou zéasaditého vodnatého uhli¢itanu hofelnatého.

4. Zptsob podle naroku 1, 2 nebo 3, vyznadujici se tim, 2Ze
zdroj aniontd pro krok (b) se voli ze skupiny sestavajici z}

oxidu uhli&itého; wuhlicitan obsahujici slouceniny; \kyseliny

kyseliny octové, kyseliny oxalové, kyseliny stearovéh g amonné
soli kyseliny--vybrané--ze—skupiny-sestdvajici--=z+ bromovodiku,
~  kyseliny borité,* kyseliny octové,>kyseliny oxalové,x kyseliny

stearové a jejich smési.

5. Zpuisob podle kteréhokoli =z naroklh 1 aZ 4 vyznacdujici
se tim, 2e zahrnuje nésledujici kroky:

(a) sludovani hofr&ik obsahujiciho prasdku s pradkovym
pfechodovym oxidem hlinitym ve vodné suspenzi za vytvareni
meixneritu jako meziproduktu;

(b) pfiyédéni meixneritového 'meziproduktu do styku sea

.;%g&/ uhliéitaﬁaéggahujicimb iont%, zejména kysliénikem uhlicitym za
vytvareni hydrotalkitové slouceniny; a

(c) odlulovani hydrotalkitové slouleniny ze suspenze.

6. Zpusob podle kteréhokoli =z naroku 1 aZ 3, vyznacujici
se tim, 2e zahrnuje néasledujici kroky:

(a) sludovani ho¥&ik obsahujiciho prasku s praskovym
pfechodovym oxidem hlinitym ve vodné suspenzi =za vytvafeni
meixneritu jako meziproduktu;

(p) privadéni meixneritového meziproduktu do styku se solil
alkalického kovu obsahujici chlorid, bromid nebo Jodid nebo
jejich smés; a

(c) odlu&ovani hydrotalkitu podobné sloueniny ze suspenze.

(o
7. ZpGsob podle néroku 6, vyznadujici se tim, Ze sﬁlC’

alkalického kovu je bromid sodny pro vytvareni bromoVa4uz(
/

0 ébwvrhﬂu( A@eb
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hydrotalkitu podobné slouceniny pEi kroku (c)[ nebo chlorid
sodny pro vytvareni chlorované/hydrotalkitu podobné sloueniny
pri kroku (c% a/nebo. krok (a) se’provédi pfi jedné nebo vice
teplotdch leZicich nad teplotou 807 C, zejména Vv rozmezi teplot
od 98 do 150° C. -

8. Zplsob podle kteréhokoli z narokl 1 az 3,
vyznadujici se tim, Z2e zahrnuje nésledujici kroky:

(a) sludovani ho¥&ik obsahujiciho prasku s praskovym
pfechodovym oxidem hlinitym ve vodné suspenzi za vytvareni
meixneritu jako meziproduktu; ,

(b) pfivadéni meixneritového meziproduktu do styku s-vyésim-fflf
mnofstvim iontd boritanu za vytvaFeni bér obsahujici,
hydrotalkitu podobné slouCeniny; a

(c) odluovani hydrotalkitu podobné slouleniny ze suspenze.

9. Zplisob podle naroku 8, vyznadujici se tim, Ze privadéni

do styku s ionty boritanu p¥i kroku (b) spoliva v pridavani

: ]
K -4 J,f,;gzt P

slouceniny boru tvotené trihydrogenborite..v ¥ HiBOs,
O Xb yi: Y S Wad ,""»'/ ‘{""ej/"m .
trihydrogentriboritan 8 H3B30s, diboritar’ Jisodny hy&ratanv

e AL

Na,B,0,.10H,0, diboritan” /sodny’” Na,B,07, dioxoboritan”  sodny -
.ﬁpenta%§5ﬁgﬁ”/sodnyyjNaBOﬁNaBﬁh nebo dekaoxoboritan ~ draselny s-

K;B1001¢, nebo Jjejich smési.
S

10. Zptsob podle kteréhokoli z narokd 1 aZ 3, vyznacujici se
tim, 2e zahrnuje nésledujici kroky:

(a) sludovani hof&ik obsahujiciho préadku s préaskovym
pfechodovym oxidem hlinitym ve vodné suspenzi =za vytvareni
meixneritu jako meziproduktu; Pﬁébgfkﬁa
(b) privadéni meixneritového meziproduktu do styku s SEyESTnm
mno¥stvim iont® oxaladtu za vytvaFeni oxaldt obsahujici,
hydrotalkitu podobné slouceniny; a

(c) odluovani hydrotalkitu podobné slouleniny ze suspenze.

/ )
x ’ﬁZéQ“ﬂuv ax//&éffymzl
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11. Zplsob podle kteréhokoli z ndrokd 1 aZ 3, vyznadujici se
tim, Ze zahrnuje nésledujici kroky:

(a) slucovani hofcik obsahujiciho prasku s préskovym
pfechodovym oxidem hlinitym ve vodné suspenzi za vytvarfeni
meixneritu jako meziproduktu; szbyfkqwb/

(b) privadéni meixneritového meziproduktu do styku s %yééim
-mnoZstvim- iontd stearanu za vytvafeni stearan obsahujici,
hydrotalkitu podobné sloudeniny; a

{(c} odlucovéni hydrotalkitu podobné slouCeniny ze suspenze.

12. Zplsob podle néaroku 11, vyznacujici se tim, Ze krok

(b) spociva v privadéni suspenze do styku s kyselinou stearovou,

pebo—3etich~smésiy
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