Protokoll

- Einlagerung von Kaliumacetat in Kaolinit -

Theorie:

Man unterscheidet zwischen 4 verschiedenen Arten von Einlagerungs-
verbindungen,

- den Clathraten

- den Hagg — Phasen

- den interstitiellen Verbindungen

- und den Intercal ationsverbindungen.

Clathrate (clatratus - vergittert) sind Kafigeinschlussverbindungen, z.B. in
Zeolithe. Hierbel werden lonen in die Hohlraume von Raumsilikaten
eingelagert. Derartige V erbindungen werden a's lonentauscher eingesetzt.

Héagg-Phasen sind metallische Phasen, also kubisch dichteste Packungen von
Metallatomen, bei denen in den Oktaederllicken B-, C-, N-, oder O oder aber in
den Tetraederlticken H-Atome eingelagert werden.

Interstitielle Verbindungen (interstitium - Zwischenraum) spielen bel vielen
wichtigen Prozessen eine Rolle, so zum Beispiel dem Photographieren oder bei
der Dotierung von Stoffen in der Microchipherstellung. Interstitielle Atome
besetzen keine reguléren Gitterpldtze im Kristall sondern Zwischengitterplétze.
Dabe gibt es den sogenannten Frankel-Effekt, einen additiven Fehler im
Kristallbau (b), aso eine zusétzliche Einlagerung eines weiteren Atoms, und den
Schottky- Effekt, einen subtraktiven Fehler (a), das Fehlen eines Atomsim
Gitter.

Jan Sehnert, K — Saal 1 17.01.00



I nter calationsverbindungen (intercalare — einschieben) sind nun Verbindungen,
bei denen sich Atome und sogar kleine Molekiile zwischen den Schichten eines
Schichtgitters einlagern konnen. Es bilden sich hierbel Verbindungen mit nicht
stochiometrischer Zusammensetzung aus.

Ein grosses Gebiet ist die Intercalation mit Graphit, erstmals beobachtet beim
Aufquellen von Graphit in konz. H,SO.,.

Auch der Kaolinit bildet ein Schichtgitters aus. Es handelt sich hierbei um eine
Verbindung die durch ,,Kaolinisierung” entsteht, einem Verwitterungsprozess in
der Natur, bel dem Feldspéte, M[AISi;Og], in Alumohydroxosilikate,
MAI>(OH)4[SIO5], tberfuhrt werden.

Jede Schicht im Schichtgitter des Kaolinitswird in zwel Regionen unterteilt, der
Tetraederschicht, in der tetraedrisch koordiniert das Silizium an Sauerstoff
gebunden ist, und der Oktaederschicht, in der oktaedrisch koordiniert die
Aluminiumatome vorliegen, wobei die Oktaeder untereinander kantenverkntpft
sind.

Man kann sich die Oktaederschicht a's eine dichteste Packung aus den O-
Atomen der Silikatschicht einerseits und den O-Atomen aus der OH-Schicht
andererseits vorstellen, wobei in der oberen Schicht noch /5 aller Platze mit O-
Atomen von Hydroxogruppen besetzt sind.. Es sind nur %5 aller Oktaederliicken
mit Al-Atomen besetzt. Die einzelnen Schichten werden untereinander durch
Wasserstoffbriickenbindungen zusammengehalten.

L agert man nun eine Substanz zwischen die Schichten ein, so weitet sich das
Schichtgitter auf und die Wasserstoffbrticken werden geschwécht. Damit lassen
sich die Schichten leichter gegeneinander verschieben und die Substanz wird
leichter formbar. Anwendung fand das in der Herstellung von chinesischem
Porzellan, dem Eierschaenporzellan. In Jauchegruben wurde in das Gitter
Harnstoff eingelagert. Den entstandenen Ton konnte man besser formen und zu
diinneren Gefassen verarbeiten.

Will man nun wissen, wieviel Substanz sich in eine gewisse Menge an Kaolinit
einlagern 1&sst, so missen der urspriingliche Schichtebenenabstand und der
aufgeweitete Abstand bekannt sein. Eslasst sich dann die Differenz, also die
absolute Aufweitung berechnen:

AC = Cafgew. — Curspringl.
=140 -7,150
=6,850
Deswelteren |&sst sich die relative Aufweitung im Vergleich zum
Ausgangszustand errechnen:

Ac/c, = 6,85 [1 7,15F 0,958

In eine bestimmte Menge an Kaolinit lasst sich dann ein VVolumen von
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V =Vo?* AC/CO
=m/ dkg* AC

einlagern. Dies entspricht elner Masse an einzulagernder Substanz von:

Msubst = M * dsubs / Ak ao™ AC/Co

Ansatz:
Es soll in 2g Kaolinit KOAc eingelagert werden, also eine Masse von

Maubst = M * Ac/Co* dsypst / Okanl
=2g* 1,8 g/lem’ * 0,958/ 2,61 g/cm’

Mg = 1,32 9 Kaliumacetat.
Kaliumacetat H:CCOOK 1,329
Dur chfuihrung:

Belde Substanzen werden im Morser miteinander verrieben, mit wenig
Kdilauge (pH 9) bis zum Entstehen eines Breies angefeuchtet, in ein
Rollrandglasschen gegeben und verschlossen bei 60°C 3 Tage lang in den
Trockenschrank gestelit.

Das Produkt wird in der Rontendiffraktometrie vermessen um den neuen
Schichtebenenabstand zu bestimmen.
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Ausbeute:

Dadas Produkt noch feucht vermessen wird und auch keine stochiometrische
Zusammensetzung besitzt entfallt eine Berechnung der Ausbeute.

Analytik:

D

.045083
.150222
.460703
.458218

[Ta T AT~

2Theta

6.2879
12.3680
19.8880
19.8992

I{rel)

100.00

36.06
40.25
0.01

I(abs) T(int) FWHM
159 0.00 0.1400

57 0.00 0.0100

64 0.00 0.0375

0 0.00 0.0375

Die Auswertung des Rontgendiffraktogrammes zeigt, dass es erfolgreich
gelungen ist KOACc einzulagern, in der Probe liegen ca. 75% desKaolinitsas
I ntercal ationsverbindung vor.
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L abor sicherheit:

Kaolinit:

R: -
S. -

Kaliumacetat:

R: -
S. -
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