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Слоистые двойные гидроксиды благодаря своему разнообразию, возможности целенаправлен-
ного изменения свойств и невысокой стоимости являются высоко востребованными продуктами и ши-
роко используются в качестве носителей катализаторов и лекарственных препаратов, ионообменников, 
нанореакторов, адсорбентов и др. В каталитических и адсорбционных процессах большую роль играют 
такие характеристики материалов, как их удельные поверхность и объем пор. Существует много мето-
дов, направленных на получения веществ, в том числе гидроксидов, с развитой поверхностью. Напри-
мер, синтез в присутствии различных добавок (полигликолей, лимонной кислоты и др.), сушка синте-
зированных традиционными методами веществ в сверхкритических условиях и др.  

В настоящей статье приведены результаты исследований по изучению структурно-поверхност-
ных и сорбционных свойств слоистых двойных гидроксидов магния и алюминия (Mg-Al СДГ), полу-
ченных методом твердофазного взаимодействия кристаллогидратов AlCl3⋅6H2O, MgCl2⋅6H2O и карбо-
ната аммония. С использованием методов РФА, химического анализа, БЭТ и BJH исследовано влияние 
присутствия на стадии синтеза высокомолекулярного поверхностно-активного вещества – полиэти-
ленгликоля (ПЭГ-400), а также промывки синтезированного образца Mg-Al СДГ этанолом и ацетоном 
на структурно-поверхностные (удельная поверхность и объем пор, распределение пор по их диаметру 
и др.) и сорбционные свойства синтезированных образцов.  

Установлено, что применение ПЭГ-400 при синтезе Mg-Al СДГ приводит к увеличению их 
удельных поверхности и объема пор в 3.5 и 2 раза соответственно. Последующая промывка синтезиро-
ванных образцов этанолом или ацетоном приводит к дополнительному повышению этих показателей 
в ∼3.5 раза: с 105 до 370-420 м2/г и с 0.23 до 0.83-0.93 см3/г.  

Результаты исследований сорбции азота синтезированными образцами Mg-Al СДГ обработаны 
с помощью линейной формы уравнения БЭТ. Показано, что как индивидуальное использование ПЭГ-
400, так и последующее применение этанола или ацетона при промывке позволяет существенно (с 0.3 
до 1.1 и 3.8-4.2 ммоль N2/г соответственно) увеличить емкость адсорбционного монослоя продуктов и 
не оказывает существенного влияния на механизм процесса сорбции, о чем свидетельствует незначи-
тельное изменение значений энергии Гиббса в процессе сорбции. 

Ключевые слова: слоистый двойной гидроксид магния и алюминия, синтез, полиэтиленгликоль, 
структурно-поверхностные свойства, удельная поверхность, удельный объем пор, сорбция.  

 

Введение 
Слоистые двойные гидроксиды (СДГ) 

типа гидроталькита представляют собой 

класс природных и синтетических слои-
стых материалов, состоящих из положи-
тельно заряженных слоев, образованных 
ионами разновалентных металлов и гид-
роксид-ионами, и подвижных анионов в 
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межслойном пространстве. По своей 
структуре гидроталькит является анало-
гом природного слоистого гидроксида 
магния (Mg(OH2) – брусита. Состав СДГ 
можно выразить общей формулой [(M2+

1-

xM3+
x(OH)2]A+[(anionn-)A/nmH2O], где Mz+ 

– металл в степени окисления +2 (Mg2+, 
Zn2+, Ni2+, Cu2+ и др.), M3+ – металл в сте-
пени окисления +3 (Al3+, Cr3+, Fe3+ и др.), 
anion – практически любой анион, кото-
рый не образует устойчивых комплексов 
с этими металлами [1].  

Бруситоподобные слои гидроталькита 
образованы ионами M2+ и изоморфно за-
мещающими их ионами M3+, которые ок-
таэдрически координированы по кисло-
роду и статистически расположены в 
плоскостях слоев. За счет ионов M3+ эти 
слои приобретают избыточный положи-
тельный заряд, что схематически отобра-
жает формула [M2+

1-xM3+
x(OH)2]x+. Этот 

заряд компенсируется различными анио-
нами в межслоевом пространстве, а меж-
слоевой состав можно выразить форму-
лой [Xm-

x/m⋅nH2O]x- [2, 3]. Наличие в 
структуре СДГ положительно заряжен-
ных слоев, а также за счет интеркалиро-
ванния в межслоевое пространство анио-
нов, создает предпосылки для получения 
на их основе эффективных сорбентов для 
очистки природных и сточных вод от не-
желательных анионных примесей, таких 
как арсенат, хромат, фосфат и др. [4, 5]. 

Кроме того, благодаря их разнообра-
зию, возможности целенаправленного из-
менения свойств, а также невысокой сто-
имости, слоистые двойные гидроксиды и 
продукты их прокаливания – смешанные 
оксиды – являются высоко востребован-
ными продуктами в других областях про-
мышленности. Их используют в качестве 
носителей катализаторов и лекарствен-
ных препаратов, ионообменников, нано-
реакторов, адсорбентов неорганических 
и органических ионов и др. [6-10].  

В каталитических и адсорбционных 
процессах большую роль играет пористая 
структура материалов [11], поэтому ис-
следования, направленные на повышение 

их структурно-поверхностных характе-
ристик, таких как удельные поверхность 
(Sуд.) и объем пор (Vпор.), являются акту-
альными. Одним из методов получения 
веществ, в том числе – гидроксидов, с 
развитой поверхностью мезо- и макропор 
является автоклавный синтез в присут-
ствии различных добавок (полигликолей, 
лимонной кислоты и др.) [12, 13]. Другим 
– использование на стадии сушки синте-
зированных традиционным методом низ-
котемпературной золь-гель химии ве-
ществ метода сверхкритической сушки, 
при которой поверхностное натяжение 
внутрипоровой жидкости равно нулю 
[14], что позволяет исключить изменения 
образующейся первоначальной струк-
туры каркаса геля из-за его деформации и 
коллапса при сушке [15]. Однако этот ме-
тод требует повышенных энергетических 
и материальных затрат, связанных с при-
менением высоких температур и специ-
ального оборудования при его реализа-
ции. Альтернативным способом может 
являться замещение перед сушкой вод-
ной внутрипоровой среды геля на органи-
ческую, например – спирт, обладающую 
меньшим поверхностным натяжением, 
что позволит минимизировать её де-
структивное влияние на структуру и 
свойства аэрогеля. 

Другим перспективным методом полу-
чения веществ с развитой удельной по-
верхностью мезо- и макропор, в том 
числе – гидроксидов, является их синтез 
в присутствии добавок поверхностно-ак-
тивных органических соединений (ПАВ) 
– темплатный синтез [16-19]. Мицеллы 
ПАВ (или темплат), заполняя свободное 
пространство образующегося каркаса ве-
щества, способствуют формированию его 
более упорядоченной структуры. После-
дующее удаление темплата растворите-
лем (вода, органический растворитель – 
спирт, ацетон) не сопровождается разру-
шением первоначальной структуры, что 
позволяет получать высокопористые 
наноразмерные материалы. В связи с вы-
шесказанным, слоистые двойные гидрок-
сиды как соединения с организованной 
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слоистой структурой представляют несо-
мненный интерес. 

В ИХТРЭМС КНЦ РАН разработан 
метод твердофазного синтеза слоистых 
двойных гидроксидов магния и алюми-
ния (Mg-Al СДГ) [20], основанный на вза-
имодействии солей металлов, находя-
щихся в твердом состоянии кристалло-
гидратов, с щелочным реагентом (напри-
мер – карбонатом аммония (NH4)2CO3). 
Целью настоящей работе являлось изуче-
ние влияния модифицирования Mg-Al 
СДГ полиэтиленгликолем ПЭГ-400 (HO-
(CH2-CH2-O)n-H) в процессе синтеза, а 
также промывки синтезированных образ-
цов этанолом и ацетоном, на его струк-
турно-поверхностные свойства (Sуд., Vпор. 
и др.). Выбор ПЭГ-400 в качестве ПАВ 
был основан на литературных данных, 
свидетельствующих о его способности 
влиять на структурно-поверхностные ха-
рактеристики различных веществ [16-18], 
а этанол и ацетон – как жидкости, облада-
ющие существенно более низкими значе-
ниями поверхностного натяжения по 
сравнению с водой [21, 22]. 

Экспериментальная часть 
Синтез исходного (образца сравнения) 

Mg-Al СДГ (образец 1) осуществляли пу-
тем взаимодействия кристаллогидратов 
AlCl3⋅6H2O, MgCl2⋅6H2O и карбоната ам-
мония по методике [20] согласно уравне-
нию химической реакции: 
4MgCl2⋅6H2O+2AlCl3⋅6H2O+7(NH4)2CO3 
→Mg4Al2(OH)12CO3⋅3H2O+14NH4Cl+6CO2+27H2O. 

С целью обеспечения полноты проте-
кания реакции (NH4)2CO3 брали с избыт-
ком 10% сверх стехиометрического коли-
чества, необходимого по вышеприведен-
ной реакции. Полученную реакционную 
массу выщелачивали дистиллированной 
водой при отношении Ж:Т=5:1, где Ж и Т 
– количества воды и реакционной массы 
соответственно, кг, и температуре 60оС в 
течение 30 минут. Образовавшуюся сус-
пензию фильтровали, осадок промывали 
на фильтре до отсутствия в промывных 

водах Cl--иона (по Ag+). Промытый оса-
док высушивали при t=105°С до постоян-
ной массы и анализировали. 

С целью модификации Mg-Al-СДГ пе-
ред его синтезом в (NH4)2CO3 предвари-
тельно вводили ПЭГ-400 (HO-(CH2-CH2-
O)n-H; ТУ-2226-061-05766801-2006 с изм. 
1) в количестве 1, 2 и 3% от массы синте-
зируемого Mg-Al-СДГ. Синтез и про-
мывку осадка проводили аналогично 
описанному выше. Полученный промы-
тый осадок делили на две части. Первая 
сушилась при 105оС до постоянной 
массы (образцы 2-4, расход ПЭГ-400 при 
синтезе 1, 2 и 3% соответственно), вто-
рую дополнительно промывали этило-
вым спиртом (С2Н5ОН; ГОСТ 5962-2013) 
для замещения воды в порах образца (об-
разцы 5-7) и сушили аналогичным обра-
зом. 

Химический состав полученных об-
разцов определяли атомно-абсорбцион-
ной спектроскопией на спектрофото-
метре Perkin - Elmer 3030. 

Рентгенофазовый анализ (РФА) прово-
дили на приборе Shimadzu XRD-600 в 
диапазоне углов 2Θ от 6 до 70о с шагом 
0.02о. Фазовый состав идентифицировали 
с использованием Международной базы 
дифракционных данных JCPDC-ICDD 
2002. Размер области когерентного рассе-
ивания dкр полученных образцов Mg-Al-
СДГ, характеризующий средний размер 
кристаллитов, рассчитывался по формуле 
Дебая-Шеррера [23]: 

𝑑𝑑кр = 0,9∙𝜆𝜆
𝑏𝑏∙𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐𝑐

   (1) 
где 0.9 – безразмерный форм-фактор; λ – 
длина монохроматической волны, 
1.54178 Å; b – ширина пика на половине 
высоты линии, рад.; Θ – угол дифракции, 
град (рисунок 1). 

Структурно-поверхностные характе-
ристики Mg-Al-СДГ определяли на авто-
матическом анализаторе удельной по-
верхности и пористости TriStar 3020 ме-
тодами BET и BJH.  

Обработку полученных результатов 
проводили по линейной форме уравнения 
БЭТ (С.Брунауэр, Т.Эммэтт, и Э.Тэллер), 



 

 
Копкова и др. / Сорбционные и хроматографические процессы. 2021. Т. 21. № 6. С. 894-904 

897 

позволяющей производить расчет емко-
сти адсорбционного монослоя сорбента и 
удельной поверхности мезопористых ве-
ществ:  

1

𝑄𝑄(𝑃𝑃𝑠𝑠𝑃𝑃 −1)
= 1

𝑄𝑄𝑚𝑚𝐶𝐶
+ 𝐶𝐶−1

𝑄𝑄𝑚𝑚𝐶𝐶
( 𝑃𝑃
𝑃𝑃𝑆𝑆

),  (2) 

где P – давление газа; PS – давление его 
насыщенных паров; Q – масса газа, адсор-
бированного при относительном давле-
нии Р/РS; Qm – максимальная емкость ад-
сорбционного монослоя сорбента; С – 
константа БЭТ, относящаяся к энергии 
адсорбции в первом адсорбированном 
слое и, следовательно, ее значение харак-
теризует взаимодействие адсорбент-ад-
сорбат: 

−∆𝐺𝐺𝑜𝑜 = 𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅,   (3) 
где R – универсальная газовая постоянная 
(8.314 Дж·(моль·К)-1; T – термодинамиче-
ская температура, К. 

Обсуждение результатов 
Идентификация фаз синтезированного 

исходного образца методом РФА пока-
зала, что он представляет собой слоистый 
гидроксид состава 
Mg4Al2(OH)12⋅CO3⋅3H2O, который явля-
ется аналогом природного минерала 
квинтинита [24, 25] (рисунок 2, кривая 1). 
Гидроталькитная структура хорошо вы-
ражена с четким узким сигналом {003}, 
который соответствует базальной плос-
кости с межплоскостным расстоянием 
7.59 Å. 

Предварительное введение ПЭГ-400 в 
(NH4)2CO3 с целью модификации получа-
емого СДГ приводит к снижению степени 
откристаллизованности получаемых об-
разцов СДГ, о чем свидетельствует мень-
шая интенсивность рефлексов и их раз-
мытость (кривая 2).  

 
Рис. 1. К расчету dкр. 

Fig. 1. For calculation of dcr. 
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Рис. 2. Дифрактограммы  синтезированных образцов Mg-Al СДГ: 1 – исходный Mg-Al 

СДГ; 2 – Mg-Al СДГ, модифицированный ПЭГ-400 (образец 2, дифракторграммы образцов 
3 и 4 идентичны); 3 – Mg-Al СДГ, модифицированный ПЭГ-400 и промытый этанолом (об-

разец 5, дифракторграммы образцов 6 и 7 идентичны). 
Fig. 2. Diffraction patterns of the synthesized Mg-Al LDH samples: 1 – initial Mg-Al LDH 

sample; 2 – Mg-Al LDH modified with PEG-400 (sample 2, diffraction patterns of samples 3 and 
4 were identical); 3 – Mg-Al LDH modified with PEG-400 and washed with ethanol (sample 5, 

diffraction patterns of samples 6 and 7 were identical). 
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Промывка модифицированных образ-
цов Mg-Al-СДГ этанолом не вызывает 
структурных изменений, о чем свиде-
тельствует как общий вид их дифракто-
грамм, так и интенсивность рефлексов на 
них (кривая 3).  

По данным химического анализа, со-
держание магния и алюминия в получен-
ных образцах Mg-Al СДГ составило, 
мас.%: Mg – 20.50; Al – 10.85, что соот-
ветствует соотношению Mg:Al=2:1 и под-
тверждает получение в процессе синтеза 
двойных слоистых гидроксидов Mg и Al. 

В таблице 1 представлены некоторые 
структурно-поверхностные свойства 
(СПС) и средний размер кристаллитов 
синтезированных образцов Mg-Al СДГ, 
рассчитанный по уравнению (1). Полу-
ченные данные показывают, что исполь-
зование ПЭГ-400 на стадии синтеза Mg-
Al СДГ существенно влияет на все их 
СПС, приводя к увеличению Sуд и Vпор в 
∼3.5 и 2 раза соответственно, и уменьше-
нию dпор и dкр в ∼1.7 и 2 раза. При этом 
следует отметить, что расход ПЭГ-400 не 
оказывает существенного влияния на 
свойства СДГ – отклонение от средних 
значений не превышает 6% для Sуд и Vпор 
и 1% для dпор и dкр. 

Промывка синтезированных образцов 
этанолом привела к существенному уве-
личению ∼в 3.5 раза как Sуд, так и Vпор (с 
105 до 370 м2/г и с 0,23 до 0,83 см3/г соот-
ветственно). Такое резкое увеличение 
можно объяснить тем, что этанол обла-
дает значительно меньшим поверхност-
ным натяжением (ПН), чем вода (14.98 и 

57.87 мН/м (105оС) соответственно [17, 
18]), что предотвращает деформацию 
первоначальной структуры. Следует от-
метить, что введение ПЭГ-400 привело к 
уменьшению в 2 раза размеров dкр образ-
цов, что можно объяснить экранизацией 
ПЭГ-400 поверхности кристаллов и 
вследствие этого меньшей перекристал-
лизацией в процессе их промывки. При-
менение этанола при промывке СДГ при-
вело к увеличению в ∼1.5 раза среднего 
размера кристаллитов (с 4.1 до 6.8 нм), 
что можно объяснить вымыванием ПЭГ-
400 с поверхности кристаллов. При этом 
обнажающаяся поверхность обладает вы-
сокой свободной поверхностной энер-
гией, что приводит к укрупнению мелких 
частиц СДГ для её снижения.  

Учитывая обнаруженное сильное вли-
яние замещения водной внутрипоровой 
среды в процессе промывки Mg-Al СДГ 
на их СПС, были проведены дополни-
тельные исследования, в которых этанол 
был заменен на ацетон, обладающий 
меньшим ПН (13.19 мН/м (105оС) [18]) 
(образец 8). Дифрактограмма образца 8 
идентична образцам 5-7 (рисунок 2, кри-
вая 3) (не приводится), что указывает на 
сохранение структуры СДГ. Структурно-
поверхностные свойства и средний раз-
мер кристаллитов образца Mg-Al СДГ 
приведены в таблице 1. Обращает внима-
ние, что замена этанола на ацетон при-
вела к дальнейшему, пусть и не столь зна-
чительному, увеличению Sуд и Vпор на 10-

Таблица 1. Структурно-поверхностные свойства и средний размер кристаллитов образцов 
Mg-Al СДГ 
Table 1. Structural-surface properties and average crystallite size of Mg-Al LDH samples 

Образец Sуд (БЭТ), 
м2/г 

Vпор, (BJH 
des), см3/г 

dпор (BJH 
des), нм dкр, нм 

1. (СДГ-исходный) 28.78 0.1077 12.60 8.11 
2. (обр.1+1%ПЭГ+вода) 108.66 0.2460 7.39 4.05 
3. (обр.1+2%ПЭГ+вода) 104.60 0.2367 7.33 4.12 
4. (обр.1+3%ПЭГ+вода) 103.19 0.2215 7.26 4.08 
5. (обр.1+1%ПЭГ+спирт) 362.14 0.7988 7.05 6.73 
6. (обр.1+2%ПЭГ+спирт) 376.68 0.8396 7.10 6.74 
7. (обр.1+3%ПЭГ+спирт) 372.24 0.8514 6.75 6.79 
8. (обр.1+2%ПЭГ+ацетон) 417.20 0.9328 6.35 6.12 
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15%, что хорошо согласуется с уменьше-
нием ПН (12%) и подтверждает высказан-
ное ранее предположение о существен-
ной роли ПН в формировании пористой 
структуры.  

Основываясь на данных рисунка 2 и 
таблицы 1, указывающих о несуществен-
ном влиянии расхода ПЭГ-400 на СПС 
синтезированных образцов Mg-Al СДГ, 
дальнейшее изучение их структурно-по-
верхностных и сорбционных свойств 
проводили на образцах 1, 3, 6 и 8. На ри-
сунке 3 представлены их изотермы сорб-
ции-десорбции N2. 

Вид изотермы образца 1 может быть 
отнесен, по классификации Брунауэра, 
Деминга, Деминга и Теллера (БДДТ), к 
изотерме II типа [26]. Такая изотерма 
присуща непористым или макропори-
стым (dпор>50 нм) адсорбентам по класси-
фикации IUРАС. Этот тип изотерм пред-
ставляет свободную моно-полислойную 
адсорбцию. Точка начала прямолиней-
ного среднего участка изотермы обычно 
используется для определения относи-
тельного давления, при котором заверша-
ется адсорбция монослоя. Однако нали-
чие на ней, пусть и небольшого, гистере-
зиса, основной причиной которого явля-
ется капиллярная конденсация азота (аб-
сорбата) в мезопорах, свидетельствует о 
присутствии в образце мезопор 
(2<dпор<50 нм). 

В отличии от образца 1, вид изотерм 
образцов 3, 6 и 8 может быть отнесен к 
изотерме IV типа, которая ассоциируется 
с капиллярной конденсацией в мезопо-
рах, о чем свидетельствует ярко выра-
женная петля гистерезиса. Начальный 
участок этой изотермы аналогичен изо-
терме типа II. 

Для подтверждения мезопористого ха-
рактера образцов и проверки применимо-
сти теории (уравнения) БЭТ, лежащей в 
основе алгоритма вычисления удельной 
поверхности, были построены зависимо-
сти (1/[Q(PS/P-1)]) от относительного 
давления азота P/PS (уравнение 2) для ис-
следованных образцов Mg-Al СДГ (рису-
нок 4). Известно, что уравнение БЭТ мо-
жет быть применено к расчету поверхно-
сти мезопористых веществ в случае, если 
хотя бы на небольшом участке изотермы 
зависимость (1/[Q(PS/P-1)]) от P/PS будет 
линейной [27]. Для большинства твердых 
веществ линейная зависимость на не-
большом участке изотермы в пределах 
значений относительного давления от 
0.05 до 0.35. Как видно из рисунка 4, для 
всех образцов Mg-Al СДГ построенные 
графики являются линейными (коэффи-
циент корреляции составил более 0.999), 
что говорит о хорошей применимости ме-
тода БЭТ для расчета удельной поверхно-
сти исследованных образцов.  

  
Рис. 3. Изотермы сорбции-десорбции N2 

образцов Mg-Al СДГ (здесь и далее номер 
кривой соответствует номеру образца) 
Fig. 3. Sorption-desorption isotherms of N2 
of Mg-Al LDH samples (hereinafter, the 
curve number corresponds to the sample 

number) 

Рис. 4. Зависимость (1/[Q(PS/P-1)]) – P/PS 
для образцов Mg-Al СДГ 

 
Fig. 4. Dependency 1/[Q(PS/P-1)]) – P/PS 

for Mg-Al LDH samples 
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На рисунке 5 приведены данные по 
распределению объема пор образцов Mg-
Al СДГ. Представленные данные под-
тверждают сделанные на основе изотерм 
сорбции-десорбции (рисунок 2) выводы о 
мезопористом характере образцов. Из ги-
стограмм видно, что объем микропор 
(dпор<2 нм) всех образцов практически ра-
вен нулю (за исключением образца 1, 
объем микропор которого составляет 1-
2%) , а доля объема макропор (dпор>50 нм) 
снижается с 24-25% (образец 1) до ∼20% 

(образец 3) и 6-8% (образцы 6 и 8). При 
этом одновременно происходит перерас-
пределение мезопор (2<dпор<50 нм) в сто-
рону увеличения в образцах доли мез-
опор относительно малого диаметра 
(dпор<10 нм). Это свидетельствует о суще-
ственном влиянии ПН не только на инте-
гральную величину удельной поверхно-
сти и объема пор образцов, но и на их рас-
пределение.  

Полученные экспериментальные дан-
ные по сорбции азота (рисунки 3 и 4) в 

  
образец 1 

  
образец 3 

  

образец 6 

  
образец 8 

а б 
Рис. 5. Распределение объема пор по их диаметру образцов Mg-Al СДГ (десорбционная 

ветвь): а – Vпор - dпор; б – dVпор/ddпор - dср.пор. 
Fig. 5. Pore volume distribution over their diameter for Mg-Al LDH samples (desorption 

branch): a – Vpore - dpore; b – dVpore/ddpore - dpore. 

 

1 10 100
Диаметр пор, dпор, нм

0

5

10

15

20

25
Д

ол
я 

об
ъе

м
а 

по
р,

 %

0

5

10

15

20
25 V

пор ⋅10
3, см

3⋅г -1

 

1 10
Диаметр пор, dср .пор, нм

0

2

4

6

8

(d
V п

ор
/d

d п
ор

)⋅1
03

,с
м

3 ⋅г
-1
⋅н

м
-1

 

1 10 100
Диаметр пор, dпор, нм

0

5

10

15

20

25

Д
ол

я 
об

ъе
м

а 
по

р,
 %

0
10
20
30
40
50 V

пор ⋅10
3, см

3⋅г -1

 

1 10
Диаметр пор, dср.пор, нм

0

20

40

60

80

(d
V по

р/d
d по

р)
⋅1
03

,с
м

3 ⋅г
-1
⋅н

м
-1

 

1 10 100
Диаметр пор, dпор , нм

0

3

6

9

12

Д
ол

я 
об

ъе
м

а 
по

р,
 %

0

20

40

60

80

100 V
пор ⋅10

3, см
3⋅г

-1

 

1 10
Диаметр пор, dср.пор, нм

0

20

40

60

80

100

(d
V п

ор
/d

d п
ор

)⋅1
03

,с
м

3 ⋅г
-1
⋅н

м
-1

 

1 10 100
Диаметр пор, dпор , нм

0

3

6

9

12

Д
ол

я 
об

ъе
м

а 
по

р,
 %

0
20

40
60
80

100 V
пор ⋅10

3, см
3⋅г -1

 

1 10
Диаметр пор, dср.пор, нм

0

100

200

300

(d
V п

ор
/d

d п
ор

)⋅1
03

,с
м

3 ⋅г
-1
⋅н

м
-1



 

 
Копкова и др. / Сорбционные и хроматографические процессы. 2021. Т. 21. № 6. С. 894-904 

901 

координатах Q, моль/г – P/PS были обра-
ботаны с помощью линейной формы 
уравнения БЭТ (2). Результаты представ-
лены в таблице 2. При сравнении уравне-
ния БЭТ (2) с уравнениями прямых, пред-
ставленных в таблице 2, видно, что 
tgα=(C-1)/(QmC), а отрезок, отсекаемый 
на оси Y = 1/(QmC). Решая полученную 
систему уравнений, были найдены значе-
ния Qm и C для каждого конкретного слу-
чая. Результаты математической обра-
ботки также представлены в таблице 2. 
Там же представлены значения измене-
ния энергии Гиббса в процессе сорбции, 
рассчитанные по уравнению (3). Анализ 
данных таблицы 2 показывает, что ис-
пользование ПЭГ-400 позволяет суще-
ственно (>3.5 раза) увеличить емкость ад-
сорбционного монослоя продукта Qm, а 
использование этанола или ацетона в 
процессе промывки модифицированного 
Mg-Al СДГ дополнительно повышает (в 
3-4 раза) этот показатель. Полученные ре-
зультаты хорошо согласуются с пред-
ставленными ранее данными по их удель-
ным поверхностям и объемам пор (таб-
лица 1). 

В то же время, применение ПЭГ-400 и 
промывка синтезированных Mg-Al СДГ 
не оказывает существенного влияния на 
механизм процесса сорбции, о чем свиде-
тельствует постоянство значений ΔGo для 
образцов 3, 6 и 8 (отклонение от среднего 
значения составляет менее 1%) (таблица 
2) и незначительное её уменьшение (ме-
нее 15%) по сравнение с образцом 1. 

Заключение 
В результате проведенных исследова-

ний установлено, что использование по-
лиэтиленгликоля (ПЭГ-400) в процессе 
твердофазного синтеза слоистых двой-
ных гидроксидов Mg и Al позволяет су-
щественно повысить как их удельную по-
верхность, так и удельный объем пор (в 
3.5 и 2 раза соответственно). Промывка 
синтезированных образцов Mg-Al СДГ 
этанолом или ацетоном, имеющих мень-
шее значение поверхностного натяжения, 
приводит к дополнительному увеличе-
нию этих показателей в ∼3.5 раза: Sуд воз-
растает с 105 до 370-420 м2/г; Vпор – с 0.23 
до 0.83-0.93 см3/г. При этом расход ПЭГ-
400 в диапазоне значений от 1 до 3 % от 
массы получаемых СДГ не оказывает су-
щественного влияния на их структурно-
поверхностные свойства. 

Установлено, что модифицирование 
Mg-Al СДГ и использование этанола или 
ацетона при их промывке оказывает су-
щественное влияние не только на их ин-
тегральную величину Sуд и Vпор образцов, 
но и на их распределение, приводя к уве-
личению доли мезопор относительно 
меньшего диаметра (2<dпор<10 нм) с од-
новременным снижением доли объема 
макропор (dпор>50 нм). Показано, что как 
индивидуальное использование ПЭГ-400 
при синтезе СДГ, так и его совместное 
применение с этанолом или ацетоном при 
промывке, позволяет существенно увели-
чить емкость адсорбционного монослоя 
продуктов и не оказывает существенного 
влияния на механизм процесса сорбции, о 
чем свидетельствует незначительное из-
менение значений ΔGo. 

Таблица 2. Результаты математической обработки изотермы сорбции азота образцами Mg-
Al СДГ 
Table 2. Results of mathematical processing of nitrogen sorption isotherm by Mg-Al LDH sam-
ples 

№ 
обр. Уравнение прямой 

1
𝑄𝑄𝑚𝑚𝐶𝐶

 
(𝐶𝐶 − 1)
𝑄𝑄𝑚𝑚𝐶𝐶

 Qm, 
моль/г C 

-ΔGo, 
Дж/моль 

1 Y = 3369.36·X + 18.88 18.88 3369.36 0.000295 179.462 12643 
3 Y = 920.63·X + 11.60 11.60 920.63 0.001073 80.365 10686 
6 Y = 255.76·X + 3.11 3.11 255.76 0.003863 83.238 10771 
8 Y = 231.05·X + 2.68 2.68 231.05 0.004278 87.213 10885 
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Layered double hydroxides, due to their diversity, the possibility of targeted changes in properties and 
low cost, are highly demanded products and are widely used as carriers for catalysts and drugs, ion exchangers, 
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nanoreactors, adsorbents, etc. In catalytic and adsorption processes, such characteristics of materials as their 
specific surface area and pore volume play an important role. There are many methods aimed at obtaining 
substances, including hydroxides, with a developed surface. Such methods, for example, include: synthesis in 
the presence of various additives (polyglycols, citric acid, etc.), drying of substances synthesized by traditional 
methods under supercritical conditions, etc.  

This study presents the results of investigations of the structural, surface, and sorption properties of 
layered double hydroxides of magnesium and aluminium (Mg-Al LDH) obtained by the method of solid-phase 
interaction of crystalline hydrates AlCl3⋅6H2O, MgCl2⋅6H2O and ammonium carbonate. The effect of the pres-
ence of a high-molecular surfactant, polyethylene glycol (PEG-400) at the synthesis stage and the effect of 
washing of the synthesized Mg-Al LDH sample with ethanol and acetone on the structural-surface (specific 
surface area and pore volume, pore diameter distribution, etc.) and sorption properties of the synthesized sam-
ples were investigated using XRD, chemical analysis, BET, and BJH methods.  

It was found that the use of PEG-400 in the synthesis of Mg-Al LDH led to an increase in their specific 
surface area and pore volume by 3.5 and 2 times, respectively. Subsequent washing of the synthesized samples 
with ethanol or acetone led to an additional increase in these parameters by ∼3.5 times: from 105 to 370-420 
m2/g and from 0.23 to 0.83-0.93 cm3/g.  

The results of studies of nitrogen sorption by synthesized Mg-Al LDH samples were processed using 
the linear form of the BET equation. It has been shown that both the individual use of PEG-400 and the subse-
quent use of ethanol or acetone during washing allowed significantly (from 0.3 to 1.1 and 3.8-4.2 mmol N2/g, 
respectively) increasing the capacity of the adsorption monolayer of products and did not have a significant 
effect on the mechanism of the sorption process, as was evidenced by the insignificant change in the Gibbs 
energy values during the sorption process. 

Keywords: layered double hydroxide of magnesium and aluminium, synthesis, polyethylene glycol, 
structural and surface properties, specific surface area, specific pore volume, sorption.  
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