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In der vorliegenden Arbeit wird die hydrothermische Bereitung von 
synthetischem Montmorillonit bei erhöhtem Druck behandelt. Als Aus
gangsmaterial diente das quaternäre System SÍO2 — AI2O3 — MgO — CaO. 
Die bereiteten Proben wurden röntgenographisch, mittels Ultrarot-Absorp
tionsspektroskopie und nach der DTA-Methode identifiziert. 

This paper presents the hydrothermal preparation of synthetic mont-
morillonite under increased pressure. The process started from the quater
nary system SÍO2 —AI2O3 —MgO —CaO. The samples prepared were iden
tified by x-ray diffraction, infrared absorption spectroscopy, and DTA 
method. 

Die ersten Informationen über erfolgreiche Synthesen von Tonmineralen stammen 
aus dem Jahr 1930. Im Jahr 1932 synthetisierte Noll Muskovit [1] und 1935 Kaolinit [2]. 
Die Bereitung von Montmorillonit gelang ihm in 1936 bei hydrot hermischen Bedingungen 
und erhöhtem Druck [3]. 

Später befaßten sich mit der Montmorillonitsynthese auch Boy u. a. [4, 5], Stresse 
u. a. [6] und Henin [7]. Alle, die sich bis nun mit der Synthese von Montmorillonit be
schäftigten, nahmen das System SÍO2 — AI2O3 — MgO als Ausgangsmaterial, bzw. er
setzten sie gelegentlich MgO durch CaO, oder durch Salze alkalischer Metalle. Einige 
der Autoren [6, 7] versuchten die Synthese auch bei atmosphärischem Druck. Sie kamen 
zu dem Schluß, daß diese nur in Gegenwart von Magnesium möglich ist und auch dann 
zeigen diese Produkte in den Röntgenogrammen lediglich Anzeichen von Montmorillo-
nitreflexen. 

I m Hinblick auf den Ertrag und die Synthesendauer erscheint derzeit die hydrother
mische Synthese bei erhöhtem Druck als die vorteilhafteste. 

Experimenteller Teil 

Der synthetische Montmorillonit wurde nach der in Arbeit [8] beschriebenen Methode 
bereitet. Als Ausgangsmaterial diente Aluminium-, Magnesium- und Kalziumnitrat p. a. 
und als Siliziumdioxid wurde Aerosil. ein Erzeugnis der Fa. Degussa, BRD, verwendet. 
Eine Mischung dieser Substanzen im vorgeschriebenen Verhältnis wurde zwei Stunden 
lang bei 800°C geglüht, wodurch die Nitrate in Oxide verwandelt wurden. Nach Zerreiben, 
Homogenisieren und Zugabe von Wasser — damit eine homogene Breimischung ent
steht — wurde diese in Platintiegeln in einen Autoklav gegeben. Der Boden des Auto-
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Tabelle 1 

Die Molarverhältnisse von SÍO2, AI2O3, MgO und CaO in den Proben 

Probe 

A I 
A 2 
A 3 
A 4 
A 5 
A 6 

Si02 

3,9 
3,9 
3,9 
3,9 
3,9 
3,9 

A1203 

0,9 
0,9 
0,9 
0,875 
0,875 
0,85 

MgO 

0,25 
0,30 
0,35 
0,35 
0,40 
0,30 

CaO 

0,25 
0,20 
0,15 
0,20 
0,15 
0,20 

klavs wurde mit einer Wasserschicht bedeckt und die so bereiteten Proben wurden 
7 Tage lang bei einer Temperatur von 300°C und 87 atm Druck gehalten. Der benutzte 
Autoklav war ein Erzeugnis des ungarischen Unternehmens Lampart. 

Abb. 1. Diffraktogramme des Ca-Mont
morillonits aus der Lokalität Lastov-
ce (1), der Proben А 5 (2) und А 1 (3). 

Abb. 2. Ultrarot-Absorptionsspektren des Ca-Montmorillonits aus der Lokalität 
Lastovce (2), der Proben А 1 (2) und А 5 (3). 
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Tabelle 1 br ingt die Molar Verhältnisse, in denen die Mischungen bereitet w u r d e n . 
Bei den ers ten drei P r o b e n ä n d e r t e n wir das Verhäl tn i s von MgO : CaO, bei d e n n ä c h s t e n 
zweien a u ß e r d e m a u c h das v o n SiO-2 : AI2O3 u n d bei der le tz ten P r o b e ist wieder das Ver
hä l tn i s v o n SÍO2 : AI2O3 gegenüber d e n vorherigen v e r ä n d e r t . 

2 и 6 8 °c Abb. 3. D T A - K u r v e n des Ca-Montmori l lonits a u s der 

t x io~2 L o k a l i t ä t Las tovce (1), der P r o b e n A 1 (2) u n d A 5 (3). 

Die gewonnenen P r o b e n von s y n t h e t i s c h e m Montmori l loni t w u r d e n m i t e inem Müller-
-Mikro K ö n t g e n g o n i o m e t e r u n t e r s u c h t . Abb. 1 zeigt die Dif f raktogramme der C a - F o r m 
von Montmori l loni t a u s der L o k a l i t ä t Las tovce (Í) , der P r o b e n A 5 (2) u n d A 1 (3). 
Die Dif fraktogramme der P r o b e n A 2, A 3, A 4 u n d A 6 s ind dieselben wie das von A 5. 

Die Ul t rarot-Absorpt ionsspekt ren der C a - F o r m von Montmori l loni t a u s Las tovce (1) 
sowie der P r o b e n A 1 (2) u n d A 5 (3) s ind in Abb. 2 dargestel l t . Sie w u r d e n m i t d e m 
S p e k t r o p h o t o m e t e r P e r k i n — E i m e r 221 gemessen. Die P r o b e n w u r d e n n a c h der M e t h o d e 
der K B r - T a b l e t t e n bere i te t . Die Ul t rarot-Absorpt ionsspekt ren der übr igen P r o b e n 
von s y n t h e t i s c h e m Montmori l loni t w a r e n die gleichen wie bei P r o b e A 5. 

Die D T A - K u r v e n des Ca-Montmori l lonits (Lokal i tä t Lastovce) ( i ) , der P r o b e n A 1 (2) 
u n d A 5 (3) werden in Abb. 3 gezeigt. Diese U n t e r s u c h u n g e n w u r d e n m i t d e m Der iva to-
g r a p h MOM 102, ungar ischer E r z e u g u n g , durchgeführt . Die K u r v e n der übr igen P r o b e n 
des synthet i schen Montmori l loni ts s ind im wesentl ichen gleich der von P r o b e A 5. 

D i s k u s s i o n 

Z u m U n t e r s c h i e d von den Arbei ten, die Vojtěchová [8] u . a. d u r c h f ü h r t e n , die von 
D r e i k o m p o n e n t e n - S y s t e m e n ausgingen, w e n n wir Wasser n i c h t als v ier te K o m p o n e n t e 
ansehen wollen, w u r d e bei der vorl iegenden Arbei t eine weitere K o m p o n e n t e in die 
Mischung beigemengt u n d die Molarverhältnisse v e r s u c h t e n wir so zu gesta l ten, d a ß eine 
A n n ä h e r u n g zur theore t i schen F o r m e l des Montmori l loni t s erzielt wird. 

Die bere i te ten P r o b e n w u r d e n m i t der Ca-Form des N a t u r m o n t m o r i l l o n i t s a u s Las tovce 
verglichen, der n a c h der in Arbeit [9] beschr iebenen M e t h o d e isoliert u n d d u r c h Be
h a n d l u n g m i t einer 1 M-CaCb-Lösung auf die C a - F o r m g e b r a c h t w u r d e . Die C a - F o r m 
w u r d e a u s d e m G r u n d e gewähl t , d a wir a n n e h m e n , d a ß der v o n u n s bere i te te Mont
mori l lonit als A u s t a u s c h k a t i o n K a l z i u m e n t h ä l t . F ü r d e n Vergleich m i t der C a - F o r m 
des N a t u r m o n t m o r i l l o n i t s w u r d e n m i t Absicht die P r o b e n A 1 u n d A 5 g e w ä h l t ; P r o b e A 5, 
weil diese der C a - F o r m des N a t u r m o n t m o r i l l o n i t s a m n ä c h s t e n k o m m t u n d P r o b e A 1, 
weil sie w i e d e r u m sich v o n d e n a n d e r e n P r o b e n a m meis ten unter sche ide t . 

D a s Dif f raktogramm u n d das U l t r a r o t - A b s o r p t i o n s s p e k t r u m der P r o b e A 5 s ind 
p r a k t i s c h m i t d e n e n der C a - F o r m des N a t u r m o n t m o r i l l o n i t s ident i sch. Die übr igen 
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Proben mit Ausnahme von A 1 zeigten die gleichen Ultrarot-Absorptionsspektren 
und Diffraktogramme wie A 5. Diese Spektren sind mit den — laut Literaturangabe [10] 
für den Montmorillonit typischen Ultrarot-Absorptionsspektren identisch. 

Bei den gegebenen Molarverhältnis der Oxide in der Probe A 1 entsteht nicht nur 
Montmorillonit, wie dies das Ultrarot-Absorptionsspektrum durch schwach ausgeprägte, 
für Montmorillonit atypische Banden bei 8,0; 11,25 und 15,0 jxm, sowie das Diffrakto-
gramm durch eine Linie bei 15°47' anzeigt. 

Der Montmorillonitcharakter der bereiteten Proben wurde auch mittels Differential-
thermoanalyse (Abb. 3) bestätigt. Die DT A ist sehr empfindlich auf die Kalziummenge 
im Montmorillonit, was sich in einer ausgeprägten Zweiteilung des ersten endo t hermischen 
Minimums auf der Kurve (2) für Probe A 1, die den größten Kalziumgehalt aufweist, 
zeigt. Dieses endothermische Minimum entspricht dem Entweichen des an der Oberfläche 
sorbierten Wassers, sowie des Wassers aus dem Zwischenschichtraum. Die Zweiteilung 
deutet an, daß ein Teil des Wassers fester gebunden wird. Offenbar handelt es sich um 
die Hydratationshülle der Austauschkationen. Dieser Abschnitt der Kurve der synthe
tischen Montmorillonite ist praktisch mit dem Kurvenabschnitt des Naturmontmorillo-
nits identisch (1). Bei höheren Temperaturen zeigen sich allerdings größere Unterschiede; 
so weisen die synthetischen Montmorillonite kein endothermisches Minimum bei 540°C auf. 
Dieses Minimum zeigt sich bei Naturmontmorilloniten ziemlich unregelmäßig und fehlt 
bei manchen ganz. Der dritte Kurvenabschnitt stimmt praktisch wieder mit dem des 
Ca-Naturmontmorillonits überein. 

Mit Ausnahme der Probe A 1, zeigten die bereiteten Proben die Änderungen der Ver
hältnisse SÍO2 : AI2O3 : MgO : CaO, wie sie in Tabelle 1 angeführt sind, bei Anwendung 
der genannten Methoden nicht an. Wir nehmen an, daß wir mit den beschriebenen 
Synthesen, mit verschiedenen isomorphem Austausch von Aluminium für Silizium 
und von Magnesium für Aluminium, Montmorillonite bereiteten, in denen außer bei 
der Probe A 1 und лае 1 leicht einer kleinen Menge nichtreagierter Ausgangsoxide, keine 
anderen Beimengungen vorhanden sind. 
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