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Abstract

On the basis of industrial aluminates solution and silica gel have been
synthesized zeolites of phillipsite, analcime and erionite. By the method of
X-Ray phase andX-Ray spectral analysis have been investigated the phase and
chemical composition of the initial reaction masses, intermediate and final
crystallization products. It has been studied the influence of the alkalinity of the

reaction mass to the crystallization of zeolites.

Giris

Mboalumdur ki, seolitlor hem kimyoavi
torkib, hom de qurulus baximindan elmi
vo praktiki shamiyyot kesb edan todgqiqat
obyektidir. Seolitlori basqa sinif qeyri-
tizvi birlasmalardan farqlandiran en vacib
xlisusiyyot onlarin ¢ox coahatli tatbiqi
imkanlarina malik olmasidir. Seolitlor
bir ¢ox senaye sahoaloarinds, o ciimladan
kimya ve neftkimyasi sahasinda sorbent,
katalizator, doldurucu, iondayisdirici, silikat
sonayesinda ise xammal kimi genis totbiq
olunmaqdadir [1].

Seolitlorin ¢ox daqiq sorbsiya va ince
kataliz proseslarinds tatbiqi imkanlarini
noazaro alaraq onlarin yiiksok kimyavi ve faza
tomizliyi ile alinmas1 aktual masalalardendir.

Molumdur ki, seolitlorin sintezinde
istifade olunan aliminium vo silisium
oksidlerinin manbaleri genis spektrs

malikdir. Bu monbsalar sirasina silikat veo
aliiminat mahlullary, silikazollar, silikagellar,
gil minerallari, ¢ol spatlari, sintetik vo tobii
stigalar daxildir [2-5].

Aparilan tedqgiqatlar naticesinde miiayyen
edilmisdir ki, mixtalif aliimosilikat
sistemlarindan seolitlorin kristallasmasinin
Oyronilmasi, bir torafdon moagqsadli sintez
elementinin miioyyanlosmasinda, digar
torofdon praktiki vacib seolitlorin sintezi
sahasindaboyiik shomiyyat kasb edir.
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Movcud toedgiqat isinin meaqgsadi dovrii
aliminat mohlulu ve silikagel asasinda
praktiki shamiyyotli, yiiksak tomizlik
doaracasine malik fillipsit, erionit ve analsim
tip seolitlorin alinmasidar.

Tacriibi hissa

Tadqiqat obyekti olaraq Goencs gil-
torpaq Istehsalat Sahasinin dovrii aliiminat
mohlulunun ve silikagelin istirak etdiyi
Na,0-Al,0,-5i0,-H,0 sistemi segilmisdir.

Ilkin komponent kimi istifade olunan
senaye aliiminat mahlulunun kimyavi tarkibi
asagida gostorilon komponentlardanibaratdir
(q/D):

Na,0-200-230; Al,0-390-120; SiO,-0.95-
1.1; V,0,-0.4-0.6; Ga,0,-0.24-0.28; P-0.14-0.17;
Ti-0.22-0.25.

Mshlulun kimyavi terkibi ve yiiksak
gelavililiyi, aliiminat ionlarinin iss reaksiya
qabiliyyatli olmasi onun asasinda seolitlor
sintez etmayi proqnazlasdirmaga imkan
verir vo seolitlorin effektiv kristallasma
imkanlarin1 daha da artirir. Mahlulun
yuxarida gostorilon kimyovi torkibindan
goriindiiyii kimi, bu mahlullarin terkibinda
seolitlorin sintezi ig¢in lazim olan osas
komponent - SiO, yoxdur. Moahlulun
torkibini seolit omoalagatiron sistemlara
uygunlasdirmaq moagqsadi ilo sistema ilkin
komponent kimisilikagel — SiO, nH,O slava
edilarak komponentlarinin mol nisbati SiO,/
AlL,O,=2-6 intervalina uygunlasdirilmisdir.

Sistemoa silisium menboyi kimi miixtolif
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Cadval 1

Hidrotermal kristallasma saraiti, sintez mahsullarin kimyavi va faza tarkiblari

sl IfriSt' . Krist. Mbahsullarin kimyavi tarkibi Mohsullarin
miiddati, temperaturu, . s
NaOH, N o B T oC Na,O SiO, H,0 faza torkibi
0.5 90 150 1 4.5 4.1 Fillipsit
1.5 90 150 1 4.6 4.1 Fillipsit
2.0 90 150 - - - Fillipsit+Erionit
2.5 120 150 1 5.1 54 Erionit
3.0 120 150 1 52 53 Erionit
3.5 120 150 - - - Erionit+ Analsim
4.0 100 150 1 3.9 2.0 Analsim
5.0 100 150 1 3.9 2.0 Analsim
6.0 100 150 - - - Analsim+qeyri
miiayyen faza

birlasmalarin alave olunmasi miivafiq altimo
silikat zancirlarinin yaranma reaksiyalarini
intensivlogdirir.

Hazirlanmis ilkin reaksiya qarisiqlarindan
seolitlerin kristallasma prosesi 45MNFT
markali paslanmayan poladdan hazirlanmis
«Mori» tipli avtoklavlarda hidrotermal
soraitde aparilmisdir. Tacriibalor 19.6 sm?®
hacmli avtoklavlarda F=0.8 doldurma
omsal1 ilo temperatur qradienti yaratmadan
(AT=0) 150 °C temperaturda, miihitin 0.5-6.0
N qatiliglarinda, 90-120 saat miiddatinda

aparilmisdir. Berk fazalarin disperslik
deracesi 0.05 ve 0.5 mm tortibinds
gotirilmisdiir.

Naticalarin miizakirasi

Kristallasma mohsullar1 distilla suyu
ilo pH=9-a gader yuyulmus, qurudulmus
vo rentgenfaza (DRON-2.0 markal
rentgendifraktometri), rentgenspektral
analiz (SPM-18 markalt ¢ox kanalli
rentgenspektrometri) tisullari il tadqiq
edilmisdir.

Hidrotermal kristallasma soraiti,
kristallasma moahsullarinin kimyoevi vo faza
tarkiblari cadvoal 1-da verilmisdir.

Cadvol 1. Hidrotermal kristallasma saraiti,
sintez mahsullarin kimyavi ve faza terkiblori

Seriya tacriibalarle miieyyen edilmisdirki,
sabit temperaturda (150 °C) ve eyni
kristallasma miiddatinda (120 saat) ilkin
reaksiya qarisiglarinin galaviliyini miiayyen
intervalda(codv.1)doayismoaklafillipsit, erionit
vo analsim tipli seolitlor kristallasmisdir.
Cadvalden goriindiiyti kimi, goalaviliyin 0.5-
2.0 N qgatiliginda fillipsit tipli seolit alinir.
Rentgenfaza analizi gosterir ki, fillipsit tipli
seolit galavinin 1.5 N qatiliginda on yiiksak
kristalligla, 2.0 N qatiliginda iso erionitla
assosiasiya soklinda kristallismigdir. Termal

moahlulun galavililiyinin sonrak:i artimi,
biitiin sintez parametrlarini sabit saxlamagla,
fillipsit fazasinin yoxolmasina ve yeni bir
fazanin erionit tipli seolitin amals galmasina
sobab olur. Erionit tipli seolit 2.5-3 N qatiliqgda
yiiksok kristalliqla, 3.5 N qatiliqda ise analsim
tip seolitlo assosiasiya olunmusdur. Erionit
seolitinin rentgenoqrafik malumatlar1 cadve
12-ds verilmisdir. Qeyd edak ki, bu seoliti,
kristallasma temperaturunu 100 C artirmaqla
da almaq miimkiin olmusdur. Ancaq, bu
zaman kristallasma miiddatini azaltmaq
lazzim golmisdir. Ciinki, bu temperaturda
(160 °C) erionit seoliti metastabil faza
kimi kristallasmis vo 3 sutkadan sonra
destruksiyaya ugramaga baslamisdir.
Termal moahlulun qatiliginin névbati artimi
(4.0-5.0 N) erionitfazasinin analsim tipli
seolitlo avez olunmasina sabab olmusdur.
Moahlulun 4.0 va 5.0 N qatiliglarinda analsim
tip seolit yiiksok kristallasma doracaesi ila
alinir. Alinan niimunalarin kimyevi terkibi
codval 1-do verilmisdir. Verilmis soraitdo
moahlulun 5 N-dan yiiksek qatiliginda analsim
fazasinin kristalliq deracesi asagi diismiis
vo ¢ox zoif geyri-seolit fazasi yaranmaga
baslamisdir. Qeyd edok ki, har {ig fillipsit,
erionit ve analsim seolitlorinin cadval
2-do verilmis miistovilorarast mosafalori
vo nisbi intensivliklori miivafiq adebiyyat
molumatlari ilo tam uygunluq taskil edir.

Hidrotermal kristallasma mahsullarinin
rentgenspektral analizi gostormisdir ki,
aliminat moahlulunda olan V** vo Ga* ionlar1
maye fazadan bork fazaya keg¢mis, lakin
onlarin miqdarlarinin ciizi olmasi sebabindan
difraksiya monzerasinde doyisiklik askar
edilmoemisdir.

Fillipsit, erionit ve analsim tip seolitlarin
sintezininoptimal seraitini ve seolitlorin
kristallasmasinin ayri-ayri moarhalalarini
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Coadval 2

Sintez edilmis seolitlarin rentgenoqrafik malumatlar1

Fillipsit Erionit Analsim
1], d, A /],

7.13 42 11.54 45 7.19 8
6.70 17 7.58 11 6.38 2
6.03 10 6.60 22 5.60 82
5.60 13 5.68 100 5.03 6
5.03 25 492 20 4.82 22
4.70 10 4.35 12 411 10
411 60 4.15 35 3.64 8
3.17 100 3.76 25 3.41 100
2.92 13 3.59 16 3.17 20
2.74 8 3.32 10 2.92 68
2.70 50 3.12 28 2.79 7
2.51 10 2.92 15 2.70 35
2.43 10 2.84 28 2.49 22
1.97 10 2.60 25 241 12
1.79 8 2.50 5 2.21 17
1.78 10 2.45 12 2.01 3
1.72 10 2.20 5 1.89 17

1.94 15 1.86 12

1.88 6 1.73 27

1.83 2 1.70 8

1.66 6 1.68 9

1.57 8 1.50 10

miiayyen etmok {i¢in bu proseslorin saat sintez miiddetinds, analsim seolitinin

kinetikas1 Oyronilmisdir. Sintez olunan
seolitlorin kristallagsmastiratile kritallasma
deracasi arasinda asililifi miisayysn eden
kinetik ayrilor sok.1-da verilmisdir.
Miiayyon edilmisdir ki, hidrotermal
soraitdo kristallasan fillipsit seolitinin 90
saat sintez miiddotinda, erionit seolitinin 120

120

100 saat sintez miiddatindo kristallasma
doracalari 100% taskil edir.

Belalikls, ilkin komponent kimi silikagel
olave olunmus dovri aliiminat mahlulunun
praktiki shamiyyoatli seolitlorin sintezinde
istifade olunma imkanlar1 6yranilmisdir.
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l'IozlyquI/[e I1e0ANTOB (l)I/IAZH/IHCI/ITa, S9pMOHNUTA M1 aHadAbIlVIMa
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Pedpepar

B rugporepmaabrnbix ycaosusax, npu temneparype 150 °C u B revenne 90-120 gacos
Ha OCHOBe aAIOMUHATHOTIO PacTBOpa M CHUAMKareAs CUHTE3UPOBAH I€OAUTH (PUAAUI-
CUT, 9PUOHUT U aHAALIUM. MeTogaMu peHTreHO(da30BOrO U PEHTTEHOCIEKTPaAbHOIO
aHaAM30B MCCAeA0BaHbl (aszoBoe M XMMUYIECKUe COCTaBhl MCXOAHBIX, IIPOMEXYTOUHBIX
U KOHEUYHBIX HPOAYKTOB KpucTaaamsanuu. VIzydeHO BAMsIHME cpeabl peaKIIMOHHOI
Macchl Ha XapakTep KpUCTaAAU3aluu.

Katoueevte caoga: ieoant; GuAANIICUT; aHAABLIIUM; DPUOHNUT; PAIOMUHATHBIN PacTBOP;
rugpoTepMaabHasl KpUCTaAAN3AL L.

Fillipsit, erionit va analsim seolitlorinin sintezi

S.B.Oliyeva
«Neftqazelmitodqiqatlayiha» Insitutu, SOCAR,
Baki, Azarbaycan

Xiilaso

Senaye aluminat mahlulu va silikagel asasinda 90-120 saat miiddatinds, 150 °C
temperaturda hidrotermal soraitds filipsit, analsim vo erionit seolitlori sintez edilmisdir.
[lkin reaksiya kiitlolorinin, araliq ve son kristallasma moahsullarinin faza ve kimyevi
torkibi rentgenfaza ve rentgenspektral analiz {isullar: ils tadqiq edilmisdir. Ilkin reaksiya
kiitlasinin galavililiyinin seolitlarin hidritermal kristallasma prosesins tasiri Oyranilmisdir.

Acar sézlar: seolit; fillipsit; erionit; analsim; altiminat mahlulu; hidrotermal kristallasma.
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