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KAOLIN GILIDAN OLINGAN Y-TIPLI SEOLITNING RENTGEN DIFRAKSION TAHLILI

ANNOTATSIYA: Ushbu tadqiqotda mahalliy xomashyo hisoblangan Angren kaolini asosida Y turdagi seolitni sintez qilish
jarayoni o‘rganildi. Tadqiqotning asosiy magqsadi sintez jarayonini takomillashtirish, kristallanish davomiyligini qisqartirish
hamda yuqori kristallik darajasiga ega seolit olishning magbul sharoitlarini aniglashdan iborat bo‘ldi. Buning uchun kaolin
dastlab termik ishlov berish orqali metakaolinga aylantirildi, so‘ngra uning bir gismi dealyuminiylash jarayonidan o‘tkazilib,
metakaolin va dealyuminiylangan metakaolin (METDEA) namunalari tayyorlandi. Olingan materiallar gidrotermal sintez
usulida Y seolitni hosil qilish uchun alyuminiy va kremniy manbalari sifatida qo‘llanildi. Kristallanish jarayonining turli vaqt
oralig‘idagi ta’siri o‘rganilib, seolitning faza tarkibi, kristallanish darajasi va strukturaviy xossalariga baho berildi. Tadgiqot
natijalari kristallanish vaqtini optimallashtirish orqali sintez davomiyligini kamaytirish bilan birga yuqori sifatli Y seolit olish
mumkinligini ko‘rsatdi. Strukturani yo‘naltiruvchi moddalar (Structure-Directing Agents, SDA) seolit sintezida markaziy rol
o‘ynaydi. Ular sintez jarayonida nafagat maqgsadli kristall panjaraning shakllanishini rag‘batlantiradi, balki material g‘ovaklarida
zaryadni balanslovchi ionlar sifatida ham ishtirok etadi. Dastlabki tajribaviy ishlar SDA sifatida Na*, Ca®* va K* kabi noorganik
kationlardan foydalangan. Olingan seolit adsorbsiya, ion almashinish va katalitik jarayonlarda qo‘llash uchun istigbolli material
sifatida tavsiya etiladi.

KALIT SO‘ZLAR: seolit, kaolin, glin, alyuminiy oksid, kremniy oksid, adsorbsiya, mikrog’ovak, metakaolin, dealyuminiylangan

metakaolin.

PEHTTEHOAU®PAKLIMOHHbIN AHAJIN3 LIEOJIUTA Y-THUIIA, [TIOJIYYEHHOI'O U3
KAOJIMHOBOM IJIUHBbI

AHHOTALIUA: B pgaHHOM HCC/lef0BaHUM M3ydyasICsl MpPOLECC CUHTe3a LeoJUTa Y-TUIIAa Ha OCHOBE MECTHOTO ChIpbfl —
Kao/siMHa U3 AHrpeHa. OCHOBHas ILieJib MCCIe[0BaHUsA 3aKJII04ajach B y/ly4dllleHUM Npoliecca CUHTe3a, COKpalleHUU BpeMeHHU
KPUCTA/IM3aLUU U OMNpeJieIEHUU ONTHUMAJIbHBIX YCIOBUM MOJYYEHHUs LIE0JUTA C BbICOKOW CTENEHbI0 KPUCTATJIUYHOCTH.
Jlisi 3TOro KaoJIMH CHayaJla MOJABEpraju TepMUYecKOW 06pabGoTKe, mpeBpallas ero B MeTaKaoJWH, a 3aTeM YacTb €ro
JleaJIIOMUHUPOBAIY, TOCJe 4Yero roTOBWJIM 006pasibl MeTaKaoJWHA W [leaJJIOMUHUpPOBaHHOro MerakaosuHa (METDEA).
[losryyeHHbIe MaTepUasbl UCIOJb30BAIM B KaYyeCTBE UCTOYHUKOB aJIIOMHUHUS W KPEMHHUS [Js MOJydYeHHUs LieojdTa Y-TUIa
MeTO/I0M I'MJIpOTepMaIbHOTO CUHTe3a. M3y4yasioch BIKSAHKE Npolecca KpUCTA/UIM3aLUU Ha pPa3HbIX BpeMeHHbIX HHTepBaJax, a
TaKe OLleHUBAJIMCh $a30BbIi COCTAB, CTENEHb KPUCTA/UIM3ALUU U CTPYKTYPHbIE CBOKCTBA L1e0IUTa. Pe3yibTaThl Hccae[0BaHUSA
MoKasaJ/ly, YTO MOXKHO MOJIYYUTb BbICOKOKAYeCTBEHHbIH Le0/IUT Y-TUNA NyTeM ONTHMHU3aL MU BpeMeHU KpUCTa/UIM3al U NPy
OZITHOBPEMEHHOM COKpallleHUU BpeMeHU cuHTe3a. CTpykTypoo6pasywuire areHTs! (CA) UrparoT LieHTpalbHYI0 POJib B CHHTEe3e
1eosiuToB. OHU He TOJIbKO CIOCOGCTBYIOT GOPMHUPOBAHUIO LleJIeBOM KPHUCTA/UIMYECKON pelleTKH B Mpoliecce CHHTE3a, HO U
JIeHCTBYIOT KaK HOHBI, YpaBHOBEIIUBAKIMe 3apsi/i B Mopax MaTepuasa. B nepBoHaya/sbHbIX 3KCIEPUMEHTAIBHBIX paboTax B
kauecTBe CJ/IA UCTIOJIb30BaNMCh HEOpTaHUYeCKhe KaTHOHBI, Takue kak Na¥, Ca?* u K. [lo/ly4eHHBII [1e0/IUT peKOMEeH/yeTcs B
KavecTBe [epCleKTUBHOr0 MaTepuasa JJisi UCII0JIb30BaHHUs B IPOLeccaxX alcOPOLMH, MIOHHOI0 06MeHa U KaTau3a.

K/IIOYEBBIE CJIOBA: yeosum, KaoauH, 2AuHa, OKCUOd aAKMUHUS, OKCUQ KpeMHUs, adcopbyus, yeoaum Y, Mukponopucmeoil,
MemakaoauH, 0eaaMUHUPOBAHHbIU MEMAKAOAUH

X-RAY DIFFRACTION ANALYSIS OF Y-TYPE ZEOLITE OBTAINED FROM KAOLIN CLAY

ABSTRACT. In this study, the synthesis process of Y-type zeolite based on local raw material Angren kaolin was studied.
The main goal of the study was to improve the synthesis process, reduce the crystallization time, and determine the optimal
conditions for obtaining zeolite with a high degree of crystallinity. For this, kaolin was first converted into metakaolin by thermal
treatment, and then part of it was subjected to dealumination, and metakaolin and dealuminated metakaolin (METDEA) samples
were prepared. The obtained materials were used as aluminum and silicon sources to produce Y-type zeolite by hydrothermal
synthesis. The effect of the crystallization process at different time intervals was studied, and the phase composition, degree
of crystallization, and structural properties of the zeolite were evaluated. The results of the study showed that it is possible to
obtain high-quality Y-type zeolite by optimizing the crystallization time while reducing the synthesis time. Structure-Directing
Agents (SDA) play a central role in zeolite synthesis. They not only promote the formation of the target crystal lattice during the
synthesis process, but also act as charge-balancing ions in the pores of the material. Initial experimental work used inorganic
cations such as Na*, Ca?*, and K* as SDA. The resulting zeolite is recommended as a promising material for use in adsorption,
ion exchange, and catalytic processes.

KEYWORDS: zeolite, kaolin, clay, aluminum oxide, silicon oxide, adsorption, , microporous, metakaolin, dealuminated
metakaolin
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KIRISH. Seolitlar - bu silika va alumina oksidining
o'zaro bog'langan tetraedral birliklaridan tuzilgan ramka
bilan ajralib turadigan kristalli g'ovakli moddalar bo'lib,
ular birgalikda murakkab kanal tizimini tashkil giladi [1].
Ushbu o’ziga xos tuzilish bir qancha foydali xususiyatlarni
beradi, jumladan, yuqori kation almashish qobiliyati, bir xil
g'ovak o’lchamlari, sezilarli katalitik samaradorlik, katta
0'ziga xos sirt maydoni va ajoyib termal barqarorlik. Ushbu
xususiyatlar natijasida seolitlar ion almashinuvi, ajratish
jarayonlari, neft-kimyoni gayta ishlash va nozik kimyo
sanoatining turli sohalarida keng qo’llaniladi. Binobarin,
so'nggiyillarda ilmiy va sanoat hamjamiyatlarida seolitlarni
o'rganish va ulardan foydalanishga qiziqish ortib bormoqda
[2]. Seolitlar odatda prekursorlar sifatida aluminat va silikat
tuzlaridan foydalangan holda sintezlanadi. Qo’llaniladigan
masxsus sintez texnikasiga qarab, X, Y, A va ZSM-5 kabi turli
xil seolit turlarini olish mumkin [6, 7]. Ular orasida Y va ZSM-
5 seolitlari adsorbentlar va katalizatorlar sifatidagi ikki
tomonlama funksionalligi tufayli aynigsa talab qilinadi [8].
Shunga qaramay, Y tipidagi seolitlarni kimyoviy tuzlardan
kremniy oksidi va alumina manbalari sifatida sintez qilish
katta ishlab chiqarish xarajatlarini talab qiladi, bu esa
yakuniy seolit mahsulotining umumiy narxini oshiradi.
Har yili taxminan 15-20% ga o’sishi taxmin qilinayotgan
seolitlarga bo’lgan bargaror o’sib borayotgan global talabni
gondirish uchun sintezda foydalanish uchun kremniy va
aluminaga boy mugqobil tabiiy manbalar tobora ko’proq
organilmoqda [9-15]. Bu manbalarga vulqon kullari,
kremniyga boy sanoat qoldiglari, guruch po‘stlogi kuli va
turli gillar kiradi. Ushbu variantlar orasida glin ko’pligi
va kristalli strukturasida kremniy va alumina mavjudligi
sababli tez-tez ishlatiladi, uni samarali ajratib olish va seolit
ishlab chiqarishda ishlatish mumkin [3-10].

Tadqiqotobyektivausullari. Glin namunasiyer yuzasidan
2 metr chuqurlikdan olingan. Nopoklarni, shu jumladan
organik moddalarni va boshqa kiruvchi zarralarni olib
tashlash uchun namuna distillangan suv bilan yaxshilab
yuviladi. O’lchamlari 2 mkm dan kam bo’lgan glin zarralari
Stokes cho’ktirish texnikasi yordamida ajratilgan va keyin
tabily quyosh nuri ostida quritilgan. Quritilgan material
keyinchalik maydalangan, elakdan o’tkazilgan va keyingi
tahlillar va eksperimental foydalanish uchun tayyorlash
uchun 110°C da pechda saqlangan. Uni qo’llashdan
oldin hech qanday qo’shimcha kimyoviy yoki fizik
modifikatsiyalar o’tkazilmagan.

TADQIQOT NATIJALARI VA MUHOKAMALARI.

Seolitning sintezi uchta asosiy bosqichda amalga
oshirildi:

Metaklayga aylantirish uchun glinni termal faollashtirish;

METDEA sifatida belgilangan materialni hosil gilish
uchun sulfat kislota yordamida metaklayni dealuminatsiya
qilish;

Gidrotermik sintez, bunda metaklay va METDEA
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suvli ishqoriy muhitda turli kristallanish vaqtlari ostida
reaksiyaga kirishgan.

Glinning termal faollashuvi

Metakaolin bir bosqichli termal faollashtirish jarayoni
orqali ishlab chiqariladi. Oldingi tadqiqotlarga ko'ra,
metakaolin shakllanishi odatda 500 °C dan 900°C gacha
bo’lgan harorat oraligida sodir bo’ladi; bu diapazondan
yuqori haroratlarda kaolin mullitga aylanadi, bu esa
seolit sintezi uchun mos kelmaydi [19]. Ushbu tadqgiqotda
300 g glin namunasi o’'choqqa kiritildi, u erda harorat
dagiqada 10 ° C tezlikda asta-sekin 750 ° C ga oshirildi.
Namuna metakaolinga to’liq aylanishini ta'minlash uchun
bu haroratda uch soat davomida saqlangan. Keyin olingan
material tavsiflangan va keyingi seolit sintezi uchun
kashshof sifatida ishlatilgan.

Kaolinning dealyuminatsiyasi

Dealyuminatsiya 150 g metakaolinni 250 ml 10 M
sulfat kislota bilan aralashtirish orqali amalga oshirildi.
Suspenziya 10 soat davomida 90 ° C da qayta oqim ostida
doimiy aralashtirishga duchor bo’ldi. Tugatgandan so’ng,
aralashmaning xona haroratiga qadar sovishi uchun ruxsat
berildi va qattiq faza suyuqlikdan cho’ktirish orqali ajratildi.
Qolgan sulfat ionlarini yo’qotish uchun qattiq qoldiq bir
necha marta distillangan suv bilan yuvilgan; 0,1 M BaCl,
eritmasi qo’shilgandan so’ng supernatant oq cho’kma hosil
qilmasa, yuvish jarayoni tugallangan deb hisoblanadi, bu
sulfat yo’qligini ko'rsatadi. Keyin tozalangan mahsulot
quritilgan va keyingi tahlillar va ilovalar uchun plastik
idishlarda saqglanadi. Materialning tavsifi rentgen nurlari
diffraktsiyasi (XRD) va rentgen-fluoresans (XRF) usullari
yordamida amalga oshirildi.

Y tipidagi seolit sintezi uchun metakaolin va METDEA
ning gidrotermik reaktsiyasi. Y tipidagi seolit sintezida
alyuminiy manbai sifatida metakaolin ishlatilgan,
deluminatsiyalangan metakaolin (METDEA) esa silika
manbai bo'lib xizmat qgilgan. Yuqorida aytib o'tilganidek,
jarayon uchta asosiy bosgichdan iborat: unib chigish
jelini tayyorlash, o’stirish jelini tayyorlash va bu jellarni
birlashtirish orqali yakuniy sintez.

1-rasm: Kaolin gilidan olingan
Y seolitning rentgen nurlari
diffraktsiyasi (XRD)
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Sintezlangan seolitning rentgen nurlari diffraktsiyasi (XRD) 1-jadval

sxemasi 1-rasmda keltirilgan. Xalqaro seolitlar assotsiatsiyasi Y seolitining kimyoviy tarkibi

ma’lumotlar bazasiga (IZA, 2017) ko‘ra, Y seolit 2th 6.18°, o . . -
10.08°, 15.18° va 15.15 qiymatlarida paydo bo‘ladigan N Chemical Chemical composition
xarakterli kristalli fazalar bilan aniglanadi. Ushbu tadgiqotda element (%)
sintez gilingan material 2th qiymatlarida 6,26 °, 10,17 °, 11,93 1 Si 54.67
°, 15,63 °, 18,68 °, 23,59 ° va 31,19 ° cho’qqilarini ko'rsatdi,
bu esa kuzatilgan minimal diffraktsiyaning Y yoki pansimon 2 Al 22.12
disfraksiyasining standart sxemasiga kuchli mos Kkelishini 3 Ti 15.76
ko’rsatdi. Akilbenza gilidan kelib chiqqan Fe?*, Ti** va Ca®* kabi
qoldiq aralashmalarning mavjudligi. Braziliyadagi metakaolin 4 Fe 4.32
va uning qoldiglaridan hamda Angren kaolinit gilidan sintez 5 K 0.87
gilingan Y seolit uchun ham xuddi shunday kuzatishlar
hujjatlashtirilgan. 6 Zr 0.77

Sintezlangan Y tipidagi seolitning kimyoviy tarkibi uning 7 Na 0.88
kristalli tuzilishiga kiritilgan elementar tarkibiy gismlarni
aniglash uchunbaholandi. Y tipidagi seolitlar asosan kremniy va 8 Ca 0.49
alyuminiydan iborat bo’lib, xarakterli Si/Al nisbati odatda 2 dan 9 Y 0.02
5 gacha. Analitik natijalar 1-jadvalda keltirilgan. Sintezlangan
seolit tarkibida yuqori kremniy dioksidi (54,67%) va aluminiy 10 Nb 0.06
oksidi (22,12%) ko’p bo’lgan, bu esa asosiy asos komponentlari 11 los 0.04
ekanligini tasdiglaydi. Kichik miqdordagi titan va temir ham -
aniglangan, kaliy, tsirkoniy, natriy, marganets va kaltsiy kabi 12 Si/Al 2.47
elementlar esa fagat iz miqdorida bo’lgan. Taxminan 2,47 deb | yo'rsatadi. Silanol va aluminol guruhlarining mavjudligi
hisoblangan Si/Al nisbati standart Y tipidagi seolitlar uchun | geolitda suv molekulalarining sirt adsorbsiyasini ko'rsatadi.
bildirilgan giymatlarga mos keladi. Xulosa. Ushbu ish oxirida Angren kaolinidan sof seolit sintez

Sintezlangan  seolitning FTIR-ATR = spektri 1-rasmda | gilinganligini aniqlash mumkin. Y seolit 4-kunlik kristallanish
keltirilgan. Ko'zga ko'ringan yutilish zonalari 464,80, 707,81, vaqtida, kristallanish harorati 120°C va qarish vaqtida 24
798, 970,1, 1652,83, 2370,70 va 3432 sm™" da aniglangan. | goatda olingan. Kristallanish vaqtining ta’sirini o’rganish shuni
Bu chiziglar Si-O-Al tebranishlari (464,80 va 707,81 sm™), ko'rsatadiki, bu sintez uchun kamida ikki kun kristallanish
Si-0 cho’zilishi (970,1 sm™), shuningdek Si-OH va Al-OH | t31ap qilinadi va kristallanish vaqti bilan kristallning o’sishi
guruhlari (mos ravishda 2370,70 va 3432 sm™) bilan bog'liiqi ortadi. Bu ish Angren kaolinidan olingan ganday qilib Y seolit

Oldingi tadqiqotlarda xabar qilinganidek, 400-1600 sm
diapazonidagi yutilish xususiyatlari Y tipidagi seolit tuzilishini

sintezi uchun mos yozuvlar sifatida foydalanish mumkinligini
ko’rsatadi.
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