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(57) Pedpepar:

BuHaxig cTtocyeTbca HoBOro cnocoby npuroTyBaHHs ueonitie TS-1 y umcTid casi 3 KpucTanidHicTio
Bue 95 %, skui notpebye 3HMKEHUX peakuinHmx o6'emiB i 3abesneyvye BUCOKY NMPOAYKTUBHICTD i
Haa3BMYaMHO BUCOKMIM BMXig KpucTanisauii. OnucaHo KOHKpeTHy KpucTanivyHy dopmy ueonity TS-1,
MPUroTOBMIEHOrO Y Takui crnocio.
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BuHaxig cTocyeTbCs HOBOrO Mpouecy, SKMN 3 BUCOKMM BUXOOOM KpucTarnisauii, BWCOKOH
NPOAYKTUBHICTIO | 3 BUKOPUCTAHHSAM MEHLUUX peakuinHux ob'emiB 3abe3neyye NnpuroTyBaHHA LLEONiTiB
TS-1 y uuctin dasi i 3 kpuctaniddicTio Buwe 95 %. BuHaxig Takox CTOCYeETbCS KOHKPETHOI
KpucTaniyHoi goopmm LeoniTie TS-1, NpUroToBrneHMx y Takui cnocib.

Baarani rigpoTepmanbH1IA CUHTE3 LeOoniTiB BKNOYAE Taki onepaldlir:

a) NpUroTyBaHHs peakUinHOi CyMilli;

b) rigpoTepmanbHa KpucTanisauiiHa obpobka:

C) cenapauis KpucTaniyHoi dasu Big KpucTanisayitHoro MaToO4YHOro po34mHYy;

d) cywwiHHA.

OTpumaHun NpoaykT MOTiM MigfalTb noganbllin TepMiYHIn obpobui i, MOXNMBO, AOOATKOBIN
00poO6Li 3anexHOo Bia KiHLEBOro npu3HaveHHs. Y Bunagky ueonity TS-1, onucaHoro Bnepuwe y US 4
410 501, peakuinHa CyMmill, WO BUKOPUCTOBYETLCHA B OMepauil a), Mae Takmn cknag y MOMsSPHUX
BiAHOLUEHHSX:

Si/Ti=5-200

TPA-OH/Si=0,1-2

H,/Si=20-2005.

LleoniT TS-1 xapakTtepu3yeTbCs Y KOro KanbLUMHOBaHIN i 6e3BoaHin hopmi Takoo opMyrioto:

x TiO; - (1-x)SiO;, e x nexutb y mexax 0,0005-0,04, 6axaHo, Big 0,01 go 0,025.

Llen ueonit mMae BIgMiHHI KaTaniTUYHI XapaKTEPUCTUKU Yy peakuissX OKWUCIEHHS, Hanpuknag,
enokcuaauii onediHis, rigpoKCMNyBaHHI apoMaTUYHUX CMOSYK, OKCUMAaLiT KETOHIB i OKUCIEHHI cnnpTiB.

3rigHo 3 US 4 410 501, sigHoweHHA H,O/Ti moxe 6yTn obumcneHe 3 npuknagis, WO intoCTpyoTb
YMOBW PO3PIMKEHHS, NPU SAKMX NPOXOAWUTb Mpouec NpUroTyBaHHs ueonity TS-1, To6To npubnmaHo
1050 (npuknag 1) i npnbnusHo 505 (npuknaa 2). CuHTes npoBoaaTe npu Temnepartypi Big 130 200 °C
npotarom 6-30 gHi..

Y 3asaBui Ha nateHT EP 906784 onncaHo HOBMIN CUMHTE3, NPW BiNbLUMX KOHLEHTPaUifgX CTOCOBHO
BigHoweHHs H,O/Si. 3okpema, cknag peakuinHoi cyMilli, BAKOPUCTAHOI y LibOMY BUMAAKY, CTAHOBUTD:

Si/Ti=35-2,000

TPA-OH/Si=0,2-0,5 H,0O/Si = 10-35

BigHoweHHa H,O/Ti, sike moxe OyTm obuncneHe 3 npuknagy 1, ctaHoBuTb 679,5. CuHTe3
nposoaaTb npu Temnepatypi Big 190 po 230 °C npotdarom 0,5-10 rog. Lien cuHTE3, NOpPIBHAHO 3
nonepegHiMun pesynbTatamu A0O3BOSISE OTpMMAaTK BuXig kpuctanisadii ueonity go 100 %, Hanpuvknag,
Big 98 go 100 %. Buxig kpucTanidauii BignoBsigae npoueHTy OTpMMaHOro TBEpAOro NPOAyKTY, SKLLO
Beaxatn 3a 100 % macy, sika 6yna 6 oTpumaHa, SkOM BCi TUTaH i KPEMHIN y peakuiiHin cymilli
Bigknanuce y dopmi okeugis. Buxig kpuctanisauii 100 % BignoBigae NoBHOMY OTPUMAHHI y LIEOMITi
BCbOrO KpEMHE3EMY | TUTaHy 3 peakLuifnHOi CyMiLLli.

Kpim Toro, y 3asBui EP 1106576, npomix iHLIMM, ONUCaHO CUHTE3 LeoniTiB, BUGpaHmx 3 rpynu, siky
cknagatoTtb ueonitn MFI, MEL i MFI/MEL. Leonitn 6axaHo BubupaTtu 3 Takoi rpynu:

- yeonitn MFI doopmynu pHMO,-qTiO,-SiO,, ae M - meTan, BubpaHun 3 antoMiHito, ranito i 3anisa,
p oopisHtoe Big 0 go 0,04 i q gopisHioe Big 0,0005 go 0,03;

- yeonitn MFI cbopmynun Al,O; - (1-a)SiO,, ae a popisHioe Big 0 oo 0,02, 5;

- ueonitn MEL abo MFI/MEL copmynu xTiO; - (1-x) SiO,, ae x gopisHtoe 0,0005-0,03.

Lle mpurotyBaHHa Moxe OyTu mpoBedeHe Npw HaBiTb GiNbLUMX KOHUEHTpaUisx, HK onucaHi y
nonepegHbOMY OOKYMEHTI 3 ypaxyBaHHAM BigHoweHHA H,O/Si. 3okpema, BMKOpUCTaHa KOMMO3WLis
Mae Takun cknag;

Ti/Si=0-0,03;

M/Si=0-0,04, npe M moxe 6yTn Bubpanun 3 Al, Fe i Ga;

TPA-OH/Si=0,2-0,5 H,0/Si=4-35

CwuHTtes nposogaTtb npu Temnepatypi Big 150 po 230° npotsrom 0,5-48 roa., 3a BigcyTHOCTI
NY>XHUX MeTaniB.

Byno BuMHamgeHo HoBWI cnocib, AkWA, 30Kpema, Mpu HU3bKOMY PO3PIAKEHHI i Npy NpuaaTHMX
MOJSIPHUX BiQHOLUEHHSAX MK BOOOMK | TUTaAH y peakUiiHii cymili, 3abe3nevye BUrOTOBIEHHS LLEONiTY
TS-1 y uncTin asi 3 kpucTaniyHicTio Bue 95 %, 3 BUCOKOI MPOAYKTUBHICTIO i BUCOKMM BUXOOO0OM
KpucTanisauii. Lleonit TS-1, npurotoBneHun y Takuii cnocié, Mae nesHy Kpuctanivyny copmy.

Omxe 3agayeto B BMHaAxXoQy € CTBOPEHHHA cnocoby npuroTyBaHHA ueoniTiB TS-1, gkun Bkrovae
NiggaHHA CyMiLli, WO MICTUTb [XKepesio KpeMHito, [pKepeno TUTaHy i rigpokcua TeTpanponisiaMoHio 3
TakKMMU MONAPHUMM BiOHOLUEHHAMMU:

Si/Ti=35-150,

TPA-OH/Si=0,2-0,5, ne TPA - TeTpanponinamoHin,

4< H,0/Si < 10,
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H,O/Ti = 320

rigpoTepmiyHin 06pobui nig aBToreHHMM Tuckom npu TemnepaTypi Big 190 go 230 °C npoTsarom
Big 0,5 oo 10 rog., 3a BiACYTHOCTI NyXHMX MeTaniB. 3okpema, bakaHUM acrnekTOM € BUKOPUCTaHHS
MonsipHoro BigHoweHHsa 320 < H,O/Ti < 600.

Ixepeno KpemHito Moxe OyTM BMOpaHe 3 cunikarento, KONoigHWX OKCUAIB KpeMmHito abo
TeTpaarnkin opTocunikaTis, 6axxaHo, TeTpa - eTUi OpTOoCUiKaTIB.

Ibxepeno tutaHy moxe OyTu BMOpaHe 3 34aTHUX OO rigponidy TUTAHOBUX CMOMYK, Hampuknag,
ranoreHifiB i TeTpaankin optToTuTaHaTiB, baxkaHo, TeTpa - eTUN OpToTUTaHarTy.

PeakuinHa cymill MOxe KpucTanisyBaTuCb SK Y CTaTUYHUX YMOBaX, TaK i Npy NepeMillyBaHHi.

HanpukiHui kpucTanisauii, kpuctanu i3onioTb, Hanpuknag, LeHTpudyrow, MoTiM cywaTtb npu
TemnepaTtyp Big 100 go 150 °C npotarom Big 1 to 15 rog. licna cywiHHA maTtepian moxe 6yTu
KanbLuMHOBaHW npu Temnepartypax Big 500 go 600 °C npotarom Big 2 oo 10 roa.

Matepian, oTpumaHun nicnNa KanblUMHauii, aHani3yloTb 3 a [JOMOMOrol PEHTreHiBCbKOI
nopotukoBoi audpakuii (XRD) Ha BepTukanbHOMY roHioMeTpi, obnagHaHOMy CUCTEMOI BiamiKy
€IeKTPOHHMX iIMMNyNbCIB 3 BMKOpUCTaHHAM onpoMiHoBaHHA CuKa (X=1,54178 A). Ananiza XRD
nokasye, WO KpucTaniyHa pasa cknagaetbcs 3 dasm 3 CTPyKTypoto uuctoro tuny MFI tun i mae
KpucTaniyHictb Bue 95 %, 6axaHo, Buwe 98 %, Hankpawe 100 %. KpuctanivHicTb ouUiHIOI0Th Yepes
BiJHOLLEHHS Mi>K CYKYMHUMMW IHTEHCUBHOCTSAMW AEAKNX CUNbHUX BiabutkiB y cnekTpi XRD 3pa3ska TS-1
(), wo gocnigxyeTbes, i BignosigHUMK Bigbutkamn y cnektpi XRD ctaHgapTHoro 3paska TS-1 (Igd)
3riAHO 3 CNiBBiAHOLUIEHHSAM:

KpucTaniyHicte % = (I,/Istd) x 100

BigbuTku, WO 3BU4aiHO BUKOPUCTOBYIOTLCA A1 LIbOrO, NieXaTb Y KyTOBUX Mexax 22-25,5° 2 TeTa.

MonsipHe BiAHOLIEHHSI Mi>K OKCMAOM KPEMHIIO | TUTAHOM Y LIeONiTHOMY KapKaci MOXHa obyncnmTu,
BukopucToBytoun cnektp XRD, Ha ocHOBI napameTpiB i 06'eMy enemMmeHTapHMX KOMIPOK, SIK Lie OnMcaHo
y nateHTi CLLUA 4 410 501 (1983).

OTtpumanun y Takuil cnocid TS-1 B3arani mae MonspHe BigHoweHHs SiO,/TiO, ueoniTHoro
Kapkacy y mexax Big npubnmsHo 40 go npmudnmsHo 200.

HoBeun cnocib cuHTesy go3Bonsie BUroToBnaT TS-1 3 aye BUCOKMM BUXOAOM KpucTanisaduii, a
cave, Buwe 90 %, GaxaHo, Buwe 95 %. [MpoayKTMBHICTb, Ky 3abe3nedye cnocid 3rigHo 3
BMHaxXo4oM, BM3HayeHa SK MPOLEHT (3a Macol) TBepAoro npoAaykTy, OTPUMaHOro 3 peakuinHol
CyMillli, CTaHOBUTb Big NpnbnuaHo 12 % go npnbnuaHo 18 %.

Lleonit TS-1, npurotoBneHmn LM crnocoboM CUHTE3y, Ma€ KpuCTanu MOAOBXEHOI LUECTUKYTHOI
dopmu 3 ronoBHOH Biccto y Mexax 400-50 Hm.

TS-1 3 Takow KpucTaniyHo hOpMOI0 € HOBUM | TOMY € OOHUM 3 06'EKTIB BUHaxoay.

Micna cenapauii kpuctaniyHoi dasm y Byab - fAkid 3 noganbluMx onepauin NpUroTyBaHHS
KpuctaniyHa ¢pasa moxe 6yTn 3miaHa 3 3B's3yt04ol0 ha3o abo 3 nonepegHUKOM 3B'sI3yH040I hasm i
notim nigaaHa opmysarnbHin 06pobui, BubpaHin axisuem 3anexHo Big 6axaHoro 3actocyBaHHs.

3rigHo 3 GaxaHMM acnekToM BMHaxoAy, NPUroTOBMSAOTE MIKpocdepw. WO MICTATb ONiroMepHUI
oKcua KpeMmHito i ueonit TS-1, NpUroToBneHni 3rigHo 3 cnocobom BMHaxoay, Nigaarym CycrneHsito, Lo
MiCTUTb KpucTanu ueonity, 6esnocepedHbO OTpUMaHi 3 TiApPOTEPMIYHOIO CUHTE3Y, LWBUOKOMY
CYyLWiHHIO, sik onucaHo y EP 906 784 iy EP 1 106 576. 3okpema, 3rigHo 3 EP 906 784, no cycnensii,
WO MIiCTUTb KpuCTanu LEeoniTy, oTpumaHi cnocobom BUHaxody, AOLAITb TeTpaarkin oprocunikart
nepep onepaui€eto LWBUOKOro CyLiHHA. TeTpaarnkin optocunikaT 6axaHo gogasaTty y kinbkocTi Big 0,08
go 0,50 monb Ha 100 r ueoniTy, WO MICTUTLCHA y 3a3HayeHin cycneHsii. OTpumaHi mikpocdepun
KanbLMHYOTb.

3rigHo 3 EP 1 106 576, 30nb OniroMepHOro okcuay KpeMHito, OTPUMaHUR migponisomM TeTpaarkin
opTocurikaT y NMPUCYTHOCTI Mgpokecuay TeTpaarkin aMmoHilo, 4o4atoTh OO CYCMNEH3ii Kpuctanie Leonity
TS-1, oTpuMaHux cnocobom BuHaxony, nepen nogavero ix Ha LWBUAKe CywiHHSA. OniromepHuin okcug
KpeMHito 6akaHo npuroToBnNATM rigponizom (npu Temnepatypi Big 20 go 120 °C npotsrom Big 0,2 go
24 ropa.) cymilli, WO BKMKOYAE [KEPENo OKCuAY KPEMHit0, MOXINUBO, [Keperno anioMmiHito, rigpokcna
TeTpaankin amoHito (TAA-OH) y Taknx MOnSpHUX BiQHOLIEHHSAX:

TAA-OH/Si0,=0,04-0,40

HzO/S|02:10'40

A|203/Si02:0'0,02

30nb OMIrOMEpPHOro OKCMAY KPEMHil0 i CYCMeHsito 3 CUHTEe3y UueoniTy OaxaHo 3MiyBaTb Yy
BiJHOLLEHHi oniromepHuii okcug, KpemHito/ueonit (3a macow) Big 0,05 go 0,70. OTpymaHy cymill
00po6nAtoTb 3 NepeMillyBaHHAM Npu Temnepatypi Big 25 °C 40 TOYKM KMMNiHHSA CyMili NpoTsarom Big, 1
0o 48 roA., NoTiM NigaatTb WBUAKOMY CYLLIHHIO PO3NUOBanbHUM CYLUUITbHUM MPUCTPOEM | OTPUMAHI
MiKpocdepm KanbLMHYOTb.
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BaxaHo, wob mikpocdepwu, NpUroToBneHi onucaHum cnocobom, manu giametp y mexax Big 5 300
MKM. BOHM MIiCTATb OMIrOMEpHUIA OKCUA, KPEMHIlO i KpucTanu LeoniTy MOAOBXEHOI LUeCTUKYTHOI
dopmu, onucaHoi Bulle, 6axaHo, y MacoBoMy BigHoweHHi Big 0,05 go 0,70, 6inbw 6axaHo, Big 0,05
po 0,30.

LleoniT, npurotoBneHui 3rigHo 3 cnocobom BMHaxody i kaTanisatopw, L0 MICTATb 1oro, 6axaHo, y
dopmi Mikpocdep, MOXYTb OyTN BUKOPUCTAHI, HANpuKnaz, Ans NnepeTBOpeHHs onediHiB B enokcuau,
ANS TiAPOKCUOBaHHS apoMaTUYHNX NPOAYKTIB | ANA OKCMMaLlii KETOHIB.

Mpuknag 1

MpuroToBNsAOTL ABA PO3YNHN:

PosumH A: 50 r gemiHepanizoBaHoi H,O, 3miwaHoi 3 200,3 r TPAOH npu 40 % (3a macoto)
(Sachem)

Po3umH B: 3,96 r Ttetpa - etun - opTtotutaHaty (Fluka), amiwanun 3 360,4 r Tetpa - etun -
optocunikaTy (Dynasil 5 Nobel).

MonspHi BigHOLWEHHS Y peakUinHii CyMiLli:

Si/Ti=99,6

TPAOH/Si=0,23

H,0/Si=5,5

H,O/Ti=547,8

Po3uMH A BHocsaTb y 1 - niTpoBui aBTOKNaB, OOMagHaHU aHKEPHUM MepeMillyBadem, i
nepemiwyioTb 3 nepudepinHoto weuakictio 10 m/xsun. JogatoTb po3yunH B i aBToknas HarpiBaoTb o
200 °C 2 rog. HanpwkiHui kpucTanidauii MONOYHY CyCMneH3il0 BUBAHTaXYOTb, LLEeHTPUAYrytloTs, TBEpAY
dpakuito NpoMMBalOTb AeMiHepani3oBaHow Bogot, cywatbs npu 150 °C npotarom 1 rog. i
kKanbuuHytoTb npy 550 °C y nositpi npotarom 5 rog. OTpumytoTe 102 r TBEpAOro MpoAykTy, LO
BignoBigae Buxoay kpuctanizauii 97 % i 3 npoaykTmBHIcTO 17 %.

AHania XRD npoBogstb Ha audpaktomepi Philips X'PERT o6nagHaHoMy nponopuinHum
NIYUNBHUKOM iIMNYAbCIB | BTOPUHHUM MOHOXPOMaTOpoOM 3 rpacditoBumMm KpuBmm Kpuctanom. [aHi
30uMpatoTb Yy cnekTpanbHux mexax 20 < 29 < 50° 3 kpokom 0,02° 26 i yacamu Hakonu4yeHHsi 30
cek./kpok; BunpomiHioBaHHsa CuKa (A=1,54178 A). 3pasok cknagaetbcs 3 uuctoi ¢asm MFI 3
Kpuctanivnictio 100 %.

Ona BigyanbHoro Y® - aHanisy BUMKOPUCTOBYIOTb cnekTpodotomeTtp Perkin-Elmer Lambda 9,
obnagHaHum BigOMBHOK cdepoto. 3pa3ok MaB curHan 3 Mmakcumymom npu 200 HM, Lo € TUNOBUM A1S
i3011bOBAHOMO TUTaHY Y YOTUPUKYTHIN koopAaurHauii. 3pa3ok Mae monsipHe BigHoweHHSA SiO,/TiO,=109,
BU3HayeHe, 6a3ylounchb Ha PO3LUMPEHHI PETUKYMNSPHUX NapameTpis. ouiHeHoMy 3acobamu XRD.

®ir. 1 mictutb 306paxeHHs TEM, oTpumaHe TpaHCMICIMHUM eneKkTpoHHMM Mikpockonom Philips
EM420, npn noteHuiani npuckopeHHst enekTpoHis 120 kB. MoxHa 6auntyn Kpuctanu nogoBXeHOoi
LLIECTUKYTHOI hOPMU 3 FOFIOBHOMKO BicCo NpubnmM3Ho 300 HM.

Mpuknag 2

MpuroToBNsOTE ABA PO3YMHU:

Po3umH A: 93,4 r gemiHepanisoBaHoi H,0O, 3amiwaHoi 3 200,3 r TPAOH npu 40 % (3a macoto)
(Sachem)

PosumH B: 7,9 r TeTpa - etun - optotutaHaty (Fluka), amiwaHoro 3 360,3 r teTpa - etun -
optocunikaty (Dynasil 5 Nobel).

MonspHi BiHOLEHHSA Yy peakLiHin cyMmiLi:

Si/Ti=49,9

TPAOH/Si=0,23

H,0/Si=6,9

H,O/Ti=344,3

PosunH A BHocATb y 1 - niTPOBMI aBTOKMaB, OONagHaHUA aHKEPHWM MNepeMillyBayveMm, i
nepemiyioTb 3 nepudepinHoto weunakictio 10 m/xsun. JogatoTe po3unH B i aBToknaB HarpiBatoTb A0
200 °C 2 roa. HanpukiHui kpucTanisaLii MOMOYHY CYCMeH3ilo BUBAHTaXYOTh, LLEHTPUYryoTb, TBEPAY
dpakuito nNpoMmMBaloTb AeMiHepani3oBaHow Bofot, cywatb npu 150 °C npotarom 1 rog. i
KanbuuHyoTb npu 550 °C y nositpi npotsarom 5 rog. OtpumytoTe 101 © TBepAoOro NpoaykTy, WO
Bignosigae Buxoay kpuctaniszauii 96 % i 3 npoayKTuBHICTIO 14 %.

Ananiz XRD nokasye, L0 3pa3ok cknagaetbcs 3 dasu CTpykTypu unctoi MFI 3 KpucTaniyHicTio
100 %.

BisyanbHun Y@ - aHani3 nokasye, WO 3pa3ok Mae curHan 3 makcumymom 200 HM, WO € TUMOBUM
A1 i30NbOBAHOr0 TUTAHY Y YOTUPUKYTHIN KoopauHauil

3pasok Mae monspHe BigHoweHHA SiO,/TiO,=54, Bu3HauyeHe, 6a3yluUNCb HA PO3LUMPEHHI
PETUKYNSAPHMX NapaMeTpiB. ouiHeHoMy 3acobamn XRD.
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@ir. 2 mictuTb 306paxeHHs TEM, Ha akoMy MOXHa 6aunTy KpucTanu NoJOBXKEHOI LUECTUKYTHOT
dopmMu 3 ronioBHOHO Biccto NpnbnuaHo 300 HM.

Mpuknag 3 (MOpPIBHSAHHS)

MpuroToBNsOTE ABA PO3YMHU:

PosunH A: 128,7 r gemiHepanidoBaHoi H,O, 3wmiwaHoi 3 200,3 r TPAOH npu 40 % (3a macoto)
(Sachem)

Po3umH B: 9,9 r TeTpa - etun - optotutaHaty (Fluka), amiwaHoro 3 360,3 r TeTpa - etun -
optocunikaty (Dynasil 5 Nobel).

MonspHi BigHOLLEHHA y peakLifHin cymilui:

Si/Ti=39,8

TPAOH/Si=0,23

H,0/Si=8,0

H,O/Ti=318,4

Po3unH A BHocATb y 1 - niTpoBuW aBTOkNae, OOMagHaHUM aHKEPHUM MepemillyBadyem, i
nepemiwytoTb 3 nepudepiiHoto weuakictio 10 m/xeun. JogaTb po3dnH B i aBToknae HarpiBatoTb 40
200 °C 2 rog. HanpukiHui kpucTanisauii MOnoYHy CyCneHsito BUBAHTaXYOTb, LEHTpUdyrytoTb, TBEPAY
dpakuito NpoMmMBaloTb AeMiHepani3oBaHow Bogoto, cywaTtb npu 150 °C npotarom 1 rog. i
KanbumHyoTb npu 550 °C y noeitpi npotsarom 5 rog. OtpumytoTb 101 r TBepOoOro MPOAYKTY, WO
BignoBsigae Buxoay kpuctaniszauii 96 % i 3 npoaykTMBHIcTO 14 %.

AHnaniz XRD nokasye kpucTtaniyHictb 3paska 91 %.

Mpuknag 4

MpuroToBNsAOTbL ABA PO3YNHU:

PosumH A: 134,9 r gemiHepanisoBaHoi H,O, 3miwaHoi 3 200,4 r TPAOH npu 40 % (3a macoto)
(Sachem)

Po3umH B: 10,0 r tetpa - etun - optotutaHaty (Fluka), amiwaHoro 3 360,4 r TeTpa - eTun -
optocunikaTy (Dynasil 5 Nobel).

MonspHi BigHOLWEHHS Y peakUinHii CyMiLi:

Si/Ti=39,5

TPAOH/Si=0,23

H,0/Si=8,2

H,O/Ti=323,9

Si/Ti=39,5 15 TPAOH/Si=0,23

PosunH A BHOCATb y 1 - niTpoBMM aBTOKnaB, ObBNagHaHWM aHKepHWM nepemilyBadveM, i
nepemiwyloTb 3 nepudepinHoto weuakictio 10 m/xsun. JogatTb po3yunH B i aBToknas HarpisaoTb o
200 °C 2 rog. HanpwkiHui kpucTanisauii MONOYHY CyCMeH3il0 BUBAHTaXYOTb, LLEeHTPUAYryoTe, TBEpAY
dpakuito NpoMMBalOTb AeMiHeparni3oBaHow Bofow, cywatbs npu 150 °C npotarom 1 rog. i
KanbuuHytoTb npy 550 °C y nosiTpi npotarom 5 rog. OTpumytoTe 103 r TBEpAOro MpoaykTy, Lo
Bignosigae suxoay kpuctanisauii 97 % i 3 npoayKTuBHICTIO 15 %.

AHaniz XRD nokasye, L0 3pa3ok cknagaeTbcsa 3 asm cTpyktypm unctoi MFI 3 kpuctaniyHicTio
100 %.

BisyanbHun Y® - aHani3 nokasye, Wo 3pa3ok Mae curHan 3 makcumymom 200 HM, WO € TUNOBUM
AN i30NbOBaAHOMO TUTaHY Y YOTUPUKYTHIN KoopauHauii

3pasok Mae mongapHe BigHoweHHA SiO,/TiO0,=45, Bu3HauyeHe, 06a3ylUUCb Ha PO3LLUMPEHHI
PETUKYNSAPHMX NapaMeTpiB. ouiHeHoMy 3acobamn XRD.

®ir 3 mictuTb 306paxeHHa TEM, Ha dkomy MOXHa GaunTn KpucTanm NOAOBXKEHOI LUECTUKYTHOI
¢opMM 3 FONIOBHOLD BicCto NpMONN3HO 120 HM.

Mpuknag 5

Lleonit TS-1, npurotoBneHun y npuknagi 4 6y BunpobyBaHui Yy peakuii amokcumauii
LIMKIOreKCaHoHy 3 LIMKIOrekcaHoH - okcumom. 0,43 r kaTanisatopa, CMHTE30BaHOro, sk OMUCaHO Yy
npuknagi 4, 25 mn BogHoro amoHito (15 % (3a macoto)), 25 mn t - 6ytaHony i 9,74 r UMKNOreKcaHoHy
BHOCATb B IHEPTHIN aTmocdepi y 3axuLieHUh CKNSAHWA peakTop, obnagHaHun MeXaHiYHUM
nepemiwysayeM. CycneHsito HarpisatoTb Ao 78 °C i pogatoTb 11,84 r BogHoro posumHy H,0, (30,81 %
(3a macow)) 3 nepemiwyBaHHaM npotarom 50 xBun. [licns 3aBeplleHHs peakuii cycneHsito
INbTPYIOTh | PO3UMH aHani3ylTb ra3oBOK XpomaTorpadieto.

CnocTepiraetbCa NepeTBOPEHHsT LUKINorekcaHoHy (52,5 % Monb) i CEeneKkTUBHICTb OO OKCUMY
(36,3 %). Buxig H,O, 17,6 %.

HanpukiHui peakuii cnoctepiraetbCsi nepeTBOPEHHS uuknorekcaHoHy (58,9 %) 3 monspHoto
CeneKTUBHICTI0O o okcumy (64,3 %), 6as3oBaHin Ha NepeTBOPEHOMY LMKIOrEKCaHOHI i MONAPHMOMY
BMXOA4Y AO OKCMMY, 6Ga3oBaHOMY Ha LMKITOrEKCaHOHI, Wo npopearyBae (37,9 %).
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®OPMYJIA BUHAXOOY

1. Cnocié npuroTyBaHHsl uUeoniTiB TS-1, AKMA BKMOYaE MNigAaHHSA CyMilli, WO MICTUTb OXepeno
KpeMHito, Wo € TeTpaarnkin opTocurnikatamu, JKepeno TuTaHy, Wo € TeTpaarnkin opToTutaHatamu, i
rigpoKcua TeTpanponin aMoHito i Mae cknag 3 MONSPHUMW BigHOLLEHHAMMU:

Si/Ti=35-150,

TPA-OH/Si=0,2-0,5, ne TPA=TeTpanponinamoHin,

4<H,0/Si<10 i

H,O/Ti>320,

rigpoTepmiyHii 06pobui nig aBToreHHUM TUCKOM npu TemnepaTypi Big 190 go 230 °C npoTtsirom Big
0,5 oo 10 roa., 3a BiACYTHOCTI NyXHWUX MeTarnis.

2. Cnocib 3a n. 1, sikuin BigpPI3HAETbLCA TUM, LLO HanpuWKiHUi rigpoTepmivyHOi 0bpobku KpucTtanm
LLeoniTy i30NI0I0Th, CyLIaTh i NOTIM KanbLUMHYIOTb.

3. Cnoci6 3a n. 2, skMiA BigPI3HAETLCA TUM, LIO CYLUIHHS NPOBOAATbL Npu Temnepatypi Big 100 go
150 °C npotarom Big 1 go 15 roa., a kanbuuHauilo npoBogATb Npu TemnepaTtypi Big 500 go 600 °C
npotarom Big 2 go 10 rog.

4. Cnocib 3a n. 1, AkMn Bigpi3HAETbCA TUM, WO MonspHe BigHoweHHA H,O/Ti cTaHOBUTL HE MeHLue
320 i He GinbLue 600.

5. Cnoci6 3a n. 1, AkMn BiQPI3HAETLCA TUM, LIO BKIOYAE Onepauilo i3onsuii kpuctanis LeoniTy,
onepadito 3MillyBaHHS 3i 3B'A3yl0400 ha3o abo nonepedHMKoM 3B'sA3ytodoi dasun i dopmMyBarbHY
00poO6Ky.

6. Cnocib 3a n. 1, k1 BigpisHAETbLCA TUM, IO NicNs rigpoTepMivyHOi 06pobKN OTpMMaHy CyMmill, sika
MICTUTb TeTpaankin opTocwnikaT, nigaalTb LWBWAKOMY CYLWIHHIO PO3NWUMOBaHHAM i OTpUMaHI
Mikpocepn KanbUMHYIOTb.

7. Cnoci6 3a n. 1, sikMiA BigPISHAETbLCA TUM, WO 30f1b ONITOMEPHOIO OKCUMAY KPEMHIit0, OTPUMaHUNA
rigponisom TeTpaarnkin oprocunikaty y NPUCYTHOCTI rigpokcuay TeTpaarnkin amoHilo, AoAalnTb A0
CyMillli, OTpMMaHOi B pe3ynbTaTi rgpoTepmiyHOi 06pobKKu, AKy BUTPUMYIOTb 3 MEpPEMillyBaHHSAM Mpu
TemnepaTypi Big 25 °C 0o TOYKM KMMiHHA NpoTarom Big 1 oo 48 roa., nicng 4oro nigaatoTb WBUMAKOMY
CYLUIHHIO PO3NUIIOBAHHAM | OTPUMaHi Mikpocdepn KanbLUHYIOTb.

8. Cnocib 3a n. 7, AkMn BiAPI3HAETLCA TUM, LLO ONiIFOMEPHUI OKCUA KPEMHIl0 MPUroTOBASOTL MpU
TemnepaTypi Big 20 go 120 °C npotarom Big 0,2 4o 24 roA. rigponisoM cymilli, gka MICTUTb JxXepeno
oKCUAY KPeMHilo, MOXNUBO, JKepeno antoMiHito, rigpokena tetpaankin amoHito (TAA-OH) 3 Takumu
MOMAPHUMM BifHOLLIEHHAMM:

TAA-OH/Si0,=0,04-0,40,

H20/5i02:10-40,

A|203/Si0220'0,02.

9. Lleonit TS-1, wo oTpuMaHumn cnocodom 3rigHo 3 n. 1, Skuin BigpPi3HAETbLCA TMM, LLIO AOro KpucTanu
MatoTb NOAOBXEHY LLECTUKYTHY (hOpMY 3 rOSIOBHOIO BicClo y Mexax Big 400 go 50 Hm.

10. Ueonit 3a n. 9, Akvi BiAPI3HAETLCA TUM, WO MonspHe BigHoweHHsA SiO,/TiO, y KkpucTaniyHin
pewliTui ctaHoBUTL Big 40 oo 200.

11. UeonitHui kaTtanizatop y dopmi Mikpoccep posmipom Big 5 o 300 MKM, SKMA BKMo4vae
OniroMepHMin OKCKA KpEeMHIto i Leonit 3a n. 9.

12. KaTanizaTtop 3a n. 11, Akui BiApPi3HAETbLCA TUM, WO MacoBe BiAHOLIEHHS MK OfiroOMepHUM
OKCMOOM KpeMHito i ueoniToM BapitoeTbes y mexax Big 0,05 go 0,70.

13. KaTanizaTtop 3a n. 12, Akuin Bigpi3HAETbCA TUM, WO MAacOBE BiAHOLIEHHS MK OMirOMEpPHUM
OKCMOOM KpeMHito i ueoniTom BapitoeTbes y mexax Big 0,05 go 0,30.
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