M. Jankovi¢ i dr. Uticaj procesnih parametara na osobine 4A zeolita uz ...

Naucni rad

ISSN 0351-9465, E-ISSN 2466-2585
UDC: 549.67:620.183.4
doi:10.5937/ZasMat1803401J

Zastita Materijala 59 (3)
401 - 409 (2018)

Mladen Jankovié**, Zoran Obrenovié*?, Radislav Filipovié'?,
Zeljko Ostoji¢*, Aleksandar Dosi¢?, Biljana Milovanovié®,
Dragana Tomasevié-Pilipovié®

Alumina doo, Zvornik, Republika Srpska, BiH, “Univerzitet

u Istoénom Sarajevu, Tehnoloski fakultet, Zvornik, Bosna i
Hercegovina, Univerzitet u Novom Sadu, Prirodno-matematicki
fakultet, Novi Sad, Srbija

Uticaj procesnih parametara na osobine 4A zeolita uz
karakterizaciju X-ray i FT-IR instrumentalnim metodama

IZvOD

Zeolit 4A sada vec vise od tri decenije nezamenljiv je sastojak praSkastih deterdzenata, ali se i
dalje teZi njegovom usavrSavanju kako bi se $to uspesnije ispunili sve stroziji trzisni i ekolo$ki
zahtevi. Kompanija Alumina d.o.o. kao jedan od svetski priznatih proizvodaca ovog zeolita tezi
ispunjavanju tih zahteva. Predmet ovog rada je upravo ispitivanje parametara za sintezu takvog
zeolita kao i njegova karakterizacija. Sinteze zeolita izvodene su tako da se ispita uticaj konce-
ntracije Na,O u reakcionom sistemu, kao i vremena kristalizacije na karakteristike deterdZentskog
zeolita, i to adsorpciju dibutilftalata (DBP), srednji prec¢nik Cestice (Ds50) i jonoizmenjivacki kappa-
citet (JIK).Dodatna karakterizacija uzoraka izvrsena je XRD i FTIR instrumentalnim metodama.
Pokazalo se da ispitivani uslovi imaju znacCajan uticaj na karakteristike sintetisanih prahova.
Generalno, pri svim vremenima kristalizacije, adsorpcija DBP raste sa porastom koncentracije
Na,O, kao i srednji precnik, dok JIK opada, te je jako bitno pronaéi uslove u kojima ¢e svi
parametri biti zadovoljavajuci. Uticaj vremena nije znacajno izraZzen kada je adsorpcija u pitanju,
ali jeste na ostale karakteristike zeolita. XRD difraktogramii FT-IR spektroskopija pokazali su uticaj
reakcionih uslova na kristalinicnost, te vezu izmedu kristalinicnosti i drugih karakteristika 4A
zeolita.

Kljucne rijeci: 4A zeolit, adsorpcija dibutil ftalata,vreme kristalizacije, povrsinski aktivne materije,

XRD, FTIR.

1. UvOD

Trodimenzionalna struktura zeolita izgradena je
od [TO,] tetraedara gde T u zavisnosti od vrste ma-
terijala, predstavlja atom Si ili Al, ili u retkim slu¢a-
jevima neki drugi atom. OpSta formula zeolita je
Myn [(AlO3)x * (SiOy)y)] « mH,O, pri éemu je nega-
tivno naelektrisan skelet alumosilikata neutralisan
sa katjonom M valence n, m je broj molekula vode
po jediniénoj Celiji, X i y su ukupni brojevi tetraedara
po celiji [1-3].

LTA tip zeolita komercijalno je najzastupljeniji i
najzanacajniji zeolit [2,4]. U najéeScem, natrijumo-
vom obliku, njegova formula je Naj,[AlO;  SiO,];, *
27H,0 [2], a ovaj zeolit jo§ se oznalava kao NaA
ili, zbog efektivnog prec¢nika otvora pora od 0,4 nm
(4 A), 4A zeolit. Svoju najvecu primenu zeolit 4A
ima u proizvodnji deterdZenata gde je prvenstveno
koriSten zbog izraZzenog jonoizmenjivatkog kapa-
citeta.
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Jonskom izmenom ovaj zeolit jone natrijuma
zamenjuje jonima kalcijuma iz vode i na taj nacin
vr§i omekSavanje vode $to je jedan od prioritetnih
uslova za kvalitetno pranje. Pored toga, pokazalo
se da ovaj zeolit ima i druge pozitivhe strane kada
je proizvodnja deterdZenata u pitanju, a jedna od
njih je da moze posluziti kao adsorbens za povrsi-
nski aktivne materije koje predstavljaju osnovni
sastojak svih sredstava za pranje. Na taj nacin ove
materije se postepeno oslobadaju u sistemu. Pri-
mena zeolita kao adsorbensa za druge supstance
koje ulaze u sastav deterdZzenata omogudila je pro-
izvodnju tzv. «kkompaktnih» deterdzenata [2,5].

Karakteristike zeolita, u prvom redu Cesti¢na
svojstva, stepen kristali¢nosti, te nadalje sorpciona,
jonoizmenjivacka i dr. svojstva, u zavisnosti su od
viSe parametara hidrotermalne sinteze [2,5,7], kao
Sto su molski odnosi komponenata [8-10], alkalitet
u sistemu [10-12], temperatura [13,14], vreme tra-
janja reakcije [15] itd. Stoga, u ovom radu je ispita-
no kako neki od osnovnih procesnih parametara
uticu na kapacitet adsorpcije povrSinski aktivnih
materija (skr. PAM), izrazeno preko adsorpcije di-
butil ftalata, ali istovremeno i njihov uticaj na JIK i
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granulometriju, kao druga dva znacajna parametra
za primenu deterdZentskog zeolita., tako da se iz
dobijenih rezultata mogu odrediti optimalne vredno-
sti po ispitivanim parametrima.

Metodi X-ray difrakcije koja se u laboratoriji Alu-
mine godinama koristi za faznu analizu i odrediva-
nje kristaliniCnosti, u ovom sluc¢aju pridruzena je i
savremena IR spektroskopijska metoda kod koje je
signal dodatno obraden algoritmom Fourijereove
transformacije - transformisana spektroskopijska
tehnika, FT-IR (eng. Fourier Transform Infrared
Spectroscopy Technique). FT-IR spektroskopija
ima brojne prednosti u odnosu na stdandardnu IR
spektroskopiju koje je ¢ine mo¢nom tehnikom he-
mijske identifikacije sa Sirokim spektrom mogucno-
sti primene. Kod zeolita, FT-IR spektroskopija se
koristi za analizu strukture zeolita kao i reakcija
unutar pora zeolita, a podaci o strukturi dobijaju se
iz frekvencija vibracija koje poti¢u od razli¢itih me-
duatomskih veza izmedu atoma u kristalnoj resetki,
a koje se za zeolite nalaze u opsegu od 200 do
1500 cm™ [16,17].

2. EKSPERIMENTALNI DIO

Sinteze deterdzentskog zeolita izvedene su u
laboratorijkom reaktoru u lIstrazivackoj laboratoriji
Alumine, istovremenim ukapavanjem proracunatih
koli¢ina aluminatnog rastvora i vodenog stakla u
rastvor NaOH, uz neprekidno meSanje. Prilikom
sinteza menjana su dva parametra, i to koncentra-
cija Na,O u sistemu i vreme trajanja kristalizacije,
sa ciliem da se pokaze njihov uticaj na osobine ko-
je odreduju kvalitet deterdZzentskog zeolita. Ukupno
je izvedeno 12 sinteza, po Cetiri sinteze u tri serije
sa trajanjem Kkristalizacije od 60, 120 i 150 minuta.
Koncentracija Na,O u sistemu menjana je za svaku
sintezu u seriji, i to izmedu 90 i 105 g/l, izrazeno
preko koncentracije Na,O u teénoj fazi suspenzije
nakon sinteze.

Sirovine koje su koristene za sinteze su:

e Procesni aluminatni rastvor, iz proizvodnje fa-
brike Alumina, kao izvor aluminijuma, konce-
ntracije 137,23 g/l Al,Oz i 159,65 g/l Na,O;

¢ Vodeno staklo kao izvor silicijuma, proizvedeno
u fabrici, koncentracije 380,00 g/l SiO, i 159,95
o/l Na,0;

e Rastvor luZine koji simulira procesni filtrat koji
se koristi u industrijskim sintezama, promenlji-
vog sadrzaja Na,O, polazne koncentracije
80,05 g/l Na,0.

Uslovi pri kojima su sinteze izvodene podrazu-
mevali su temperaturu kristalizacije od 82°C, oda-
brana na osnovu ranijih iskustava u proizvodnji 4A
zeolita, a broj obrtaja mesalice iznosio je 200 o/min
tokom ukapavanja sirovina kao i tokom kristaliza-
cije. Ukapavanje aluminatnog rastvora i vodenog
stakla je vrSeno istovremeno u konstantom zapre-
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misnkom odnosu, kako bi se uspostavio odnos
SiO,/Al,O3 priblizno 2, a vreme ukapavanja bilo je
30 minuta kod svih sinteza. U cilju odredivanja kva-
liteta i karakterizacije sintetisanih prahova odredi-
van je kapacitet adsorpcije povrSinski aktivnih
materija, jonoizmenijivacki kapacitet, raspodela veli-
Cina Cestica i sredniji pre€nik, stepen kristalini¢nosti
i transformisana spektroskopijska tehnika.

Odredivanje kapaciteta adsorpcije PAM vr§eno
je odredivanjem kapaciteta adsorpcije dibutil ftalata
(Apsp) prema internoj metodi Odredivanje kapa-
citeta adsoprcije dibutil ftalata 4A zeolita, MA.ZIB-P
020, koja se sastoji u sporom (0,4 cm3/min) uka-
pavanju ulja na 1g uzorka uz stalno meSanje do
dobijanja ,razmazujuceg filma*“.

Jonoizmenjivacki kapacitet je odredivan iz osu-
Senog zeolitnog praha prema internoj metodi Odre-
divanje jonoizmenjivatkog kapaciteta, MA.ZIB-P
002, koja se zasniva na jonskoj izmeni 2Na® —
Ca®" na zeolitu iz rastvora CacCls.

Raspodela veli€ine Cestica i odredivanje sre-
dnjeg precnika vrSena je na uredaju MICROSIZER
201 C u rasponu od 0 do 50 ym sa 30 sekundi so-
niranja ultrazvukom, prema internoj metodi Odredi-
vanje raspodele veli¢ine ¢estica, MA.GX 032a.

Stepen kristalininteta zeolita dobijenih u svim
sintezama odredivan je je u laboratoriji «Donau
Lab» Beograd. Snimanje difraktograma vrseno je
na X-ray difraktometru PHILIPS PW 1050 sa Ni
fiterom i rendgenskom cevi sa bakarnom anti-
katodom, odnosno upotrebom CuK, zraCenja tala-
sne duZine A=1.54178 A. Kvantitativno odredivanje
stepena kristaliniteta zasniva se na uporedivanju
povrsina karakteristi¢nih pikova 4A zeolita snimlje-
nih kod standarda za 4A zeolit, odnosno u ovom
slu€aju standarndih vrednosti iz kristalografske ba-
ze laboratorije, i ispitivanog uzorka, a dobijeni re-
zultat predstavlja relativnu vrednost u odnosu na
standard.

FT-IR snimanje radeno je u laboratoriji «<Donau
Lab» Beograd, na uredaju BRUKER ALPHA
Spectrometer, u opsegu 375-7500 cm™, fotome-
triCne preciznosti iznad 0,1%

3. REZULTATI | DISKUSIJA

Podaci dobijeni analizom filtrata i prahova si-
ntetisanih zeolita prikazani su u tabeli 1, kao i na
dijagramima prikazanim na slikama 1-3. Kao to se
vidi, koncentracija Na,O u sistemu pokazuje zna-
¢ajan uticaj na analizirane osobine deterdZentskog
zeolita. Takode, moze se videti da se sa poveca-
njem vremena kristalizacije uticaj koncentracije
Na,O na karakteristike zeolita ne menja znacajno,
ali se u tom slu¢aju primeti razlika u intenzitetima
odgovaraju¢ih parametara. To se pre svega odnosi
na jonoizmenjivacki kapacitet zeolita kao i sredniji
pre€nik, dok su vrednosti koje pokazuju zavisnost
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adsorpcije dibutil ftalata od koncentracije Na,O
priblizne za sva vremena kristalizacije.

Adsorpcija dibutil ftalata pokazuje veliku zavi-
snost od koncentracije Na,O u sistemu (slika 1).
Kroz sve tri serije sinteza, odnosno pri sva tri vre-
mena kristalizacije, adsorpcija dibutil ftalata raste
sa koncentracijom Na,O. Na dijagramu se vidi da
ove krive pokazuju priblizne vrednosti.
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Slika 1. Uticaj koncentracije Na,O na adsorpciju
dibutil ftalata za vreme reakcije 60 (¢), 120 (m), i
150 (A) minuta

Figure 1. Influence of Na,O concentration on
dibutyl phthalate adsorption during 60 (¢), 120 (m),
and 150 ( A) minutes of crystallization time
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Slika 2. Uticaj koncentracije Na,O na
jJjonoizmenjivacCki kapacitet za vreme reakcije 60 (4),
120 (m), i 150 (A) minuta
Figure 2. Influence of Na,O concentration on the
ion exchange capacity after 60 (¢), 120 (=), and
150 (A) minutes of crystallization time

Sa druge strane, vrednosti jonoizmenjivackog
kapaciteta pokazuju suprotnu zavisnost od adso-
rpcije (slika 2), pri ¢emu se na dijagramu zapaza i
da su vrednosti jonoizmenjivaCkog kapaciteta ge-
neralno imaju nizi intenzitet pri najkraéem vremenu
kristalizacije nego u druga dva sluaja. Primecuje
se da postoji odstupanje kod poslednjeg uzroka za
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vreme Kkristalizacije od 150 minuta gde se vrednost
adsorpcie na 105 g/l Na,O smanjuje a JIK
povecava.

Kada je u pitanju uticaj koncentracije Na,O na
srednji precnik Cestice takode mozemo uoditi pra-
vilnu zavisnost, taCnije porast Cestice sa koncentra-
cijom Na,O (slika 3). Sa dijagrama se vidi i da su
krive zavisnosti Ds50 pri vremenima kristalizacije
od 120 i 150 minuta vrlo slicne, odnosno dobijene
su jako bliske vrednosti, dok je pri istim uslovima ali
tokom 60 minuta kristalizacije srednji prec¢nik
Cesice nizi.

Kada je u pitanju uticaj koncentracije Na,O na
srednji preCnik Cestice takode mozemo uoditi pra-
vilnu zavisnost, tacnije porast Cestice sa koncentra-
cijom Na,O (slika 3). Sa dijagrama se vidi i da su
krive zavisnosti Ds50 pri vremenima kristalizacije
od 120 i 150 minuta vrlo sli¢ne, odnosno dobijene
su jako bliske vrednosti, dok je pri istim uslovima ali
tokom 60 minuta kristalizacije srednji precnik
Cesice znatno niZi.
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Slika 3. Uticaj koncentracije Na,O na sredniji
precnik Cestice za vreme reakcije 60 (4), 120 (m), i
150 (A) minuta

Figure 3. Influence of Na,O concentration on the
mean particle diameter after 60 (¢), 120 (m), and
150 (A) minutes of crystallization time

93.00

XRD difraktogrami prahova zeolita pokazali su
relativno dobre kristaliniénosti ¢ak pri vremenu kri-
stalizacije od 60 minuta (slike 4 i 5). Kristalini¢nost
zeolita kod oba uzorka dobijena pri najkracem vre-
menu kristalizacije, iznosila je 95,0 za prah sinte-
tisan pri niZzoj koncentraciji Na,O i 95,51% za prah
sintetisan pri viSoj koncentraciji Na,O. Takode kod
ova dva uzorka uoCena je i mala koli¢ina primese,
odnosno pojave malih pikova koji, prema podacima
iz kristalografske baze laboratorije, odgovaraju ze-
olitu ZK-14 &iji je stepen kristaliniteta 5% u oba slu-
¢aja. Na osnovu toga se moze pretpostaviti da vre-
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me kristalizacije od 60 minuta nije sasvim dovoljno
za kristalizaciju Ciste forme 4A zeolita, odnosno po-
tpuno formiranje Cestica kristala, $to objasnjava i
znatno nizi jonoizmenjivacki kapacitet kao i srednji
pre¢nik Cestice. Prahovi sintetisani tokom 120 mi-
nuta, pokazuju vecée vrednosti kristalininosti, i to
prventveno u sistemu sa vecom koncentracijom

Na,O, gde je kristalini¢nost 103,7 % (slika 7), dok
je u sistemu sa nizom koncentracijom Na,O dobijen
prah kristaliniénosti 96,64% (slika 6). Kao $to je po-
menuto, stepen kristalininteta predstavlja relativnhu
vrednost u odnosnu na odgovarajuci standard, te je
moguce da bude iznad 100%.

Tabela 1. Ispitivane karakteristike prahova 4A zeolita dobijenih pri razliéitim koncentracijama Na,O u

sistemu i razlieitim vremenima kristalizacije

Table 1. The investigated characteristics of zeolit 4A powders obtained at different Na,O concetration in
reaction system and different crystallization time

Br. sinteze 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Tkrist, [MiN] 60 60 60 60 120 120 120 120 150 150 150 150
CNaxOyiirary [9/]] | 89.88 | 94.89 | 99.74 | 105.59|91.22 | 96.72 | 101.44 | 104.74 | 90.35 | 94.89 | 102.15|106.33
Apep [9/100g] 59.68 | 64.46 | 71.82 | 75.83 |60.45| 65.37 | 76.72 | 79.12 | 51.55 | 71.44 | 78.21 | 76.52
Ds50 [im] 3.39 349 | 3.81 | 4.18 | 490 | 4.95 5.46 5.64 4.80 4.90 5.40 5.52
JIK [mg/g] 161 151 149 146 169 168 167 154 168 164 162 163
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Slika 4. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 60 minuta kristalizacije u sistemu
sa 89,88g/l Na,O (sinteza 1), zeolit 4A (-), zeolit ZK14 (-)

Figure 4. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 60 minutes of crystallization time
at 89,88 g/l Na,O concentration (synthesis 1), zeolite 4A (-), zeolite ZK14 (-)
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Slika 5. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 60 minuta kristalizacije u sistemu
sa 105,959/l Na,O (sinteza 4), zeolit 4A (-), zeolit ZK14 (-)

Figure 5. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 60 minutes of crystallization time
at 105,95 g/l Na,O concentration (synthesis 4), zeolite 4A (-), zeolite ZK14 (-)
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Slika 6. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 120 minuta kristalizacije u sistemu
sa 91,229/l Na,O (sinteza 5)
Figure 6. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 120 minutes of crystallization time
at 91,22 g/l Na,O concentration (synthesis 5)
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Slika 7. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 120 minuta kristalizacije u sistemu
sa 104,749/l Na,O (sinteza 8)
Figure 7. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 120 minutes of crystallization time
at 104,74 g/l Na,O concentration (synthesis 8)
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Slika 8. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 150 minuta kristalizacije u sistemu
sa 90,35g/I Na,O (sinteza 9)
Figure 8. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 150 minutes of crystallization time
at 90,35 g/l Na,O concentration (synthesis 9)

U slu€aju vremena kristalizacije od 150 minuta,
iz sistema sa najnizom koncentracijom Na,O
dobijen prah je kristalinicnosti 101,44% (slika 8),
dok kristalinicnost praha iz sistema sa najviSom
koncentracijom Na,O nakon 150 minuta reakcije
iznosi 98,44 %. | ovde je, kao i u slu€aju analiza
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adsorpcije DBF i jonoizmenjivaCkog kapaciteta
(slike 1i 2), zapaZeno odstupanje od uoc&enih tren-
dova kod praha iz sinteze broj 12, odnsno praha
sintetisanog u sistemu sa najviSom koncentracijom
Na,O tokom 150 minuta krisalizacije. Dok za nize
koncentracije Na,O u sistemu koje su se kretale
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oko 90+1,5 g/l postoji znagajan rast kristaliniénosti  lizacije. Nakon 150 minuta (slika 9), kao Sto se vidi,
od 60 do 150 minuta kristalizacije, kod sistema sa  doslo je do pada kristalizacije $to je mogu¢ uzrok
koncentracijom Na,O od 105+1,5 g/l najvi§a krista- blagog pada jonoizmenjivackog kapaciteta i pora-
linicnost je dobijena nakon 120 minuta krista- sta kapaciteta adsorpcije DBP.
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Slika 9. Difraktogrami uzoraka zeolita 4A nakon 150 minuta kristalizacije u sistemu
sa 106,33 g/l Na,O (sinteza 12)

Figure 9. XRD patern of zeolite 4A samples obtained after 150 minutes of crystallization time
at 106,33 g/l Na,O concentration (synthesis 12)
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Slika 10. FT-IR spektri prahova 4A zeolita iz sinteza za vremena kristalizacije 60 (sinteze 1 4),
120 (sinteze 5 8) i 150 minuta (sinteze 9 12)

Figure 10. FT-IR spectra of zeolite 4A powders obtained from different synthesis after 60
(synthesis 1 and 4), 120 (synthesis 5 and 8) i 150 minutes (synthesis 9 and 12) of crystallization time
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FT-IR analiza (slika 10) pokazuje jasna pokla-
panja karakteristinih pikova kod svih analiziranih
prahova. Ova vrsta spektroskopije registruje vibra-
cije i druga pomeranja koja poti¢u od razli¢itih veza
unutar kristalne reSetke i to, za zeolit 4A izmedu
400-500 cm™ (vibracije T-O veza, karakteristiéno
savijanje O-Si-O i O-Al-O mostova), 500-650 cm™
(prisustvo D4R prstena), 650-720 cm™ (simetri¢no
istezanje T-O veza) i 950-1100 cm™ (asimetri¢no
istezanje Si-O-Si i Si-O-Al veza, odnosno kiseoni-
¢énog mosta) [18,19], kao i da nema izrazenih ne-
karakteristi¢nih pikova. Ipak, u zoni talasnih duzina
od oko 400-450cm™ primetno je odstupanje spekta-
ra za uzorke iz sinteza 1 i 4. S obzirom da je ova
zona posebno osetljiva na evenualne deformacije i
nepravilnosti u kristalnoj strukturi, mozemo pretpo-
staviti da to ima veze sa nizom kristalinicno$¢u kao
i prisustvom manje koli¢ine ZK-14 zeolita uoCena
XRD analizom kod ta dva uzorka Pikovi 0o. Zbog
uslova snimanja manji deo spektra karakteristiCnog
za 4A zeolita, 200-400 cm™ nije snimljen.

4. ZAKLJUCAK

Na osnovu dobijenih rezultata moze se zaklju-
¢iti da porast koncetracije Na,O uzrokuje i poveca-
nje kapacieta adsorpcije povrsinski aktivnih mate-
rija. Pri tom takode dolazi i do smanjenja jonoizme-
njivackog kapaciteta kao negativhog efekta. Kako
su oba parametra, i kapacitet adsorpcije PAM i
jonoizmenijivacki kapacitet, medu najbitnijim karak-
teristikama koje odreduju kvalitet zeolita za upotre-
bu u proizvodnji deterdzenata vrlo je bitno pravilnim
odredivanjem uslova reakcije pronaci ravnotezu
ova dva parametra.

Vreme kristalizacije od 60 minuta nije dovoljno
za pravilnu kristalizaciju zeolita 4A pri ispitivanim
uslovima. Ipak, i za tako kratko vreme kristalizacije
u sluéaju vide koncentracije Na,O dobijaju relativho
visoke vrednosti adsorpcije DBP od 71,82 i 75,83
g/100g zeolita. MoZe se pretpostaviti da je razlog
tome to Sto je Eestica manja i nepravilnijeg oblika,
pa je povrdina dostupna za adsorpciju dibutil ftalata
priblizna onoj kod kristala pravilnog oblika. Moze se
zakljuciti da je vreme kristalizacije od 120 minuta
sasvim dovoljno za dobijanje zadovoljavajuéih pra-
hova 4A zeolita.

Podaci dobijeni FT-IR analizom pokazali su se
kao korisni, posebno u kombinaciji sa XRD anali-
zom, ali bi pun potencijal ove instrumentalne meto-
de posebno doSao do izrazaja kod karakterizacije
prahova sa izraZenijim razlikama unutar kristalne
reSetke, Sto Ce biti predmet daljeg rada u ovoj
oblasti.
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zeolite: the effect of synthesis parameters on zeolite

ABSTRACT

INFLUENCE OF PROCESS PARAMETERS ON PROPERTIES
OF THE 4A ZEOLITE WITH X-RAY AND FT-IR INSTRUMENTAL
METHODS CHARACTERIZATION

For more than three decades 4A zeolite has been an irreplaceable ingredient of powder
detergents, but there is still striving to it's improvement in order to meet the ever more stringent
market and environmental demands.Alumina d.o.o0., as one of the world-renowned producers of
this zeolite, tends to meet these requirements, and one of the latest examples is the work on the
production of zeolite 4A with increased adsorption of surface active substances, and the testing of
parameters for the synthesis of such a zeolite as well as its characterization is the subject of this
paper. The zeolite synthesis were performed to examine the effect of the Na,O concentration in
the reaction system, as well as the crystallization time on thecharacteristics of detergent zeolite,
namely:the adsorption of dibutylphthalate (DBP), the mean particle diameter, and the ion
exchange capacity. The additional characterization of the samples was performed by XRD and
FTIR instrumental methods.

It’s shown that the conditions examined have a significant effect on the characteristics of the
synthesized powders. In general, at all crystallization times, adsorption of DBP, as well as the
mean diameter, increases with the increase in Na,O concentration, while the ion exchange
capacity decreases,and it is very important to find the right conditions in which all the parameters
will be satisfactory.The influence of the crystallization time is not significantly pronounced when
adsorption is concerned, but it is on the other characteristics of zeolite. XRD diffractograms and
FT-IR spectroscopy showed the effect of reaction conditions on the crystallinity of the synthesized
powders, and the relationship between the crystallinity and other characteristics of 4A zeolite.
Keywords: 4A zeolite, adsorption of dibutyl phthalate, instrumental methods characterization,
influence of concentration, influence of crystallization time, surface active substances.
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