Исследование кинетики кристаллизации цеолита со структурным типом FAU (Y) в условиях гидротермального синтеза по данным спектроскопии ЯМР твёрдого тела на ядрах 1Н, 23Na, 27Al, 29Si.
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Цеолит со структурным типом FAU (Y) – активный и селективный катализатор процессов крекинга. Несмотря на то, что он известен уже более 60 лет, данных о механизме кристаллизации и формировании активных центров, важных для понимания принципов его каталитического действия и улучшения характеристик существующих катализаторов, мало. Таким образом, цель работы заключалась в исследовании кинетики кристаллизации цеолита Y непосредственно во время синтеза.
Традиционно цеолит Y получают при кристаллизации щелочного алюмосиликатного гидрогеля в температурном интервале 70-100 оС [1]. Добавление зародышей позволяет ускорить кристаллизацию и добиться образования фазово-чистого цеолита FAU (Y), не содержащего примесей цеолитов A, P и X [2]. По этим причинам в качестве базовой техники синтеза в нашей работе была выбрана методика из работы [3]. Эта методика включала в себя стадии приготовления и старения зародышей, затем приготовления и старения геля, добавления зародышей и кристаллизации конечного геля при 100 оС.
На первой стадии работы была проведена оптимизация методики синтеза. Были проварьированы следующие параметры: источник кремния, температура синтеза, количество стадий. Полученные образцы были охарактеризованы комплексом физико-химических методов: низкотемпературная адсорбция азота, РФА, СЭМ и ЯМР твердого тела. 
В результате исследований было показано, что изменение источника кремния на переосаждённый кварц, более удобный для дальнейшего внедрения изотопной метки, не приводит к изменению конечного продукта. Уменьшение температуры со 100 оС до 70 оС, необходимое для изучения кристаллизации методом спектроскопии ЯМР, приводит только к увеличению времени кристаллизации, не оказывая влияние на структуру и свойства конечного продукта. Было также установлено, что кристаллизация цеолита Y в указанных условиях невозможна в отсутствие стадии старения зародышей, но без значительных изменений протекает без стадии старения геля.
Стадия кристаллизации цеолита была отдельно изучена методом ЯМР твердого тела непосредственно внутри спектрометра во время прохождения процесса. Для этого было изучено влияние объёма реакционной смеси при синтезе, а также вращения внутри спектрометра со скоростью 5 кГц и показано, что эти факторы не оказывают влияния на конечный продукт. На основании полученных данных были выделены основные стадии формирования структуры цеолита Y в ходе гидротермального синтеза: индукционный период (первые 3 ч), кристаллизация (с 3 до 10 ч) и посткристаллизационный период (после 10 ч).
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