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Цеолиты субмикронных размеров привлекают внимание исследователей, поскольку они отличают-
ся термостабильностью, высокой каталитической активностью и однородным размером частиц.
В настоящей работе описан новый метод синтеза цеолита Y субмикронных размеров, основанный
на микроволновом нагревании. Исследовано влияние структурирующих агентов, температуры син-
теза, времени кристаллизации и концентрации щелочи на результаты синтеза субмикронных ча-
стиц цеолита Y. Для характеристики полученных продуктов синтеза использованы методы РФА,
СЭМ и проведены измерения размера частиц. Экспериментальные данные показали, что добавка
структурирующего агента, повышение температуры, увеличение содержания щелочи и продолжи-
тельности микроволнового излучения способствуют образованию и росту кристаллов цеолита Y.
Однако слишком большая концентрация щелочи приводит к растворению сформировавшихся кри-
сталлов, а чрезмерное повышение температуры синтеза или времени кристаллизации нарушает од-
нородное распределение частиц по размерам и даже вызывает структурные превращения. Показа-
но, что при микроволновом нагреве смеси с Na2O : Al2O3 = 3, проведенном при 110°C всего за 2 ч
удалось получить цеолит Y, в котором 80% кристаллического материала составляют частицы с раз-
мерами 0.5–0.8 мкм.
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1. ВВЕДЕНИЕ

Благодаря высокой каталитической активно-
сти и термостабильности цеолит Y нашел широ-
кое применение в процессах каталитического
крекинга, гидрокрекинга, каталитического ри-
форминга, изомеризации и алкилирования [1–3].
Обычно размер частиц цеолита Y, получаемого
традиционным гидротермальным способом, пре-
вышает 1 мкм [4, 5]. Однако у цеолитов с крупны-
ми размерами частиц внешняя поверхность мала,

а длина внутрикристаллических каналов доволь-
но велика, что ухудшает поведение в катализе ка-
тализаторов, приготовленных из крупнокристал-
лических образцов. В то же время для мелкокри-
сталлических цеолитов характерна бόльшая
внешняя поверхность, повышенная каталитиче-
ская активность, менее интенсивное коксообра-
зование и, соответственно, лучшие показатели в
катализе, чем у цеолитов с более крупными кри-
сталлами [6–8]. Однако необходимость точно со-
блюдать условия эксплуатации и регенерации ка-
тализаторов не позволяет использовать в промыш-
ленности цеолиты с очень малыми кристаллитами.

Сокращения: РФА – рентгенофазовый анализ, СЭМ – ска-
нирующая электронная микроскопия.

УДК 542.973:549.67:543.422.8
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Кроме того, термическая и гидротермальная ста-
бильность очень мелких частиц снижается, что
приводит к потере стабильности катализаторов,
содержащих такие частицы [9]. Подобные ката-
лизаторы не способны выдержать жестких усло-
вий в каталитическом реакторе и обеспечить не-
обходимый срок службы. Таким образом возни-
кает необходимость регулировать размер частиц
цеолитов в определенных пределах с тем, чтобы
приготовленные из них катализаторы обладали
как высокой активностью, так и требуемой ста-
бильностью.

Понятие “субмикронный цеолит” относится к
цеолитам с размером частиц 0.1–1.0 мкм. На син-
тез таких субмикронных цеолитов и были направ-
лены усилия многих исследователей [10, 11]. В ря-
де работ [9, 12–14] изучены корреляции между
размером частиц цеолитов и их эффективностью
в качестве катализаторов. Было установлено, что
субмикронные цеолиты более эффективны в ка-
тализе, чем цеолиты микронного размера, а по срав-
нению с наноразмерными цеолитами Y (<100 нм)
они отличаются повышенной стабильностью в
гидротермальных условиях. Оказалось, что кри-
сталличность цеолитов быстро падает по мере то-
го, как увеличивается доля частиц с размером ме-
нее 0.5 мкм. Выяснилось также, что субмикро-
скопические цеолиты, содержащие частицы от
0.5 до 0.8 мкм, характеризуются однородным рас-
пределением частиц по размерам, а кроме того,
они разрушаются при более высоких температу-
рах, чем обычные коммерческие цеолиты Y [9,
14]. Соответственно, субмикроскопические цео-
литы такого типа могут найти применение при
приготовлении катализаторов каталитического
крекинга. Обычно субмикроскопические цеоли-
ты получают воздухоструйным распылением по-
рошка, который образуется в шаровой мельнице
при растирании крупнокристаллических цеоли-
тов, синтезируемых традиционным методом гид-
ротермального синтеза [15]. Хотя этот метод и
позволяет в определенных пределах уменьшить
размер кристаллитов, часто он может привести к
разрушению структуры и потере кристаллично-
сти и тем самым ухудшить активность и стабиль-
ность катализатора, который будет приготовлен
на его основе. По-видимому, все эти трудности
возможно обойти, если попытаться синтезиро-
вать цеолиты субмикронных размеров путем пря-
мой кристаллизации.

Следует, однако, напомнить, что процесс син-
теза цеолита Y традиционным гидротермальным
методом занимает 10–50 ч, а иногда даже и не-
сколько дней [16–18]. Повышение продолжи-
тельности кристаллизации сокращает съем про-
дукции и отражается на эффективности использо-

вания цеолитных катализаторов. Для того чтобы
сократить продолжительность синтеза, прибегают к
помощи микроволнового нагревания, которое
обеспечивает быстрое нагревание, высокую се-
лективность и хороший выход продуктов. В од-
ной из первых работ [17] с помощью пульсирую-
щего микроволнового излучения реакционную
смесь нагрели до 120°C, выдержали при этой тем-
пературе 2–6 мин для завершения процесса заро-
дышеобразования и после этого еще 3–6 ч под-
держивали температуру смеси на уровне 100°C до
окончания периода роста кристаллов. Эти дан-
ные показали возможность использования мик-
роволнового нагревания для синтеза цеолита Y с
хорошей кристалличностью за непродолжитель-
ное время и при сравнительно невысокой темпе-
ратуре. В работе [18] приведены данные о том, что
с помощью микроволнового нагрева можно
быстро синтезировать цеолит Y с размерами кри-
сталлитов ≤0.5 мкм. Согласно другим данным,
микроволновое нагревание при 100°C в течение
1–4 ч позволяет получать цеолит Y с размерами
частиц от 160 до 220 нм [19]. Таким образом, мик-
роволновой синтез характеризуется меньшим
временем кристаллизации и приводит к образо-
ванию продуктов с лучшей кристалличностью и с
более мелкими кристаллитами, чем традицион-
ный гидротермальный синтез. Однако во всех
этих работах было отмечено, что размеры синте-
зированных кристаллитов обычно не превышают
0.5 мкм, и только в редких случаях удавалось син-
тезировать цеолит Y с более крупными частица-
ми, например, цеолит с размерами кристаллитов
0.5–0.8 мкм.

В настоящей работе подробно исследованы
методы ускоренного синтеза субмикронного цео-
лита Y с помощью микроволнового нагревания.
Изучено влияние, температуры синтеза, времени
кристаллизации и концентрации щелочи на ре-
зультаты синтеза субмикронных частиц цеолита и
выявлены оптимальные условия синтеза. Для ха-
рактеристики морфологии и фазового состава по-
лученные продукты синтеза проанализированы
методами РФА, СЭМ; было определено распре-
деление частиц по размерам.

2. ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

2.1. Реагенты

Использованы следующие реагенты: гидрок-
сид натрия (Sinopharm Chemical Reagent Co., Ltd.,
Китай), силиказоль (Shandong Yousuo Chemical
Technology Co., Ltd., Китай), алюминат натрия
(Sinopharm Chemical Reagent Co., Ltd., Китай).



390

КИНЕТИКА И КАТАЛИЗ  том 62  № 3  2021

LE и др.

2.2. Метод синтеза

На рис. 1 приведена схема синтеза цеолита Y.
Согласно этой схеме в емкость с деионизирован-
ной водой последовательно добавляли гидроксид
натрия, алюминат натрия и силиказоль, смесь пе-
ремешивали 1 ч при комнатной температуре, а за-
тем подвергали старению в течение 20 ч. При
этом формировалась структурирующая добавка
со следующими мольными соотношениями ком-
понентов: 17 Na2O : Al2O3 : 17 SiO2 : 345 H2O.

Затем гидроксид натрия, алюминат натрия,
силиказоль и свежеприготовленную структури-
рующую добавку последовательно добавляли ем-
кость с деионизированной водой. Состав цеолита Y,
полученного в данной работе, отличался следую-
щими мольными соотношениями компонентов:
x Na2O : Al2O3 : 8 SiO2 : 209 H2O, где x – мольная
доля щелочи. Содержание структурирующего
агента составляло 10% от общей массы цеолита Y.
Приготовленный коллоидный раствор переме-
шивали 1 ч и заливали во фторопластовый реак-
тор, который помещали в микроволновую печь.
Затем коллоидный раствор нагревали до нужной
температуры и проводили кристаллизацию в
микроволновой печи мощностью 800 Вт под дав-
лением 2 кПа. После завершения кристаллизации
синтезированный продукт отделяли фильтрова-
нием от жидкой фазы и высушивали 12 ч при 100°.

Подобную методику применяли в опытах по изу-
чению влияния структурирующего агента, темпе-
ратуры синтеза (70, 100, 110 и 130°C), продолжи-
тельности кристаллизации (0.5, 1, 2 и 2.5 ч), а так-
же мольного отношения щелочной добавки
Na2O : Al2O3 (1, 3, 4 и 5) на качество продуктов
синтеза.

2.3. Изучение продуктов

Фазовый состав продуктов изучали методом
порошковой рентгенографии на дифрактометре
Rigaku dX 2000 (“Rigaku”, Япония) при CuK-из-
лучении (40 кВт и 25 мА). Полученные рентгено-
граммы обрабатывали с помощью программы
MDI Jade (версия 6.0).

Для исследования микроструктуры применя-
ли электронный микроскоп XL20 (“Philips”, Ни-
дерланды). Для наблюдения за распределением
кристаллитов по размеру использовали опреде-
литель размера частиц JL-1177 Laser (“Chengdu
Jingxin”, Китай).

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
3.1. Влияние структурирующей добавки

Структурирующая добавка содержит много-
численные зародыши будущих кристаллов, кри-

Рис. 1. Схема синтеза цеолита Y.
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сталлизация которых пока еще не завершена. Эти
зародыши при синтезе выполняют роль центров
кристаллизации. Исследование влияния структу-
рирующей добавки на качество продуктов синте-
за в микроволновом поле было проведено при сле-
дующих условиях: Т = 100°C, время кристаллиза-
ции – 2 ч, мольный коэффициент щелочной
добавки – 3. Электронно-микроскопические изоб-
ражения и рентгенограммы продуктов синтеза при-
ведены на рис. 2.

Согласно результатам электронной микроско-
пии (рис. 2a) продукты, полученные без введения
структурирующей добавки, представляют собой
аморфные смеси, которые обычно образуются
путем слипания различных слоев геля или просло-
ек геля, покрывающих зародыши кристаллитов. В
состав этих смесей входят следующие компонен-
ты: соединения 4-координированных атомов Al,
которые не вошли в состав силикаалюмогеля, не-
активные соединения кремния и исходный сили-

каалюмогель. Продукт, приготовленный в подоб-
ных условиях, дает рентгенограмму, на которой
заметны очень слабые пики, характерные для
цеолита Y (рис. 2в). Эти результаты можно объяс-
нить тем, что в отсутствие структурирующей до-
бавки лишь очень небольшая часть исходного не-
структурированного силикаалюмогеля подверга-
ется растворению и перекристаллизации в цеолит Y
в течение двухчасового синтеза при100°C. Из-за
низких скоростей зародышеобразования и роста
кристаллитов цеолит кристаллизуется очень мед-
ленно.

В присутствии структурирующей добавки
аморфный гель начинает быстро взаимодейство-
вать с центрами кристаллизации и образует ча-
стички кристаллитов. В результате концентрация
кристаллитов возрастает и увеличивается поверх-
ность раздела кристаллической и аморфной фа-
зы. Изображения в электронном микроскопе
(рис. 2б) показывают результаты нагревания ре-

Рис. 2. СЭМ-изображения продуктов, синтезированных без структурирующей добавки (а) и в присутствии структури-
рующей добавки (б); дифрактограммы продуктов синтеза (в). Условия синтеза: Т = 100°C, Na2O : Al2O3 = 3, время кри-
сталлизации – 2 ч.
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акционной массы, рассчитанной на синтез цео-
лита Y и содержащей 10 мас. % структурирующей
добавки. Видно, что при 100°C в течение 2 ч фор-
мируются субмикронные частички цеолита Y с
размером кристаллитов 0.1–0.4 мкм. Рентгено-
грамма, приведенная на рис. 2в, подтверждает,
что в таких условиях синтеза единственной кри-
сталлическим продуктом синтеза является цео-
лит Y. Возможно это объясняется тем, что струк-
турирующая добавка содержит множество мель-
чайших зародышей с уже сформировавшейся
кристаллической структурой, которые, как мож-
но предположить, в ходе синтеза формируют ос-
новной каркас и выполняют роль промотора,
ускоряющего процесс осаждения слоя геля на
этом каркасе и последующий рост кристаллитов.
В то же время оказалось, что присутствие струк-
турирующей добавки в избыточных количествах
резко ускоряет процесс зародышеобразования,
повышает скорость роста кристаллов цеолита Y,
что в конечном счете нарушает однородность рас-
пределения частиц по размеру в продуктах синте-

за. Исходя из вышесказанного, мы остановились
на 10% концентрации структурирующей добавки
в реакционной смеси.

3.2. Влияние содержания щелочной добавки

В опытах, проведенных путем микроволново-
го нагревания при 100°C в течение 2 ч, было ис-
следовано, как отношение Na2O : Al2O3 (x = 1, 3, 4
и 5) не влияет на качество продуктов синтеза.
Электронно-микроскопические изображения
продуктов синтеза показаны на рис. 3.

Увеличение доли щелочной добавки способ-
ствует растворению исходного силикаалюмогеля
в жидкой фазе, что нарушает динамическое рав-
новесие между силикаалюмогелем и жидкой фа-
зой. Для того чтобы восстановить состояние ди-
намического равновесия в реакционной системе,
все бόльшая доля алюмосиликатных соединений
жидкой фазы вовлекается в процесс образования
кристаллических зародышей или участвует во
взаимодействии с уже сформировавшимися кри-

Рис. 3. СЭМ-изображения продуктов, синтезированных при отношении Na2O : Al2O3 равном 1 (a), 4 (б) и 5 (в). Усло-
вия синтеза: Т = 100°C, время кристаллизации – 2 ч.
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сталлическими зародышами. В результате наблю-
дается рост размера кристаллитов.

Очевидно, так можно объяснить превраще-
ние аморфного геля в цеолитные кристаллиты
субмикронного размера, которое по данным
СЭМ происходит при увеличении отношения
Na2O : Al2O3 от 1 до 3 (рис. 2б и 3a). По мере того
как количество щелочной добавки приближается
к необходимому для завершения синтеза, уста-
навливается равновесие между процессами кри-
сталлизации и растворения алюмосиликатной
фазы, однако при ее избытке усиливает процесс
повторного растворения уже сформировавшихся
кристаллов. На рис. 3б и 3в хорошо видно, что
продукты, полученные из смесей с отношением
x = 4 или 5, содержат много аморфного геля. Сле-
довательно, они хуже окристаллизованы, чем
продукты, образованные из смесей с x = 3. Соот-
ветственно для всех дальнейших опытов было вы-
брано отношение Na2O : Al2O3 =3.

3.3. Влияние температуры синтеза

Для изучения влияние температуры на каче-
ство продуктов синтеза кристаллизацию смесей с
отношением Na2O : Al2O3 = 3 проводили в микро-
волновом режиме в течение 2 ч при температурах
70, 100, 110 и 130°C. На рис. 4 приведены элек-
тронно-микроскопические снимки продуктов
синтеза, полученных при различных температу-
рах. Результаты анализов методами СЭМ и рент-
генографии обобщены в табл. 1.

В синтезе цеолитов можно выделить две ста-
дии. Первая стадия представляет собой процесс
зародышеобразования, в ходе которого структур-
но неупорядоченный силикаалюмогель превра-
щается в зародыши, то есть в мелкие кристаллиты
с регулярной структурой. На второй стадии – ста-
дии роста кристаллов – возникают более крупные
кристаллы. Это происходит либо за счет созрева-
ния зародышей, либо за счет присоединения к
ним частичек геля. Просматривая рис. 4a и 4г,
можно обратить внимание, что ни на электрон-

Рис. 4. СЭМ-изображения продуктов, синтезированных при 70 (a), 110 (б) и 130°C (в); дифрактограммы продуктов,
полученных при различных температурах (г). Условия синтеза: Na2O : Al2O3 = 3, время кристаллизации – 2 ч.
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но-микроскопических снимках, ни на рентгено-
граммах образца, синтезированного при пони-
женной (70°C) температуре, нет признаков при-
сутствия цеолита Y. Кристаллические частички
более крупного размера появляются только в
продуктах, полученных при более высоких тем-
пературах синтеза. Обычно за меру кристаллич-
ности цеолитов принимают величину дифракци-
онных максимумов. В области температур 70–
100°C наступает важный этап, когда в аморфной
подложке силикаалюмогеля возникают зароды-
ши цеолита Y. В этом температурном интервале
наблюдается рост кристаллов, однако, судя по не-
большим размерам частиц цеолита Y, что хорошо
видно на СЭМ-изображениях (рис. 2б), скорость
их роста отстает от скорости зародышеобразова-
ния. Поскольку на снимке цеолита Y (рис. 2б)
подложка силикаалюмогеля не видна, можно
предположить, что в ходе синтеза при 100°C все
зародыши полностью превращаются в кристал-
литы. Изображения, полученные с помощью
электронного микроскопа (рис. 4б и 4в), свиде-
тельствуют, что при повышении температуры до
110–130°C отчетливо проявляется стадия роста
кристаллов, и размер кристаллитов постепенно

увеличивается. Основную часть продуктов синте-
за, полученных при 110°C, образуют частицы с
размером 0.5–0.8 мкм, и кроме цеолита Y других
кристаллических фаз этот продукт не содержит.
Однако оказалось, что при повышении темпера-
туры до 130°C частички кристаллитов объединя-
ются и уплотняются с образованием примесной
фазы (цеолит P), которая отличается большей
плотностью и более крупными частицами с раз-
мером 2–4 мкм. Просматривая дифрактограммы
образцов, полученных при 130°C (рис. 4г), можно
легко заметить, что помимо цеолита Y в них со-
держится цеолит P. Результаты проведенных ана-
лизов подтверждают, что путем нагревания реак-
ционной смеси в микроволновом режиме при
100–110°C можно быстро (за 2 ч) синтезировать
цеолит Y. В литературе отмечалось, что субмик-
ронный цеолит с размерами частиц 0.5–0.8 мкм
отличается не только равномерным распределе-
нием частиц по размерам, но и высокой термо-
стабильностью [9, 14]. Поэтому на основе цеоли-
та Y, синтезированного при 110°C, можно приго-
товить более эффективный катализатор процесса
каталитического крекинга в кипящем слое, чем
на основе цеолита, полученного при 100°C.

Таблица 1. Результаты анализа методами СЭМ и РФА образцов, полученных при различных температурах син-
теза

Прочерки означают, что соответствующая фаза в продукте синтеза отсутствует.

Темпера-
тура, °C Данные СЭМ

Данные РФА

цеолит Y цеолит P

70 Аморфный гель – –
100 Кристаллиты цеолита ≤0.4 мкм √ (сильные отражения) –
110 Кристаллиты цеолита с размерами 0.5–0.8 мкм √ (очень сильные отражения) –
130 Кристаллиты цеолита с размерами 1.0–2 и 2–4 мкм √ (слабые отражения ) √

Таблица 2. Результаты анализа методами СЭМ и РФА образцов, полученных при различной продолжительности
синтеза

Прочерки означают, что соответствующая фаза в продукте синтеза отсутствует.

Время, ч Данные СЭМ
Данные РФА

цеолит Y цеолит P

0.5 Основная масса – подложка геля и небольшая 
примесь зародышей кристаллов

√(очень слабые отражения) –

1 Снижение содержания геля и увеличение 
содержания кристаллитов цеолитов с размером 
≤0.4 мкм

√(сильные отражения ) –

2 Преобладают кристаллиты цеолитов с разме-
ром 0.5–0.8 мкм

√(очень сильные отражения) –

2.5 Отдельные кристаллиты или агрегаты с разме-
ром 1.0–3 мкм

√(сильные отражения) –
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Рис. 5. СЭМ-изображения продуктов, синтезированных в течение 0.5 (a), 1 (б), 2 (в) и 2.5 ч (г) дифрактограммы про-
дуктов, полученных при различной продолжительности кристаллизации. Условия синтеза: Т = 110°C, Na2O : Al2O3 = 3.
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3.4. Влияние времени кристаллизации

Для изучения влияния времени кристаллиза-
ции на качество продуктов синтеза реакционную
смесь (х = 3) нагревали при 110°C в микроволно-
вом режиме в течение 0.5, 1, 2 и 2.5 ч. Электронно-
микроскопические изображения и рентгенограм-
мы продуктов, полученных за разное время син-
теза, приведены на рис. 5. Результаты анализов
методами СЭМ и РФА обобщены в табл. 2.

На дифрактограмме образца, синтезированно-
го за 0.5 ч, видны слабые дифракционные макси-
мумы, характерные для цеолита (рис. 5г), и ин-
тенсивность этих пиков возрастает по мере уве-
личения продолжительности кристаллизации. На
рис. 5a и 5б видно, что при изменении времени
синтеза от 0.5 до 1 ч доля аморфной фазы сокра-
щается, а содержание частиц цеолита Y в продук-
тах синтеза повышается. Таким образом, увели-
чение продолжительности кристаллизации спо-
собствует превращению аморфного геля в
цеолитные кристаллы. Однако даже после нагре-
вания в течение 1 ч определенная часть силика-

алюмогеля не проходит цеолитизацию и обнару-
живается в продуктах кристаллизации вместе с
цеолитом Y. Это указывает на то, что прогревания
реакционной массы в течение 1 ч не достаточно
для того, чтобы важный этап образования заро-
дышей цеолита Y в слоях аморфного геля мог за-
вершиться. Только при более продолжительном
синтезе скорость зародышеобразования снижает-
ся и рост кристаллов становится основным процес-
сом. Рентгенограмма продукта, синтезированного
за 2 ч, подтверждает, что цеолит Y становится един-
ственной сформировавшейся кристаллической фа-
зой, а на СЭМ-снимках (рис. 4б) видно, что ос-
новная масса цеолита состоит из частиц размером
0.5–0.8 мкм. Увеличение времени кристаллизации
до 2.5 ч не приводит к появлению посторонних фаз,
но частицы цеолита Y заметно вырастают или обра-
зуют крупные микрочастицы размером 1.0–3 мкм
(рис. 5в). Отсюда следует, что для получения цео-
литов Y субмикронного размера условия синтеза
должны предусматривать кристаллизацию при
110°C в течение 2 ч. Продукт, полученный при
этих условиях, содержит однородные по разме-



396

КИНЕТИКА И КАТАЛИЗ  том 62  № 3  2021

LE и др.

ру и полностью сформированные частицы. Как
видно на рис. 6, диапазон размера частиц цео-
лита Y, синтезированного в микроволновом ре-
жиме при 110°C в течение 2 ч из смеси с отноше-
нием Na2O : Al2O3 = 3, довольно узок. Объемное
содержание частиц субмикронного размера со-
ставляет 92%, а относительный объем частиц с
размером 0.5–0.8 мкм достигает 80%.

Имеющаяся в литературе информация о связи
между условиями синтеза и размером частиц цео-
лита Y представлена в табл. 3. Согласно этим дан-
ным субмикронный цеолит Y можно синтезиро-
вать при 100–110°C за 16–32 ч, используя класси-
ческий гидротермальный метод, неоднократно
описанный в литературе [9, 20]. Однако в продук-
тах синтеза обнаруживается присутствие в неболь-

Таблица 3. Литературные данные о связи условий синтеза с размером образующихся частиц цеолита Y

Метод нагревания Температура 
синтеза, °C

Время кристал-
лизации, ч Размер частиц, мкм Ссылка

Обычное нагревание 100 24–32 0.32–1.1  [9]

Обычное нагревание 110 16

0.1–8 мкм; 
65% частиц

субмикронного
размера

 [20]

Микроволновое 
нагревание 90 12 0.15–0.25  [15]

Микроволновое 
нагревание

Образование зароды-
шей при 120°C и рост 
кристаллов при 100°C

Oбразование зароды-
шей (30 с) и рост 
кристаллов (10 мин)

≤0.5  [18]

Обычное нагревание 100 3–6 0.16–0.28
 [19]Микроволновое 

нагревание 100 0.75–4 0.18–0.28

Микроволновое 
нагревание 110 2

Cубмикронный 
цеолит Y; 

80% частиц – кристал-
литы 0.5–0.8 мкм

Настоящая 
работа

Рис. 6. Распределение по размеру частиц цеолита Y синтезированного при 110°C в течение 2 ч из смеси с отношением
Na2O : Al2O3 = 3 в режиме микроволнового нагревания.
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ших количествах цеолита P [20]. Таким образом, в
настоящей работе с помощью микроволнового на-
гревания удалось сократить время кристаллизации
и синтезировать цеолит Y с более однородным раз-
мером частиц и без посторонних примесей.
В табл. 3 приведены результаты исследований, в
которых также был использован микроволновой
режим, но метод, описанный в представленной ра-
боте, позволяет значительно уменьшить продол-
жительность кристаллизации и при этом получить
более однородные по размеру и незагрязненные
примесями частицы.

С использованием нашей методики микровол-
нового нагревания был получен субмикронный
цеолит Y, у которого 80% частиц составляли кри-
сталлиты с размером 0.5–0.8 мкм. В то же время, су-
дя по данным табл. 3, размер частиц, полученных
другими исследователями, был менее 0.5 мкм. От-
сюда следует вывод, что наши образцы отличают-
ся более однородным размером частиц, и поэтому
на их основе можно приготовить более эффек-
тивные катализаторы.

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Микроволновое нагревание использовано для

синтеза цеолита Y субмикронных размеров. Ис-
следовано влияние структурирующих агентов,
температуры синтеза, времени кристаллизации и
концентрации щелочи на результаты синтеза.

На основе полученных результатов можно сде-
лать следующие выводы:

1) введение структурирующей добавки, увели-
чение отношения Na2O : Al2O3, повышение тем-
пературы или продолжительности микроволно-
вого излучения способствуют формированию и
росту размеров кристаллитов цеолита Y;

2) избыточное содержание щелочной добавки
приводит к растворению уже сформировавшихся
кристаллитов, а повышенная температура или
слишком продолжительная кристаллизация на-
рушают однородное распределение частиц по
размерам и вызывают появление посторонних
кристаллических фаз;

3) кристаллизация смеси с отношением
Na2O : Al2O3 = 3 при 110°C в течение 2 ч в микро-
волновом режиме позволяет получить цеолит
субмикронный Y, у которого 80% частиц состав-
ляют кристаллиты с размером 0.5–0.8 мкм.
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Fast Synthesis of Submicron Zeolite Y Using Microwave Heating
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Submicron zeolite has become the focus of research because of its high thermal stability, high catalytic activ-
ity, and uniform size. A rapid method for synthesizing submicron zeolite Y by using microwave heating is in-
troduced in this work. The effect of directing agent, synthesis temperature, crystallization time, and alkali ra-
tio on the synthesis of submicron zeolite Y is systematically investigated. XRD, SEM, and particle size inves-
tigations are carried out to characterize the obtained product. The experimental results show that adding
directing agent, increasing the alkali ratio, increasing the temperature or prolonging the microwave radiation
time are advantageous to the formation and growth of zeolite Y. However, the high alkali ratio leads to the
dissolution of the generated crystal, while excessively increasing the temperature or crystallization time easily
generates uneven-sized particles or causes crystal transformation. Submicron zeolite Y of particle size 0.5–
0.8 μm accounting for 80% is synthesized at 110°C in just 2 h using alkali ratio of 3 under microwave heating.

Keywords: submicron, zeolite Y, synthesis process, microwave
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