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qo‘llanildi. Olingan serdef ! g i :\~ari bilan hosil qilgan
kompleks blrlkmalara barqaroflig brenstil-termik  (DTA)  va
termogravimetrik (TGs)*g ‘ ‘tgd Pauhk Paulik—Erdey
tizimidagi derlvatografda i ‘G- 200, DTA-1/10 va
DTG-1/10 galvanonidt 1111 Derivatogrammalar
fotoqog 0zga avtomati < ga é\bmda sorbentlar hamda
Y. O 'nd1

Kallt so‘zlar: DTGV» J w ?@&arbazon silikagel, SG-DT

7 EXS

TEPMOTPABUMETPUYECKHUH AHAJIN3 TEPMUYECKOHN
CTABUJIBHOCTH COPBEHTA, IIOJTYYEHHOI'O HA OCHOBE
CUJIMKAT'EJIA

B nanHOM ucclienoBaHUM B KaueCTBE JIMTaHAA, COAEPIKAILEro aroMbl a30Ta U
cepbl, ObUI HCMONB30BaH audeHmITHOKapOa3oH. TepMmuueckass CTaOMIBHOCTH
MOJTyYEHHBIX COPOCHTOB, a TAK)XKE X KOMIUJIEKCHBIX COSAMHEHUN ¢ HOHAMH METAJIJIOB
Obima  wm3yueHa  metomgamu  auddepernuanpHo-Trepmudeckoro  (JATA) wu
tepmorpaBumerpudeckoro (TT) ananmza. VccienoBaHusi NPOBOIMIIMCH — HA
nepuBarorpade cucremsl Ilaynuka—Ilaynuka—Opnaes npu ckopocTd Harpea 10
°C/MUH, B YCIIOBUSIX UyBCTBUTEIBLHOCTH TasibBaHOMETpOB: T-900, TG-200, DTA-1/10
u DTG-1/10. JlepuBaTorpaMMbl aBTOMaTUYECKH PETUCTPUPOBATIUCH Ha (hoToOyMmare, a
HA OCHOBAaHUU MOJYYEHHBIX pe3y/IbTaToOB ObliIa OLIEHEHA TePMUYECKasi YCTOMYUBOCTh
COpOEHTOB U UX KOMILIEKCHBIX COEIUHEHUM.
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Kuarwuesbie caoBa: J[TT-1/10, TI'-200, nudenuntuokapba3oH, CUIUKArelb,
copbent mapku CI'-IT, non Cu u Co.

THERMOGRAVIMETRIC ANALYSIS OF THE THERMAL
STABILITY OF A SILICA GEL-BASED SORBENT

In this study, diphenylthiocarbazone was used as a nitrogen- and sulfur-
containing ligand. The thermal stability of the obtained sorbents and their metal-ion
complex compounds was investigated using differential thermal analysis (DTA) and
thermogravimetric analysis (TG). The experiments were carried out on a Paulik—
Paulik—Erdey derivatograph at a heating rate of 10 °C/min under galvanometer
sensitivity conditions of T-900, TG-200, By 1/10 and DTG-1/10. Derivatograms
were automatically recorded 0@'&) Laphic HAR2 yand the thermal stability of the
sorbents and their complex el | BaSc

: xossalarg silikagel hamda
difeniltiokarbazon (DTYishtii0k ngan azoive o tmrgugurt tutuvchi sorbent
tanlandi. Tadgiqot davomid 30 b\htmng termik xossalari
LABSYS EVO STA mar l{,1z§t,or yordamida o‘rganildi.
Buning uchun sorbentdan 7 gng ‘namuna olinib, alyuminiy
oksidi va platina aralashmas1dan @}151}% \fﬁl&lﬁka chidamli tigelga joylashtirildi.
Namuna 20-600 °C harorat oralig‘ida qlzdlrlhb uning termik barqarorligi baholandi.
ADABIYOTLAR TAHLILI VA METODOLOGIYASI

Jahon miqyosida yuqori tanlovchanlik va samaradorlikka ega kompleks hosil
giluvchi sorbentlar yaratish maqsadida tarkibida azot, fosfor va oltingugurt atomlari
mavjud bo‘lgan ligandlarni organik polimerlar hamda mineral matritsalarga
immobilizatsiya qilishga qaratilgan ilmiy tadqiqotlar keng olib borilmoqda [1].
Xususan, silikagelni kimyoviy modifikatsiyalash orqali tanlovchan sorbentlar sintez
qilish usullariga alohida e’tibor garatilmoqda [2]. So‘nggi yillarda sintetik sorbentlar
ishlab chiqarish haymi dunyo bo‘yicha sezilarli darajada ortib, o‘tgan o‘n yilga nisbatan
qariyb ikki baravar ko‘paygan [3].

Polimer matritsaga immobilizatsiyalangan ligandlar gidrometallurgiyada metall
ionlarini konsentrlash, shuningdek, og‘ir metall ionlari saqlovchi chiqindi eritmalarni
tozalash va zararsizlantirishda samarali sorbent sifatida qo‘llaniladi. Hozirgi vaqtda
ion-almashinuvchi hamda kompleks hosil qiluvchi polimerlar va polimer
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matritsalarning turli turlari ishlab chiqilgan. Bunday polimer ligandlarni olishning
asosiy  sanoat usullari  funksional = guruhlar  tutuvchi  monomerlarni
polikondensatsiyalash, polimerlash va sopolimerlash jarayonlariga asoslanadi.
Tarkibida Cu?*, Ni**, Co** va Zn*' ionlari mavjud bo‘lgan ko‘p komponentli
eritmalardan Cu?* ionlarini tanlab ajratib olishda H-(2-karboksietil)-aminometil-
polistiroldan tayyorlangan xelatlovchi sorbentlardan foydalanish mumkinligi
aniglangan [4]. Allilbromid, epixlorgidrin va polietilenimin asosida sintez qilingan
anionitlar sulfatli eritmalardan Cu** va Co*' ionlarini sorbsiyalashda yuqori
tanlovchanlikka ega ekanligi qayd etilgan [5]. Shuningdek, anilin, epixlorgidrin va
polietilenpoliamin asosidagi anionitlardan Cu*" ionlarini Co?" ionlari ishtirokida

Turli sorbentlar tarkibigae ) L liga " % mobilizatsiya qilish usullari
analitik kimyo va sanoat af iy im0 llan di. Blroq, ayrim hollarda bu
usullar ekologik xavfs1z ﬁbv : Mng Biwpilan bog liq cheklovlarga

4 ' i :'an modifikatsiyalangan

sorbentlardan foydala st 11i yo‘nalishlardan biri

hisoblanadi [8]. ;} | r'}
Sintez qilingan @ harke ning teik xgssalari LABSYS EVO
STA rusumli termog {%ﬁmldl Tadqlqot uchun

aralashmasidan tayyorlanga )S pEelga’ oylashtlrlldl Termik tahlil 1
soat davomida 600 °C harong[ v %K%)ldl Olingan termogravimetrik
ma’lumotlar asosida sorbentning termik barqarorligi baholanib, quyidagi natijalar
aniqlandi:

TGA DTA
mg, uv

|||||||

< -40.00

o0
Temp [C]

1-rasm. SG-DT markali sorbentning differensial-termik analizi
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Termogravimetrik tahlil natijalariga ko‘ra, jarayonning 3,46-daqiqasida harorat
62,99 °C ga yetganda sorbent massasining kamayishi kuzatildi. Harorat 17,35 daqiqa
davomida 200 °C gacha oshirilganda, namuna o‘z massasining 6,146 % ini, ya’ni 0,426
mg qismini yo‘qotdi.

Keyingi bosqichda qizdirish davom ettirilib, tahlilning 37,65-daqiqasiga qadar
harorat 400 °C ga yetkazildi. Ushbu haroratda sorbent qo‘shimcha ravishda 3,766 %
massa yo‘qotib, bu 0,261 mg ga teng ekanligi aniglandi.

Termik tahlilning 37,65-daqgigasidan 60-daqiqasigacha bo‘lgan davrda harorat
600 °C gacha ko‘tarildi. Natijada sorbent yana 2,741 % yoki 0,190 mg massa yo‘qotdi.

Umuman olganda, SG-DT sorbenti 20 °C dan 600 °C gacha qizdirilganda
dastlabki massasining 12,653 % 1n1, 1 " Oﬁ%mgqlsmlm yo‘qotdi. Olingan natijalar

sintez qilingan sorbentning yuq@(& )-m- 6,cga ekanligini ko‘rsatadi. Buni
sorbent tarkibining asosi sNikag shkil M#gi bilan izohlash mumkin.
Ma’lumki, silikagel yuqd®p hie 5a chi D ¥higbardosh materiallardan
biri hisoblanadi. = V4 J)r Y
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2-rasm. Cu-SG-DT kompleksining differensial- termik tahlili

Termik tahlil uchun SG-DT sorbentining mis (Cu) ioni bilan hosil qilgan
kompleks birikmasidan 7,4 mg migdorda namuna olindi. Namuna 1 soat davomida 20
°C dan 600 °C gacha qizdirilib, uning termik xossalari o‘rganildi. O‘tkazilgan
differensial-termik va termogravimetrik tahlillar natijasida quyidagi ma’lumotlar
olindi:
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1-jadval
Cu-SG-DT ning termogravmetrik tahlil natijalari
Vagt Harorat (°C) . .Kamaydi . Qolgan modda
(daqiga) % hisobida | mg miqdorda | massasi (mg)
3,16 48,73 0 0 7,4
18,52 200,74 5,048 0,375 7,025
19,51 210,6 1,898 0.141 6,884
59,25 601,86 1,844 0,137 6,747
59,25 601,86 8,79 0,653 6,747
Olingan natijalar asosida shuni ta’kidlash mumkinki, sintez qilingan SG-DT
sorbenti yuqori termik barqarorlik N Shunigg ek uning mis (Cu) ioni bilan hosil
qilgan kompleks birikmasi termjke tbgnptning o‘ziga nisbatan kamroq
massa yo‘qotgani kuzatildj.) ¥ | 2bllan kompleks hosil bo‘lishi
sorbentning termik turg , . atadi. Xususan, silikagel
asosidagi sorbentlarn | - h " rat ta’siriga nisbatan
barqarorroq ekanligi ah q ' i H :

kompleks birikmasi ha i _ ,
birikmaning termogra\;&‘ ah Hasidasgu dia gﬁmma olindi:

TGA DTA
uV

< 20.00

- 000

L . " L \
-0.00 100.00 200.00 30000 400.00 500.00 00.00
Temp [C]

3-rasm. Co-SG-DT ning differensial-termik analizi natijalari derivatogrammasi

Termogravimetrik tahlil uchun Co ioni bilan hosil qilingan kompleks birikmadan
4,7 mg miqdorda namuna olindi. Namuna 1 soat davomida 20 °C dan 600 °C gacha
qizdirildi. Tahlil natijalariga ko‘ra, dastlabki 17,76 daqiqa davomida harorat 200 °C ga
yetkazilganda namuna massasining 3,512 % ga, ya’ni 0,165 mg ga kamaygani
aniqlandi. Massa kamayishi harorat 45,59 °C ga yetgan vaqtdan boshlanganligi
kuzatildi.
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Jarayonning 37,86-daqiqasiga gadar harorat 400 °C ga oshirilganda namuna
qo‘shimcha ravishda 1,66 % yoki 0,078 mg massa yo‘qotdi. Tahlil 58,33 daqiqa davom
etib, harorat 600 °C gacha ko‘tarilganda 400—600 °C oralig‘ida massa yana 0,071 mg
ga kamaydi. Olingan natijalar Co ioni bilan hosil qilingan kompleks birikmaning ham
yugori termik barqarorlikka ega ekanligini ko‘rsatdi.

O‘tkazilgan differensial-termik va termogravimetrik tahlillar natijalari silikagel
asosidagi sorbentlar hamda ular asosida hosil qilingan koordinatsion birikmalarning
yuqgori termik turg‘unlikka ega ekanligini tasdiglaydi. Yuqori harorat ta’sirida ham
ularning massasida nisbatan kam o‘zgarish kuzatilishi silikagelning issiqlikka chidamli
va barqaror fizik-kimyoviy xossalari bilan izohlanadi.

Bundan tashqarl sintez qili R v_bentmng mis(Il) sulfat eritmasidan
(¥ ] : DX 8100 rentgen ﬂuoressent

[9].

Sintez qilingan Sﬁ} !
kompleks blrlkmalarlmn ¥

Silikagelning issiq.“‘, ) a&a’u tufayli uning asosida
olingan sorbentlar hamda k&« ‘ te. ‘ ' 2000 1 harorat sharoitida ham o°z
xossalarini saqlab qolishi va kam'ﬂﬁ, pda : thishi kuzatildi. Bu esa ularning
yugori haroratli texnologik Jarayonlarda'qo Fash uchun istigbolli materiallar ekanligini
ko‘rsatadi.
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