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Титаносиликаты щелочных металлов являются 

перспективными материалами для решения широкого 

круга задач, связанных с разработкой новых сорбен-

тов радионуклидов, катализаторов, ионопроводящих 

материалов. Среди природных титаносиликатов 

широкую известность получил минерал ситинакит, 

являющийся прототипом синтетического материала 

CST (IONSIV IE-910, IONSIV IE-911), применяемого 

в процессах селективного извлечения Cs137 и Sr90. 

Технология получения титаносиликатов включает 

применение золь-гель метода совместно с процессами 

гидротермального синтеза. В качестве источников 

титана применяют TiCl
3
, TiCl

4
, а также органический 

титан, в частности Ti(OC
2
H

5
)

4
. Источником кремния, 

как правило, выступают коллоидный диоксид кремния 

и силикат натрия. При использовании материалов в 

промышленных масштабах, помимо высокой эффек-

тивности, важным фактором является себестоимость 

производства и конечная стоимость продукта. Сни-

жение стоимости может быть осуществлено путем 

использования недорогих прекурсоров, в качестве 

которых могут быть использованы отходы обога-

щения титановых руд.

В работе проведено исследование влияния тем-

пературы гидротермального процесса на синтез 

титаносиликата со структурой ситинакита из от-

ходов обогащения лейкоксеновых руд Ярегского 

месторождения Республики Коми.

Рис. 1. Рентгенограммы титаносиликатов, 

синтезированных при 210, 230 и 250 °С

Рис. 2. Инфракрасные спектры исходного прекурсора (1) и титаносиликатов синтезированных при 250 (2), 230 (3) и 210 °С (4)
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В качестве темплата для синтеза титаносилика-

та применяли гидратированный осадок, получен-

ный по оригинальному фтораммонийному способу 

переработки лейкоксенового концентрата Ярегско-

го месторождения Республики Коми [Перовский, 

2013]. Высушенный гидратированный осадок (0.5г) 

смешивали с раствором NaOH (1N) и гомогенизи-

ровали в течение 20 минут на магнитной мешалке. 

Синтез проводили в стальном автоклаве с тефлоновым 

вкладышем объемом 45 мл со степенью заполнения 

80 %. Соотношение компонентов для направленного 

синтеза, моль: 1 TiO
2
 – 1.2 SiO

2
 – 6.0 Na

2
O – 656 H

2
O. 

Гидротермальный синтез проводили в изотермиче-

ском режиме при температуре 210, 230 и 250 °С, время 

синтеза составляло 12 часов. Полученные продукты 

извлекали, промывали дистиллированной водой до 

нейтральной среды, затем высушивали при 103 °С 

до постоянной массы.

Синтезированные образцы был исследованы с 

помощью рентгенофазового анализа (дифрактометр 

XRD-6000 SHIMADZU с излучением Cu Kα в интер-

вале углов отражения 2θ от 2 до 60º), инфракрасной 

спектроскопии (прибор IR-Prestige 21 Shimadzu), 

Рис. 3. Изотермы адсорбции-десорбции азота ситинакитов, синтезированных при 210, 230 и 250 °С

сканирующей электронной микроскопии (высокораз-

решающий сканирующий микроскоп Tescan MIRA 

3 LMU). Текстурные свойства образцов оценивали 

по низкотемпературной адсорбции-десорбции азота 

на анализаторе площади поверхности и пористости 

NOVA 1200e Quantachrome. 

По данным порошковой рентгеновской диф-

ракции установлено, что уменьшение температуры 

синтеза снижает кристалличность титаносиликата, 

а идентифицированные пики на дифрактограммах 

соответствуют фазе ситинакита. Данные инфракрас-

ной спектроскопии подтверждают формирование 

исключительно фазы ситинакита. ИК спектры полу-

ченных образцов аналогичны спектру природного 

титаносилиакта [Chukanov, 2014], а полосы погло-

щения исходного прекурсора отсутствуют (рис. 2).

Анализ экспериментальных результатов адсорб-

ции-десорбции азота показал, что для всех образцов 

по классификации IUPAC построенные изотермы 

относятся к IV (а) типу (рис. 3). Изотермы имеют 

петлю гистерезиса близкую к типу H3, что свиде-

тельствует о существовании щелевидных капилля-

ров с параллельными пластинами [Thommes, 2015]. 



150 IX Всероссийская молодежная научная конференция «Минералы: строение, свойства, методы исследования»

Образец S
БЭТ

, м2/г V
пор

, см3/г V
мик.пор

, см3/г

210 °С 192.6 0.185 0.103

230 °С 146.7 0.168 0.078

250 °С 79.8 0.120 0.044

Таблица 1. Текстурные характеристики ситинакитов

При понижении температуры синтеза происходит 

увеличение удельной поверхности и объема пор 

ситинакита (табл. 1).

Таким образом, установлено что в диапазоне 

температур от 210 до 250 °С формируется только фаза 

ситинакита (других фаз не диагностировано). Повы-

шение температуры синтеза приводит к снижению 

удельной поверхности и объема пор ситинакитов, 

что может повлиять на свойства синтезированного 

титаносиликата. Уменьшение температуры синтеза 

позволяет снизить затраты на себестоимость конеч-

ного продукта.

Работа выполнена при финансовой поддержке 

гранта  РФФИ 16-35-00017 мол_а. Автор выражает 

благодарность ЦКП «Геонаука» за помощь в про-

ведении аналитических работ.
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