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Sink-aluminium qarisiq oksid / polivinil spirti (ZnAl - qarisig oksid / PVS) nanokom-
poziti birga ¢okdiirma ilo formalasma metodu tatbiq etmaklo sintez edilmisdir. Alinmis nano-
kompozitin kristal qurulusu, optiki xassalari Vo morfologiyast miivafiq olaraq Rentgen Difrak-
tometri (RD), Ultrabandovsayi—gdriinan spektroskopiya. XRD analiz naticalorina géra nanohis-
saciklorin orta olgiisii 7-10 nm olmusdur. Sorbsiva parametrlarindan asili olarag Pb** ion-
larimin ZnAl - qarisiq oksid / PVS nanokompoziti ilo sulu mahluldan sorbsiyasi dyranilmisdir.
Todqgigatin naticalarina asason miiayyon edilmisdir ki, nanokompozitin Pb** ionlarina gora
maksimal udma effektivliyi 97% olmugsdur.

Acar sozlori: ZnAl - qarisiq oksid, polivinil spirti, Pb>" ionlar1, sorbsiya, nanokompozit,
qurulus xassolori.

Layl ikili hidroksidlor (LIH) hidrotalsit ailosino aid olub anion gillor
kimi ds taniir. Heksaqonal quruluslu alti oks yiiklii OH™ hidroksil qruplar ils
ikivalentli M*" vo tigvalentli M®>" metal kationlarinin kombinasiyasindan ibarat
brusit sokilli tabaqali qurulus niimayis etdirirlor [1]. LIH-lar ¢ox ohomiyyatli
layl geyri-lizvi materiallar oldugundan katalizdos, optikada, tibdo vo (s) saho-
lardo genis tatbiq olunur [2], [3] LIH vo polimer materiallar asasinda hazirla-
nan ¢oxlu sayda nanokompozitlor {istlin xiisusiyyatlora malikdir. Malum oldu-
gu kimi polimer matrisds nanodoldurucularin barabor paylanmasi onun xasse-
lorinin yaxsilagdirilmasima ohomiyyatli tosir gostorir [4]. Lakin giicli laylar-
aras1 elektrostatik qarsiliqli tosiro malik olduguna gore LIH-lar qalmlig1 10 nm
olan layli qurulus omolo gotirir. Nohong polimer zoncirlorin vo ya zoncir
fragmentlorinin saf LIH tobogalorino daxil olmasi miimkiin deyil. Bu fikro
osaslanaraq PVS-in suda pH mohlulunda dagilmis LiH tobaqolorindon ibarat
nanokompozitlori birbasa metodla birgs ¢okdiirmokls sintez edilmisdir [5]. Zo-
rorli metallar hom tobii, hom do tomizlonmis suyun on osas ¢irklondiricilorin-
don biridir. ©n zarorli olanlar cive (Hg), cadmium (Cd), xrom (Cr), qurgusun
(Pb), [6] arsen (Ar), mis (Cu), sink (Zn), nikel (Ni), kobalt (Co) va galay (Sn)
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insan vo digor orqanizmloro ¢ox pis tosir edir [7]. Hozimsizlik, kilo itkisi,
boyroklorin zodolonmasi kimi monfi tosirloro malikdir [8]. Bununla da agir
metal ionlarinin su vo ¢irkab sularindan tomizlonmaosi miihiim masaladir. Agir
metal ionlar1 ilo ¢irklonmis sulardan bu ionlarin tomizlonmasi kimyovi ¢ok-
diirmo, ion miibadilosi [9], filtrasiyali membran [10], biosorbsiya [11] vo
adsorbsiya metodlar ilo hoyata kegirilir. Bu metodlar igorisinds ucuz olmasi vo
sadoliyino goOro adsorbsiya on yaxsi metoddur. Lakin bu metoddaki osas
problem effektiv adsorbent se¢mokdir. Polimer nanokompozit adsorbentlor
kimyovi funksionalligina goéro adsorbsiya prosesi lgiin tonzimlonon soth
sahasina gora, Ol¢ii sabitliying, asan iglonmasino vo borpa olunmasina gore an
effektiv sorbentlordir [12], [13].

ZnO nanostrukturlart agir metal ionlarin1 sudan ¢ixarmaq [14], sintez
qazint desulfolagdirmaq [15], fenol, dixlorometan, trixlorometan, karbon tet-
raxlorid vo s. kimi tizvi ¢irklondiricilorin adsorbsiyasi [16] ii¢lin on ¢ox dyroni-
lon metal oksid sorbentdir.

Tacriibi hissa

Yerino yetirilon tocriibi isdo ZnAl-qarisiq oksid/PVS nanokompoziti
birgo c¢okdiirmoklo formalagsdirma metodu ilo sintez edilmisdir. ©vvalco
ZnSO4-7H,0 va Aly(SO4)3-18H,0 duzlarinin suda 0.375 M vo 0.125 M qati-
liglt mohlullart hazirlanmisdir. Alinmis mohlullar qarigdirilaraq 40 ml 10%]li
PVA mohluluna slavo edilmisdir. Qarisiq mohlula SM NaOH olava edildikdon
sonra 90°C-do 10 saat saxlanilmigdir. Ag rongli kompozit ¢okiintii alindigdan
sonra niimuns distillo suyu ilo normal pH alinana kimi yuyulmus vo havada
qurudulmusdur. Alinmis nanokompozitin qurulus xassalori Bruker D2 Phaser
Rentgen Difraktometrinds (RD) CuKa siialanmasinda (A=0.154nm), 26=1-80°
bucaq intervalinda todqiq edilmisdir. Alinmig niimunolorin optiki xassolori
ultrabondvsayi-goriinon (UB-Gor) spektroskopiya ilo Spekord 250 markali UB
spektometrindon istifado etmoklo todqiq edilmis, udulmaya goro qadagan
olunmus zonanmn eni hesablanmusdir. Pb*" ionlarmm mohlulda gatiligi ICP-
OES atom emission spektrometrinds dyronilmisdir. Alinmis naticolors asason
sorbsiya faizi (R%) (1), sorbsiya tutumu (ST) (2) vo mohlulda ionlarin paylan-
ma omsali (3) dyronilmisdir.

R(%) === 100 (1)

ST = (Co—Cp)V (2)
g

PO = v-(co-cy)/ct (3)

Burada, Cy-vo miivafiq olaraq cihazin gostordiyi vo durulagdirma no-
zoro almmis mohlullarin baslangic vo tarazlhiq gatiligi, V- duz mohlulunun
hacmi, g-sorbentin kiitlasidi.
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Naticalar vo onlarin miizakirasi
ZnAl-qarisiq oksid/PVS nanokompozitinin RD ils qurulus xassalori gokil
1-do gostorilmisdir.
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Sok. 1. ZnAl-qarisiq oksid/PVS nanokompozitinin RD ils todqiqi

Sokil 1-don goriindiiyli kimi 26-nin 20° giymetindo miisahido olunan
enli pik PVS-o uygun golir. Difraktogramda sink oksids (ZnO) vo sink-alumi-
nium qarisiq oksidine (ZnsAl,Oy) aid piklor miisahide olunmusdur. ZnO—o aid
piklar (100); (002); (101); (102); (110); (103); (200); (112) vo (201) difraksiya
miistovilorinda 260 =31.9°; 34.57°; 36.4°; 47.7°; 56.76°; 62.99°; 66.45°; 68.05°;
69.19° difraksiya bucaqglarma uygun golir (JCPDS No.89-7102). ZncAl,O9 qa-
risiq oksidino aid piklor iso 20= 32.73°; 36.96(2)°; 37.26°; 48.27°; 57.51°;
63.77°; 68.79°; 70.08° vo 78.0° difraksiya bucaqglarma uygun golir (JCPDS
No0.51-0037). ZnO vo ZngAl,O9 nanokristallarinin orta 6l¢iisii RD-don alinan
naticalora asason Debay Scherrer diisturu (4) ilo hesablanmig, uygun olaraq
10.5 nm vo 7.3 nm olmusdur.

N 4
~ PBcos6 )

Burada, D - hissaciklarin orta diametri, o - Scherrer sabit, A - X-stialarinin
dalga uzunlugu (1.5418 A), B - yarim dalga enidir (FWHM) vo 0- Bragg buca-
gidir.

Pb*" ionlarmin ZnAl-qarisiq oksid/PVS ilo sorbsiyasi miihitin pH-indan,
ilkin mohlullarin qatiligindan, sorbentin miqdarindan, sorbsiyanin temperatu-
rundan vo zamanindan asili olaraq Oyronilmis, adsorbsiya izotermlori qurul-
mus, sorbsiyanin kinetikasi vo termodinamikasi arasdirilmisdir.

Sokil 2-do alinmis nanokompozitin Pb** ionlarii miixtslif pH-larda sorb-
siyasinin nanokompozitinin qadagan olunmus zonanin ening tasiri gostorilmis-
dir. Goriindiiyii kimi mohlulun pH-1 artdigca qadagan olunmus zonanin eni nii-
munads azalmisdir. Bu onunla izah olunur ki, mshlulun pH-1 artdigca qurgusun
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niimunanin torkibins daxil olub PbOH", Pby(OH),*", Pby(OH),*", [Pb (NH3)* '],
Pb3(CO3), (OH),) kimi komplekslarin amalo golmasina sabab olur. Optiki xas-
solorin bu ciir deyismosini Pb*" jonlarnin ion radiusu ve qurgusunun koordi-
nasiya doracosi ilo do izah etmok olar.

ICP-OES atom emission spektrometrindon alinan noticolora goro sorbsi-

yanin optimal pH-1 5 toyin edilmisdir. pH-in 5 qiymotindo sorbsiya doracasi
93% olmusdur.
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Sak. 2. ZnAl qarisiq oksid/PVS-in va Pb (II) ionlarinin miixtslif pH-larda sorbsiyasindan sonra
gqadagan olunmus zona enerjilorinin toyini.
A) ZnAl qaris1q oksid/PVS; B) pH=2; C) pH=5; D) pH=9

Miioyyon olunmusdur ki, sorbentin miqdar1 artdigca sorbsiya doracasi do
artmigdir. Nanokompozit sorbentin sorbsiya li¢lin optimal miqdar1 10 ml mah-
lulda 0.05q tayin edilmisdir. Pb*‘ionlarmin mohlulda ilkin gatilig1 da sorbsiya-
ya kaskin tosir etmigdir. Adsorbsiya izotermlori qurulmaqgla Longmiir, Friendlix
va Dubinin-Raduskevi¢ (D-R) modellorina gora sorbsiyanin mexanizmi arag-
dirilmis, naticolor codval 1-ds verilmisdir. Cadval 1- don goriindiiyii kimi sorb-
siyanin mexanizmi Friendlix modelino daha ¢ox uygun golir. Bu models asason
sorbentin sathi heterogendir, onun sothinds olan aktiv morkozlor miixtslif ener-

jiys malikdir vo sorbsiya olunmus hissaciklor do aktiv morkoz rolunu oynaya
bilor.
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Cadval 1
ZnAl qanisiq oksid / PVS nanokompozitinda Pb*" ionlarmn sorbsiyasi

iiciin isoterm parametrlorinin toyini. T=298K
Izoterm modellori

Longmiir Friendlix D-R
Umax, K, L/mg R’ K R’ B E, R’
mq/q kJ/mol
1000 6.13-107 0.909 5.635 0.964 0.538 | 0.964 0.720

Sorbsiya prosesina temperaturun vo zamanin tosirini arasdirdigda molum
olusdur ki, ilk 20 daqigads vo 293K temperaturda sorbsiya doracasi maksimum
olmusdur (R=~97%). Lakin stabil hala 180 doqigods ¢atmisdir. Temperatur
333K-o qoder artirildigda iso sorbsiya ani olaraq ilk doqigelorde maksimuma
catmig, sonra adsorbsiya = desorbsiya proseslorinin intensivliyi artdigindan
sistemdo geyri-tarazliq hali yaranmisdir. Bu da nanokompozitin torkibindoki
polimerin temperaturun tosindon geniglonmasi vo ionlarin bir qisminin (fiziki
adsorbsiya ilo sorbsiya olunmug) mohlula gayitmasi ilo izah oluna bilor. Nati-
colordon goriindiiyii kimi Pb*" ionlarmin ZnAl qarisiq oksid/PVS nanokom-
pozitinda sorbsiyanin otaq temperaturunda aparilmasi daha olverislidir.
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Sak. 3. ZnAl qarisiq oksid / PVS nanokompozitinde Pb*" jonlarinin sorbsiyasina temperaturun
vo sorbsiya miiddatinin tasiri.

Sorbsiyanin kinetikasinin miisyyonlasdirilmasi iiglin alinan tocriibi natice-
lar psevdo birinci doraca vo psevdo ikinci doraco kinetik modellarils islonilmis-
dir. Psevdo birinci vo psevdo ikinci doraco kinetik model uygun olaraq (5) vo
(6) diisturlar ilo verilmigdir.

In(qe. — q¢) =Inge — ks t &)
t [ 1 t
= leal s ©)

Burada, q—t zaman miiddstindo sorbentin sorbsiya tutumu (mq/q), Qe—
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sorbentin tarazliqda sorbsiya tutumu (mq/q), t—sorbsiya miiddati, k; vo ko — uy-
gun olaraq psevdo birinci va psevdo ikinci doraco kinetik modellorin siirat sa-
bitloridir.

Cadval 2
ZnAl qanisiq oksid / PVS nanokompozitinda Pb*" ionlarmin sorbsiyasi
iiciin psevdo birinci va psevdo ikinci daracs kinetik modellordan istifads
etmakls kinetik parametrlorin hesablanmis qiymatlari

T, K e, exp. Psevdo birinci doraco Psevdo ikinci doraco

kl qe, calc. R2 I(2 e.calc. R2
298 245.33 0.049 19.3 0.884 0.00048 250 0.993
313 1599 0.008 911.3 0.859 0.000031 1562 0.950
333 161.23 0.024 1.63 0.919 0.0012 111.11 0.981

Cadval 2-don goriindiiyli kimi psevdo ikinci doraca kinetik model iiglin
de -nin hesablanmis qiymati tocriibi qiymatino daha yaxindir vo korrelyasiya
omsal (R?) yiiksokdir. Gostorilon prosesdo psevdo ikinci doraco kinetik model
sorbsiyanin mexanizmini izah etmok iigiin daha uygun kinetik model olmusdur.

Sarbast Gibbs enerjisinin doyismasi (AG®), entalpeya (AH®) va entrapeya
(AS®) adsorbsiya prosesinin 6z-6ziino getmasini izah etmok {igiin an vacib ter-
modinamik parametrlordir. Adsorbsiyanin sorbost Gibbs enerjisi (7) diisturu ilo
toyin olunmusdur.

AG =AH-TAS"® (7)

298K vo 313 K temperaturlarda 4 Ge qiymotlori uygun olaraq -6,737
kC/mol va -3.405 kC/mol olmusdur. Sarbast Gibbs enerjisinin monfi qiymat al-
mast prosesin 0z-0ziing getmasini ifads edir. Lakin 333K temperaturunda AGe
qiymati 1.038 kJ/mol olmugdur. Gibbs enerjisinin miisbat qiymot almas1 ad-
sorbsiyanin reaktivlori mohsula ¢evirmosi tigiin enerji tolob etdiyini gostorir.
Haqigaton do bu temperaturda desorbsiya prosesi bas vermisdir. Ovvalki islor-
do do sorbsiyanin 323K-dan yuxar1 temperaturunda Gibbs enerjisinin miisbot
qiymat almasi gostorilmisdir [17]. Entrapeyanin (AS°) qiymeti vo isarasi ad-
sorbsiya reaksiyasinin mexanizminin assosiativ vo ya dissosiativ formada ol-
masini gostorir [18]. Bizim tocriibado AS°-nin qiymati manfi olmusdur, bu da
prosesin assosiativ mexanizmlo getdiyini gostorir. Entalpeyanin (AH) qiymo-
tinin 72.938 kJ/mol olmasi fiziki sorbsiyanin getdiyini gosterir.

Homginin sorbentin regenerasiyasi da islonmisdir. Miioyyon edilmisdir
ki, sorbsiyanin 9-cu dovriinds sorbsiya doracasi 63.177% olmusdur. Bu noti-
coni adsorbsiya markazlorinin qismon doymasi ilo alagolondirmak olar.

Toqdim olunan todqiqat isi Baki D&vlot Universitetinds kimya fakiil-
tosindo, YMB kimyasi kafedrasinda universitetdaxili 50+50 Qrant layihosinin
dastayi ila yerina yetirilmisdir.
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MMPUMEHEHUE HAHOKOMITO3UTA CMEIIAHHOT'O OKCHJIA
ZnAl/ IIBC JJ151 COPBLIUU HOHOB Pb**

0.0.BAJIAEBA, A.A.A3U30B, M..MYPAJIOB, P.M.AJIOCMAHOB,
I'K.MYPCAJIOBA, K.C.PATUMJIN

PE3IOME

HaHOKOMIO3UT IUHK-aTIOMUHHANA CMEIIaHHBIA OKCHUJT / TTOJMBUHWIOBBINA criupT (ZnAl -
cmemanHbI okcun / [IBC) cuHTE3npOBaI METOIOM COPOPMHUPOBAHUS - coocaxaeHus. Kpruc-
TALTHYECKYIO CTPYKTYPY M OITHYECKHE CBOMCTBA MOTYYCHHOTO HAHOKOMITO3HTA HUCCIICIOBAIN
METOAaMHU PEHTreHOBCKOH audpakroMerpuu (XRD) n ynbpTpadroneToBoil BUIUMON CIIEKTPO-
cxoruu (UV-Vis) coorBercTBeHHO. COrjIacHO pe3yJsibTaTaM PEHTICHOCTPYKTYPHOI'O aHAIn3a,
CpeIHMH pa3Mep HaHOYACTHIl cocTaBul 7-10 HM. B 3aBucHMoOCTH OT mapamMeTpoB copOImH,
Hccie[oBaHa copOiHst HoHOB Pb” 13 BOJHOrO pacTBOpa HAHOKOMITO3UTOM ZnAl - cMemaHHbIit
okcuy / TIBC. Ha ocHOBaHMU pe3yJIbTaTOB HCCICIOBAHUS YCTAHOBIICHO, YTO MaKCHMAaJbHAs
3K THBHOCTE MIOTTIONIEHHs HAHOKOMITO3UTa [Uisi HOHOB Pb”" cocraBiser 97%.

o o 2+
KaroueBbie cioBa: ZnAl - cMeIIaHHBIH OKCHI, OJUBHUHIIOBBIA CIIUPT, HOHBI Pb™,
copOmus, HAHOKOMITO3UT, CTPYKTYPHBIC CBOMCTBA.

THE APPLICATION OF ZnAl - MIXED OXIDE / PVA NANOCOMPOSITE
TO THE SORPTION OF Pb ** IONS

0.0.BALAYEVA, A.A.AZIZOV, M.BMURADOV, RM.ALOSMANOYV,
G.G.MURSALOVA, K.S.RAHIMLI

SUMMARY

Zinc-aluminum mixed oxide / polyvinyl alcohol (ZnAl - mixed oxide / PVA) nanocom-
posite was synthesized by the method of formation by co-precipitation. The crystal structure
and optical properties of the obtained nanocomposite were investigated by X-ray diffrac-
tometry (XRD) and ultraviolet-visible spectroscopy (UV-Vis), respectively. According to the
results of XRD analysis, the average size of nanoparticles was 7-10 nm. Depending on the
sorption parameters, sorption of Pb®" ions from aqueous solution with ZnAl - mixed oxide /
PVA nanocomposite was studied. Based on the results of the study, it was determined that the
maximum absorption efficiency of the nanocomposite for Pb>" ions was 97%.

Keywords: ZnAl - mixed oxide, polyvinyl alcohol, Pb*" jons, sorption, nanocomposite,
structural properties.
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