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SnosAh otrzymywania svntetycznego zeolitu typu offretytu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania syntetycznego zeolitu typu offretytu posiadajacego
wtasnosci sit molekularnych o porach wielkosci 6—7 A i stosunku molowym SiO, : Al, O; w siatce krystalicznej
od 6 do 10. : :

Znane dotychczas sposoby otrzymywania syntetycznego zeolitu typu offretytu polegaja na sporzadzeniu
mieszaniny zawierajacej glinokrzemiany potasu, sodu oraz czwartorzedowe zasady amoniowe i posiadajacej sktad
wyrazony stosunkami molowymi tlenkéw: ' -

R,0:(R,0 + Na,0 +K,0) = 001— 0,70
(R,0 + Na, 0 +K,0) : SiO, 0,10— 0,90
Si0, : AL, 0, 2 —100
H,0:(R,0 + Na,0 +K,0) =20 — 51

gdzie R oznacza jon czteroalkiloamoniowy (na przyktad czterometyloamoniowy) oraz krystalizacji tej mieszanin-
y w temperaturze od 20° do 250°C. Prowadzac reakcje syntezy przy zastosowaniu powyzszych parametréw nie
zawsze otrzymuje si¢ zeolit offretyt o dobrych wtasnosciach.

W celu otrzymania syntetycznego zelitu typu offretytu o pozadanym sktadzie chemicznym posiadajacym
strukture krystaliczng pozbawiona bledéw budowy, bez amorficznych iinnych krystalicznych domieszek
w najbardziej prostych warunkach nalezy postapié zgodnie ze sposobem wedtug wynalazku, ktérego istota polega
na tym, Ze sporzadza si¢ hydrozel glinokrzemianowy poddajac reakcji roztwér zolu krzemionkowego zawierajacy
wodorotlenek potasu, wodorotlenek sodu, czwartorzedows zasade amoniowa lub mieszaning tych zasad
i roztwor glinianu potasu lub glinianu sodu zawierajacy wodorotlenek potasu, wodorotlenek sodu, czwartorzedo-
wa zasade amoniowa lub mieszaning tych zasad przy zachowaniu w mieszaninie reakcyjnej ilorazu alkalicznosci,
wyrazonego stosunkiem ilosci moli K,0O + Na, O + R,0 w roztworze zolu krzemionkowego do ilosci moli
K,0 + Na, 0 + R, 0 w roztworze glinianu réwnego 0,01 do 40. Ponadto hydrozel glinokrzemianowy sporzadza
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" sig z zolu krzemionkowego o stopniu depolimeryzacji od 6 do 240, jest to stosunek ilosci moli dodanego Na, O,
K, 0, R,0 do ilosci moli SiO, pomnozony przez wyrazony w sekundach czas dziatania wodorotlenku potasu,
wodorotlenku sodu lub czwartorzgdowej zasady amdniowej, lub ich mieszaniny na zol krzemionkowy.
Krystalizacj¢ hydrozeli glinokrzemianowych przeprowadza si¢ w temperaturze 20° do 250°C w czasie potrzeb-
nym do wykrystalizowania offretytu. .

Przykt ad. 4138 g roztworu (A) zawierajacego 1080 g SiO, i 346 Na, O (wskaZznik depolimeryzacji zolu
jest 93) homogenizuje si¢ z 2960 g roztworu (B) zawierajacego 102 g Al, 05, 178 g K,0, 50g Na,0 i 161¢g
chlorku czterometyloamoniowego, Iloraz alkalicznosci przy sporzadzaniu tego alkalicznego hydrozelu glinokrze-
mianowego byt (Na, O + K, 0 + R,0)A :(Na, O + K,0 + R, 0)B = 1,61. Mieszanine reagujaca poddano krysta-
lizacji w95°C przez 185 godzin. Przebieg procesu krystalizacji kontroluje si¢ wyznaczajac widmo w $redniej
podczerwieni (400—1500 cm™') dla sukcesywnie pobieranych prébek krystalicznego hydrozelu, Widmo w sred-
niej podczerwieni (400—1500 cm™') otrzymanego preparatu posiada charakterystyczny uktad pasm uwidocznio-
ny na rysunku fig. 1. Do wyznaczenia widma IR prébke preparatu pastylkowano z bromkiem potasu.
Charakterystyke widma IR, a to potozenie pasm i oceneg ich intensywnos$ci umieszczono w tabeli 1.

Tabelal

Asymetryczne drgania rozciggajace 1120
‘ 1155 stabe, na ramieniu, szerokie
1080 silne, szerokie
. 1010
Symetryczne drgania rozciagajace 775 stabe
730 stabe
Drgania podwdjnych pierscieni 635 srednio stabe
' 607 bardzo stabe
575 stabe
Deformacyjne drgania T—O- 480 srednio silne, szerokie

(T oznacza Si lub Al) 460
' 437 $rednio silne

Drgania otworu duzych poréw 405 bardzo stabe, na ramieniu

W tabeli II zestawiono dla otrzymanego preparatu dane rentgenowskie, a to odlegtosci migdzyptaszczyzno-
we d wyrazone w A iintensywnosci prazkéw dyfrakcyjnych I/Io. Analiza rentgenowska zostata przeprowadzona
standartowsg metodg proszkowa

Tabela Il

dA /1o

11,62
7,69
6,67
5,80
4,63
4,36
3,81
3,61
3,33
3,17
2,87
2,69
2,51
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Analiza otrzymanego offretytu jest nastepujaca:



103 251 3

N2 0,88 % wag.
Na, O 2,58% wag.
K,0 7,10 % wag.
Al O; 18,60% wag.
o Si0, 72,60 % wag.

Stosunek molowy SiO, : Al, 05 wynosi 6,63.
Otrzymany offretyt sorbuje 16,2% wag. wody (oznaczanie metoda dynamiczna przy p/po = 1, 20°C.(oraz
4,7% wag. benzenu (oznaczenie metoda dynamiczng przy p/po = 0,05, 20°C).

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania syntetycznego zeolitu typu offretytu o stosunku molowym SiO, : Al, O3 od 6 do
10 i porach wielkosci 6 do 7 A droga krystalizacji alkalicznego hydrozelu glinokrzemianowego zawierajacego
czwartorzedowe zasady amoniowe,znamienny tym, Ze reakcji poddaje si¢ roztwér zolu krzemionkowego
zawierajacy wodorotlenek potasu, wodorotlenek sodu, czwartorzedowa zasade amoniows lub mieszaning tach
zasad i roztwdr glinianu potasu lub glinianu sodu zawierajacy wodorotlenek potasu, wodorotlenek sodu,
czwartorzgdowg zasad¢ amoniowa lub mieszaning tych zasad przy zachowaniu w mieszaninie reakcyjnej i ilorazu
alkalicznosci, wyrazonego stosunkiem ilosci moli K,O + Na, 0 + R, 0 w roztworze zolu krzemionkowego do
ilosci moli K,0 + Na, O + R,0; w roztworze glinianu réwnego 0,01 do 40, a nastepnie otrzymany hydrozel
glinokrzemianowy poddaje si¢ krystalizacji.

2. Sposéb wedtug zastrz. l,znamienny tym, 2e poddaje si¢ reakcji zol krzemionkowy o stopniu v
depolimeryzacji od 6 do 240.
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