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有机弱碱体系中合成高有序度介孔分子筛 -.-!/#
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#$$! 年 -0123 科学家合成出 -/#( 系列介孔分子筛［#］，拓展了分子筛材料在催化、吸附分

离和功能材料制备等领域的应用范围 ,在 -/#( 系列介孔分子筛中，以六方介孔分子筛 -.-!
/# 的应用前景最为广阔 ,-.-!/# 通常在碱性条件下合成，采用的碱介质多为氢氧化钠和四甲

基氢氧化铵等强碱，并多在高温下合成 ,然而，这样得到的样品其结构有序性和水热稳定性均

不理想，尤其是用正硅酸乙酯作硅源合成的样品 ,近年来，有文献报道用氨水、甲胺和乙胺等弱

碱为碱介质进行了 -.-!/# 的合成［!］，得到的样品不仅规整有序，而且水热稳定性也有所提

高 ,除上述弱碱外，其它有机弱碱是否也可用于 -.-!/# 的合成？不同的弱碱对合成有何影

响？本文选取乙二胺和哌啶作为碱介质，以正硅酸乙酯为硅源，在这些弱碱体系中进行了

-.-!/# 的合成，并与氢氧化钠强碱体系作了对比，另外还考察了反应时间和超声波的影响 ,
样品的合成步骤是：室温条件下将一定量的碱溶于十六烷基三甲基溴化铵（.456）溶液

中，使反应体系的碱度在 7& 8 #!,9" 左右；机械搅拌下慢慢滴加正硅酸乙酯（4:;(），使合成体

系中各物质的摩尔配比为 #4:;(：" ,#!.456：! 碱：#%"&!;（其中“碱”为氢氧化钠时 ! 8 ", #+，

为乙二胺时 ! 8 $, * 为哌啶时 ! 8 ", /<）；反应一定时间后离心分离、洗涤、抽滤；固体于 <"=
下干燥 #" >；并于 <<"=空气氛中焙烧脱模板剂 ,

图 # 示出了于不同碱介质中合成的样品在焙烧前后的 ’?@ 谱 ,可见，用氢氧化钠合成的

样品（图 #5A，6AB）在低角度区只出现（#""）衍射峰，且峰宽大、强度低，表明样品结构有序性差、

结晶度低；焙烧后，峰强虽有所增加，但结构未见明显改变 , 而用乙二胺为碱合成的样品（图

#51，61B）在低角度区至少出现 % 个清晰的衍射峰，且峰形较窄，强度较高，表明用此弱碱可于

室温条件下容易地得到结构规整有序、结晶度高的 -.-!/# 样品；焙烧脱模板后，样品的有序

结构仍然保持，该样品的 C! 吸附 D 脱附结果显示，其孔径约为 !% E #"#" F，6:4 表面积为 $/+
F! G H，孔容为 " ,++FI G H ,

有趣的是，在同样的初始碱度（7& 8 #!,9）条件下，用哌啶作碱介质却得不到固体产物；当

将体系的碱度降至 7& 8 #!,/ 时，才得到相应的介孔样品，这说明虽同为有机弱碱，但不同碱体

系中能合成得到 -.-!/# 的 7& 范围不同 ,从图 # 的 ’?@ 结果（图 #5J，6JB）看，哌啶作碱也能

合成出结构规则有序的样品 ,但与乙二胺样品相比，峰形略宽，（##"）、（!""）峰的强度也略低，
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!：焙烧前；"：焙烧后；#，#$：氢氧化钠为碱反应 %& ’；(，($：乙二胺为碱反应 %& ’；)，)$ 哌啶为碱反应 %& ’
图 ! 不同碱合成样品的 "#$

!：焙烧前；"：焙烧后；#，#$：乙二胺为碱反应 %& ’；(，($：乙二胺为

碱反应 & ’；)，)$：乙二胺为碱超声反应 & ’
图 % 乙二胺为碱合成样品的 "#$

表明其有序性比乙二胺样品的稍差 * +% 吸

附 , 脱附结果表明该样品的孔径约为 %-
. -/, -/ 0，"12 表面积为 34& 0% 5 6，孔容为

/ *4-07 5 6 *
显然，在以正硅酸乙酯为硅源的合成

体系中，用有机弱碱比用氢氧化钠更具优

越性 * 为了考察弱碱反应体系中反应时间

的影响，我们将乙二胺体系的晶化时间由

%& ’ 减至& ’，结果示于图 % *可见，晶化时间

的缩短，对焙烧前样品的结构影响不大，即

在乙二胺体系中，只需数小时，即可获得质

量较好的样品（图 %!(）；焙烧后样品的峰

宽有所增加（图 %"($）*（--/）、（%//）峰的强度也比长时间晶化的样品小 *从焙烧前后的晶面间

距的收缩值!!-//看，短时间晶化的样品!!-//较大，表明该样品在焙烧前孔壁较为疏松，硅物

种间的缩聚尚不充分，这可能便是短时间晶化的样品其有序性稍差于长时间样品的原因 *
有文献报道［8］，9:9"&- 的合成中采用超声振荡有利于缩短反应时间，增强合成样品的有

序度，为此，我们在短时间晶化的样品中也使用了超声波，结果（图 %!)，")$）表明，在我们的以

乙二胺做碱介质的体系中，是否使用超声振荡，对样品的有序性和结晶度没有明显影响 *
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