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La presente invencién se refiere a un alu=-
minosilicato sfdico zeolftico cristalino, sintético, del
tipo de tamiz molecular, que es ﬁtii como adsorbente, y a
un método para preparar la composicién,

pn’objatn de la presente invencifin es pro-
porcionar un nuevo aluminosilicato sédico zeolftico cris-
talino, sintético, del tipo de tamiz molecular, que es ade-
cuado para uso comﬁ adsorbente.

"Dtro ebjeto ﬁe lé presente invencifn es
proporcionar un método para preparar el nuevo adsorbente
de la invencién,

Otros objatoséserén evidentes por la axpo-
sici6n subsiguiente y reivin?icaeiones adjuntas.,

: Los aluminnsiiicatcs metdlicos hidratades
cristalinos presentes en la naturalezs se llaman zeolites.
£l aluminocsilicato sédico eristalina sintétice agui dascri=-
to se designarf en lo sucesivo como "zeolita Y", para diu-
tinguirle de otros materiales.

Cisrtos adsorbentss, incluyendo la zeoliita
Y, adsorben selectivamente moléculas en base al tamafin y
forma de la molécula de adsorbato, y se llaman tamices
moleculares, Los tamices moleculares tienen un 4rea de
sorcifin disponible en el interior de gran néGmero de poros
de tamafio uniforme, de dimensiones moleculares, Con tal
disposicibn, las moléculas de un cierto tamafio y forma
entran en los paros y son adsorhidae, mientras que las
moléculas més grandes, o de forma diferente, dquedan ex=-
clufidas., No todos los adsorbentes se comportan segln esta -

manera de los tamices moleculares. Los adsorbentes comunes,

por ejemplo carbb6n vegetal y gel de sflice, no presentan

1
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accifn de tamiz molecular.

Los cristales de zeolita Y son b&sicamente
esqueletos tridimensionales de tetraedros de SiD4 y AlU4
reticulados por compartir ftomos de oxf{geno. La valencia
electrbnica de gada tetraedro que contiene aluminio esté
equilibrada por la presencia, en el esqueleto de aluminosi-
licato, de un cati6n tal camo>un i6n de metal alcalino. Los
espacios huecos dei esqueleto estén ocupados por moléculas
de agua.

La deshidratacifn para efettuar la pérdida
del agua de hidratacién da como résultado un cristal entre-
lazado con canales, de dimensiones moleculares, que sficcen

un &res supsrficial muy grande para la adsorcifn de molé=-

culas sxtrafias, Son factores qus incluyen en la oclusién

por cristales de zeolita Y activada sl tamafio y el poder
de polarizacién del Eutiﬁn intersticial, la polarizabilidad
y polaridad de las moléculas ocluidaé. las dimensiones y
forma de las moléculas sorbidas en relacién a las de 1031
canales, la duracifén y severidad de la deshidratacién y
desorcifn, y la presencia de moléculas extrafas e&n los ca=
nales intersticiales. Se entenderf que las caracterfsticas
de rechszo de la zeolita Y son igual de importantes que las
caracterfsticas adsorbentes, o de adsorcién positiva,.si
se han de obtener separaciones eficaces.

La férmula quimica de la zeolita Y, expre-

[y

sada en t&rminos de moles de 6xidos, se puede escribir como

0,9 £ 0,2 NaZD:A1203: ] 5102:x H20

donde w es un valor mayor que 3 hasta aproximadamente 6, y -

x puede tener un valor hasta aproximadamente 9.

La zeolita Y tiene un diagrama caracteris-
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tico de difraccifn de rayos X en polvo, que se puede emplear

para identificar la zeolita Y, Los dates de difraccifn de

rayos X en polvo se muestran en la Tabla A. Los valorss de

la separacifn de interplanar se expresan en unidades angs-

trom, Las intensidades relativas de las lineas de la pauta

de difraccién de rayos X en polve se expresan como MF, muy

fuerte; F, fuerte; M, media; D, débil; y MD, muy débil.

TABLA A
hk1 h2pi?41? d, A. dég:?%a%:

111 3 14,37 - 15,15 MF
220 "8 8,80 ~ 8,67 M
311 11 7,50 - 7,39 M
331 19 5,71 = 5,62 £

| 333, 511 21 | 4,79 - 4,72 | M
440 32 4,46 ~ 4,33 M
531 a5 4,29 - 4,16 D
600, 442 36 4,13 - 4,09 D
620 40 3,93 - 3,88 LR
533 43 3,79 - 3,74 r
631 46 | 3,66 - 3,62 M-
711, 551 51 3,48 - 3,43 MD
612 56 3,53 - 3,28 F
733 67 3,04 - 3,00 M
822, 660 72 2,93 - 2,89 M
751, 5§55 75 2,87 - 2,83 F
840 80 2,78 - 2,74 M
911, 753 83 2,73 - 2,09 D
664 88 2,65 - 2,61 M -
844 96 2,54 - 2,50 MD
10, 0, 0; 860 100 | 2,49 - 2,45 MD
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TABLA A (Continuacién)
Intesi-
2,,2,,2 dad re-
hkl he4k41 d, Totive
10, 2, 0; 803 104 2,44 - 2,40 MD
10, 2, 2; 666 108 2,39 - 2,36 M
10, 4, D; 864 116 2,29 -~ 2,25 MD
11, 1, 1; 775 123 2,24 - 2,21 MD
B8O 128 2,20 - 2,17 D
11, 3, 1; 971; 955 131 2,18 - 2,14 MD
11, 3, 3; 973 139 2,11 - 2,08 D
12, 0, O; 884 144 2,07 - 2,04 MD
11, 5, 2; 10, 7, 1; 10,55, | 150 2,03 - 2,00 MD
10, 8, 2
168,171 | 1,92 - 1,89 MD
13, 1, 1; 11, 7, 1; 11,5,5;
903 (
13, 3, 1; 11, 7, 33 977 179 1,86 - 1,83 MD
13, 3,3; 905 i
187,192 | 1,82 - 1,79 MD
888 ;
13, 5, 13 11, 7, 5 195 1,78 = 1,76 MD
14, 2, 0; 10,10,0; 10,8, 6| 200 1,76 - 1,73 D
13, 5, 4; 11, 8,5 210 1,71 - 1,69 D

nantes representativos son allmina activada, gamma alfimina,
alGmina trihidratada _'y aluminato sfdico, como fuente de

alGmina. La sflice se puede obtener de silicato s6dico, ge~
les de sflice, 4cido silfcico, soles acuosos de sfilice co-
loidal Q:silices s6lidas amorfas reactivas, Los dos Gltimos
érupos se prefieren cuando se han de producir productos de

zeplita Y que tienen proporciones molares SiDZ/AIZU3 mayo=

En la produccifn de zeolita Y, los reaccio=-

res que aproximadamente 4,5; sin embargo, si se desea, estas

-
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fuentes de silice se pueden emplear también para preparar
productos de zeolita Y que tengan proporciones SiDZ/AlZO3
menares que aproximadamente 4,3, La preparacién de soles
tipicos de sflice que son adecuados para uso en el procedi-
miento de la presente invencibn se describe en la patente

de los EE.UU. n9; 2.574,902 y patente de los EE.UU, ne,
2.597.872. Son tfpicos del grupo de gflices s6lidas amorfas
reactivas, teniendo preferiblmente un tamaffio final de par=-
tfcula menor que 1 micra, los materiales tales como silices
recuperadas de humos, sflices precipitadas quimicamente, y
soles de sflice precipitados, e. incluyendo sf{lices tales co-
mo las conocidas por marcas registradas tales como "Santocel®,
nCab-0-5il", "Hi=-Sil" y "QUSO", También se puede usarrél pol-
vo de vidrio "Vycor! finamente dividido, E1 hidrfxido s6-
aica puede suministrar el i6n sodio, y ayudar también 8 "m-
trolar el pH,

Cuando se emplea como fuente principai de si-
lice un sol acuoso de silice coloidal, o una silice s6licda
amorfa reactiva, la zeolita Y se puede preparar preparando
une mezcla de aluminosilicato sbdico acuosoc que tiene una
composicién, expresada en términcs de proporciones molaras
de 6xido, que cae dentro de uno de los intervalos que se

muestran en la Tabla I,

TABLA I
Intervalo T Intervalo 2 |Intervalo 3
Na,0/510, 0,20 a 0,40 | 0,41 a 0,60 {0,61 a 0,80
i o0
?102/A1203 10 a 40 10 a 30 T a
HZD/NaZU 25 a 60 20a 60 20 a 60

manteniende la mezcla a una temperatura comprendida entre
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aproximadamente 202C y 125°C hasta que se formen cristales,
y separando los cristales de las aguas madres.

£l intervalo de composicifn preferido para
producir zeolita Y s6dica cuande la fuente principal de si~
lice es un sol de sflice coloidal acuoso o una silice s6li=-
da amorfa reactiva, expresado en términos de proporciones

molares de 6xido, se muestra en la Tabla 11,

TABLA II_
Intervalo 4
NaZU/SiD2 0,4 a 0,6
SiDz/AlZU3 . 15 & 25
HZD/NaZD : 20 a 50

La cristalizacién se efectla de la forma

méa satisfactoria a,una temperaturs de aproximadamente gosec

"a 1252C, A temperaturas més hajas los cristales que ue for-

man son de menor tamaKo que los formado® a las tempsraturas

m&s altas,

Cuando se emplean fuentes de silice ta-
les como silicato s6dico, geles de sflice o &cido silfcico,
como fuente principal de silice, la zsolita Y se pusde nre-
parar preparando una mezcla de aluminosilicato sfdico acuoso
gue tiene una composicifn, expresada en términos de propor-
ciones molares de 6xido, comprendida dentro de cualquiera

de los intervalos que'ae muestran en la Tabla III,

TABLA_I1I
Intervalo 5 intervalo 6 | Intervalo T
NaZU/SiU2 0,6 a 1,0 1,6 a 1,7 1,9 a 2,1
Si02/A1203 8 a 30 10 a 30 aprox. 10
H20/NaZU 12 a 90 30 a 90 40 a 90
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Las composiciones preferidas para prepa-
rar zeolita Y a partir de silicato sbdico, geles de silice

o &cido silfcico se muestran en la Tabla IV.

. TABLA 1V
Intervalo 8 Intervalo 9
Na20/5i02 0,70 a 0,90 1,8 a8 1,7
SiUZ/AIZD3 : 10 a 25 10 8 20
HZD/NaZU 12 a 90 20 a 90

La cristalizaciébn se efectfia manteniendo
la mezcla de reaccifin en el intervalo de temperatura dr
aproximadamente 202C a 1258C hasta que se cbtiene el tro-
duecto cristalino. En este intervalo se p}efiere usar tem=
Eeraturas de aproximadamente 802C a 125°C,

En general, las témparaturas menores pue-
den requerir tiempbs de cristalizacién algo m&s largos due
1o que usualmente se considera deseable en la préctica_cc-
mercial, El producte de zeolita Y obtenido a esas tempera-
turas menores pueds tender hacia tamafios de partfcula mano-
res que los de los productos de zeolita Y preparados & las
temperaturas m&s altas,

En la pr&ctica de la presente invenciébn,
cuando se usan fuentes de sflice tales como silicato s6di-
co, gel de sflice o &cido silfcico como fuente principal
de sflice en la mezcla de aluminosilicato sédico acuoso,
como se ha descrito antes, las composiciones de zeolita Y,
seg@in se preparan, tienen usualmente proporciones molares

-

de sflice/allmina, (SiDZ/AlZUS) comprendidas entre més de

3 hasta aproximadamente 3,9. En este intervalo la constante
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de célula unitaria, a» de los cristales cambia de 24,87
a 24,77 A. Cuando se desean composiciones de producto de
zeolita Y que tengan proporciones molares silice/alGmina
por encima de aproximadamente 3,9, son preferibles las
fuentes de silicato tales como los soles de sflice coloi~
dal acuosa y 1as sflices s6lidas amorfas reactivas, como
fuentes principales de sflice en las mezclas de alumino-
silicato s6dicoc acuoso, como se ha expuesto antes.

, Cuando se desean composiciones de zeolita
Y s6dica sustancialmente pura que tengan una proporcifn mo-
lar entre silice y alGmina en el producto de hasta aproxi-
madamente 6, se pueden preparar a partir de mezclas reac-
cionantes en las que se emplea un sol da silice coleidal

acuosa o una sflice BSlida amorfa reactiva como fuentse

“principal de silica; que caigan dentro de uno de los si-

guientes intervaleos:

Intervalo 10:

Na,0/510, 0,28-0,30 -

§10,/A1,0, 8-10

H,0/Na,0 30-50
Intervalo 1ll:

NaZU/SiD2 Aprox.0,4

SiUz/A1203 10-27

HZD/NaZD . 30-50

Primero se digiere la mezcla reaccionante
a temperatura ambiente, y luego se calienta hasta una tem-
peraturé‘elevada y se mantiene a esa temperatura elevada
hasta que haya cristalizadorzeolita Y sbdica que tenga la

proporcibn molar entre silice y alGmina més alta, Tempera-

tura ambiente, +tal como aqui se usa, significa la tempera-
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tura del aire que se encuentra normalmen<te en una instala-

cibn destinada a producir zeolita Y s6dica, concrefamente
de aproximadamente 132C a aproximadamente 382C, '

El efecto de lastapa de digestién a tem-
peratura ambien?e ha resultadoc ser beneficioso, especialmen-
te cuando se preparan cantidades de tamafic comercial, para
todos les procedimientos para producir zeolita Y segln se
han expuesto anteé. El efecto de la etapa de digestifin a
temperatura ambiente sobre la proporcién molar entre silice
y alGmina en el producto, as{ como sobre la calidad del
produc to, se puede demostrar examinando lés datos repre-
sentativos de la siguiente Tabla V, donde se comparahvdus'

productos preparados por el mismo método, excepto en que una

mientras que & la otra no se le dié esta etapa de digestién
a temperatura ambiente, En ambos casos se empled un sol ds
sflice coloidal acuosa como fuente principal de sflice, y la

composici6n inicial del reaccionante fué la siguiente:

Na,0/510, 0,4

5i0,/A1,0, 20

H,0/Na,D 40
TABLA V

Etapas de digestifin

Digesfidn, temp, Cristalizacién, Composicién del
ambiente, hr, 1009¢C, hr prnductq
0 72 63% de zeolita Y s6di
: ca (510,/A1,0, £ 5)7
m&s sustancias amorfac|,
24 50 92% de zeolita Y s6di-
' ca (SiDZ/AlzlJ3 = 5,0)

Por los ejemplos de la Tabla V, es eviden-
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te que el uso de una etapa de digestifn a temperatura am-
biente da como resultado la formacifn de una zeolita Y de
pureza relativamente mayor, que tiens una proporcifin molar
entre sflice y al@mina mAs alta., Se ha hallado que la eta-
pa de digestifn a temperatura smbiente es particularmente
ventajosa para\prnducir la regi6n més alta de los inter-
valos sflice/alGmina en el producto, para fuentes concre-
tas de sflice. Es decir, cuando se usan fuentes de sflice
tales como silicato s6dico, la etapa de digestibn a tempe-
ratura ambiente mejora la pureza de las composiciones de
seolita Y que tienen proporciones molarss entre silice y
slGmina mayores qus aproximadamente 3,5, y cuando se ucan

fuenias de sflice tales como soles de 8flice coloidal &cuo=

pureza y produce composiciones de zeolita Y qua tisenen
proporcionegs molares entre sf{lice y allmina mayores gue

aproximadamente 4,5,

Las proporciones molares de 6xidos gue
definen la composici6n inicial de las mezclas reaccionantes
necesarias para producir mayores proporciones molares entre
s{lice y allmina en el producto, en zealita Y, por el pro-
cedimiento de la presente invencit6n, se dan en los inter-
valos 10 yn 11, Los valores siguientes son las proporciones
molares de 6xido particularmente prefaridas en la me zcla
reaccionante, \

Intervalo 12
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Intervalo 13

NaZD/SiU2 0,4
5i02/A1203 10-20
HZU/NaZD aprox, 40

Intervalo 14

Na20/5102 0,42

SiUZ/AlZDB aprox. 27
HZU/NaZU aprox, 31

La siguiente Tabla VI es representativa de
ias preparaciones de zeolita Y s6dica dentro de las pro-
porciones molares superiores expuestas entre silice y alﬁmé'
na en el producto, cuando se smpled un sol de silice coloi-

dal acuosa como fuente principal de silice, y cuando se in-

"+ cluy8 en el procedimiento de producecifn una etapa de diges~-

tibén a temperatura ambiente,
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Fl1 periode de digestifn a temperatura ambien-
te para las mezclas de composicibn reaccionante de las Ta-
blas I a IV, y dentro del intervale 11 y de los intervalos
preferidos 13 y 14, debe ser al menos aproximadamente 16
horas, con aproximadamente 24-32 horas como periodo prefe-
ride. Los periodos m&s largos, m&s alléd de aproximadamente
40 horas, no solo no son précticos cuando se desean canti-
dades de producci6n a escala, sino que, cuando se trabaja
en los intervalos 11, 13 y 14, también tienden a contri-
bufr & una disminucifn de la proporcién SiDz/AlZU3 en los
productos, hasta menos de 5., Para el intervalo 10 de com=
positifn del reasclonante, y el intervalo 12 prefaridb, el

periodo de digestién Sptimo préctico a temperatura ambien-

nimo es aproximadamente 20 horas, De nuevo, es preferible
limitar la duracién de esta etapas a aproximadamente 40 roras
Cuando se usa una etapa de digestifn a-tempe-
ratura ambiente, la cristalizacifn o etapa de digestifin a
temperatura elevada se debe efectuar a una temperatura.entrs
aproximadamente 908C y 105°C, de preferencia entre 952C y
1009C, La mezcla reaccionante se mantiene a esa temperatu-
ra elevada hasta que se formen los ecristales, S5i la cris-
mlizacién o etapa de digestién a temperatura elevada es
demasiado corta se pueden observar aluminosilicatos amor-
fos, mientras que los perfodos demasiado prolongados dan
usualmente como resultado una disminucifn del contenido de
'510,,/A1,0

3 en la zeolite Y producida, y la conversifn de

la zeolita Y s6dica producida en otras especies de zeoli-~

tas cristalinas., Para los intervalos 11, 13 y 14 de cowpo-

sicibén del reaccionante, la cristalizacifn o etapa de di-
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gestibn a temperatura elevada se puede efectuar durante un
periodo de aproximadamente 24 a aproximadamente 65 horas,
siendo el periodo preferido aproximadamente 50 horas. Cuando
la composicién del reaccionante esté dentro del intervalo 10
o el intervalo preferido 12, la etapa de cristalizaci6n se
puede efectuar durante un periodo de aproximadamente 3 a
aproximadémente B8 dfas, con un periodo preferido de aproxi-
madamente 4 a aproximadamente 6 dias.

Los siguientes ejemplos son representdtivos
del procedimiento de la presente invencifn para producir
zevlita Y sbdica.

EJEMPLD I

€n un ejemplo de la invencién, cinco gramns
de aluminato s&dico que contenfa 30,0 por ciento en peso de
NaZD, 44,1 por ciento en peso de A1203 y 25,9 por ciento
en peso de HZD’ y 22 gramos de hidréxido s6dico (que conte-
nfa 77,5 por ciento en peso de Nazﬂ) sé disolvieron en_89,5
mililitros de agua destilada. Esta solucién se afladif a 124,2
gramos de un sol de sflice coloidal acuosa que contenfa 29,5
por c¢iento en peso de SiDz. La mezcla resultante, gue tenfa

la composicién molar:

13,9 NBZU:A1203:28,2 5i02:47l HZD

se agité hasta homogeneidad. El recipiente de reaccitn, de

de agua a 1002C durante un periodo de 21 horas, para producir
la cristalizacifn de la mezcla de réacciﬁn. Una vez completa-
da la cristalizacién, los s8lidos se separaron de las aguas

madres por filtraci6n con succibn, y se lavaron con agua des-
tilada hasta que el pH del efluente de lavado fué aproximada=-

mente 10,5, Luego se sec6 el polvo a 100%C, El producto se
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identificé como zeolita Y mediante diagramas de difraccién
de rayos X. El an&lisis qufmico indic6 una composicifn del
producto de:

0,92 Na,0:1,00 A1_0.:4,00 5102:7,0 H, O

273

El anterior producte tiene una célula unita-

2

ria cGbica que tiene un diagrama de difracci6n de rayos X
en polvo cara¢terizada por los siguientes datos, donde win

es la intensidad t "d" es la separacifn interplanar.

nadan? |00 /|4 (ebeed (2,22 | 200 LT 19 o)
3 100 14,3 T 75 48 2,858
- 29 8,75 80 20 | 2,767

i .| 24 7,46 83 PR ‘
19 44 |- 5,68 88 19 2,633
91 11 | 2,595
27 22 4,76 | 106 13 | 2,382
32 35 4,38 | 128 8 | 2,168
s | 12 3,00 | 131 4 | 2,162
43 47 3,775 | 139 8 | 2,100
48 4 3,572 | 144 7 | 2,003
51 9 3,406 | 164 4 |1,933
56 37 3,308 | 168 5 |1,910
59 8 3,222 | 195 s |1,772
67 16 3,024 | 200 9 |1,750
72 21 2,917 | 211 12 1,704

EJEMPLO IT
En otro ejemplo de la presente invencifn se .
disolvieron en 219 mililitros dd agua cinco gramos de alu-

minato sédico, que contenfa 30,0 por ciento en pesoc de NaZD,
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44,1 por ciento en peso de A1203 y 25,9 por ciento en
peso de HZD’ y 27,3 gramos de hidrfxido sfdico (que con-
tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZD). Esta solucibn se
afladif luego a 124,2 gramos de un sol de silice coloidal
acuosa que contenfa 29,5 por ciento en peso de sflice, para
preparar una mézcla que tenfz una composicifn molar de
16,9 NaZD:AIZDB:ZB,Z SiUZ:BDB HZU

Esta mezcla se agitb hasta ser homogénea,y
luego se cerr§ herm&ticamente el recipiente de reaccibn y
se puso en un autoclave a 1202C durante tres horas. Se for-
maron cristales en la mezcla de reacecibn; cuando la crista-
lizacién fué completa, los sélidos ss separaron de las
aguas madres por filtracién con succifn, y se lavaron con
dgua destilada hasta'que el pH del efluente de lavado fué
aproximadamente 10,5, E1 polvo resultante se sec6 luegu &
1008C, El producto se identific® como zsolita Y mediante
su diagrama de difraccién de rayos X, El andlisis quimico
del producto mostrd una composiﬁidn de

1,00 Na,0:1,00 A1_0,:3,49 Si02:6,7 HZU

2-3
EJEMPLO III

2

En otro ejemplo de la presente invencién se
disolvieron en 76,8 mililitros de agua 5,9 gramos de alumi-
nato sbdico que contenfa 31,0 por cientv en peso de NaZD,
45,1 por ciento én peso de A1203 y 23,0 por ciento en peso

de H,0, y 14,4 gramos de hidréxido sédico (que contenfa

2
77,5 por ciento en pesoc de NaZD).'Esta solucibn se afadi6

luego a 100 gramos de un sol de silice coloidal acunsa que

contenfa 31,6 poi ciento en peso de silice, para preparar

-

una mezcla que tenfa una composicién molar de

B NaZU:AlZUB:ZD S5i02:320 HZD
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Esta mezcla se agitf haste que fué homogénea,
y luego se cerr§ herméticamente el recipiente de reaccién
y se puso en un bafio de vapor de agua a 1002C, Se formaron
cristales en la mezcla de reaccifn; cuando la cristalizacibn
fué completa, los sflidos se separaron de las aguas madres
por filtracifn con succifin y se lavaron con agua destilada,
hasta que el pH del efluente de lavado fué aproximadamente
10,0. El polvo resultante se sec6 luego a 100%C, El produc-
to se identific6 como zeolita Y, con cantidades de traza de
otra zeolita sintética, mediante su diagrama de difracci6n
de rayos X, El anflisis quimico del productt mostr6 una com-
pnsicién det

0,91 Ney0:1,00 AlyD4c4,5 $i0,:8 H,0

EJEMPLO IV
En atro4ejamplo de la presente invencién se

nato sddico que contenfa 30,0 porciento en peso de Na,O,

2
46,6 por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento en peso
de H,0, y 6,9 gramos de hidrfixido sédico {que contenfia 77,5
perciento en peso de NaZD). Luego ae‘aﬁadid esta solucifn
a@ 100 gramos de una solucibn acucsa de silicato s6dico que
contenfa 19,7 por ciento en peso de Nazﬂ y 36,6 por ciento
en peso de SiDz. La mezcla resultante, que tenfa la composi=
cifn molar:

9 Na,yD:A1,0::12 §40,:314 H,0
se agité hasta que fué homogénea, 'El recipiente de reacci6n
88 cerréiharméticamenta y se puso en un bafio de vapor de agua

w

a 100%C durante un periodo de 67 horss, para producir la cris-

-

talizacifn de la mezcla de reaccién. Los s6lidos se separaron

de las aguas madres por filtracién con succién,y-sse lavaron
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con agua destilada hasta que el pH del efluente de lavado
fué 10,0 a 10,5, El polvo se sec6 a 1002C, El producto se
identific6 como zeolita Y, con cantidades de traza de otra
zeolita cristalina sintética, mediante diagramas de difrac-
cibn de rayos X, El anflisis quimico indicé una composicién

del productp des
0,92 Na20:1,00 A1203:3,29 Si02:7 HZU
EJEMPLO V
En adn otro ejemplo de la presente invencifén se di-
solvieron en 280 mililitros de agua 7,0 gramos de aluminato
s6dico que contenfa 30,0 por ciento en peso de Nazﬂ, 46,6
por ciento en peso de AlZO3 y 23,4 por ciento en peso de

Hzﬂ, y 21 gramos d& hidréxido sédico (que contenfa 77,5

por ciento en peso de Nazo). Luego se afadié esta solucién

‘a 100 gramos de una éoluciﬁn acuosas de silicato sédico que

contenfa 19,7 pox cignto en peso de Nazﬂ y 35,6 por ciento

enw peso de Si0,. La mezcla resultante, gue tenfa lacompo~

2
gicién molar:

20 Na,D:Al 03:20 SiDZ:GDD HZD

2 2
se agitd hasta que fué homogénea, El recipiente de reaccidn
se cerrf herméticamente y se puso en un baMo de vapor de

agua, a 100%C, durante un periodo de 67 horas, para pro=-

ducir la cristalizacibn de la mezcla de reaccifn., lLos sb-
lidos se sspararon de lae aguas madres por filtracién con
succibn, y se lavaron con agua destilada hasta que el pH
del efluente de lavade fué 10,0 a 10,5, El polvo se secS
a lDDQC.:El producto se identificé como zeolita Y, con can-
tidades de traza de otra zeolita sintética, mediante diagra=~

mas de difraccif6n de rayos X, El anflisis quimico indicé

una composicién del producto de:
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1,0 NaZD:l,DD A1203:3,4 SiUE:B HZU
EJEMPLO VI

En alin otro ejemplo de la presente invencibn
se disolvieron en 375 mililitros de agua 27,4 gramos de
aluminato s6dico que contenfa 31,0 por ciento en peso de
NaZD, 45,1 por ciento en peso dé A1203 y 23,0 por ciento
en peso de H,0, v 95,5 gramos de hidréxido sbdico (que
contenia 77,5pgr;ciento en peso de Na20). Luegb se affa-
dif esta solucién a 460 gramos de un sol de silice coloi-
dal acuosoc que contenfa 31,6 por ciento en peso de silice,
para preparar una mezcla que tenfa una composicién molar
de:

‘ 11 NaZD:AIZDS:ZU SiDZ:SBD HZD

Esta mezcla se agitf hasta que fué homagénea,
y 8l recipiente de reaccién se cerr§ herméticamente y se
puso en un bafio de agua a 259C durante un periodo de B se-
manas., Se formaron cristales en la mezcla de reasccibn;
cuande la cristalizacién fué completa, los sélidos sc se-
pararon de las aguas madres por filtracién con succién, y
se lavaron con agua destilada hasta que el pH del efluente
de lavado fué sproximadamente 10,0, El polvo resultante se
sech luego a 1002C, El anélisis qufmico indicé una cOmMpOSi~-

cifn del producto de:

1,02 Nap0:1,00 Al,0,:3,5 §i0,:8 H,D

2
EJEMPLO VII

En aln otro ejemplo de la presente invencifn

se disoclvieron enil024 mililitros de agua 80 gramos de

aluminato s6dico que contenfa 30,0 par ciento en peso de

NaZD, 46,6 por cientoc en peso de A1203 y 23,4 porcento

.en peso de H20, y 286 gramos de hidr6xido sédico (que con-
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tenia 77,5 por ciento en peso de NazU). Luego se afiadié
esta solucién a 1840 gramos de un sol de silice coloidal
acuosa que contenfa 31,6 por ciento en peso de silice, para
preparar una mezcla que tenfa una composicién molar de:
0:A1

11 Na 04 227 Si02:366 HZD

2 2

‘Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogénea,
y el recipiente de reaccifn se cerr6 herméticamente y se
puso en un bafio de vapor de agua a 1002C, Se formaron cris-
tales en la mezcla de reaccibn; cuando la cristalizacibn
fué completa, los sblidos se separaron de las aguas madres
por filtracién con succibn, y se lavaron con agua degtila~-
da hasta que el pH del efluente de lavado fué apraximada-~

mente 10,0, El polvo resultante se secé luego a 100%C,

El an&lisis qufmico ‘indicé una composicifin del producto de:

0,94 Na29=1,00 Al,04:4,8 Si0,19 H,0
El anterior producto tenfa une célula unitaria
cGbica que tenfa un diagrema de difraccibn de rayos X

en polvo caracterizada por los siguientes datos, donde

"I" es la intensidad y "d" es la separacién interplanar,

hk h24k2412 1056:.1/1 deéoif‘)
111 3 ¥ 100 14,3
220 8 18 8,73
311 11 12 7,45
33 19 . 31 5,67
333, 511 27 13 4,75
440 32 20 4,37
620 40 7 3,90 -
533 : 43 30 3,71
444 48 2 3,57
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hkl h21-k21-12 lDUmgxf/I der(loz'?‘.)
551, 711 51 3 3,46
642 56 20 3,30
553, 761 59 4 3,21
733 67 8 3,02
660, 822 72 11 2,90
553, 701 75 24 2,85
840 80 8 2,76
753, 911 83 2 2,71
664 88 8 2,63
931 91 4 2,60
844 96 1 2,32
802; 10, 2, O 104 1 2,42
666; 10, 2, 2 108 5 2,30
775; 11, 1, 1 123 1 2.28
880 128 3 2,16
955; 971; 11, 3, 1 131 2 2,10
866; 10, 6, O 136 1 2,12
973; 11, 3, 3 139 4 2,10
984; 12, 0,0 144 2 2,00
8865 10,9,0; 12,4,2 164 1 1,93
10, 8, 2 168 2 1,91
977; 11, 7, 3; 12, 3, 1 |179 1 1,86
995; 11, 3, 3 187 1 1,81
11, 7, 4; 13, 6, 1 195 1 1,77
10, 8, 4; 10,10,0; 14,2,0 |200 3 1,75
997; 11, 9, 3 211 4 1,70
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EJEMPLO VIII

En aln otro ejemplo de la presente invencién se
disolvieron an 750 mililitros de agua 54,8 gramos de alu-
minato sbédico que contenfa 30,0 por ciento en peso de
NaZD, 46,6 por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento
en peso de-HZU,. y 191 gramos de hidréxido s6dico (que con-
tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZU). Luego se affadié esta
solucibn a 920 gramos de un sol de sflice coloidal acuosa
que contenfa 31,6 porciento en peso de silice, para pre-
parar una mezcla qus tenfa una composicifin molar de:

11 NazD:A1203:20 SiDZ:SBD HZD

Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogénea, y °
el recipiente de reaccifn se cerré herm&ticamente Yy se pusa

en un bafio de vapor de agua, a 1002C, Se formaron cristales

pleta, los s6lidas se separaron de las aguas madres por Til-
tracibn con suceién, y se lavaron cnﬁ sgua destilada hasta
qua 8l pH del efluente de laveds fu# aproximadamente 10,0,
El polvo resultants se secé luego a 1002C, E1 anflisis qui-
mico indic6 una composicién de producto de:

1,03 NaZU:l,DU A1203=3,B SiUZ:B H,0

El producto anterior tenfa wna célula unitaria
clbica que tenfa un diagrama de difraceifn de rayos X en
polvo caracterizada pér los siguientes datos, donde "IY mg

la intensidad y "d" es la separacién interplanar,

 hKl h2+k2412 lDDmgxf/I deiog?.)
R 3 100 14,3
220 8 22 8,78
31l 11 17 7,47
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hik1 hszz*lz 1035:,1/1 Sn(z?S)
33 19 41 5,68
422 24 7 5,05
333, 511 27 17 4,78
440 32 26 4,38
620 40 10 3,92
533 43 55 3,78
551, 711 51 5 3,46
642 56 46 3,31
553, 731 59 10 3,23
733 67 14 3,03
660, 822 72 26 2,92
555, 751 75 55 2,86
840 8O 22 2,77
763, 911 83 6 2,72
664 a8 20 2,64
931 91 11 2;60
544 96 4 2,53
852; 10, 2, O 104 2 2,43
666; 10, 2, 2 108 11 2,39
775; 11, 1, 1 123 3 2,24
880 128 9 2,10
955; 971; 11, 3, 1 131 5
973; 11, 3, 3 139 7 2,10
884; 12,'0, O 144 4 2,07
866; 10, 8, O; 12, 4, 2164 2 1,94
10, 8, 2 168 5 1,91 )
995; 13, 3, 3 187 5 1,81
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2 .2,,2 100 x I/1 d (abs)

hkl h ek 41 max, en A,

11, 7, 53 13, 5, 1 195 4 1,77
16, 8, 6;10,10,0; 14,2,0 200 8 1,75
997; 11, 9, 3 211 10 1,71

EJEMPLO IX
En otro ejemplo de la invencién se disolvie-
ron en 421 wililitros de agua 8,9 gramos de alumininato
s6dico que contenfa 30,0 porciento en peso de Nazﬂ, 16,6
por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento en pesa ds
H,0, y 28,4 gramos de hidréxido sédico (que contenfa 77,5

por ciento en peso ds Nazﬂ). Lusgo se afMadié esta solucién

8 una solucifn acuosa consistente en 100 gramos de silicato

"sﬁdico (que contenfa 19,7 por ciento en pesc de Na20 y

36,6 por ciento en pesc de §i0,) diluidos con 420 milili-
tros da agua, La mezcla resultante, que tenfa la compcei-

¢ién molar:

13,5 Nazﬂ:A1203315 Si02:1215 HZD
se agitf hasta que fué homogénea, El recipiente de reac-
cibn se cerrf herméticamente y se puso en un bafo de vapor
de agua, a 100¢C, durasnte un periodo de 40 horas, para pro-
ducir la cristalizacifn de la mezcla de reaccibn, E1 produc=
to cristalizado habfa sedimentado en el fondo del recipien-
te, y el liquido que sobrenadaba era transparente, Los s6-
lidos se separaron de las aguas médres por filtracifn con
succiﬁn; y se lavaron con aguadestilada hasta que el pH del
efluente de lavado fué aproximadamente 10, El polvo se se- .

c6 a 1002C, El producte se identific6 como zeolita Y me-

diente diagramas de difraccifn de rayos X, El andlisis qui-
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mico indic6 una composicifin del producto de:

1,0 Na20:l,DD A1203:3,87 SiDZ:T HZD

También se puede preparar la zeolita Y;a tem-
peraturas de hasta aproximadamente 1752C, Sin embargo, paéa
tal sintesis, la mezcla de reacci6n se ha de preparar a par-
tir de un sol de silice coloidal acuwnsa o una silice s&lida
amorfa reactiva, La mezecla de reaccifin debe tener la compo-

sicifn gque se muestra en la Tabla VII,

TABLA VII
NaZU/SiU2 Aproximadamente 0,6
5102/A1203 : 10 a 35
HZD/NaZU i Aproximadamente 41

La mezcla de rdaccibn se mantiens a una tem-

C hasta que tiene lugar la diistalizaciﬁn, y los cristales
ge separan de las aguas madres, Igual Hue con los otres pro-
cedimientos, el intervalo de temperaturas preferido est4
pr6xima al 1lfmite superior, ﬁara acortar el tiempo de cris-
talizaciébn,
EJEMPLO X

En un sjemplo de la s?ntesis a temperatura més
alta se disolvieron en 144,2 gramos de agua 5,43 gramos de
aluminato sbdico y 22,3 gramos de hidr6xido sédico, Luego
se afladif esta solucién a 100,0 gramos de un sol de sflice
coloidal acuosa que contenfa 29,7 por ciento en pess de sf-
lice, para preparar una mezcla qué tenia una compesicién
Tolar dé:

12,2 NaZD:A1203:ZD Si02:496 HZD -

Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogé-
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tro de un recipiente de acero inoxidable, que luego se
cerr6 herméticamente y se puso en un bafio de aceite a
150¢C durante 5 horas, Se formaron cristales en la mez-
cla de reaccibn; cuando la cristalizacifn fué completa,
los s6lidos se separaron de las aguas madres por fillra-
cibn con shccian, y se lavaron con agua deslilada hasta
que el pH del efluente de lavado fué aproximadamente 10,0,
El polvo se sécdr a 1108C, El producto se identific6-como
zeolita Y mediante diagramas de difraccifn de rayos X, L1
anflisis qufimico indicé una compbsicién del producto de:

0,98 Na,0:1,00 A1,0,:3,65 5i02=5,5 HZU

272
EJEMPLD XI

2

En adn otro ejemplo de la invencifn se disol-
‘vieron en 144,2 gramas de agua 5,43 gramos de aluminato s6-

dico y 22,3 gremos de hidr6xido s6dico, Luege se afladib es=-
ta solucién a lUD,D.gramos de un sol de silice coloidal acug
sa& que contenfa 29,7 por eciento en peso de silice, para
preparar una mezcla que tenfa una composicifn melar da:

12,2 NaZO:AlZD3:20 Si02:496 H20

Esta mezcla se agité hasta que fué homogénea,
y el recipientg de reaccifn, de vidrio, se puso dentro de
un recipiente de acero inoxidable que luego se cerxf§ her-
méticamente y se puso en un horno de aire a 175%C, duran-
te 3 horas. Se formaron cristales en la mezcla de reaccifing
cuando la eristalizacifn fu# comp}ata, los sblidos se se-
pararon. de las aguas madres por filtracifn con succién, y
se lavaron con agua destilada hasta que el pH del efluente
de lavado fué aproximadamente 10,0, El polvo se sec6 a -

1109C, El producto se identificé como zeolita Y, con una

.pequefia cantidad de otra zeolita sintética, mediante su
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diagrama de difracci6n de rayos X, Se calculf que la dimen-
si6n de célulé unitaria clObica era 24,79 A,

Los siguientes ejemplos son representativos
del procedimiento de la invencifin para producir zeolita Y
s6dica con alta proporcién entre sflice y al@mina,

EJEMPLD XITI

En un ejemplo de.la invencifin se disolvieron
en 32,3 gramos de.aéua destilada 10,86 gramos de aluminato
sfdico que contenfa 30,7 por ciento en peso de NaZD, 46,4
por ciento en pesc de A1203 y 23,1 por ciento en psso de
HZD’ y 7,6 gramos de hidrfxido s6fdico que contenia 76,5
por ciento en peso de NaZD. Tras snfriar, esta solucifin se
afladif a lDDVgramcs de un sol da silice coloidal acuosa que

contenfa 30,2 por ciento en peso de SiDz. La mezcla resul-

3,0 NaZD:AlZUB:lU 5i0,:120 H,0
se agitd hasta que fué homogénea, El recipiente de reacw
cifn, de vidrio, se cerr§ ha;méticamante y se dejé repo~
gar estéticaments a temparat&;a ambiente durante 24 horas,
Luego se puso el recipiente en un bafic de vapor de agua
a 1002C, y se dej6é digerir durante 142 horas, Los s6lidos
se gepararoun de las aguas madres por filtraci6n, se lavaron
hasta un pH de aproximadamente B8 y se secaron a 1102C, Me-
diante técnicas de rayos X, el producto cristalinoc se iden~
tific6 como 94% de zeolita Y que tenfa una proﬁorcidn
SiUZ/AlZU3 de aproximadamente 5,6,
EJEMPLO XIII
Se repiti6 el método del Ejemplo XII, usandn

13,6 gramos de aluminato sédico, 6,47 gramos de hidréxido

s6dico, 32 gramos de agua y 100 gramos del sol de sflice
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coloidal acuosa, dando una mezcla reaccionante que tenia

la composicién molar:

2,4 NaZD:A1203:8 5102:96 H20

Tras un periodo de digestifn a temperatura
ambiente de 24 horas, y un periodo de digestifn o crista~
lizacibn de 72 horas a 100f C, mediante técnicas de rayos

X, el producto se identificé como 100% de zeolita Y, con

una proporcibn 5102/A1203 de 5,15,

EJEMPLO XIV

En otro ejemplo de la presente invencifn se
disolvieron en 47,632 gramos de agua 9.722 gramos de sosa
cdustica que contenfs 76 por ciento en peso de NaZD, y
3,746 gramos de aluminato s6dico que contenfia 46,5 por
éiento en peso de Aléﬂa, 30,4 por ciento en peso de NaZD
y 23,1 por c¢iento en peso de HZD' Tras enfriar hasta *en~
perstura ambiente, esta solucibn se afiadi6 a 68,900 gramas
de un sol de sflice coloidal acuosa que contenfa 30,0 por
ciento en péso de 5102, con agitacifn enérgica., La mezela
resultants, qus tenfa la composicibn molar:

8,0 NaZD:AlZDB:ZD Si02:320 H,0
se mezcld durante 15 minutos, Se dejb digerir la mezcla re-
gultante, esté&ticamente, a temperatura ambiente durante
28 horas., Luego se bombe§ la mezcla a través de un cambia~
dor de calor calentado por vapor de agua, con une bomba de
engranajes. La temperatura de la preparacifn descargada va-
ri6 entre 82¢C y 932C, siendo descargada la mayor parte del
material a B82L, El material calentado se recogif en una va-

sija encamisada que se mantuvo a 962C durante 48 horas. El .

producto cristalino se filtr6, se lav6 y se sec6. El produc=-

-
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to pesé aproximadamente 5,4 kilegramos. El producte crista-
lino se caracterizé, por rayos X y medidas de adsorcién, co-
mo virtualmente 100% de zeolita Y con una proporciﬁn,SiDZ/
AlZD3 de 5,1, A -183°C y 100 mm Hg, la zeolita activada ad-
sorbié 33 por ciento en peso de oxfgeno.

EJEMPLO XV

Los pesos de reaccionantes y las proporciones
de 6xidos fueron los mismos que en el Ejemplo XIV, excepto
en que se usaron 41.678 grsmos de agua para preparar la ﬁez—
cla reaccionante inicial, dando una proporcién molarrH:D/
NaZD de 35 durante la etapa de digestién a temperaturs am-
biente, ques requirif 28 horas, Para la segunda etapa.de
cristalizaci6n, la mezcla reaccionante se calentf hasta 82-

85¢C con un eyector de vapor de agua, El condensado resul-~

HZD/NaZD hasta 40, Luego se efectuf la etapa de cristaliza-
cibn durante 51 horas a 978C, El producto cristalino, que
pesaba aproximadamente 5,4 kilogramos, se caracterizé po¥ ra-
yos X y medidas de adsorcién como virtual@ente 100% de zeéli—
ta Y con una proporcidn SiDz/AlZD3 de 5,1, A -183¢C y 100 mm
Hg, la zeolita Y activada adsorbié 35,8 por eiento en peso de
oxfgeno,
EJEMPLO XVI

En otro ejemplo de ls presente invencién, 5720
gramos de hidréxido sfdico y 1695 gramos de aluminato sédice
se disolvieron con agitacifin en 21,4 litros de agua, Tras en-
friar hagta temperatura ambiente, esta solucibn se afadié a
40.500 gramos de un sol de silice coloidal acuosa, con agi-

tacién. La mezcla resultante, que tenfa una composicién, en

términos de proporciones molares de 6xides, correspondiente a
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Na,0/510, 0,42
510,/A1,0, 27
H,0/Na,0 33

se mezclé durante 7 minutos. lLa mayor parte de esta mezcla
se dejb digerir‘estéticamente a temperatura ambiente duran-
te 17 horas, Después, la mezcla, que habfa sido puesta en
recipientes de vidrio de 3,8 litros y encerrada hermética-
mente, se transfiriﬁ a un horno, La temperatura de reac-
ci6n durante esta segﬁnda gtapa se mantuvo a 10082C durante
un periodo de 48 horas. Al final de la etapa de crisiali-
zacibn, el producto cristalino se separf de las aguas ma-
dres por filtraci6n, se lavé y se secf., Mediante rayos X

y medidas de adsorcifn se caracterizé el producto crista-

-1ina como virtualmente 100% de zeolita Y, Se hallf que la

constante 8, de retfcula era 24,62, indicando un conteni-
do 5i0,/Al,0, estructural de 5,1,
EJEMPLO _XVII

En otre ejemplo de le presente invencifin e
disolvieron en 67 gramos de agua 10,86 gramos de aluminato
s6édico que contenfa 30,7 por ciento en peso de NaZU, 46,4
por ciento en peso de A1203 y 23,1 por ciento sn peso de
HZD’ y 11,6 gramos de hidr6xido sbdico que contenfa 76,5
por ciento en peso de NaZD. Tras enfriar, esta solucibn se
afMadif a 100 gramoe de un sol de silice coloidal acuosa que
contenfa 30,2 por ciento en peso de 5i02. La mezcla resul-
tante, que tenia la composicitn énlar:

4 NaZD:AlZD3:lD SiDZ:lGD HZU

se agité hasta gue fué homogénea, El recipiente de reaccifn,

de vidrio, se cerr6 herméticamente y se dejé reposar estéti-

_camente a temperatura ambiente durante 24 horas. Luego se
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puso el recipiente en un bafio de vapor de agua a 100%C,

y se dej6 digerir durante 48 horas, Los sf6lidos se sepa-
raron de las aguas madres por Tiltracién, se lavaron hasta
un pH de aproximadamente 8 y se secaron a 1102C, Mediante
técnicas de rayos X, el producto cristalino se caracteri-
z6 como 92% delzeclita Y que tenfa una praporcién SiDz/

Al 03 de aproximadamente 5,0.

2
Elsiguiente ejemploc demuestra el efecto de
una etapa de digesti6n demasiado prolongada a temperatura

¢levada, sobre la naturaleza del producto sé6lido.

EJEMPLD XVIII

Otra porci6n de la misma mezcla reacCionante

inicial préparada en el Ejempla XVI (NaZD/SiU2 = 0,42¢

.5i0,/A1,0, = 27; H,0/Nas0 = 33) se dejé digerir est&ti-

camente a temperatura ambiente durante 65 horas, y luega
se cristalizf a 100¢C durante 96 horas. Por rayes X y
medidas de adsorcién se hallf que el producto s6lido con-
tenfa aproximadamente 60% de zeolita.Y que tenfa un qcn%é-
nido de SiOz/AlZD3 menor dque 5, y cantidades contaminé&o—

ras de otro aluminosilicato sbdico cristalino,

EJEMPLO XIX

En aln otro ejemplo de la presente invencifn
se disolvieron en 243 g de agus 39,6 g de hidréxido s6di-
co (que contenfa 74 ﬁor ciento en peso de NaZD y 26 por
ciento en peso de HZD) y 6,1 g de aluminato sfdico (que
contenia 29,8 por ciento en peso de NaZD, 46,4 por ciento
en pesd.de A1203 y 23,2 por ciento en peso de HZD)’ y lue-
;o se enfri6 la solucifn hasta temperatura ambiente, La

solucifn enfriada se aMadi6 a una suspensién de 41,9 gide

gel de sflice (calidad Davison 63, que contiene 99 por cien




10

15

20

25

30

Iloja nim. 33 26086

to en peso de Si02 y 1 porciento en peso de agua) en 243 g
de agua, con agitacién, Se continué mezclando durante apro-
ximadamente 2 minutos. La mezecla resultante tenfa la siguiend
te composicifn, expresada en términos d@ proporciones molares
de Gxidos:

Nézo/Sio

2 0,75
slnz/Alzq3 25
H,0/Na,0 55

Esta mezcla reaccionante resultante se dej6
digerir a temperatura ambiente durante 113 horas. lLuego se
calenté la mezcla reaccionante hasta 1002C y se mantuva a
esa temperatura durante 23 hores., Luego se filtr&§ el pro-
ducto cristelino, se lav8 y se sec., El anflisis por xayos
X mostré que el producto era 90% de zeolita Y y 10% de im-
purezas cristalinas. El anflisis quimico mostré que la zeo-
lita Y tenfa una proporcifin molar sflice/allmina de 3,6.
Cuando en el procedimiento anterior se omitif la digestilin
de primera #&tapas a temperatura ambiente, el producto uantz-
nfe 75% de zeolita Y y 25% de otros materiales cristalinaos,

EJEMPLO XX_

En otro ejemplo de la invencifn se disolvie-
ron en 20 g de agua 3,4 g de hidr6xido s6dico (que contenfa
74 por ciento en peso de NaZD y 26 por ciento en peso de
HZU) y 3,19 g de aluminrato sédico (que contenfa 29,8 por
ciento en peso de NaZD, 46,4 por ciento en peso de A1203
y 23,2 por ciento en peso de HZD)' y luego se enfrif la so-
lucibn hasta temperatura ambiente., lLa solucifin enfriada ss
afiadié a una suspensién de 9,96 g de QUSO (una sflice de ~

particula fina precipitada de un sol de sflice, manufactu-

rada por Philadelphia Quartz Company, que contiene B87% de
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SiUZ) en 19,1 g de agua, con agitacifn., Se continub mezclan-
do durante aproximadamente 2 minutos. La mezcla resultante
tenfa la siguiente composicifn, expresada en términos de pro-

porciones melares de 6xidos:

Na,0/5i0, 0,40
§40,/A1,0, 10
HZD/NBZD : 40

Se dejf digerir esta mezcla resultante, a tem-
peratura ambiente, durante 24 horas. Luego se calentf la mez-
cla reaccionante hasta 100:C y se mantuvo a esa temperatura
durante 41 horas, Después se filtr6 el producto cristalino, se
lavé y se seel, El anflisis con rayos X mostrf que el produc-
to era 93% de zeolita Y, sin més materiales cristalinos.pre-
sentes., E1 andlisis q;imico mostré que la zeolita Y tenfa una
proporcién melar sflice/allmina de 4,42,

EJEMPLO XXI

En otre ejemplo de la invencidn se disolyiﬁron
en 215 g de agua 22,3 g de hidréxido sédico (que contenfa 74
por ciento en peso de N320 y 26 por ciento en peso de HZD)
y 5,43 g de aluminato sédico (que contenfs 29,8 por ciento
#n peso de Nazﬂ, 46,4 por ciento Bn peso de AlZD3 y 23,2 por
ciente en peso de HZD)’ y luego se enfrif la solucifn hasta
tenperatura ambiente. Se afiadieron a la solucifn enfriada
30,9 g de Santocel "CS5" (serogel de sflice an polve fino, que

cantiene >>99 por ciento en peso de‘SiDz), con agitacibn., Se

continué mezclando durante aproximadamente 2 minutos, La mez-

cla resultants tenfa la siguiente composicién, expresada en

términos de proporciones molares de 6xidos:

N520/5i03 0’61
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SiDz/Ale3 20
HZD/NaZO 41
Luego se calenté la mezecle reaccionante has-
ta 100°C, y se mantuve a esa temperatura durante 22 horas.
Luego se filtr6 el producto cristalino, se lavl y se secO.

El andlisis con rayds X mostr6 que el producto era 98% de zeg

lita Y, sin m&s materiales cristalinos presentes. El anflisis

quimico mostrb que la zeolita Y tenfa una proporcién molar

sflice-alGmina de 3,80,

EJEMPLO XXII

En otra ejemplo de la invencifn se disolvie-
ron en 432 g de agua 44,4 g de hidr6xido sédico (que conte-
nia 74 por ciento en peso de NaZD y 26 por ciento en pzgo de
HZD) y 10,86 g de aluminato sbdico (que contenfa 29,8 por
ciento en peso de NaZD, 46,4 por ciento en peso de A1203 y
23,2 por ciento en peso de HZD)' y luege se enfrib ls solu-
cilin hasta temperatura ambiente. Se aﬁédieron a la solurcibn
enfriada 59,9 g de 5:‘.02 racuperade de humos, con agitacidn,
Se continu6 mezclando durante aproximadamente 2 minutos. La
s{lice recuperada de humos, en polve fino, se preparf por
vaporizaci6n de Si0, y tenfa m&s del 99 por ciento en peso
de SiD2 con un tamafo de partfcula de 50-2Y00 A, Esta mezcla
resultante tenfa la siguiente composicibn, expresada en tfic-’

minos de proporciones molares de fxidos:

Naza/sm2 0,61
SiUZ/Alzo3 20
HZU/NaZD 41

Luego se calent6 la mezcla reaccionante hasta |
1004C y se mantuve a esa temperatura durante 16 horas. Luego

se filtré el producto cristalino, se lavf y se secl., £l ané-
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lisis con rayos X mostr6 que el producto era 100% de zeolita
Y. E1 anélisis quimico mostr6 que la zeolita Y tenfa una pro-

porcién molar sflice/allmina de 3,83,

EJEMPLDO XXITI

En otro ejemplo de la invencién se disolvieron
en 274 g de agua'23,2 g de hidréxido sédico (que contenfa 74
porciento en peso de Na20 y 26 por ciento en peso de HZD) ¥
21,72 g de aluminato s6dico (que contenfa 29,8 por ciento en
peso de NazD, 46,4 por ¢ iento en peso de A1203 y 23,2 por
ciento en peso de HZD), y luego se enfrifi la solucifn hasta
temperatura ambiente, A la solucién enfriada se afiadie con
59,9 g del 5102 rechperado de humos, del Ejemplo XXII, con
agitacién, Se continué mezclando aurante aproximadamer te 2
minutos, La mezcla resultante se dej6 digerir a temperatura
ambiente durante 24 horas, Esta mezcla tenfa la siguiente comd

posicién, expresada en términos de proporciones molares de

6xidos:
NazD/SiD2 g,40
SiDz/AlZD3 10
HZD/NaZD 40

Luego se calentd la mezcla reaccionante hasta
100%C, y se mantuvo @ esa temperatura durante 43 harass. Lue-
go se filtr6 el producto cristalino, se lav6 y se sec6, El
anflisis con rayos X mostr6 que el produtto era 100% de zeo-
lita Y, El anélisis quimico mostrd que la zsolita Y tenfa una
proporci6n molar sflice/alGmina de 4,42,

EJEMPLO XXIV

En otro ejemplo de la invencibn se disolvieron
en 16 g de agua 2,8 g de hidr6xido sfdico (que contenfia 74 por

ciento en peso de Na20 y 26 por ciento en peso de HZU) y 1,11
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g de aluminato s6dico (que contenfa 29,8 porciento en peso
de Na20, 46,4 por ciento en peso de A1203 y 23,2 por ciento
en peso de HZU)’ y luego se enfrié la solucién hasta tempe=-
ratura ambiente. La solucién enfriada se afiadif a una sus-
pensi6n de 6,0 g de vidrio de sflice fundida molido (96%
SiUz) en 10 g ds agua, con agitacibn. Se continub mezclan-
do durante aproximadamente 2 minutos., La mezcla resultante
se dejbé digerir con agitacifn a temperatura ambiente, duran-
te 24 horas. Esta mezcla tenfa la siguiente composicién, ex-

presada en términos de proporciones molares de 6xidos:

Na20/5102 _ 0,40
Sioz/Alzu3 20
HZD/NaZO a0

Luege se calent6 la mezcla reaccionante hasta
100¢C, y se mantuwo a esa temperatura durante 28 horas., Lue-
go se filtrd el producto cristalino, se lavé y se secf. El

ahflisis con rayos X mostré que el producto era 61% de zeolit

LY

Y, ¥ ningan'ntra material cristalino presente, El anéli§i5 qui
mico mostr§ que la zealita Y tenfis una proporcifin molar sfii-
ce/alGmina de 4,45.

Se cree que el aumento de la proporcifin molar
entre sflice y alfmina en el producto de zeolita Y, sin alte-

racifn del esqueleto bSsico de la zeolita Y s6dica, es debido

a la sustitucibn de iones AJ.“'3 por 5i+4 durante el procedimien
to de gintesis, El i6n Al"'3 es8 mayor (radio = 0,57 A} que el
i6n 5144 (radio = 0,39 A), A medida que sumenta la proporcién
molar entéé sflice y allmina, los tetraedros de Siﬂz, menores,
sugtituyen a los tetraedros de AlDa, mayores, y hay una dis-‘

minucién pequefia, pero real, en el volumen de la célula uni~

taria, como lo indica la medida del valor de la constante aD
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de la céflula unitaria clbica de la retfcula del cristal,
Asf, para composiciones de zeolita Y que tengan proporcio-
nes molares SiUZ/AIZU3 comprendidas entre més de 3 hasta
aproximadamente 3,9, 1la constante a, de la c élula unitaria
cambia de 24,87 A a 24,77 A. Se halla més evidencia de la
disminuciﬁn-regﬁlar de las dimensiones de la c£lula unita-
ria, al aumentar el contenidec de SiUZ/AlZDS estruc tural,
por medida de a  en las composiciones de zeolita Y con ma-
yor proporcifn entre siflice y alGmina, Por ejemplo, un pro-
ducto de zeolita Y s6dica que tenga un contenido de SiDZ/
A1203 estructural de 5,33 tiene una constante de reticula
cristalina a, = 24,59 A, Para composiciones de zeolita;Y
que tengan una proporcifn molar entre sfilice y alﬁminé en-
tre 3,5 y 6, la constante de célula a, tiene valores entre
aproximadamente 24,77 y 24,516 A, y para una proporcifn mo-
lar entre 5 y 6 la constante de célula a, tiene valores =n=-
tre aproximadamente 24,635 A y 24,516 A, Si las mayoras pro-
porciones 5102/A1203 halladas en algunas composicionesrde
zeolita Y fueran simplemente debidas a la presencia de .
Si02 amorfo o no estructural, no se observarfa cambio al-
guno de la dimensibn a, de la cé€lula.

Debido a la disminuecién observada en las di=
mensiones de la télula unitaria se observa necesdriamente
un desplazamiento pquEﬁo, pero real, en las posiciones
de las separaciones interplanares o d concretas que carac=
terizan a las composiciones de zeoiita Y que tienen mayores
pfoporcisnes molares SiUZ/A1203’ segln la siguiente rela-
cién para un cristal clibico, familiar para los expertos en

la técnica de la cristalograffa o difraccifn de rayos X:
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donde h, k y 1 son los Indices de Miller, Por tanto, aunque
las igtensidades relativas de las lineas permanecen aproxi-
madamente iguales, los intervalos de valores de d para la
zeolita Y s@dicé que tiene una proporcifin molar entre sflice
y alCmina mayor que 3 hasta aproximadamente 5 difieren al-
go de los valores de d para la zeolita Y Bfdica que tiene
una proporcifn molar entre sflice y allmina entre 5 y 6.
La estructura b&sica de las composiciones de zeolita Y sb-
dica, para la totalidad del intervalo de proporciones mola-
res entre silice y alGmina, segln se muastra en la Tahla A,’

es igusl, pero las tablas de reyos X concretas que ss mues-

4ré&n a continuacibn son Gtiles para identificar y caracte-

‘rizar las composiclones de zeolita Y sb6dica dentro de los

correspondientes intervalos daiSﬂDZ/Al 03' Dcasionalmente
se pueden observar pequefas variaciones en intensidades
y/o6 posicicnes de las lineas o los picus en los diagramas
de difraccién de rayos X de las composiciones de zeolita Y
86dica, debido a variables tales como la técnica concreta
de rayos X y/o el aparato empleado, la orientacién de los
cristales en polvo, ete, sin estorbar al establecimiento
de la identidad de la zeolita Y s6dica por los expertos
en la técnica cristalégréfica o de difrsccibn de rayos X,
La zeolita Y s6dica que tiene una proporcifn molar SiDz/
Al,0, mayor que 3 hasta aprnximadahente 5 tiene un diagra=-

273
ma de difraccién de rayos X en polvo esencialmente segln se
muestra en la siguiente Tabla B, mientras que una zeolita Y
sfdica que tenga una proporcibn molar SiDZ/AlZD3 entre 5

y 6 tiene un diagrama de rayos X esencialmente seglin se

muestra en la siguiente Tabla C,
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Los valores de la separaci6n interplanar, d,

10

15

20

25

30

se expresan en unidades angstrom (A.)., La intensidad rela-

tiva de las lineas del diagrama de difraccifn de rayos X en

polvo se expresa como MF, muy fuerte; F, fuerte; M, media;

D, débil; y MD, muy débil. Los datos de diagrama: de difrac-

cibn de rayos X en polve de las Tablas B y € se obtuvieron

en un espectrfmetro con contador Geiger, con registrador

de pluma, usando radiacifn K-alfa de cobre filtrada.

TABLA B
hkl hesk2s1 d en A Ingensi-
111 3 |14,3-14,4 M
220 8 |8,73-8,80 !
311 11 |7,45-7,50 M
331 19 5,67-5,71 F
333,511 27 |4,75-4,79 0
440 32 |4,37-4,48 i
620 a0 |3,90-3,93 n
533 43 |3,77-3,10 F
444 48 |3,57-3,59 MD
551, 711 51 |3,46-3,48 MD
ga2 56 |3,30-3,33 F
553, 731 59 3,22-3,24 D
733 67 |3,02-3,04 M
660,822 72 |2,90-2,93 0
555,751 75 |2,85-2,87 F
840 80 [2,76-2,78 l
753, 911 83 2,71-2,73 D
664 88 |2,63-2,65 M
931 91 2,59-2,61 v
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TABLA B {Continuacifn)
hkl h24k2112 d en A Intensi-
dad
844 96 2,52-2,54 MD
862; 10, 2, O 1104 2,42-2,44 MD
666; 10, 2, 2 108 2,38-2,39 M
1753 ll,.l,l 123 2,22-2,24 Mn
840 128 2,18-2,20 D
955; 971; 11, 3, 1| 131 2,16-2,18 MD
973; 11, 3, 3 139 2,10-2,11 B
884; 12,0, O 144 2,06-2,07 MD
886; 10, 8, 0; 12,
4, 2 164 1,93-1,94 MD
iag, 8, 2 168 1,91-1,92 MD
995; 13, 3, 3 187 1,81-1,82 MD
11,7,5313,5,1 195 1,77-1,78 MBD
10,8,6; 10,10,0; -
14,2,0 200 1,75-1,76 D
997; 11,9,3 211 1,70=-1,71 I
TABLA C
h2+k2412 d, Inten§idad
relativa
3 14,15-14,3 MF
B 8,67-8,73 M
11 7,39~7,45 M
19 5,62—5;67 F
24 5,00-5,02 D
27 4,72-4,75 M )
32 4,33-4,37 M
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TABLA C  (Continuacibn)
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h24k2412 d, A. fntensidad
40 3,88-3,90 D
43 3,74-3,77 F
48 3,54~3,57 MD
51 3,43-3,46 MD
'56 3,28-3,30 F
59 3,19-3,22 D
67 3,00-3,02 M
72 2,89-2,90 M
75 2,83-2,85 F
a0 2,74=2,76 M
83 2,69-2,71 D
88 2,61-2,63 M
91 2,57=2,59 M
96 2,50e2,52 MD
104 2,40-2,42 MD;
108 2,36-2,38 M
123 2,21-2,22 MDV
128 2,17-2,18 D
131 2,14-2,16 MD
139 2,08-2,10 D
144 2,04-2,06 MD
164 1,91-1,93 MD
168 1,89-1,91 MD
187 1,79-1,81 MD
195'? 1,76=1,77 MD
200 1,73-1,75 D
211 1,69-1,70 D
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" En los detos aquf presentados, los términos "composici6n
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La medida de la constante 2, de retficula,
efectuada convenientsmente mediante cuidadosa exploracién
con espectr6metro de rayos X, proporciona por tanto un mé-
todo de confianza para determinar el contenido de SiDz/
AlZO3 estructurgl en productas de zeolita Y preparados por
el procedimiento de la invencién, una vez establecida la
relacibn entre la constante de retfcula y el contenido de

SiDZ/Alzﬂa’ Este método se combina con otra informacién,

tal como anélisis quimicos en hémedo, estudios de fluo-

medidas de adsorcifn, datos de estabilidad a la hidr6lisis,
y medidas de propiedades eléctricas, para la completa zarac-

terizacifin y diferenciacién de los productos de zeolita Y.

del producto! y "tanto por ciernto de zeolita Y" se refie~
ren al tanto por ciento de zeolita Y en el producto s6lida,
basade en medidas cuantitativas con rayos X y/o de adsor-

cifn referidas a muestras normalizadas de zeolita Y, seadin

sigues
Para andlisis cuantitativos con rayos X:
h x 100 = tanto por ciento de zeolita Y
IZ
donde:
Il = suma de las intensidades de lineas adecuadas de rayos

X, medidas en la muestra de‘zeolita Y, e

I,= suma de las intensidades de las wmismas lfineas de ra-
yos X, medidas en el patrén de zeolita Y de referen-
cia,

Para anflisis cuantitativo de adsorcién:

W
—L — x 100 = tanto por ciento de zsolita Y
W

2
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donde:

W carga en peso de adsorbato, medida en la muestra de

1

zeolita Y activada, y

=
n

carga en peso del mismé adsorbato, medida en el patrén
de referencia de zeuli?a Y activada,

En la forga preferida de la invenci6n, las
composiciones de zeolita Y éttivada adsorben al menos apro-
ximadamente 30 por ciento eﬁrpeso de -oxfgeno a 100 mm Hg vy
~1838C, ;
Los crist;ies de zeolita Y se pueden acti-

var por calentamiento de taf?manera que se efesctfie la pér-
dida del agua de hidrataciQn? La zeolita Y se puede aqtivar'
por calentémiento en aire o §ac£u u otro gas apropiado. Se

ha halladd que las iemperatufgs tan altas como aproximada-

mente TO0SC son satisfactoriég para activacién; a menudo se

tsan temperaturas de'activacién de 3502C, en un vacfo final
de 1073 mm Hg, Esto deja una ?structura cristalina entrela-
zada por canales fHe dimensiun;s moleculares, qua Dfrecgnrun
&rea superficial muy grande para la adsorcién de moléculas
extrafias y readsorcifn de agua. La adsorcién esté limitédé

a moléculas que tengan un tamafio y forma tales que permitan

la Bntrada @ través de los poros hasta el &rea de sorcién

interior, siendo exclufdas todas las demés moléeculas.

Se ha hallado que la zeolita Y tiene ca-
racterfsticas de adsorcifn perticularmente buenas, como se de
muestra por los datos representativos de adsorcifn de la Ta=-

bla VIII,
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Presion Tempera~ | Tanto por cief

Adsorbato ’ o 4

mm Hg tura,? C | to_en peso ad
HZG 25 25 35,2
C02 700 25 2630
n-pentano 200 25 14,9
(C4F9)3N 0507 25 lfl
(C4H9)3N 0,5 50 21,4
Cripton 20 ~183 70,0
Oxigeno 700 ~132 35,7

Estos datos se obtuvieron de la siguiente ma-

naras

por deshidratacidn a -una temperatura de aproximadamente
3509C, bajo vacin, fueron ensayadas para determinar sus
propiedades de adsorcidn. Las prupiédades de adsorcidn se
midieron en un sistema de adsorcidn MeBain-Bakr. Las mues-
tras de zeolita ss pusisron en cubos ligeros de aluminio
suspendidos de muelles de cuarzo. Se activaron in situ, y
luego se admitid al sistema el gas o vapor bajo ensayo. La
ganancia de peso del adsorbente se midid por las extensio-
nes de los muelles, segdn se leen con un catetdmetro. En la
Tabla VIII, la presidn dada para cada adsorcidn es la pre-
sidn del adsorbato. £l término "tanto por ciento en peso

adsorbido", e8n la tabla, se refisre al tanto por ciento de

Muestras de zeollita Y que se habia activado

aumento en peso del adsorbente activado.

de"la Tabla VIII, la zeolita Y activada se puede amploar

para separar moléculas que tienen una dimensidn critica ma-

Como se puede ver por los datos de adsorcidn




10

15

20

25

30

floja ntim. 46 27086

yor que la de la heptocosafluorotributilamina, de molécu-
las que tienen menores dimensiones criticas. La dimensién
critica de una molécuia se define como el didmetro del me-
nor cilindro que se acomode en un modelo de la molécula,
construfdo usando los mejores radios -de Van der Waals,
&dngulos de'unién y longitudes de unién de que se dispanga.

Una propiedad sin igual de la zeolita Y es
su fuerte preferencia para moléculas polares, polarizables
e insaturadas, desde luego siempre que esas mol&culas ten-
gan un tamafio y forma que les permitan entrar en el sistema
de poros. Estao contrasta con el carb6n orgénico y gel_dg
silice, que muestran una preferencia primariz basada an la
volatilidad del adsorbato. »

Los mStodos de reactivacibn o regenerac.ifn
que se pueden usar can la zeolita Y difieren de los usados
para los adsorbentes comunes, Bajo las condiciones de acti-
vacibn, reactivacién o regeneracifn que resultan ser satis-
factorias para la zeolita Y, la mayorfa de los otros adscr-
bentes comunes son parcial o completamente destrufdos nor
el calor u oxidados por el aire, Las condiciones usadas pa~
ra la desorcién de un adsorbato de la zeolita Y varisrén
con el adsorbate, pero usualmente se emplea cualquiera o
una combinacifn de elevar la temperatura Yy reducir la pre-
si6n, presién parcial o concentracién del adserbato en con-

tacto con el adsorbente. Otro método es el desplazamiento
del adsorbato por adsorcién de otro adsorbato retenido mas
fuertemente. Por ejemplo, la desorcién de moléculas goluf-
das ae zeolita Y se puede efectuar lavando eon agus o vapor
de agua, o purgando con un gas mientras se calienta, o por

tratamiento bajo vacfo.
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La zeolita Y se distingue de los otros ti-
pos de tamiz molecular, por ejemplo de la zeolita X descri-
ta en la patente de los EE.UU, n%2.882,244, por su excep-
cional estabilidad al vapor de agua a temperaturas eleva-
das., Erta es una propiedad que hace a la zeolita Y parti~-
cularmente adecuada para procedimientos tales como secado
de gases, especialmente cuandoel lecho adsorbente ha de so-
portar numerosos ciclos de adsorcién~-desorcibn. La zeolita
Y es més estable a la hidrSlisis que la zeolita X. Para de-
mostrar la estabilidad perfeccionada a la hidr6lisis propor-
tionada por la zeolita Y se presentan los datos de la Tabla

I1X. La sstabilidad relativa a la hidr6lisis ss detdrminé

la zeolita Y y zeolita X, antes o después de calentar en
presencia de vapor de agua saturado a 410°C y presién at-

mosférica, durants tres horas,

_TABLA IX
Tamiz molecular Contenido $i0./ Tanto por ciento
zeolitico Al 0, molar de la capacidad
273 A
original de oxf{-
geno conservado
tras tratamiento
con _vepor de aqual
X ‘ 2,2 11
X 2,5 9
X 2,7 ° 17,8
y 3,4 72
) Y 3,8 80
Y 4,4 81
Y 4,6 87
Y 5,1 97
Y 5,3 90
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1 Medido a -183%C y 100 mm Hg

Otro medio para diferenciar las composiciones
de zeolita Y que tienen una proporcifn molar entre silice y
al@mina en el producto mayor que 3 hasta aproximadamente 6,
de la zeolita X, -es por examen de las propiedades eléctri-
cas de las e;pecies concretas, La econductividad especifica
a varias temperaturas, seg(n se determina por medidas de
resistencia hechas con puentes de impedancia de corriente
alterna especialmente construfdos, y los valores de la ener-
gia de activacién (/\H) requeridos para que haya conductivi-
dad if6nica en composiciones de éeolita X sbdica y zeolita Y

shédica, se dan en la siguiente Tabla X,
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Un ensayo simple, descrito en "American Minera-
logist", vol. 28, phgina 545 (1943), permite una compro-
baci6n r4pida de la proporcién entre silicio y aluminio
en la zeolita Y. SeglGn la descripcién del ensayo, los mi~
nerales de zeolita con una retfcule tridimensional que
contiene étomés de aluminio y silicio en proporcién at6-
mica Al/S5i = 2/3 = 0,67 o mayor producei un gel cuando
se tratan con 4&cido clorhiérico. La mayorfa de las zeoli-
tas que tienen menores proporciones entre aluminio y sili-
cioc se desintegran en presencia de &cido clorhidrice, y
precipitan sflice, Cuando una muestra de zeolita Y sb-
dica en polvo, que tenfa una proporcién Al/Si de 0,5,
se mezclé con agua y écido clorhfdrico y luego se calen=-
té8, precipit& sflics de la solucifn. Cuando unha muestra
de zeolita X sédica en polvo, gque tenfa una proporcién
Al/Si de 0,71, se tratf de forma similar, se formS un
gel,

Dtra caracterfstice por la que se puede distin-
guir la zeolita Y de la zeolita X se pone de relieve cam-
parando el efecto del intercamEiD con calcio sohre el com-
portamiento de adsorcifn de la zeolits X y zeolita Y,

Una zeolita X intercambiada con calcio y una zeolita Y
intercambiada con calcioc se activaron a 3502C bajo vacio.
La capacidad de adéorciﬁn de astas z@nlitas para tres
aminas terciarias, (C2F5)2NC3F7, (C3H7)3N Y (C4H9)3N’

se midi6 a 252C y a presiones &e adsorcién de 43, 3 y

1 mm Hg, respectivamente, usando sl método de adsarcibn

de McBain-Bakr. Los datos se dan en la tahla siguiente: |
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EFECTO: DEL INTERCAMBIO CON CALCIO DE ZEOLITA X Y ZEOLITA
Y SOBRE LA ADSORCION DE AMINAS

X X L. 1
Dimensién cri- Capacidad de adsorcifin
Adsorbato tica, A. - -
CaX Ca¥Y
(C,F5) NCoF 8,7 48,7 52,9
(C3H7)3N 9,1 1,8 21,6
(C4H9)3N 9,1 . 1,2 21,0

1 Gramos adsorbidos por gramo de zeolita activada x 100

a SiOZ/AIZD3 = 2,5, intercabiada con B4% de Ca

b

B

5102/A1203 4,8, intercambiada con 85% de Ca

Estos resultados muestran que la zeolita
Y, tras haher experimentado intercambia con i6n calcio, es
capaz de sceptar una cantidad sustancial {alrededor del '21
per ciento en peso) de moléculas que tisnan una dimensién
critica de 9,1 A, cuando la zeolita i, también intercambiada
¢on calcio, adsorbe menos de 2 por cienteo en peso de la mis-
ma especie molecular, Estos resultados muestran que el inter-
ecambio de la zeolita Y con calcio no efectfia cambios en el
tamfo de poro, en contraste con el efecto que se encuentra
com@nmente en los tamices moleculares zeolftices.

La ;solita Y se puede usar como adsorbénte
en cualguier forma adecuada. Los materiales cristalinos &n
polvo han dado excelentes resultades, igual que las formas
granuladas, Las formas granuladas‘se pueden obtener compri-

miendo en grénulos una mezcla de zeolita Y y un agente ad-

hesiveo adecuado, tal como arcilla. -
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Los puntos de invencién propia, no nueva, pero
no estzblecida, practicads ni civul.azda en Hspaffa, cue se
vresentan pura que sean objeto de este solicitud de Futen
te de Introduccién, por DInZ afios, soh los gque se recogen
en lus reivindicaciones siguientes:

128,~ Procedimiento pura preparar zeolits Y, que
comprende preparar una nezclz de aluminosilicuto sédico
zeuoso cue tiens una comnosicién, cxoresads on tdrmincs
de proporciones molares de dxido, cue cae dentro del si-
gulente intervalo: .

¥a20/3i02 e - 0,20 a 0,40

5105/4150, 10 a 40,

H,C/Na, O 25 a 60
donde la fuente principal de silice en dicha mezcla se ¢li-
ge del grupo que consta de un sol de silice coloicul acuosa
y una silice sdlida amorfé razctiva; mantencr dicha mezcla
a una temperatura comprendida entre zyroxinmacamente QOQC'y

aproximacanente 1252C, huste que se formen cristeles; ¥y se

fo

purar 1os cristsles de las cgnas madres.
28,~ Procedimiensc pors preperor zeolits Y.

Tal y como se ha dsscrito en la Memoria gue ante-
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1 -ccde ¥ con los Lines gue se n.n especilicudo.

-

Bsta lMemoria consta de cincuenta J tros hojus. eg

critus a mdquina por una secla cara.

ludrid,
P.A.
Alberto de glzub

) all

17087
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