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La presente invencibn se refiere a un aiu~
minosilicato sédieo zeolitico cristalino, sintético, del
tipo de tamiz molecular, que es (til como adsorbente, y a
un método para preparar la composicibn,

yg objeto de la presente invencifn es pro-
porcionar un nuevo aluminosilicato sédico zeolftico cris--
talino, sinté&tico, del tipo de tamiz molecular, que es ade-
cuado para uso coma adsorbente.

"Otro objeto de la presente invencifin es
propercionar un método para preparar el nusvo adsorbente
de la invencién,

Otros objetoa serén evideﬁtes por ia EXPO~=
sicifn subsiguiente y reivindicséiones adjuntas,

. Los aluminosilicatos metélicos hidratados
cristalinos presentes en la naturaleza se liaman zealitas,
El éluminosilicato Bbdico cristalino sintético aqﬁi deséri-
to se designard en lo sucesivo como "zeolita Y", para dis-
tinguirle d= otros materiales.

Ciertos adsorbentes, incluyendo la zeolita
Y, adsorbeq selectivaments moléculas en‘base al tamafio y
forma de la molécula de adsorbato, y se llaman tamices
moleculares., Los tamices moleculares tienen -un éres de
gorcifn disponible en el interior de gran nGmero de pdros
de tamaMo uniforme, de dimensiones moleculares, Con tal
disposiciéin, las moléculas de un cierto tamafio y forma

entran en los porog y son adsorbidas, mientras ques las

- moléculas més grandes, o de forma diferente, quedan ex-

clufidas. No todos los adsorbentes se comportan seglin ssta -
manera de los tamices moleculares., Los adsorbentes comunes,

por ejemplo carb6n vegetal y gel de.sflice, no presentan
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scci6n de tamiz molecular.

Los cristales de zeolita Y son béAsicamente
esqueletos tridimensionales de tetraedros de SiD4 y‘AlU4
reticulados por compartir &4tomos de oxigeno. La valencia
electr6nica de ;ada tetraedro que contiene aluminio esté
equilibrada.por la presencia, en elrasqueleto de aluminosi-
licato, de un catibn tal como un i6n de metal alcalinao, Los
espacios huecos dél esqueleto estén ocupados por moléculas
de agua.

La deshidratacién para efectuar la pérdida
del agua de hidrataci6n da como resultado un cristal entre-
lazado con canales, de dimensiornes moleculares, que ofrecen

un frea superfieial muy grande para la adsorcibn de molé-

culas extrafias, Son factores que incluyen en la oclusién

por cristales de zeoliéa Y activada el tamafio y el poder
de polarizaci6n del catifn intersticial, la pularizabilidad
y'polaridad de las moléculas oclufdas, las dimensicnes y
forma de las moléculas sorbidas en relacién a las de los
canales, la duracifn y severidad de la deshidrataci6n y
desorci6n, y la presencia de moléculas extraflas en los ca-
nales intersticiales, Se entenderd que las caracterfsticas
de rechazo de la zeolita Y son igual de importantes que las
caracterfsticas adsorbentes, o de adsorcién positiva,‘si
se han de obtener separaciones eficaces.

La f6rmula qufmica de la zedlita Y;Vexpre«
sada en:términns de moles de 6xidos, se puede escribir como
0,9 + 0,2 NaBD:A1203: W 5102:x H20

donde w es un valor mayor que J hasta aproximadamente 6, ¥ -

-

x puede tener un valor hasta aproximadamente 9.

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

para identificar la zeolita Y. Los datos de difraccién de

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

la separaci6fn de interplanar se expresan en unidades angs-

trom, lLas intensidades relativas de las lfneas de la pauta

de difraccifn deﬁrayos X en polvo se expresan como MF, muy

| fuerte; F, fyerte; M, medis; D, débil; y MD, muy débil,

TABLA A
hkl “h2+k2f12 d, A. dga:?%;%:
1 3 | 14,37 - 15,15 MF
220 "8 8,80 - 8,67 M
311 11 7,50 - 7,39 M
-33; 19 5,71 = 5,62 F
333, 511 27 4,79 - 4,72 M
‘440 32 4,46 - 4,33 M
‘531 35 4,29 - 4,16 D
éou, 442 36 4,13 - 4,09 D
- 620 40 3,93 - 3,88 D
533. 43 3,79 - 3,74 F
631 46 3,66 -~ 3,62 M
'711, 551 51 3,48 - 3,43 MD
612 56 | 3,33 -~ 3,28 F
733 67 3,04 - 3,00 M
822, 660 72 | 2,93 - 2,89 M
" 751, 555 | 75 2,87 - 2,83 F
840 80 2,78 -'2,74 M
1911, 753 83 | 2,73 - 2,09 D
'664 T 2,65 - 2,61 M
844 96 2,54 - 2,50 MD
10, 0, 0; 86D 100 | 2,49 ~ 2,45 MD -
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TABLA A {Continuacién)
Intesi~-
2..2,.2 dad re-
hkl hedk41 d, Totivg
10, 2, 0; 803 104 2,44 - 2,40 MD .
10, 2, 2; 666 108 2,39 - 2,36 M
10, 4, D; B&4 116 2,29 -~ 2,25 MD
11, 1, 1; 775 123 2,24 -~ 2,21 MD
880 128 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;'1p, 7, 1; 10,55, | 180 2,03 - 2,00 MD
10, 8, 2 -
168,171 1,92 - 1,89 MD
13, 1, 13 11, 7, 13 11,5,5;
903 !
13, 3, 1; 11, 7, 33 977 179 1,86 -~ 1,83 MD
13, 3,3; 905 ?
187,192 | 1,682 ~ 1,79 MD
888 ;
13, 5, 13 11, 7, 5 195 1,78 - 1,76 MD
14, 2, D; 10,10,0; 10,8, 6| 200 1,76 - 1,73 D
5, 4; 11, 8,5 210 1,71 - 1,69 D

En la produccibn de zeolita Y, los reaccio-

nantes representativos son allmina activada, gamma allmina,

allmina trihidratada y aluminato s6dico, como fuente de

-

alGmina, La sflice se puede obtener de silicato s6dico, ge-

les de silice, 4cido silfcico, soles acuosos de silice co-~

loidal y sflices s6lidas amorfas reactivas, Los dos Gltimos

grupos se prefisren cuando se han de producir productos de

-

zeolita Y que tienen proporciones molares SiDZ/AlZD3 mayo-

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 proporcioneé 5102/A1203

menores que aproximadamente 4,5. La preparacifin de soles

tf{picos de sflice que son adecuados para uso en el procedi=-

miento de la preiente invenci6én se describe en la patente

de los EE.UU;[nE; 2,574.902 y patente de los EE,UU, n?,
2.597.872, S:n tfpicos del grupo de sflices s6lidas amorfas
reactivas, teniendo preferiblamente un tamafio final de par=-
tfcula menor que 1 micra; los materiales tales como sfilices
recupér;das de humos, sflices precipitadas quimicamente, y
soles de s{lice precipitados, e. incluyendo sfilices tales co-
mo las conocidas por marcas registradés tales como "Santocel!
"Cab-0~5il", "Hi-S5il" y "QUSO", También se puede usar el pol-

vo de vidrio "Vycor" finamente dividido, E1 hidréxido s6-

dico puede suministrar el i6n sodio, y ayudar también a co-

“troglar el pH.

Cusndo se emplea como fuente principal de g9~
lice un sol acuoso de gilice coloidal, o una silice g6lida

amorfa reactiva, la zeolita Y se puede preparar preparando

-una mezcla de sluminosilicato sbdico acuoso que tisne una

composicibn, expresada en términos de proporciones molaraes
de 6xido, que cae dentro de uno de los intervalos que se

muestran en la Tabla I,

TABLA I
Intervalao 1 Intervalo 2 |Intervalo 3
Na20/5i02 . 0,20 a 0,40 ' 0,41 a 0,60 0,61 a 0,80
i 40 10 30 T a 30
§1DZ/A1203 10 a a
HZU/NaZD 25 = 60 20 a 60 20 a &0

manteniendo la mezcla a una temperatura comprendida entre.
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aproximadamente 208C y 1252C hasta que se formen cristales,
y separando los cristales de las aguas madres,

Fl intervalo de composicifn preferido ﬁara
producir zeolita Y s6dica cuando la fuente principal de si~
lice es un sol de sflice coloidal acucso o una silice s6li-
da amorfa reactiva, expresado en términos de proporciones

molares de 6xido, se muestra en la Tabla II.

TABLA II
Intérvalo 4
NaZD/S:LO2 0,4 a 0,6 -
5102/A1203 | 15 a 25
HZU/NaZU 20 a 50

La cristalizacién se efectla de la forma

mbs satisfactoria a,una temperatura de aproximadamente B802C

man son do menor tamafc que los formedos a las temperaturas

més altas,

Cuando se emplesan fuentes de silice ta-
les como silicato s6dico, geles de silice o fcido silfcico,
como fuente principal de silice, la zeolita Y se puede pre-
perar preparando una mezclas de aluminosilicato s6dico acuoso
que tiene una composici6n, expresada en términos de propor-
ciones molares de 6xido, comprendide dentro de cualquieras
de los intwsrvalos que-ae muestran en la Tabla III,

TABLA_ITI

Intervaloc 5 Intervalo 6 | Intervalo 7
NaZU/SiD2 0,6 a 1,0 1,6 al,7 |1,9 a 2,1
5102/1‘\1203 8 a 30 10 a 30 aprox. 18
HZD/NHZD 12 a 90 " 30 a 90 40 a8 90
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Las composiciones preferidas para prepé-
rar zeolita Y a partir de silicato sbdico, geles de silice

o Scido silfcico se muestran en la Tabla IV,

. TABLA 1V
” Intervalo 8 Intervalo 9
Na20/5i02 0,70 a 0,90 1,5a 1,7
Sioz/AlzlJ3 e 10 a 25 10 a 20
'HZD/NaZD 12 a 90 20 a 90

La cristalizaci6n se efectla manteniendo
la mezcla de reaccifn en el intervalo de temperatura de
aproximadamente 202C a 125%C hasta que se cbtiene el pro-

ducto cristalino, En este intervalo se prefiere usar tem-

"peraturas de aproximédamente 802C a 125°2C,

En general, las temperaturas menore$ pue-

dsn requerir tiempos de cristalizacifin algo més largos que

"l6 que usualments se considera deseable en la préctica co-

1

mercial, El producto de zeolita Y obtenido a esas tempera-
turas menores pusde tender hacia tamafiog de partfcula meno-
rag que los de los productos de zeolita Y preparadas a las
temperaturas mé&s altas,

En la préctica de la preséﬁte invencién,
cuando se usan fuentes de sflice téles como silicato s6di-

co, gel de sflice o 8cido silfcico como fuente principai

.de -s{lice en la mezcla de aluminosilicato s6dice acuoso,

como se ha descrito antes, las composiciones de zeolita 'Y,

seglin se preparan, tienen usualmente proporciones molarns

de sflice/alfimina, (SiDZ/AlZUB) 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 s{lice/allmina
por encima de aproximadamente 3,9, son preferibles las
fuentes de silicato tales como los soles de sflice coloi~
dal acuosa y las siliceg s6lidas amorfas reactivas, como
fuentes principales de sflice en las mezclas de alumino-

gilicato s6dico acuoso, como se ha expuesto antes.

Cuando se desean composiciones de zeolita

Y s6dica sustancialmente pura que tengan una propozrcifn mo~
lar entre silice y alGmina en el producto de Easta aproxi=-
madamente 6, se pueden preparar a partir de me zclas reaﬁ—
eionantes en las que se emplea un sol de silice coloidal

acuosa o una silice sdlida amorfa reactiva como fuente

"principal de ailica; que caigan dentro de uno de los si=

guientes intervalos:

Intervalo 10:

Na20/5i02 0,28-0,30

5i0,/A1,0, | 8-10

H,0/Na,,0 | - 30-50
Intervalo 1l:

Nazﬂ/SiD2 , Aprox.0,4

5i0,/A1,0, 10-27

H,0/Na,,0 , _ ~ 30-50

Primerc se digfere 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 cristalizado zeolita Y sbdica qué tenge la

proporcibn molar entre silice y alGmina més alta. Tempera-

tura ambiente, tal como aqui se usa, gsignifica la tempera-
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) sentativos ds la siguiente Tabla V, donde se comparan dos
“-mezcla reaccionante.se dej6 digerir a tsmperatura ambiente

"silice coloidal acuosa camo fuente principal de silice, y la

. composicifin inicial del reaccionante fué la siguiente:
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tura del aire que se encuentra normalmente en una instala-

cifin destinada a producir zeolita.Y s6dica, concrefsmente
de' aproximadamente 13%C a aproximadamente 382C,

£l efecto de laetapa de digestifn a tem=-
pefatura ambien?e ha resultado ser heneficioso, especialmen-
te cuando éé preparan cantidades de tamafic comercial, para

todos los pLocedimientos para producir zeolita Y segln se

I

.

han expuesto antaé. El efecto de la etapa de digesti6n a

temperatura ambiente sobre la proporcifin molar entre silice

i
i

producto, se puede demostrar examinando los datos reprew
productos preparados por el mismo método, excepto en que una

mientras que a la otra no se le di6 esta estapa de digestifn

a temperatura ambiente. En ambos césos se empleS un sol de

NaZD/SiU2 0,4
, SiDZ/AlZUB- 20
| ) .
.HZO/kaZO ) 40
TABLA V
Etapas de digestidn
,Digéstiﬁn, temp., Cristalizacién, Composicifbn del
- ambiente, hr. 100eC, hr ] producto
0 : 712 63% de zeolita Y s6di
: ca (5i0,/A1,0, £ 5)
mis sustanciss amorfar;
24 - 50 92% de zeolita Y s6di-]
: ca (SiDZ/AIZD3 = 5,0)

T

Por los ejemplos de la Tabla V, es eviden-
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te que el uso de una etapa de digestibn a temperatura am-
biente da como resultado la formacifn de una zeolita Y de
pureza relativamente mayor, que tiene una proporcifn molar
entre sflice y élﬁmina méé alta. Se ha hallado que la eta~
pa de digestifin a temperatura ambiente es particularmente
ventajosa para\producir la regibn mé&s alta de los intef—-
valos sflice/al6mina en el producto, para fuentes concre-
tas de silide; Es decir, cuando se usan fuentes de silice
tales como silicato sédico, la etapa de digestién a tempe~
ratura ambiente mejora la pureza de las composiciones de
zeolita Y que tienen proporciones molares entre sflice-y
alGmina mayores que aproximadamente 3,3, ¥y cuandg se usan
fuentes de sflice tales como soles de aflice coloidal acuo-
8a la etapa de digestién & temperatura ambiente mejora la
) pureza - y produce cgmposiciones de zqolité Y que tienen
préporciones molares entre sflice y & lGmina maydies qué

aproximadamente 4,5. ' ~

Las proporcionss molares de 6xidos que
definen la composicién inicial de las mezclas reaccionantes
hnecesarias para producir mayores propoéciunés molares entre
sflice y alGmina en el producto, en zeolita Y, por el pro-
cedimiento de la presente invenci6n, se dan en los inter-

valos 10 yr 11, Los valores siguientes son las proporﬁiones

molares de 6xido particularmente preferidas en la mezcla

reaccionante.

Intervalo 12

Na,0/510, . 0,30
SiUZ/I\lZD3 - . - 8-10 '
HZD/NaZD aprax. dq
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Intervalo 13

Na,0/5i0, 0,4
5i0,/A1,0, | 10-20
HZU/Nazﬂ aprox, 40

-

Na,0/5i0, 0,42
5102/A1203 o aprox, 27
HZU/NaZD . aprox, 33

La siguieﬁte Tabla VI es represgntativa.de
las preparaciones de zeolita Y s6dica dentro de las pro-
porciones molares superiores expuestas entre silice y allmi
na en el producto, cuando se emple6 un sol de silice coloi-

dal acuosza como fuente principasl de silice, y cuando se in-

: cluy6 en el procedimiento de produccifn una etapa de diges-

tién = temperatura ambiente,
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"bufr a una disminucibn de la proporecifin SiDZ/AIZD3 en los
. posicién del reaccionante, y sl intervalo 12 preferido, el

" te también ss apruximadamente 24 horae, pero el periodo mi-

* ratura ambiente, la cristalizacién o etapa de digestifn a

-1002C, La mezcla reaccionante se mantiene a esa temperatu-

_ra elevada hasta que se formen los cristales. 5i la cris=-

1 fos,.mientras_que_los perf{odos demasiado prolongados dan

a SiDZ/Al2D3 en la zeolita Y producida, y la conversibn de

sicién del reaccionante, la cristalizacifn o etapa de di-

......
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:Ei periodorde digestién a temperatura ambien-
te para las mézclas de composicifn reaccicnante de las Ta-
blas I a IV, y dentro del intervalo 11 y de los infarvalos
prgfaridos 13 y 14, debe ser al menos aproximadamente 16
horas, con aproximadamente 24-~32 horas como periodo prefe-
rido, Los plriodos més largos, m&s allé de aproximadamente
40 horas, no solo no son pricticos cuando se desean canti-
dades de pfoducciﬁn a escals, éino que, cuendo se trabaja

en los,intervalos 11, 13 y 14, también tienden a contri-

productos, hasta menos de 5. Para el intervalo 10 de com-
periodo de digestién 6Gptimo préctico a temperatura ambien~

nimo es mproximadamente 20 horas. De nuevo, Bs preferible
limitar la duracién de esta etapa a aproximadamente 40 horag

Cuando se usa una etapa de digestifn a tempe-

temperatura elevada se debe efectuar a una temperatura en treg

aproximadaﬁente 90°C y 1052C, de preferencia entre 95%C y

talizacibn o etapa de digestifin a temperatura elevada es

demasiado corta se pueden observar aluminosilicatos amor-

uasualmente como resultado una disminucifn del contenido de

la zeolita Y s6dica producida en otras especies de zeoli-

tas cristalinas. Para los interveles 11, 13 y 14 de compo-
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gesti6n a temperatura elevada se puede efectuar durante un

periodo de aproximadamente 24 a aproximademente 65 horas,

siendo el periodo preferido aproximadamente 50 horas. Cuando
la composici6n del reaccionants esté dentro del intervalo 10
o el intervalo preferido 12, la etapa de cristalizacibn se

puede efectuar durante un periodo de aproximadamente 3a

8 dfas, con un periodo preferido de aproxi-

madamente 4 a aproximadaments 6 dias,

Los siguientes ejemplos son representativos
del procedimiento de la presente invenci6n para producir
zeolita Y sbdica.

EJEMPLD I

En un ejemplo de la invencién, cinco gramos

da aluminato s6dico que contenia 30,0 pox c1ento gn peso de

Na.D, 44,1 por cisnto en peso de A1203 y 25,9 por c1ento

2
en peso de HZD' y 22 gramos da hidréxido sédico (que contpe

nfa 77,5 por ciento en peso de NaZD) ss disolvieron en B9,5
mililitros de agua destilada, Esta solucifn se afadis a 124,2
gramos de un sol de silice coloidal acuosa que contenfa 29,5

por ciento en peso de SiUz. La mezcla resultante, que tenfa

la composicifin molax:

13,9 NaZO:A1203 :28,2 SlU 1471 H 0.

se agit6 hasta homogeneidad. El recipiente de reacci6n, de

vidrio, se cerx6 hermfticemente.y se pusd en un bafio de vapor
de agua a 1002C durante un periodo de 21 horas, para producir
la cristalizaci6n de la mezcla de reaccifn., Una vez completa-

do la crimstalizacibn, los s6lidas se separaron de las aguas
madres por filtraci6n con succi6n, y se lavaron con agua dotw

tilada hasta ques el pH del efluente de.lavado fué aproximada-

mente 10,5. Luego se sec6 el polvo a 1008, El producto se

1
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identificéd como zeolita Y mediante diagramas de difracci6n
de rayos X. El andlisis quimico indic6 una composicibn del

producto de:

0,92 Na,0:1,00 A1,0,:4,00 SiUZ:Y,U HZD .
A}

273

El anterior producto tiene una célula unita=-

-

2

ria cfbica que tiene un diagrama de difraccifn de rayos X
en polvo caracterizada por los siguientes datos, donde "I

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

niada? |10 WL tober) 22 ? | 100 LT e )
3 100 14,3 | 15 48 2,858
8 29 8,75 80 20 2,767

i 24 7,46 B3 7 2,717
Y 40 |- 5,68 88 19 | 2,68
- 91 11 2,595
27 22 | 4,18 106 13 2,382
Er 35 4,38 128 8 2,188
40 12 3,91 131 4 | 2,162
43 47 3,775 139 B 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 5 1,772
67 16 3,024 | 200 9 1,750
2 |2 2,917 | 211 12 |1,704

EJENPLO I

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

minato s6dico, que contenfa 30,0 por ciento en peso de NaZU,—
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iaproximadamente 10,5. E1 polvo resultarte se secl luego a

disolvieron en 76,8 mililitros de agua 5,9 gramos de alumi-

17 25036

¢ Hojn nam,

44,1 por ciento en pesc de AlZDB y 25,9 por ciento en
peso de HZO’ y 27,3 gramos de hidr6xido sédico (que con-
tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZU). Esta solucibn se
affadif§ luego a 124,2 gramos de un sol de sflice coloidal
acuosa que coHtenia 29;5 por ciento en peso de sflice, para
preparar una mézcla que tenfa una composicibn molar de
16,9 NaZD:AlZDS:ZB,Z SiDZ:BUB HZD

Esta mezcla se agitb hasta ser homogénea,y
luego se cerré herméticamente el recipiente de reacclbn y
se puso En un sutoclave a 1209C durante tres horas; Se.for-.
maron cristales en la mezcla de reaccifn; cuando la crista-
lizacibn fué completa, los s6lidos se separaron de las
aguas madres por filtracibn éon succibn, y se lavaron con

agua destilada hasta que el pH del efluente de lavado fué

1boec, E1 producto se identificéd como zaolita Y mediante
su diagrama de difraccifn des rayos X. El anélisis quimico
del producto mostrd una composicibn de

1,00 Na,0:1,00 A1203:3,69 5102:6,7 HZO

2

[y

EJEMPLD III

En otro ejempld de la presente invencifin se

nato s6dico que contenfa 31,0 por ciento en peso de NaZD,
45,) por ciento an peéo de AlZDB y 23,0 por ciento en peso
de HZD' y 14,4 gramos de hidréxide sbdica (que cuntenis
77,5 por ciento en peso de NaZD).'Esta solucién se aﬁédiﬁ
luego a 100 gramos de un sol de silice coloidal acuosa que
;ontenia 31,6 por ciento en peso de silice, para preparar

una mezcla que tenfa una composicibn molar de

B NaZD:AlZDB;ZD 5i0p2:320 HZU

L]
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‘otra zeolita sintética, mediante su diagrama de difracci6n

| se agité hasta que fué homogénea, 'E1 recipiente de reaccifn

lloja niim. 18 25086

Esta mezcla se agitl hasta que fué homogéneé,
y luegd se cerr6 herméticamente el recipiente de reaccifn
y se puso en un bafic de vapor de agua & 1002C, Se formaron
cristales en la mezcla de reaccibn; cuando la cristalizacibn
fué completa, IQ§ sﬁliébs ge separaron de las aguas madres
por filtraci6n con sﬁccién 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 lDD?C. £l produc-

to se identific6 como zeolita Y, con cantidades de traza de

de rayos X. El anélisis quimico del producto mostr6 una com-
posicibfn de:

0,91 Nay011,00 Al,0,14,5 Si0y:8 H,0

EJEMPLD 1V

En otro‘éjamplb de la presente invencién se
disalvieron en 233 mililitros de agua 11,5 gramos de alumi-
neéto sbdico que contenfs 30,0 porciento en peso de NaZO,
46,6 por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento en peso
de HZD’ y 5,9 gramos de hidr6xido s6dico (que contenia 77,5
por clento en peso ds NaZO). Luego se affadif esta solucifn
a 100 gramos de una solucifn acuosa de silicato s6dico que
contenfa 19,7 por ciento en peso de Na,0 y 36,6 por ciento
en pesa de SiUZ. La mezcls resultante, que tenfa la composi-
cibn mﬁlar:

9 NaZD{A1203:12 Si02:314 HZU

s8.cerrd herméticamente y se puso en un bafio de vapor de agua
a 100°C durante un periode de 67 horas, pare producir la crisd

talizacién de la mezcla de reaccibn. Los s6lidos se separaron

de las aguas madres por filtracién con succifn,y.se lavaron
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con agua destilada hasta que el pH del efluente de lavadd

fu6é 10,0 a 10,5. El polvo se sec6 a 100¢C. El producto se
identific6 como zeolita Y, con cantidades de traza de otra
zeolita cristalina sintética, mediante diagramas de difrac-
ci6n de rayos X. El andlisis qufmico indic6 una composiciotn

del producto,der

0,92 NaZD :1,00 /\1203 13,29 SlU 17 H 0
EJEMPLO V : oo

En aGn otro ejemplo de la presente invencién se di-

salvieron en 280 mililitros de agua 7,0 gramos de aluminato

s6dico que contenfa 30,0 por ciento en peso de NaZO, 46,6

por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento en peso de

H D, y 21 gramos-de hidr6xido sfdico (que contenia 77,5

2
por cmento en peso de Na O) Lusge se affadib estis saluciﬁn

g 100 gremos de una solucibn acuosa de silicato eddico que

,cantenia 19,7 por ciento sn peso de NaZU y 35,6 por ciento

en+ peso de 5i02. La mezcla resultants, qué tenia lacompm;

amczén molar:
20 Nazﬂ Al 0 120 SlU 600 HZD
se agité hasta que fué homogénea. El recipiente de rsaccibn

se cerr6 hermfticaments y s8e puso en un bafio de vapor de

agua, a 1002C, durante un perlodc de 67 horas, para pro-

ducir la cristélizaciﬁn de la mezcla de reacci6én, Los sb-

lidos se separaron de las aguas madres por filtraci6n con

‘succibn, y se lavaron con agua destilada hasta que el pH

del efluente de lavado fué 10,0 a 10,5, El polvo se sech
a 100¢C., El producto se identific6 como zeolita Y, con can=-
tldddes de traza de otra zeolita sintfética, mediante diagra-

mas de dlfracc16n de rayos X, El andlisis quimico 1nd106

una composicién del producto de:
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1,0 Na_0:1,00 A1,0_:3,4 Si0

2°3°
EJIMPLO VI

Z:B,H C

2 2

En adn otro ejemplo de la presente invencién

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 de A1203 y 23,0 por cievto
en peso de H20, y 93,5 gramos de hidr6xido sbdico (que
contenfa 77,5 por-ciento en peso de Na20). Luegﬁ se afia~
di6 esta solucibn a 460 gramos de un sol de silice coloi-
dal acuoso que contenfa 31,6 por ciento en peso de sflice,
para preparar una mezcla que tenfa una composiéién molar
de:

11 N8203A1203:20 Si02:330 H,0

2
Esta mezcla se agitf hasta que fué homogénea,
y Bl recipiente de reaccifin se cerrd harméticamente y se
puso en un baflo de agua a 252C durante un perioda de B se-
manas, Se formaron cristales en la mezcla de reacci6n:
cuando la cristalizacién fué completa, los s6lidos se su-
pararon de las aguas madres por filtraci6n con succién, y
se lavaron con agua destilada hasta que el pH del efluente
de lavado fué aproximadamente 10,0, El polvo restltante se
sec6 luego a 100%C. El andlisis quimico indicé una composi-
ci6n del producto de:

1,02 Nay0:1,00 Al,0,:3,5 Si0,:8 H,D

2 2
EJEMPLD VII
En alin otro ejemplo de la presente invenciféin

se disolvieron en.1024 mililitros de agua BO gramos de

" aluminato sédico que contenia.BD,D por ciento en peso de  °

NaZD, 46,6 por ciento en pesoc de Alzlj3 y 23,4 pordento

-en peso de H,0, y 286 gramos de hidréxido s6céico (que con-
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tenfa 77,5 por ciento en peso de Na20). Luego se afiadi6
esta solucifn 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 composicibn molar de:

11 NaZU:Alzﬂa 127 Si02:366 HZD

‘Esta mezcls se agit6 hasta que fué homogénea,
y el recipiente de reaccifn se cerrf herméticamente y se
puso en un bafio dé vapor de agua a 100°C, Se formaron cris-
tales en la mezcla de reaceifn; cuando la cristelizacién
fué completa, los sblidos se separaron de las aguas madres
por filtracién con succibn, y se lavaron con agua destila~
da hasta que el pH del efluente de lavado fﬁé aproximada-

mente 10,0, £1 polvo resultante se secé luego a 1002C,

JEl anélisis quimico indic6 una composici6n del producto de:

0,94 Nazq:l,DD A120324,B 5132:9 HZD
£l anterior producto tenfa una céluleg unitaria
¢Gbica que tenfa un diagrema de difraccién de rayos X

en polvo caracterizada por los siguientes datos, dondu

"I" es la intensidad y "d" es la separacién interplanax.,

hkl h2ak2412 1035:‘1/1 d8£02?.)

111 | 3 § 100 14,3

220 - 18 8,73

311 . 12 | 7,48

331 19 ‘ 31 5,67

333, 511 ‘ ' 27 ; 13 4,75

440 : 2 20 4,37

620 | _ 40 7 3,90 -
533 43 30 3,77
4das - | a8 2 3,57
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hk1 hszzflz 100m2x§/1 deéozf.)

551, 711 51 3 3,46
642 56 20 3,30
553, 781 . 59 4 3,21
733 67 8 3,02
660, B22 72 11 2,90
553, 701 75 24 2,85
840 80 B 2,76
753, 911 83 2 2,71
664 88 8 2,63
931 91 4 2,60
844 96 1 2,52
ahz; 10, 2, O 104 B! 2,42
6663 10, 2, 2 108 5 2,30
775; 11, 1, 1 123 1 2,28
660 128 3 2,18
9551 9713 11, 3, 1 131 2 2,10
B66; 10, 6, O 136 1 2,12
973; 11, 3; 3 139 4 2,30
984; 12, 0,0 144 2 2,00
886; 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, 45 13, 6, 1 195 1 1,77
in, 8, 4; 10,10,0; 14,2,01{200 3 1,75
éé?; 11, 9, 3 211 4 1,70
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mico indic6.una composicifn de producto de:
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EJEMPLO VIII

"En aGn otro ejemplo de la presents invencién se
disolvieron an 750 mililitros de agua 54,8 gramos de alu-
minato sb6dico que contenfa 30,0 por ciento en peso de

Na,0, 46,6 por ciento aﬁ eso de Al.0, y 23,4 por ciento
2 P 273

en peso de~H20,' y 191 gramos de hidrfxido s6dico (que con-

" tenia 77,5 éor ciento en peso de NaZD). Luego se affadi6 esta

i

solucién a 920 gramos de un sol de gflice coloidal acuosa

que contenfa 31,6 porciento en peso de silice, para pre-

/
.parar una mezcla que tenfa une composicién molar de:

1l Na20:A1203:20 Si02:330 H20
Esta mezcla se agit6 hasta que fuf homogénea, y

el recipiente de reacecifn se cerr6 herm&ticamente y se puso

.8h un bafio ds vapor de asgua, a 1002C, Se formaron cristales
8n la mezcla de redccifn; cuandd la cristalizacifin fué com-

" pletn, los sflidos se separaron dé las aguas madres por fil~

tracibn con succifin, y se lavaron coan agua destilada hasta

*

que el pH del efluente de lavado fufé aproximadamente 10,0,

El polvo resultente se secé luego a 100¢C, El anélisis qui-

1,03 Na,0:1,00 A1,0.:3,8 5iD,:8 H,O

2 23 2'% M2
El producto anterior tenfa una célula unitaria
¢hbica que tenfa un diagrama de difraccifén de rayos X en

polve ceracterizada por los siguientes datos, dondes "IV gg

la intensidad y "d" es la eeparacién interplanar,

bkl ' h24k2+12 rlﬂﬂmgxf/l' de§02?.)
S o 3 - | .10 14,3
220 R R . 8,78
511 1 | 17 7,47
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331 19 41 5,68
422 24 7 5,05
333, 511 | . 27 17 4,78,
440 32 26 4,30
620 40 10° 3,92
533 43 55 3,78
551, 741 -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
585, 751 75 55 2,86
840 80 22 2,77
763, 911 83 6 2,72
664 | 88 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
1| 9ss;.971; 12, 3,1 13 5
"7973; 11, 3, 3 |139 7. 2,10
884; 12;‘0;_0' 144 4 2,07
6665 10, 8, 0; 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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Hojn nhom,
2 .2,.2 100 x I/1} d (obs)
hkl hotk 4l méx, en.A.,
11, 7, 5; 13, 5, 1 195 4 1,77
‘10, 8, 6;10,10,0; 14,2,0| 200 8 1,75

EJEMPLO IX
En otro ejemplo de la invencién se disolvie-
ron en 421 mililitros de agua 8,9 gramos de alumininato
s6dico que contenfa 30,0 porciento en peso de NaZO, 46,6
por ciento en peso de Alzﬂ3 y 23,4 paor ciente en peso de
HZD' y 28,4 gramos de hidrdxidorsédico (que contenfa 77,5

por ciento en peso de NazD). Luego se affadié esta solucibn

-8 una solucibn scuosa consistente en 100 gramos de silicato

‘aédico (que contenia i9,7 ébr ciento en pesa do NaZO y

36,6 por ciento en peso de SiDz) diluidos con 420 milili-
tros de agua, La mezela resultante, que tenfa la composi-
cifn molar:

13,5 Na,0:A1.0,:15 Si02:1215 H.,O

2 273 2

se agit6 hasta que fué homogénea, El recipiente de reac-
cibn se cerré herméticamente y se puso en un bafio de vapor
de agua, a 1002C, durante un periodo de 40 horas, paré Pr O
ducir la cristalizaci6n de la mezcla de reaccif6n., El produc-
to cristalizado habia.sedimentado en el fondordel recipien=.
te, v el liguido que sobrenadaba exa transp;rente. Los 86~

lidos se separaron de las aguas madres por filtracién con

succién; y se lavaron con aguacdestilada hasta que el pH del
efluente de lavado fué aproximadamente 10, El polvo se se~ .
c6 a 100¢C, El producto se identificé como zeolita Y me~

dienta.diagramas de difraccibn de rayos X. El anélisis qui-

BEPEI
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TABLA VII
!
: NaZD/SiU2 Aproximadamente 0,6
5102/A1203 . 10 a 35
' HZD/NaZD , _ Aproximadamente 41

~

: tedimientds, el intervalo de temperaturas preferido esté

. pr6xime al.lfmite superior, para acortar el tiempo de cris-

: qoloidal acuosa que contenfa 29,7 por ciento en peso de sf-

~ molar de:

mico indicéh uha compos icién dél.producto de:

alta se disolvieron en 144,2 gramos de agua 5,43 gramos de

nea, y el recipiente de reaccifn,-de vidrio, se pusoc den-

. itojw nom. 26 26086

[

l 0 NaZD :1,00 A1203 :3,87 SlD :7 H 0

También se puede preparar la zeolita Y a tem-
peraturas de hasta aproximadamente 1752C, Sin embargo, para
tai sfntesis, la mezcié de reaccifn se ha de preparar a par-
fir de un séi de silice coloidal acuosa o una silice s6lida

"amorfa reacftiva. La mezcla de reacci6n debe tener la compo-

sicién querse muestra en la Tabla VII,

La mezcla de reaccifn se mantiene a una tem-
.peratura de aproximadamente 202C hasta aproximadamentse 1752
C hasta que tiene lugar la cristalizacibn, y los cristales

se separan de las aguas madres. Igual que con los otros pro~

talizécidn.
EJEMPLO X

En un ejemplo de la sintesis a temperatura més

aluminato s6dico y 22,3 gramos de hidrfxido sédico, Luego

86 affadif esta solucién a 100,0 gramos de un sol de sflice

lice, pera preparar una mezcla que tenfa una composicién

12,2 Na D A1203 20 SlU 496 H 0 -

-Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogé-
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‘vieron en 144,2 gramos de agua 5,43 gramos de sluminato sfi-

.preparar una mezcla que tenfa una composicifn molar de:

. se lavaron con agua destila@a hasta que el pH del efluente

.pequefia cantidad de otra zeolita sintética, mediante su

27 26086

. Ilojan nim.

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 cfistales en la mez=-
cla de reaccién; cuando la'cristalizaciﬁn fué completa,
los sblidos se separaéon de las éguas madres por filtra-
cibn con sbccién, y ée lJavaron con agua destilada hasté<
que el pH del efluente de lavado fué aproximadamente 10,0,
£l polvo se sec6- a 11082C. El producto se identific8-como
zeolita Y mediante diagramas de difracci6n de rayos X, El
anél;si; quimico indicé una composicibn del producta de:
0,98 Na20:1,00 A1202:3,65 Si02:5,5 H20
EJEMPLO XI '

En aln otro ejemplo de la invencifn se disol-.

dico y 22,3 gramos de hidrbxido sédico, Luego se afiadif es-
ta soluci6n a lOU,D.gramos de un sol de silice coloidal acud

ga que contenfa 29,7 por ciento en peso de silice, paras

0.:20 5i0,:496 H.0

2 273 2 2

Esta mezcla se agit6é hasta que fué homogénea,

12,2 Na,0:Al
y 8l recipienterde reaccifn, de vidrio, se puso dentro.de
un recipiente de acero inoxidable que luego se cerrS her=-
méticamente y se puso en un horno -de aire a 17s8cC, dufan~
te 3 horas, Se formaron cristales en la mezcla de reaccién;|.
cuande la cristalizacibn fué completa, los sblidos se se=
pararon. de las aguas madres por filtracién con succibn, .y
de lavado fué aproximadamente 10,0, El polvo se secé a -

1108C, El producto se identific6 como zeolita Y, con una
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' contenia 30,2 por ciento en peso de 5102 Le mezcla resul-

. eifn, de vidrio, sea cerc6 herméticamente y se dej6 repo=-
Luego se puso el recipiente en un bafo de vapor de agua

'a‘lUDQC, y se dejé digérir durante 142 horas. Los s&lidos

- diantse técnicas de réyos X, el producto cristalino ee iden-
g tificl como 94% de Aeolita Y que tenfa una proporczdn

' 45102/A12 3 ~de aproxzmadamente 5,6.:

- s6dico, 32 gramos de agua y 100 gramos del sol de sflice

.Hojn niaim, 28 26086

‘
-1

diagrama de dﬂ%racciﬁn de rayos X, Se calculb gque la dimen-

-8i6m de célula unitaria clbica era 24,79 A.
Los siguientes ejemplos son representativos
- del procedimiento de.la invencibfn para producir zeolita Y

sbdica con alta proporcién entre sflice y allmina,

.

,; . EJEMPLO XITI
' En un ejemple de la invencifn se disolﬁierun
en 32,3 gramos de agua destilada 10,86 gramos de aluminato
s6dico que contenfa 30,7 por ciento £n peso de NaZD, 46,5
Vpdr ciento en peso de A1203 y-23,l por ciento en peso de
HZU; y 7,6 gramos de hidréxido sfdico que contenfa 76,5
por ciento &n peso de Na20. Traé enfriar, esta solucifn se
"ahadi6 a 100 gramos de un so0l de eilices coloidal acuosa que
;%ante, que tenfa la composicién molar:
| 3,0 Na 0: A1203:lD 5102:120 H20
§8 agitﬁ hasta que fué homogénea, El recipients de reac-

sar estéticamente & temperatura ambiente durante 24 horas,

g8 separarcn de. las aguas madres por filtracifn, se lavaron

hasta un bH de aproximadamente 8 y se secaron a 11082C, Me-

EJEMPLO XITI

Se repiti6 el método del Ejemplo XII, usanco

13,6 gramoé de aluminato sfdico, 6,47 gramos de hidréxido
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coloidal acuosa, dando una mezcla reaccionante que tenia

la composici6n molar:

2,4 Na20:A1203:8 5102:96 HZO

Tras un periodo de digestién a temperatura
ambiente de 24 horas, y un periodo de digestibm o crista-

lizaci6én de 72 horas a 1002 C, mediante técnicas de rayos-

X, el producto se identific6é como 100% de zeolita Y, con

" una proporcibn SiUé/AlZD3 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

céustica que contenfa 76 por ciento en peso de NaZD, %

- 3.746 gramos de sluminato s6dico que contenfa 46,5 por

ciento en peso de A1203, 30,4 por ciento en. peso de NazD

y 23,1 por ciento en pesoc de HZD' Trag enfriar hasta tem-

poratura ambiente, ksta solucibn se aMadi6 a 68,900 gramas
de un sol de §£lice coloidal scuosa que contenfa 30,0 por

ciento en peso de SiDZ, con agitaci6n enérgica, La mezcla

resultante, que tenfa la composicibn molar:

o

8,0 NaZD:Al 0.:20 SiDz:SZD H

273 2
se mezcl6 durante 15 minutos, Se dej6 digerir la meztla re~
sultante, estétiéamente, a temperatura ambiente durante

28 horas, Luego se bombeé la mezcla a través de un cambia~

dor de calor calentado por vapor de aguad, con una bbmba de

engranajes. lLa temperatura de la;preparacién/descargada va-

ri6 entre 822C y 939C, siendo descargada la mayor parte del -

material a 88eC, El material calentado se rzcogib en una va-

-

sija encamisada que se mantuvo @ 96%C durante 48 horas., El

producto cristalino se filtr6, se lav6 y se sec6. El ﬁroduc-
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to pes6 aproxfmadamente 5,4 kilogramos., El producto crista-—

lino se caracterizé, por rayos X y medidas de adsorcifn, co-

mo virtualmente 100% de zeolita Y con una proporcién 5i02/

-~A1203"de 5,1. A -183°C y 100 mm Hg, la zeolita activada ad-

sorbi6 33 por ciento eﬁ'peso de oxigeno.

i

-EJEMPLO XV

Los pesos de reaccionantes y las proporciones
de 6xidos fueron los mismos que en el Ejemplo XIV, excepto

fin que se usaron 41,678 gramos de agua ﬁara preparar la mez-

"cla reatcionante inicial, dando una proporcién molar HZD/

NBZQ de 35 durante la etapa de digestifn a temperaturd am-
biente, que requirif 28 horas. Para la segunda etapa de
cristalizacibn, la mezcla reaccionante e calenté hasta B2-

852C con un eyéctor de vapor de agua, El condensado resule

{-tante y la adicifin de mé&s agiuas hicieron “subir la proporcién

.HZD/NBZD hasta 40, Luego se efectué la etapa de cristaliza-

cién durante 51 horas a 972C, El producto cristalino, que

| pesaba aproximadamente 5,4 kilogramos, se caracterizé por ra=-

yos X y medidas de adsorcién como virtualmente 100% de zeoli-
ta Y con pna“proporciﬁn SiDz/AJ.ZD3 de 5,1, A ~183¢C y 100 mnm
‘Hé, la zeolita Y activada adsorbi6 35,8 por ciento en peso de
ogigeno.

EJEMPLO XVI

En otro ejemplo de la presente invencibn, 5720

gramos de hidrfxido sbdico y 1695 gramos de sluminato s6dico

se disolvieron con agitaci6n en 21,4 litros de agua, Tras en-

friar hasta temperatura ambiente, esta soluci6n se afiadif a

40,500 gramos de un sol de silice coloidal acuosa, con agi-

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

términos 2 proporciones molares de 6xidos, correspondiente a




10

15

20

25

30

26086

v Hojn ntm. 31
Na,0/5i0, , 0,42
510,/A1,0, | 27
H,0/Na 0 ' 33

se mézclé durante 7 minutqs. La mayor parte de esta mezcla
se dejb digerir'estéticamente a temperatura ambiente duran-
te 17 horas) Despubs, la mezcla, que habia sido puesta en
recipientes[de vidrio de 3,8 litros y encerrada hermética-

mente, se transfirifé a un horno, La temperatura de reac-

cibn durante esta segunda etapa se mantuvo a 1002C durante
! .

" un periodo de 48 horas. Al final de la etapa de cristali-

zacibn, el producto cristalino se separd de las aguas ma-
dies por filtracibn, se lav6é y se secl, Mediante rayos X

y medides de adsorcifn ss caracterizf el producto crista~

+lina como virtualmente 100% de zeolita Y. Se hallé que la

constante & de retfcula era 24,62, indicando un conteni-

do §10,/A1,0, esyru&tural de 5,1,
EJEMPLO XVII

En otro ejempla de la presente invencibén se
disolvieron en 67 gramos de agua 10,86 gramos de aluminato

s6dico que contenfa 30,7 por ciento en peso de NaZD, 46,4

-por ciento en peso de Al 03 y 23,1 por ciento en peso de

H O, y 11,6 gramos de hidr6xido s6dico que contenia 76,5

por clento en peso de Na20 Tras enfriar, esta solucmén se
afladid a 100 gramos de,un sol de siliceé coloidal acuasa que
6onfenia 30,2 porrciento en pego de SiDZ.,La mezcla resule-
tante, .que tenfa la composici6n éolar: .

. 4 Na, 0: A1203 :10 510 1160 H 0

se agitf hasta que fué homogénea, El recipiente de reaccip,

de vidrio, se cerr6 herméticamente y se dej6 reposar estéti-

_camente a temperatura ambiente durante 24 horas, Luego se
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.f:

puso el recipientﬁ en un bafioc de vapor de agua a 1002C,
y se dej6 digérir durante 48 horas. Los sélidos se sepa-

raron de las aguas madres por filtracién, se lavaron hasta

un pH de aproximadamente 8 y se secaron & 1102C, Mediante

técnicas de rayos X, el producto cristalino se caracteri-
z6 como 92% de zeolita Y que tenfa una proporcién 5i0 /
A1203 de aploximadamente 5,0.

Elsiguiente ejemplo demuestra ;l efecto de

una etapa de digestifn demasiado prolongada a temperatura
/

- elevada, sobre la nzturaleza del producto s6lido.

EJEMPLD XVIII

Dtra porc;én de la misma mezcla reaccionante

inicial preparada gn el EJemplo XvVi (Nﬂ 0/5i0, = 0,42;

2

,SiDz/Alzﬂg = 27;'H2Q/N820 = 33) se dejé digerir estéti-
camente a temperatura smbieﬁte durante 65 horas, y luego

" se cristaliz6 a 100°C durante 96 horas. Por rayos X y

medidas de adsorcién se hallé que el producto g6lido con-

~_tenfa aproximadamente 60% de zeolita.Y que tenfa un conte-

nido de_SiDZ/AlZD3 menor qus 5, y cantidades contaminada-

. ras de otro. aluminosilicato sédico cristalino,

EJEMPLO XIX

En 8ln otro ejemplo de la presente invencidn

'se disolvieran en 243 g de agua 39,6 g de hidr6xido s6di-

co (que contenfa 74 pcr cien to &sn peso de NaZD y 26 por

_‘ciento en peso ds HZD) y 6,1 g de aluminato s6dico {que

contenfa 29,8 por_ciénto en beéo de NaZD, 46,4 por ciento
en pesd de-A1203 v 23,2 por ciento en peso de HZU)’ v lue-

go se enfri6 la solucibn hasta temperatura ambiente, La

solucién enfriada se afiadi6 a una suspensién de 41,9 ghde

gel de sflice (calidad Davison 63, que contiene 99 por cien
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to en peso de SiO2 y 1 pordento en pesoc de agua) en’243 g
de agua, con agitacifin., Se continub mezclando duranterapro-
ximadamente 2 minutos. La mezcla resultante tenfe la siguign+
te composicién, expresada sn términos ¢ proporciocnes molares
de bxidos: .

Na20/5i02 ) 0,75

5102/A1203 ) 25
HZU/NaZU 55

Esta mezcla reaccionante resultante se éejé
digerir a temperatura ambiente aurante ll3'ho£as. Luego se
calenté la mezcla reaccionante hasta 100¢C y se mantuvo a
esa temperatura durants 23 horss, Luego se filtr6 el pro-
ducto cristalino, se lav6 y se sec6, El anflisis por rayos
X mostr6 que el producto-era 90% de zeolita Y y 10% de im=-
purezas cristalinas, El anélisis quim?cb mostré dque la zso-
lita Y tenfa una proﬁorcién molar sflice/allmina de 3,6,
Cuando en el procedimiento anterior se omitif la digestién
de primera et;pa a temperatura ambiente, el érodUCto conte-
nia 75% de zeolita Y y 25% de otros materiales cristalinos.

EJEMPLD XX_

En otro ejemplo de la invencibn se disolvie-
ron en 20 g de agua 3,4 g de hidréxido s6dico (que contenfa
74 por ciento en peso de NaZD y 26'pnr ciento en peso de
320) y 3,19 g de aluminatorsééico (que contenfa 29,8 ﬁnr
ciento en pseso de NaZU, 46,4 por c?enﬁo en péso de A1203
y 23,2 por ciento en peso de HZO)' y luego se enfrif la so=-
luci6n hasta temperatura ambiente. pa solucidn enfriada se
afadi6 a una suspensibn de 9,96 g de QUSO (una sflice de. ~

part{cula fina precipitada de un sol de sflice, manufactu-

rada por Philadelphia fQuartz Company, que -contiene 87% de .
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SiDZ) en 19,1 g de agua, con agitacifn, Se continué mezclan-~
do durante aproximadamente 2 minutos, La mezcla resultante
tenfa la siguiente composicién, expresada en términos de pro-

porciones molares de 6xidos:

NaZD/SiDZ _ 0,40
5102/1\1203 10
HZD/NaZD : 40

Se dejé digerirresta me zcla resultante, a tem-
peratura ;mbiente, durante 24 horas. Luego se calent6é la mez; ‘
cla reaccionante hasta 100¢C y se mantuvo a esa temperatura
durante 41 horas., Despufs se Tiltr§ el producto cristalino, se

lavé y se sscéd, El anflisis con rayos X mostrf que el produce

to era 93% de zeolita Y, sin més materiales cristalinos pre-

sentes, El an4lisis quimico mostré que la zeolita Y tenfa una
propercién molar sflice/al6imina de 4,42,

EJEMPLO XXI

“En otro ejemplo de la invencién se disolvieron
en 215 g de agua 22,3 g de hidr6xido sfdico (que contenfa 74
por ciento en peso de NaZU y 26 por ciento en peso de HZU)
y 5,43 g de aluminato sfdico kque conténia 29,8 por ciento
sn peso de NaZU, 46,4 por ciento en péso ds A1203 y 23,2 por
ciento en peso de H20), y luego se enfrié la solucibn hasta
temperatura ambients, Se afadieron a la solucifn enfriada
30,9 g de Santocel "CS" (aerogel de sflice en polvo fino, que
contiene > 99 por ciento en ﬁeso de'SiUZ), con agitacién._Se
.Enntinuﬁigezclando durante aproximadamente 2 minﬁtcs. La mez-

cla resultante tenfa la siguiente composicidn, expresada en

términos de proporciones molares de 6xidos:

Na,0/8i0, 0,61
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Si02/A1203 20
HZD/NaZD 4lv
Luego se calent6 la mezcla reaccionante has=-
ta 100¢C, y se mantuvo a esa temperatura dﬁrante 22 horas.
Luego se filtr6 el produ;to cristalino, se lavl y se sech.

€1 an&lisis con rayos X mostrf que el producto era 98% de zeo

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

: quimico mostx6 que la zeolita Y tenfa una proporcién molar

sf{lice~alGmina de 3,80,

EJEMPLO XXII

En otro ejemplo de la invenci6n se disolvie-
ron en 412 g de agua 44,4 g de hidr6xido sédico (que conte-
nfa 74 por ciento en peso ds Na20 y 26 por ciento en peso de
HZU) y 10,86 g de aluminato sédicor(que contenfa 29,8 por
cianto en peso de NaéD,'hé,dwpor ciento en peso de Al,0, y
23,2 por ciento en pesc de HZD)' y luego se enfri6 ia soiu;
cifin hasta temperatura ambiente, Se afiadieron a la solucién
enfriada 59,9 g de Si02 recuperada de humos, con agitacibn,
Se continu6 mezclando durante aproximadamentes 2 minutos, La
sflire recuperada de humos, en bolvo fino, se preparf por
vaporizaci6n de Si0, y tenfa més del 99 por ciento en peso
de 5102 con un tamafio de partfcula ds 50-2Y00 A, Esta mezcla
resﬁltante tenfa la siguiente compo%iciﬁh, expresada en tér-

minos de proporcionez molares de 6xidos:

Nazo/s:w2 0,61
§i0,/A1,04 .20,
H,0/Na,0 , 41

Luego se calentf la mezcla reaccionante hasta |
1008C y se mantuvo a esa temperatura durante 16 horas, Lueqo

se filtr6 el producto cristaiino, se lavd y se sech, EL ané-
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- X mostr6 que el producto era 100% de zeolita

lisis conrfayos
Y. El anélisis.quimicé mostr6 que la zeolita Y tenfa una pro-

porci6n.molar sflice/allmina de 3,83,

EJEMPLO XXIII .

!En otro ejémplorde la invencifn se disolvieron
en 274 g de aiua.23,2 g de hidr6xide s6dico {(que contenfa 74
porciento en jpeso da.NaZD y 26 por ciento en peso de HZD) y
21,72 g de aluminato sédico (que cuntenia'29;8 por ciento en
ﬁeso de Nazb, 46,4 porciento en peso de A1203 y 23,2 por
ciento eé peso de HZU)’ y luego se enfrif la solucibn hasta
temperatura ambients, A la sclucifn enfriada se afiadie ron
59,9 g del SiD2 recupersdo de humos, del Ejemplao XXII, con
;gitacidn. S5e continué mezclando aurante aproximadamente 2

m@nutoé; La mezcla resultante se dejé digerir a temperatura

ambiente durants 24 horas, Esta mezcla tenfa la siguiente com-

6xidos: )
Na20/510, " 0,40
5102/A1203 10
. Hy0/Na,0 40

Luegu se calenpﬁ la mezcla reaccionante hasta

1008C, y se mantuvo a esa temperatura durante 43 horas. Lue-

lita Y., E1 anflisis qufmico mostr6 que la zeolita Y tenfa una
proporcifn molar sflice/alGmina de 4,42,

EJEMPLO XXIV

En otro ejemplo de la invencifn se disolvieron

en 16 g de agua.2,8 g de hidréxido sédico (que contenfa 74 por

ciento en peso de Na,0 y 26 por-ciento en peso de Hy0) y 1,11
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|Y, y ningln otro material cristalino presente, El an4lisis qui

Imico mostr6 que la zeolita Y tenfa una proporcién molar sfli-

‘|racifn del esqueleto bésico de la zeolita Y sbédica, es debido

to de sintesis, El1 idn Al+3 es mayor (radio = 0,487 A) que el

“li6n Si'l'4 (radio = 0,39 A). A medida’'que aumenta la proporcién

S Hojn nam. 37 - 26086

H

de aluminato'sédico {que contenia 29,8 porciento en peso
g :

de Na,0, 46,4 por ciento en peso de AIZD3 y 23,2 por ciento

2
en peso de HZD)' y luego se enfrié la solucibén hasta tempe-
ratura ambiente, La solucifn enfriada se affadif a una sus=~
pensi6n de 6,0 g de vié:io de sf{lice fundida molido (96% 7
SiDZ) en lU_' de agua, con agitacién, Se continub mezclan-
do durante ﬁgroximadamente 2 minutos. La mezcla fesultante
se dejé digérir con agitacién a temperatura ‘ambiente, duran-

te 24 horas, Esta mezcla tenfs la siguiente composicibn, ex-

! . . .
presada en términos de proporciones molares de 6xidos:

Na,0/5i0, , 0,40
510,/A1,0, 20
H,0/Na 0 40

Luego se calenté la mezcla reaccionante hasta
'100¢C, y se mantuvo a esa temperatura durante 28 horas, Lue-

.go 88 filtrd el préducto cristalino, se lavé y se sec6., El

ce/allmina de 4,44,
. Se cree que el aumento de la proporcifén molar

entre sflice y alGmina en el producto de zeolita Y, sin alte-

a la sustituci6n de iones Al43,pdr 5144 durante el procedimien

molar entre sflice y'alﬁmina, los tetraedros de SiUZ, menores,

suétituyen a los tetraedros de A104, mayores, y hay una dig-

minucibn pequefia, pero real, en el volumen de la cflula uni-

taria,rcomb lo indica la medida del valor de la constante a

enflisis con rayos X mostré que 81 producto sra 61% de zsolit)

kd
-




10

15

20

25

30

“ ’ Ilojr nam. 38 26086

de la célula unitaria cGbica de la retfcula del crisfal.
Asf, para composiciones de zeolita Y que tengan proporcio-

nes molares SiUZ/Al C comprendiaas entre m&s de 3 hasta

5 3

- aproximadamente 3,9, la constante a, de la c €lula unitaria

cambia de 24,87 A"a 24,77 A, Se halla més evidencia de la
disminucibn- regular de las dimensiones de la célula unita=-

ria, al aumentaé el contenide de SiOZ/AlZD3 estructural,

‘por medida de a, en las composiciones de zealita Y con ma-

yor proporcifn entre sflice y alGmina., Por ejemplo, un_pro-
ducto de zeolita Y sfdica que ténga un contenido de §i02/
A1203 estructural de 5,33 tiene una constante de retfcula
cristalina a, = 24,59 A, Pars composiciones de zeolita Y
que tengan una proporcién mnlar‘entre sllice y alGmina en-
tre 3,9 y 6, la constante de célula a, tiene valores entre

“

apioximadamente 24,77 y 24,516 A, y para una proporci6n mo-

“lar entre 5 y 6 la constante de célula a, tiene valores en-

tre aproximadaments 24,635 A y 24,516 A, 5i las mayofes pro-
porciones SiDé/AlZU3 halladas en algunaa composiciqnas de
zgolita Y fueran simplemente debidas a lé presencia de
SiO2 amorfo © no estructural, no se obsérvarié cambio al-
guno de la dimsnsién a, de la célula,

Debido a la disminucién observada en las di=
mensioneé dq la-célula unitaria se ‘observa necesariameﬁte
un desplazamiento pequefio, pero real, en las poéiciunes
de las separaciones interplanaées o d concretas qué carate
terizan a las composiciones de zeoiita Y que tienen mayores
pfpporcignes molares SiDz/Alzﬂa, seqln la siguiente rela-
cién pars un cristsl clbico, familiar para los expertosren .

la técnica de la cristalografia o difraccifn de rayos X:
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N I A
‘\/% sk © 41
donde h, k y 1 son los Indices de Miller, Por.tanto, Qunque
las intensidades relativasthe las lfneas permanecen aproxi-
madamente iguales, las intervalos de valores de d para la
zeolita Y s@dicé que tiene una proporcifn molar éntre sflice
y alGmina mayor que 3 hasta aproximadamente 5 difieren al-
" go de los valores de d para la zeolita Y sbdica que tiene
una proporci6n molar entre sflice y allmina aﬁtre 5y 6.
La estructura bisica de las composiciones de zeolita Y s6-
dica, para la totslidad del intervalo de proporciones mola-
res entre silice y alfmina, segln se muestra en. la Tabla A,’
es igual, pero las tablas de rayos X corncretas que se mues-
.j£an 8 continuacifn son Gtiles para identificar y caracte-
krizar las composiciones de zeoclita Y s6dica dentro de los
cn}respondientes intervalos de'SﬂUz/Al203. Ocasionalmente
88 puaden observar pequefas varlaciones en intgqsidades
y/o posiciones de las lfneas o los picos en los diagramas
de difraccifn de rayos X de las composiciones de zeolita-Y
s6dica, debido a variables tales como la técniqa concreta
de rayos X y/o el aparsto empleado, la orientacibn de los
cristales en polvo, etc, sin estorbar al establecimiento
de la identidad de la zeolita Y sbdica por 1los ﬂxperfos
en la técnica cristalégréfica o de difraccibn de rayos X,

La zeolita Y s6dica que tiene una proporeifin malar\SiDé/

-Aleawmaycr que 3 hasta aproximadahente 5 tiene un diagra-

ma de difraccibn de rayos X en polvo esencialmente segin se
muestra en la siguiente Tabla B, mientras que una zeolita Y

sfdica que tenga una proporcibn molar.SiUz/AlZD3 entre §

y 6 tiene un diagrama de rayos X esencialmenie seglin se

muestra en la siguiente Tabla C,
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ce expresan en unidades angstrom {(A,). La intensidad rela-
tiva de las lineas del diagrama de difraccién de rayos X en
polvo se expresa como MF, muy fuerte; F, fuerte; M, media;

cifn de rayos X en polvo de las Tablas By C se obtuvieéun

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

ilofn ntim, 40

Los valores de la separaci6én interplanar, d,

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

-en un espectrémetro con contador Geiger, con registrador

26086

JABLA B
hkl hszzflz d en A Inéggsi-

111 3 14,3-14,4 MF
220 8 8,73-8,80 M
311 ‘ 11 |7,45-7,50 M
331 - | 19 5,67=5,71 F
333,511 27 4,75-4,79 M
440 3z |4,37-4,46 M
620 40 3,90-3,93 D
533 43 3,77-3;70 F
444 48 - {3,57~3,59 MD
5§51, 711 51 3,46-3,48 MD
642 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 M

© 555,751 75 2,85-2,87 F
840 ' 80 2,76-2,78 M
753, 911 83 2,71-2,73 D )
664 88 2,63-2,65 M
931 91 2,59-2,61 M
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TABLA B (Continuaci6n)
hkl h24k24iz d en A Inggnsi~
844 96 2,52-2,54 MD
862; 10, 2, O -;104 2,42-2,44 MD
666; 10, 2, 2 108 2,38-2,39 M
7755 11, 1,1 123 ' 2,22-2,24 MD
880 128 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 D
884; 12,0, O 144 2,05-2;07- MD
Beg; 10, 8, 0; 12,
4, 2 164 1,93-1,94 MD
10, 8, 2 168 1,91-1,92 MD
995; 13, 3, 3 187 1,81-1,82 MD
11,7,5:13,5,1 195 _1,77-1,78 MD
i0,8,6; 10,10,0; '
14,2,0 200 1,75-1,76 D
997; 11,9,3 211 1,70-1,71 | D
TABLA C '
h24k2412 d, A. Inten§idad
] ~ relativa
3 14,15-14,3 MF
8 8,67+8,73 M.
11 7,39-7,45 M
19 5,62-5,67 F
24 5,00;5,02 D
27 4,72-5,75 M .
32 4,33-4,37“ | M
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TABLA C (Continuaci6n)
h2ak2412 d, A. tntensidad

40 3,88-3,90 D

43 3,74-3,77 F

48 5,54-3,57 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

80 2,74-2,76 M

83 2,69-2,71 D

88 2,61-2,63 M

91 $2,57-2,59 M

96 2,50.2,52 wD

104 2,40-2,42 MD
- -108 2,36w2,38 M

123 2,21.2,22 MD

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;

.195'7 1,76-1,77 MD

200 1,73-1,75 D )

211 '1,69-1,70 D '
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" En los datos aquf presentados, los términos "composicifn
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La medida de la constante a, de reticuia,
efectuada convenientemente mediante cuidadosa exploracién
con espectr6metro de rayos X, proporciona por tanto un mé-
todo de confianza para determinar el conténido de SiDZ/
AJ.ZD3 estructurgl en ércductos derzealita Y preparados por
el procedimiento de la ihvencién,,una vez establecida l;
relaci6n entre la constante de retfcula y el contenido de
SiUz/AIZUB. Este.método se combina con otra informacibn,
tal como anélisis gufimicos en hdmedo, estudios de fluo-
reséencia con rayos X, medidas cuantitativas con rayos X,
medidas de adsorcibn, datos de estabilidad a la hidrflisis,

y medidas de propiedades eléctricas, para la completa carac-

terizaci6n y diferenciacién de los productos de zeolita Y,

del producto" y "tanto por ciento de zeolita Y" se refie-
ran al tanto por ciento de zeolita Y an el produéto gblido,
basado en medidas cuantitativas con rayos X y/o de adsor-
cibn referidas a muestras normalizadas de zeolita Y, segln
sigue:

Para an4lisis cuantitativos con rayos X:

h % 100 = tanto por ciento de zeolita Y

I

donde:
I1 = suma de las intensidades de lineas adecuadas de rayos
X, medidas an la muestra de zeolita Y, ]

.= suma de las intensidades de las mismas lineas de ra-~

yos X, medidas en el patr6n de zeolita Y de referen-

cia.
Para an&lisis cuantitativo de adsorcién:

W : '
—L— x 100 = tanto por ciento de zeolita Y

W,
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donde:

Wi' carga en peso de adsorbato, medida en la muestra de

zeolita Y activada, y

=
i

5 = carga en peéo del ‘mismo adsorbatao, mgdida en el patrén
. de referencia de zeolita Y activada,

En la forma preferida de la invencié6n, ias
composiciones de zeolita Y activada adsorben al menos apru-
‘ximadamente 30 por ciento enrpeso de ‘oxfgeno é 100 mm Hg y
-183¢C,

Los cristales de zeolita Y se pueden écti-

var por calentamiento de tal manera que se efectfie la pér-

dida del agua de hidratacifn. La zeolita Y se puede activar

por calentamiento en aire o vacfo u otro gas apropiado. Se

ha héllado que las temperaturas éan altas como aproximada-
.ﬁente 7002C son satisfactorias para activacién; a menudo se
usan temperaturas de activacifin de 3509C, en um vacfoc final
de 1077 mm Hg, Esto deja una estructura cristalina entrela-
zada por canales de dimensiones moleculares, qua ofrecen un
&rea superficiai-muy grande pars la adsorcién de moléculas
extrafias y readsorci6n de agua. La adsorcifn estéd limitada
a moléculas que tengan un tamafio y forma tales que permitan
la entrada a través de los poros hasta el &rea de sorcibn
interior, siendo exclufdas todas las dem&s moléculas,

Se Ha hallado que la zeolita Y tiene ca-
racteristicas de adsorcibn particularmente buenas, como se de

muestra por los datos representativos de adsorcifin de la Ta-

bla VIIL,
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Adsorbato 5$e§éun, {3§g?585 4{32§§b§§§5°§8£
H,0 R 25 35,2
- co, 700 25 26,0
n-pentano '/ 200 25 14;9
(C4Fg)aN ,0105 25 1,1
(CyHg) 5N S 0,5 50 21,4
Cripton - 20 ~163 70,0
leigeno . 700 -132 35,7
Estos datos se oﬁtuvieron de la siguiente ma-
nera:

Musstras de zeolita Y qué se habfa activado

potr deshidratacidn a una temperatura de aproximadamente
3504c, bajo vacio, fueron ensayadas para determinar sus
propiedades de adsorcidén. Las propledades de adsorcidn se

midieron en un sistema de adsorcidn McBain-Bakr. Las mues—

: fraa de zeolita se pusieron 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 psso del adsorbente se midid por las extensio-
nes de los muelles, segln se leen con un catetdmetro., En la
" Tabla VIII, la presidn dada para cada adsorcidn as la pre-

sidn del adsorbato. E1 término "tanto por ciento esn peso

adsorbido", en la tabla, se refiore al tanto por ciento de

‘aumento en peso del adsorbente activado.

Como se puede ver por los datos de adsarcisn
de”la Tabla VIII, la zeolita Y activada se pueds emplear

para separar moléculas que tienen una dimensidn critica ma-

P
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'_factorias para la zeolita Y, la mayorfa de los otros adsor-

) tactd con el adsorbente., Otro método es sl desplazamien tn
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yor que la de laiheptocosafluorotributilamina, de molécu-
las qdé tienén menores dimensiones criticas, La dimensién
critica de una molécula se defiﬁe como el didmetroc del me-
nor cilindro que se acomode en un modelo de.la molécula,

construfdo usando los hejores radics de Van der Waals,

éngulos de’ unién y longitudes de unibn de que se disponga.
[I Una propiedad sin igual de la zeolita Y es

i
su fuerte preferencia para moléculas polarés, polarizables
E‘insatUradas, desde luego siempre que esas moléculas ten-~

. gan un!tamaﬁo y forma que les permitan entrar en el'sistema
de poros. Esto contrasta con g} carbbn orgénico y gel de
sflice, que muestran una preferancia primeria basada en la

~volatilidad del adsorbato;

Los métodos de reactivacibn o regeneracién
que se pueden 'usar con la zéolita Y difieren de los usados

para los adsorbentes comunes. Bajo las condiciones de acti-

vacifin, reactivacifn o regeneracifn que resultan ser satig-

bentes comunes son parcial o completamente destrufdos por
él calor u oxidados por el aire, Las condiciones usadas pa-
ra la desorci6n de un adsorbato de la zeolita Y variarén
,EOn el adsorbatn, pero usualmente se emplea cualquiera o
una bombinaci&n de elevar la temperatura y reducir la bre-

§i6n, presién parcial o concentracibn del adsorbatc en con-

del adsorbato por adsorcibn de otro adsorbato retenidc m4s
fuertements} Por ejemplo, la desorcifn de moléculas ocluf-
das de zeolita Y se puéde efectuar lavando con agua o vapo?
dé agua; o pﬁrgandu cﬁn un gas.mientrés se calienta, o por

~tratamiento bajo vacfo.
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La zeolita Y sevdistingue de los ofrés ti-
pos de tamiz molecular, por ejemplo de,ia zeolita X descri;.
ta en la patente de los EE.UU. n92.882,244,_por su excep-
cional estabilidad al’vapor de agua a temperaturas eleva-
das, Ecta es una propiedad gue hace a la zeolita Y parti-
cularmente adecusada paré procedimientus tales como secadn
de gases, especialmente cuandoel lecho adsorbente ha de so-
portar numerocsos ciclos de adsorcibn-desorcifn, La zeolita
Y es més estable a la hidrflisis que la zeolita X, Para de-
mostrar la estabilidad perfeccionada a la hidr6lisis propor-
cionada por la zeolita Y se presentan los datoé de la Tébla

IX. La estabilidad relativa & la hidrflisis se dete;miné

" por medida de las capacidades de adsorcién de oxfgena de

" la zealita Y Y zmolita X, antes o despuss de calentar en
presencia de vapor de agua saturado a 4102C y presi6n at-

masférica, durante tres horas.

_TABLA IX
Tamiz molecular Contenido Si0,/ | Tanto por ciento
zeolitico A1203 molar de la capacidad
, original de oxi-
geno conservado
tras tratamien to
con vapor de aqual
X 2,2 11
C X 2,5 9
X 2,7 17,8
Y 3,4 72
) Y ' 3,8 L
Y 4,4 81
Y 4,6 87
Y 5,1 97
Y 5,3 90
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1 Medido a -1832C y 100 mm Hg

Otro medio para diferenciar las composiciones

.| de zeolita Y que tienen una proporcién molar entre silice y .

alGmina en él producto ﬁayor que 3 hasta aproximadamente 6,
de la zeolita>x,-és por examen de las propiedades eléctri-
cas de las e;pecies concretas, La conductividad especificé

a varias temperaturas, segln 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 (Z}H) requeri&os para qué haya énnductivi-
dad ifinica en composiciones de éeolita X sﬁdica y zeolita Y

sbdica, se dan en la siguiente Tabla X,
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Un ensayo simple, descrito en "American Minera-

- logist", vol, 28, pé&gina 545 (1943), permite una compro-

bacién répida de la proporci6n entre silicio y aluminio

" en la zeolita Y. SegGn la descripcifn del ensayo, las mi-

néréles de zeolita con una retfculo tridimensional que
contiene étomés de aluminioc y silicio en proporci6n atq—
mica Al/Si = 2/3 = 0,67 o mayor producen un gel cuando

se tratan con 4cido clorhidrico., La mayorfa de las zeoli-
tas que tienen menores proporciones entre aluminio y sili-
cio sé desintégran en presencia de 4cido clorhidrica, v
precipitan sflice, Cuando una muestra de zeﬁlita Y s6-
dica en polvo, que tenfa una proporcién Al/Si de 0,5,

se mezclé con agua y &cido clorhfdrico y luego se calen-
t4, précipitﬁ sflice ds la golucibn, Cuando una muestra
de zeolita X s6dica en polvo, que tenfa ‘una proporcibn
Al1/5i de 0,71, se trat6 de forma similar, se form6 un
gel,

Otra caracterfstica por la que se puede distin-
guir la zeolita Y de la zeolita X se pone de relieve com=
parando el efecto del intercamgio con calcio scbre el coﬁ-
portamiento de adsorcién de la zeolita X y zeolita Y.

Una zeolita X intercambiada con calcio y una zeolita Y
intercambiada con calcioc se activaron a 3502C bajo vacfo.
La capacidad de adéorci&n de estas zeolitas para tres
aminas terciarias, (CZES)ZNCSFY, (C3H7)3N-y (C4H9)3N'

se midié a 25%C y a presiones de adsorcién de 43, 3 y

1 mm Hg, respsctivamente, usando el métodeo de adsorcibn

de McBain-Bakr, lLos datos se dan en la tabla siguiente: |
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EFECTO: DEL INTERCAMBIO CON CALCIO DE ZEOLITA X Y ZEOLITA
Y SOBRE LA ADSCRCION DE AMINAS

Adsorbato Dimensifn cri~ Capacidad de adsorcidnl.
sor tica, A. . =
- CaX CaY
(CFgloNCyFy | BT 48,7 52,9
(CaHpdgN - 9,1 : 1,8 21,6
(CyHg) 5N 9,1 . 1,2 21,0

L Gramos adsorbidos por gramo de zeolita activada x 100

8 Si02/A1203 2,5, integcabiada con 84% de Ca

b SiUZ/A1203 = 4,8, intercambiada con 85% de Ca

Estos resultados muestran que la zeolita

Y, tras haber experimentado intercambio con i6n calecio, es

,capai de aceptar una cantidad sustancial (alrededor del 21

por ciento en peso) de moléculas que tienen una dimensifn
critica de 9,1 A, cuando la zeolita X, también intercambiada
con calcio, adsorbe menos de 2 por ciento en peso de la mis=-
ma especie molecular, Estos.resultados muestran que el infer—
cambio de la zeolita Y con calcio norafEGth cambios en el
tamfo de poro, em contraste con el efecto gue se encuentra
comGnmente en lbs tamices moleculares zeoliéicoé.

VLa zeolita Y se ﬁuede usar cama adsorbentQ

en cualquier forma adecuada. Los materiales cristalinos en -

-polvo han dado excelentes resultados, igual que las formas

.

granuladas, Las formas granuladas se pueden obtener compri=-
miendo en grédnulos una mezcla de zeolita Y y un agente ad-.

hesivo adecuado, tal como arcilla. : : .
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ge del grupo que consta de un sol de silice coloidal acuo-

sa y una silice sélida amorfa reactiva; mantener dicha mez

2000 Y abroximadamente 125eC, hasta que se formen crista--

-antecede, y con los fines que se han especificado.
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-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia, no nueva, pe-
ro no establecida, ‘practicada ni divulgada en Espafia, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Introduccidén, por DIEZ afios, son log que se reco-
gen en las reivindicaciones sigulentes: .

| 12,- Procedimiento para preparar zeolita Y,
que comprende preparar una mezcla de aluminosilicato sédi-
CO acuoso que tiene una composicidbn, expresada en términos

de proporciones molares de dxido, que cae dentro del siguieh

te intervalo:

Na0/S10,, 0,41 a 0,60
 510,/41,0, 10 a 30
H,,0/Na, 0 20 a 60

donde la fuente principal de silice en dicha mezcla se eli

cla a una temperatura comprendida entre aproximadamente -

les; y separar los cristales de las aguas madres.
 2a,- Procedimiento para preparar zeolita Y.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

Esta Memoria consta de cincuenta y dos hojas
escritas a méquina'por una sola cara.
Madrid,

P.A. B
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