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" La presente invencibn se refiere a un alu- '
minosilicatd sbdico zeolftico cristalino, sintético, del
tipo de tamiz molecular, que es Gfil comoc adsorbente, y a
un'método para #reparar la composici6n,
pp objeta de la presente invencibn es pro-

porcionar unlnuevo aluminosilicato sfdico zeolftico cris-

talino, sint

,tico, del tipo de tamiz molecular, que es ade-

cuado para uso comg adsorbente,
"Dtro objeto de lé presente invencibn es
'proporcionar un método para preparar el nusvo adsorbente
de la invencifn,
Otros objefos gserén evidentes por la expo-
gicién subgiguiente y reivindicaéiones adjuntas,
B , 'Los aluminosilicatos met&licos hidratados

.

cristalinos presentes en la naturaleza se llaman zeolitas,.

"E1 aluminosilicato s6dice cristalino éintético aguf descri-

to a8 designard en lo sucesivo como "zeolita Y", para dis-

- tinguirle de otros materiales.

Ciertos adsorbentass, incluyendo la zeolita

_Y; adsorben ‘gselsctivamente moléculas en base al tamafio y

forma de la molécula de adsorbato, y sarllaman tamices
moleculares, Los tamices moleculares tienen un &rea de
sorci6n disponible en el interior de gran nlmero de poros

de tamafioc uniforme, de dimensionee moleculares, Con tal

'.'Hispésicién, las moléculas de un cierto tamafio y forma

entzan en los pores y son adsorbidas, mientras que las

_moléculas m&s grandes, o de Torma diferente, quedan ex-

clufdas. No todos los adsorbentes se comportan segln esta -

‘manera de los tamices moleculares. Los adsorbentes comunes,

por ejemplo carb6n vegetal y gel de silice, no presentan’

1
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accibn de tamiz molecular,

Los cristales de zeolita Y son bésicamente
esqueletos tridimensionales de tetraedros de SiD4 y'Aan
reticuiados por compartir &tomos de oxigeno. La valencia
electrénica de gada tetraedro que contiene aluminio esté
equilibrada'por la presencia, en el esqueleto de alﬁminosi-
licato, de un catifén tal como un i6n de metal alcalino, lLos
espacios huecos dél esqueleto est&n ocupados por moléculas
de agua.

La deshidratacibn para efectuar la pérdida
del agua de hidratacifn da como resultado un cristal entre-
lazado con canales, de dimensiones molsculares, aue>ufrecen

un &rea supsrficial muy grande para la adsorcifn de molé=

culas extrafias. Son factores qus incluyen en la oclusibn

por cristales de zeolita Y activada el taméﬁo y el poder

de bolarizacidn del catién intersticibl, la polaxizabilidad
y polaridad de las moléculas ocluidas, las dimensiones y
forma de las moléculas sorbidas en relacién a las de los
eanales, le duraci6n y severidad de la deshidratacién y
desorcibn, y la presencia de moléculas éxtraﬁés en los ca~
nales intersticiales, Se entenderd§ que las caracterfsticas
de rechazo de la zesolita Y sen igual de importantes que las

caracterf{sticas adsorbentes, o de adsorcién positiva, si

se han de obtener separaciones eficaces.

La férmula qufmica de la zeolita Y, expre-
sada en_iérminos de moles de 6xidos, se puede escribir cpmo'
. 0,9 + 0,2 NaZD:AIZDB: W 5102:x HZG
donde w es un valor mayor que J hasta aproximadamente 6, y -

x puede tener un valor hasta aproximédamente 9.

La zeolita Y tiene un diagrama caracteris-

I
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tico de difraccién de rayos X en polvo, que se puede empléar

para identificar la zeolita Y, Los datos de difraccibén de

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

la separacifn de interplanar se expresan en unidades angs-

trom, Las intensidades relativas de las lineas de la pauta

de difracci6n de*rayoa X en polvo se expresan coms MF, muy

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

TABLA A
hkl #h2+k2*12 d, A. d%gt?ga%z

1 3 | 14,37 - 15,15 MF
220 "8 8,80 - 8,67 M
31l 11 | 7,50 - 7,39 M
331 19 5,71 = 5,62 F
333, 511 27 | 4,79 - 4,72 M
440 32 | 4,46 « 4,33 M
531 o35 | 4,29 - 4,16. D
énu, 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 B0 | 2,78 - 2,74 M
911, 753 83 2,73 - 2,09 D
664 86 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 (Continuacifn}
Intesi-
hkl 24212 d, A dad re-
lativa
10, 2, 0; 803 104 2,44 - 2,40 MD
10, 2, 2; 666 108 2,39 - 2,36 M
10, 4, O; B64 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, 0; 884 144 2,07 ~ 2,04 MD
11, 5, 2; 10, 7, 13 10,55, | 150 2,03 - 2,00 MD
- 10, 8, 2 '
: 168,171 | 1,92 - 1,89 MD
13, 1, 1; 11, 7, 13 11,5,5;
- 903 (
13, 3, 1; 11, 7, 33 9717 179 1,86 ~ 1,83 MD
13, 3,3; 905 }
187,192 | 1,82 = 1,79 MD
888 § .
‘13, 5, 13 11, 7, 5 195 1,78 - 1,76 MD
14, 2, O; 10,10,0; 10,8, 6| 200 1,76 - 1,73 D
-13, 5, 4; 11, 8,5 210 1,71 - 1,69 D

En la produccifin de zeolita

Y, los reaccioc-

nantes representativos son allmina activada, gamma allmina,

alGmina trihidratada y aluminato sédico, como fuente de

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

les de silice, &cido silicico, soles acuosos de silice co-

loidal y sflices s6lidas amorfas reactivas., lLos dos (ltimos

-

grupos se prefieren cuand

o se han de producir productos de

zeolita Y que tienen proporciones molares 5i02/A1203 mayo-

res gque aproximadamente 4,5; sin embargo, si se desea,

estas
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fuentes de silice se pueden emplear también para preparar
productos de zeoclita Y que tengan proporciones 5i02/A1293
menores que aproximadamente 4,5, La preparacifn de soles
tipicos de sflice que son adecuados para uso en el procedi-
miento de la presente iéQancidn se degcribe en la patente
de los EE,UU, nQ; 2,574,902 y patente de los EE.UU. n?,
2.597.372. Son tipicos del grupo de sflices s6lidas amorfas
reactivas, teniendo preferibkmente un tamafio final de par-
tfcula menor que 1l micra, los materiales tales como sflices
recuperadas de humos, sflices precipitadas quimicamenté, v
soles de sflice precipitados, e. incluyendo sflices tales co-
mo las conocidas por marcas registradas tales como "Santocel”,
"Cab-D0=-Sil", "Hi-Sil" y "QUSO", También se puede usar el pol-
vo de vidrio "Vycor" finamente dividido. El hidréxido s6-
;ico puede suministrar el idn sodio, y ayudar también a cm-
trolar el pH. 7

Cuando se emplea como fuente prihcipal de si-
lice un sol acuoso de éilica coloidal, o una gilice p6lida
amiorfa reactiva, la zeolita Y se puede preparar preparando
una mezcla de gluminosilicato s&dico acuoso que tiens una
composicifn, expresada en t&rminos de proporciones molares

de 6xido, que cae dentro de uno de los intervalos que se

muestran en la Table I,

TABLA I
Intervalo I Intervale 2 |Intervalo 3
Na,0/510, 0,20 a 0,40 | 0,41 a 0,60 |D,61 a 0,80
SiD?/A1203 10 a 40 10 & 30 T a 30
HZD/NaZD 25 a 60 20 a 60 20 a 60

manteniendo la mezela a una temperatura comprendida entre
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aproximadamente 202C y 1258C hasta que se formen cristales,

y separando lps cristales de las aguas madres.

El intervalo de composicifn ﬁrsferido para
producir zeolita Y s6dica cuando la fuénte principal de si-’
lice es un sol de sflice coloidal acuoso © una silice s6li«
da amorfa reactiva, expresado en términos de proporciones

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

TABLA II
Intervalo 4
Na,0/5i0, 0,4 a 0,6
510,/A1,0, . 15 825
H20/N820 20 & 50

La cristalizacién se efectla de la forma
.més satisfactoxia &a,una temperatura de aproximadamente 802C
a 1258C, A temperaturss més bajas los cristalsa‘que sg for-

men son de menor tamafio que los formados & las temperaturas

mbs altas,

Cuando sa emplean fuentes des 8ilice ta=
ies como silicato s6dico, geles de sflice o Gcido silfcico,
como fuente principal de silice, la zeolita Y se puede pre-
parar preparando una mezcla de aluminosilicato sﬁaicn acuoso
gue tiene una composicién, expresada en términos de propor-
ciones molares de 6Gxido, comprendida dentro aa cualquiefa |

de los intervalos que'ae muestxan-en la Tabla III,

TABLA 111
Intecvalo 5 | Intervelo 6 | Intervalo 7
' Na,0/5i0, 0,6 a 1,0 1,6 a1,7 1,9 a 2,1
SiUz/AlZO3 8 a 30 10 a 30 aproxi 10
H,0/Na,0 12 a 90 " 30 a 90 40 a 90
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"Las composiciones preferidas para prepa=-

rar zeolita Y a partir de silirato sfdico, geles de silice

" o Scido silfcico se muestran en la Tabla IV,

. TABLA 1V
[ Intervalo 8 Intervalo 9
Na,0/510, 0,70 a2 0,90 | 1,5 a 1,7
SiDZ/AlZDB ’ 10 a 25 |+ 10 a 20
HZU/NaZD 12 a 90 20 a 90
!

La cristalizacibfn se efectfia manteniendo

la mezela de reaccifn en el intervalo de temperatura de

" aproximadamente 202C a 1252C hasta qua se ohtiesne el pro-

ducto cristalino, En este intervalo se prefiere usar tem-

i

‘peraturas de aproximﬁdamente BOeC a 125¢C,

En gensral, las temperaturas menores pue=
den requerir tiempos de cristalizacifn algo m&s largos que

lo que usualmente se considera deseable en la préctica co-

‘mercial, El producto de zeolita Y cbtenido a esas tempera-

turas menores pueds tender hecia taemafos deo partfcula meho=-

"res que los de los productos de zeolita Y preparados a las

fempefaturas més altas,

En la'préctica de la presente invencién,
cuando se usan fuentes de sflice tales como silicato s6di-
co, gei‘de gflice o &cido #ilfcico como fuente principal
de siliée en la mez;la de aluminosilicato s6dico acuoso,

como se ha descrito antes, las composicienes de zeolita Y,

‘seglin se preparan, tienen usualmente proporcioncs molares

-

de sflice/alfimina, (SiDZ/Al 03) comprendidas entre més de

2

~

3 hasta aproximadamente 3,9. En este intervalo la constante

S
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de células unitaria, a s de los cristales cambia de 24,87 °

‘a 24,77 A, Cuando se desean composiciones de producto de

zeolita Y que tengan proporciones molares sfilice/allmina
por encima de aproximadamente 3,9, son preferibles las
fuentes de silicato tales como los soles de sflice coloi-
dal acuosa y las sflices s6lidas amorfas reactivas, como
fuen tes principales de sflice en las mezclas de alumina-

silicato s6dico acucso, como se ha expuesto antes.

, Cuando se-desean composiciones de zeolita
Y s6dica sustancialmente pura que tengan una proporcién mo~ .
lar entre silice y alGmina en el producto de hasta aproxi-
madaments 6, se pueden prepara% a partir de mezclas raae-

cionantes en las que se emplea un sol de silice coloidal

scuosa o una silice s86lida amorfa reactiva como fuente

“principsl de eflice, que caigan dentro de uno de los si-

guientes intervalos:

Intervale 10:

Na,0/5i0, : 0,28«0,30
5i0,/A1,0, , 8~10
H,0/Na,0 | .. 3050
Intefvalo 1l: .
Na20/5i02 _ Aprox.0,4
5102//\1203 o 10-217
H,0/Na,0 , ' | 30-50

Primero se digiere la mezcla reaccionante
a temperatura ambiente, y luego se calienta hasta una tem-
peratura elevada y se mantiene a esa temperatura elevada

hasta que haya cristalizado zeolita Y sGdica que tenga la

-

'propnrciﬁn molar entre silice y allimina wés alta. Tempera-

tura ambierte, tal como aqui se usa, significa la tempera-
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tura del aire gque se encuentra normalmente en una instala-

cibn destinada a producir zeolita Y s6dica, concrejamente
de'aproxiﬁadamente 132C a aproximadamente 38¢C,

El efecto de laetapa de digestién a tem~
peiatura ambien?e ha résultado ser beneficioso, especialmen-
te cuando se preparan cantidades de tamaffo comercial, para
todos los procedimientos para producir zeolita Y segfin se
han expuesto anteé. El efecto de la etapa de .digestifn a
temperatura ambisnte sobre la proporci6n molar entre silice
y alfmina en el producto, asf como sobre la calidad del
produc to, se pusde demaostrar sxaminando los datos repre-
sentativos de la siguiente Tabla V, donde se comparan dos
productos preparados por el mismo método, excepto en que una

“‘mezcls reaccionante.se dej6é digerir a temperatura ambiente
mientras que a la otrg no se le di6 esta etapa de digesti6n
a temperatura smbiente. En ambos casos se emple6 un sol de
sflice coloidal acuosa como fuente principal ga silice, y la

composici6n inicial del reaccionante fué la siguiente:

Na,0/510, 0,4
5102/A1203 20
HZU/NEZU 40
TABLA V
Etapas de digestién
Digestién, femp. Cristalizacibn, Composici6n del
ambiente, bz, 1002C, hr 1 producto
0 72 63% de zeolita Y s6di
ca (5i0,/A1,0, Z.5)
mis sustoncias anorfa:t
24 50 92% de zeolita Y s6di
; - {ca (Si02/A1203 = 5,0)

Por los ejemplos de la Tabla V, es eviden=-
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" te que el uso de una etapa de digesti6n a temperatura am-

biente da como resultadoc la formacién de una zeolita Y de
pureza relativamente mayor, gue iiens una proporciﬁn‘molar
entre sflice y alGmina més alta. Se ha hallado que la eta-
pa de digesti6n a temperatura embiente es particularmente
ventajosa para\producir la regi6n més alta de los inter-
valos silict /alﬁmlna en” 8l producto, para fuentes concre=
tas de SillCE. Fs decir, cuando se usan fuentes de sfilice

tales como silicato sé6dico, la etapa de digestifn a tempe-
{

- ratura ambiente mejora la pureza de las composiciones de

“

{

zeoclita Y que tienen proporciones molares entre sflice -y

_ allmina mayores que aproximadamente 3,5, y cuando se usan

fuentes de sflice fales comoc soles de sflice coloidal acuo-
sa la ‘etapa de digestlén a temparatura ambiente mejora la
pureza - y produce composiciones de zeolita Y que tienen
proporciones molares entre sflice y allmina mayores que

aproximadamente 4,5.

Las proporcionee molarss de fxidos que

definen la composicién inicial de las mezclas reaccionantes

necesarias para producir mayores proporciones molares entre

_gilice y allmina en el producto, en zeolita Y, por el pro-

cedimiento de la presente invencibn, 8e dan en los inter~

valos 10 yr 11, Los valores siguientes son las prOporéiones

molares- de 6xido particularmente preferidas en la mezcla

reaccionante,

Intervalo 12

i 0/54 '

. ka20/5102 | 0,30
SiUZ/A1203 8-10 )
HZO/NaZD aprox. 40
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Na20/5102
SlDZ/AIZD3

HZD/NaZD

Intervalo 14

NaZU/ iD2
SLDZ/AIZDB
HZU/NaZD
{

24086

0,4

© 10-20

aprox. 40

0,42
aprox. 27

aprox. 33

La siguieﬁte Tabla VI es representativa de

las preparaciones de zeolita Y s6dica dentro de las pro-

porciones molares superiores expuestas entrs sflice y alGmi

na en el producto, cuando se empleé un sol de silice coloi-

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

tién a temperatura ambiente,

¢ pluyb en el procedimiento de produccibn una etapa de diges-
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tas cristalinas, Para.los intervalos 11, 13 y 14 de compo~

foja nam. 14 24 08e6

El periodo de digestifn a temperatura ambien-
te para las m;zclas de composicifn reaccionante de las. Ta=-
blas I a IV, y dentro del intervalo 11 y de los intervalos
preferidos 13 y 14, debe ser al menos aproximadamente 16
horas, con aproximadamente 24-32 horas comd periodo prefe-
rido, Los periodos m&s largos, més allé deraproximadamente
40 horas, no solo no son précticos cuando se desean canti-
dades de pfoduccidn a escala, sino que, cuando se trabaja
en los intervales 11, 13 y 14, también tienden a contri-
bufr a una disminucién de la pFoporcién SiDZ/AlZU3 en los
productos, hasta menos de 5, Para el intervaio 10 de cam-
posicién del reaccionante, y el intervalo 12 preferide, el

periodo de digesti6n 6ptimo pr&ctico a temperatura ambien-

nimo es aproximadamente 20 horas, De nuevo, es preferible
limitar la duracibén de esta etaps a aproximadamente 40 horas
ﬁuandc.se usa una etapa de digestibfn a tempe-
ratura ambiente, la cristalizacién o etepa de digestifn a
temperatura elevada se debe efectuar a una temperatuia En tryg
aprox imadamente 908C y 1052C, de preferencia entre 952C y
1002C, La mezcla reaccionante se mantiene a esa temperatu-
ra elevada hasta que se formen los cristales. 5i la cris-
alizacibn o etapa de digestifn & temperatura elevada es
demasiado corta se pueden observar aluminosilicatos'amar~
fos, mientras que los perfodos demasiado prolongados dan
usualmente como resultado una disminucién del contenido de

.SiDZ/AIZDB en la zenlita Y producida, y la conversibn de

la zeolita Y s6dica producida en otras especies de zeoli-

sici6én del reaccionante, la cristalizacién o etapa de di-
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gesti6n a temperatura elevada se puede efacfuar duranté'un
periodo de aproximadamente 24 a aproximadamente 65 horas,
giendo el periodo preferido aproximadamente 50 horas. Cuandao
la composici6n del reacc%onante ests dentro del intervalo lDi
o el intervalo preferido i2, la etapa de cristalizacibn se
puede efectuar durante un periodo de aproximadamente 3 ar

aproximédémente 8 dfas, con un periodo preferido de aproxi=

madamente 4 a aproximadamente 6 dfas.

Los siguientes ejemplos son representativos
del procedimiento de la preaente.invenciﬁn paré producir
zeolita Y s6dica.

EJEMPLG I

En un ejemplo de la invenci6n, cinco gramos

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

Na D, 44,1 por ciento en peeo de Al2 3 Y 25, 9 por cienta

2
en pesoc de HZD y 22 gramas da hldrﬁxido afidico (qua contn~-

nfa 77,5 por ciento sn pesa de Nazﬂ) se disolvieron en 89,5
mililitros de égua destilada., Esta solucién se afladif§ a 124,2
gramos de un sol de silics coloidal acuosa que contenfia 29,5

1

por ciento en peso de Si02. La mezcla resultante, que tenfa

la composicibfn molaz:
13,9 NaZD:A1203:28,2 5102:471'H20

se agité hasta homogeneidad. El recipiente de reaccién,.de

vidrio, ss corx6é herméticamente-y se puse en un bafio de vépor

de agua a 100¢C durante un periodo de 21 horas, para producir
la crlstallzac16n de la mezcla de reaccm&n. Unha vez completa-
da la cristalizocibn, los s6lidos se separaron de las agu

madres por filtracién con succibn, y se lavaron con agua des=
tilada hasta que el pH del efluente de lavado fub aproximéda;

mente 10,5, Luego se sec6 el polvo a 100ec, E1 praducto se

t
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identificé como zeolita Y mediante diagramas de- difracci6n
de rayos X. El anélisis.quimicu indic6 una composicién del

producto de:

0:1,00 A1,0,:4,00 Sil,

El anterior producto tiene una célula unita=-

-

0,92 Na +7,0 H,0
A

2
ria clbica que tiene un diagrama de difraccién de rayos X
en polvo caracterizada por los siguientes datos, donde "I

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

2002402 1ggxf/1 :n(x?s.) h212 402 1Q26i{1 degnZ?.Y

3 100 14,3 |75 48 |.2,858
8 29 8,75 80 20 | 2,767

noo. 24 7,46 83 7 2,717
19 44 |- 5,68 88 19 | 2,638
o1 | 1 2,595
27 22 | 4,16 106 13 2,382
32 35 4,38 128 8 2,108
40 12 3,91 131 4 2,162
43 47 3,775 139 8 2,100
48 4 572 | 14s | 1 2,008
51 9 3,406 | 164 4 1,933
56 a7 | 3,308 | 168 - 1,910
59 | 8 3,222 | 195 5 1,772

61 16 3,024 | 200 g |1,750 °
12 - 21 2,917 | 211 1z {1,704

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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44,1 por ciento en peso de A1203 y- 25,9 por ciento en

peso de HZD, y 27,3 gramos de hidrbxido sédico {que con-

" tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZD). Esta solucién se

affladi6 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.mezcla que tenfa una composicibn molax de

2°3°
Esta mezcla se agith hasta ser ‘homogénea,y

16,9 k D:A1.,0,:28,2 5102 :808 HZU

luego se cerrd herméticamente el recipiente de reaccilfn y

l .
se puso en un autoclave a 120%C durante tres horas., Se for-
maron cristales en la mezcla de reacci6én; cuando la crista-

lizaci6bn fufé completa, los sélidos se separaron de las

aguas madres por filtraci6bn con succibn, y se lavaron con

agua destilada hasta gue el pH del efluente de lavado fué

aproximadamente 10,5, El polvo resultarte ss sect luego a

. jboec, E1 producto ma identificd como zoolita Y mediante

su diagrama de difraccifn des rayos X. El anilisis quimico

del producto mostré una composicién de

;,UD Na,D:1,00 A1203:3,69 Si02:6,7 H20

2
EJEMPLO III

En otro ejemplo de la presente invencibn se

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

nato s6dico que contenfa 31,0 por ciento en peso de Naéﬂ,
45,1 por ciento en peso de A1203 y 23,0 por ciento en peso
de H 0, v 14,4 gramos de hidrfxide s6dica (que conten{a
17,5 por 01ento en peso de NazD) Esta voluéiﬁn se afadib
luego a 1100 gramos de un sol de silice 00101dal acuosa gue
gontenie 31,6 por cientoc en peso de silice, para preparar
una mezcla que tenfa una composicifn molar de

8 Nazﬂ Al,0 5120 51021320 H,0

1
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Esta mezcla se'agitﬁ hasta que Tué homogéneé{
y luego se cerr6 herméticamente el recipiente de reaccién
y se puso en un bafio de vapor de ague a 1002C, Se formaron
cristales eﬁ la mezcla de reaccifin; cuando la cristalizaciéﬁ
fué_completa, los s&liéos se separaron de las aguas madres
paor filtraci6n con succifn y se lavaron con agua deétilédg,
hasta que el pH del efluente de lavado fué aproximadamente
10,0, El polvo resultante se sec6 luego a 100¢2C, El produc-
to se identific6 como zeolita Y, con cantidades de fraza de
otra zeﬁiita gintética, mediante su diagrama de difrac;iﬁn
de rayos X, El ané&lisis quimico del producto mostr6 una com-
posicifn de:

0,91 Na,0:1,00 AL,0,14,5 Si0,18 H,0

EJEMPLO IV

En otro ejemplo de la presente invencién se

distlvieron en 233 mililitros de agus 11,5 gramos de alumie-

46,6 por ciento en psso de A1203 y 23,4 por ciento en peso
de HZU’ y 6,9 gramos de hidr6xido sfdico (que contenfa 77,5
porciento en peeso de NaZD). Lﬁego se afadif esta salucibn

a 100 gramos de una solucifn acucsa de siliceto sbdico que
contenfa 19,7 por ciento en peso de NaZD y 36,6 por ciento

en peso de 5102. La mezcla resultante, que tenfa la composi-

9 NaZO:AlZDale 5&02:314 HZD

g8 agitd hasta que fué homogénea, 'El recipiente de reécciﬁn
ae cerrf herméticamente y se puso en un bafio -de vapor de agua
& 1009C durente un periodo de 67 horas, para producir lu cris-

-

talizacifn de la mezcla de reaccifn, Los sélidos se separaron
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con agua destilada has&a que el pH del efluente de lavads
fué 10,0 a 10,5, E1 polvo se sec6 a 100°2C, El proddcto se
identific6 como zeolita Y, con cantidades de traza de étra
zeolita cristalina sintética, mediante diagramas de difrac-
cibn de rayos X. El anédlisis quimico indicé una composicibn
del productp des

0,92 NaZD:l,DD A1203:3,29 Sib2:7 HZD

 EJEMPLO V

En adn otro ejemplo de la presente -invencifn se di-
solvieron en 280 mililitros de -agua 7,0 gramos de aluminato
s6dico que contenfa 30,0 por ciento en pesc de Na20, 46,6
por_cientn en peso de A1203 y 23,4 por ciento en peso de
HZD' y 21 gramos'de hidr6xido sédico (que cantenfa 77,5

por ciento en peso de NaZD). Luego se afadif esta solucibn

.

‘a 100 gremos de una solucién acuosa de silicato 8édico que

contenfa 19,7 por ciento en peso de NaZU y 35,6 por ciento

ens peso de Si0 La mezcla resultants, qué tenfa lacompo;

2!
sicibn molar:

20 Na20:A1203:20 SiDZ:GUD HZD
88 agité hasta que fué homogénea, El recipiente de reacci6n

se cerr6 herméticaments y se puso en un baffo de vapor de

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

ducir la cristalizacifin de la mezcla de reaccifn. Los sb-
lidos se separaron de las aguas madres por filtraci6én con
succifn, y se lavaron cﬁn agua destilada hagta que él pH

del efluente de lavado fué 10,0 a 10,5, El polvc se sech

a lDUEC.:kl producto se identificé como zeolita Y, con can-
t&dades de traza de otra zeolita sintétice, mediante diagra-

mas de difraccién de rayos X. El anflisis quimico indicé

una compoesicibn del producto de:
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1,0 NaZU:l,OD A1203:3,4 SiUZ:B HZD
EJIMPLO VI
~En aln otro ejemplo de la presente invenci@n
se disolvieron en 375 mililitros de agua 27,4 gramos de
aluminato sédigP que e;ntenia 31,0 por ciento en peso de
NazD, 45,ljpor ciento en peso de A1203 y 23,0 por cienfo-
en peso de HZU’ y 95,5 gra%os de hidr6xido sbdico (que

contenfa 77,5 por'ciento en peso de Nazﬂ). Luego se affa~

- dif esta solucién a 460 gramos de un sol de silice coloi-

dal acuoso que contenfa 31,6 por ciento en pesoc de sflice,
para preparar una mezcla que fenfa una composicién molar
de:

11 NaZU:A1203:20 Si02:330 H,0

2
Esta mezcla sa agit6 hasta que fué homogénea,

y 81 recipiente de reacci6n se cerr6_harmé£ic§m@nte y se
puso en un bafio de égua a 259C durante un periodd de B.Se-
manas, 3e formaron cristales en la mszcla de reaccibn;
cuando la cristamlizaci6n fué completa, los s6lidos se sue-
pararon de las aguas madres por filtracifn con succién, y
se lavaron con agua destilada hasta qué el bH del efluente
de lavado fué aproximadamente 10,0, El polvo resultante se

sec6 luego a 100%C. El andlisis quimico indic6é una composi-

cibri del producto det

+8 H,D

1,02 Na,0:1,00 A1203:3,5 SiD2 2

EJEMPLD VII
En afin otro ejemplo de la presente invencifn.
se-disolvieron en;1024 mililitros de agua 80 gramos de

aluminato sédico que contenfa 30,0 por ciento en peso de

) NaZD, 46,6 por ciento en pesao de Alzd3 y 23,4 ﬁortientn

.en peso dg HZD’ y 286 gramos de hidréxido s6dico (que con-
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tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZU). Luego se afadié
esta solucifn a 1840 gramos de un sol de silice coloidal
acuosa que contenfa 31,6 por ciento en peso de sfilice, para

preparar una mezcla que tenfa una composicifn molar de:

11 NaZU:AlZD3 127 5102;366 H,0

‘Esta mezcla se agit6 hasta que fué hbmogéneé,-
vy el recipiente de reaccifn ss cerré hefméticamanta y se
puso en un baflo de vapor de agua a>lDUQC. Se formaron cris-
tales en la mezcla de reaccibn; cuando la cristalizaci6n
fué comﬁleta, 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 fué aproximada-

mente 10,0, E1l polvo resultante se secé luego a 100°C,

0,94 Nazﬂxl,DO A1203:4,B Si02:9 HZDV | |
EL anterior producto tenfa una célula unitaria
elbica que tenfa un diagrama ds difraccién des rayos X
en polvo carscterizada paor los siguientes datos, dondu

"I" es la intensidad y "d" es la separacién interplamar.

\

2 100 x 1I/I | d (obs.)

hkl hé4c m&x. en A,
m , 3 100 - | 14,3
220 ;] : 18 8,73
a1l 1. 12 | 7,43
331 19 _ 31’ 5,67
333, 511 | et - 13 4,15
" 440 32 20 | 4,37
620 . 40 7 3,90 ’
533 43 s | a7
444 , 48, 1 2 3,57
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!.. :
il hszzfl 100m§xf/1 deéogf.)

551; 711 51 3 3,46
642 56 20 3,30
553, 781, - 59 4 3,21
733 67 8 3,02
660, 822 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
a4 _ 96 1 2,52
802; 10, 2, O 104 1 2,42
6663 10, 2, 2 108 5 2,30
7153 11, 1, 1 123 1 2,28
880 ' 128 3 2,18
9555 9713 11, 3, 1 131 2 2,10
B66; 10, 6, O 136 1 2,12
9733 11, 3, 3 139 4 2,10
984; 12, 0,0 144 2 2,00
886; 10,9,0; 12,4,2 164 1 1,93
10, 8, 2. 168 2 1,51
977; 11,°7, 3; 12, 3, 1 |179 1 1,86
‘995, il, 3, 3 187 1 1,81
11, 7, 45 13, 6, 1 195 1 1,77
1D, 8, 43 1d,1n,0;714,2,0 200 3 1,75
?57; 11, 9, 3 4 '1,70
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EJEMPLO VIII

En adn otro ejemplo de la presente invencién se

disolvieron an 750 mililitros de agua 54,8 gramos’ de alu-

o
minato sbdico que contenfa 30,0 por ciento en peso de

NaZU, 46,6 por ciento en peso de A1203 y 23,4 por ciento

"Wén‘pésu de-HZO,' y 191 gramos de hidr6xido s6dico (que con-

tenfa 77,5 por ciento en peso de NaZD). Luego se afiadif esta
solucibn & 920 gramos de un sol de sflice coloidal acuosa
que_contenia 31,6 porciento en pesoc de silice;rpara pre-
paraf una mezcla qus tenfa una composicifn molar de

11 NaZD:A1203:20 Si022330 HZD

Esta mezcla se agité hasta que fué homogénea, y

el recipiente de rsaccifn se cerr6 herméticamente y se puso.

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

8n la mezcla de reaccién; cuands la cristalizacién fué com-
plets, los s6lidoe &8 separaron dé lag aguas madres por fTile-
tracifn con succibn, y se lavaron con agua destilada hasta
que el pH d;l efluente de lavado fué aproximadamente 10,0,
El polve resultante ss sec6 luégo a 1008C, El1 anflisis qui-
mico indic6 una composicién de producto de:

1,03 Na,0:1,00 A1,0,:3,8 $i0,:8 H,0

2 23 2 2
El producto anterior tenfa una célula unitaria
¢Gbica que tenfa un diasgrama de difraccibn de rayos X en

polvo caracterizada por los siguisntes datos, dende "I" as

la intensidad y "d" es la saparacién interplanar.

[y

bkl ERY 100m2x3/1 Vdeéoif.)
TS 3 100 14,3
220 8 22 8,78
a1y . 11 17 7,47
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hk1 h21_k2.,_l2 1025:. I/1 :n-(K‘jS)
331 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 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
B8O 128 9 2,10
955; 971; 11, 3, 1 131 5
973; 11, 3, 3 139 7 2,10
884; 12,70, © 144 4 2,07
aés; 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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2 ., 2,.,2 100 x I/1 d (obs)
hkl h™k 41 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
997; 11, 9, 3 211 10 1,71

EJEMPLO IX
En otro ejemplc de la invencibn se disolvie-
ron en 421 mililitrod de agua 8,9 gramos de alumininato
s6dico que contenfa 30,0 porciénto en peso de NazU, 46,6
por cientoc en peso de A1203 y 23,4 por ciento en peso de
HZO' y 28,4 gramos de hidr6xido s6dico (que contenfa 77,5
por ciento en psso de NazD). Luego se affadif esta solucién

8 una solucién acuosa consistents en 100 gramos de siligato

sbdico (que contenfa 19,7 por ciento en pesa de NaZD y

36,6 por ciento en peso de 5i0,) diluidos con 420 milili~
tras ds agua. La mezela resultants, quz tenfa la composi-

cibn molar:

273

se agité hasta que fué homogénea, El recipiente de reac-

13,5 NaZD:Al 0,115 SiOz:lZ%S HZD

ci6n se cerr§ herméticemente y se puso en un bafio de vapor
de agua, a 100¢C, durante un periodo de 40 horas, para pro-
ducir la cristalizacifn de la mezclas de reaccibn, El ﬁrdduc—
to cristalizado habia’sedimentado en el fondo del reqépipﬁ-ﬂ
te, y el lfquido que sobrenadabd era transpéiénte. Los s6~

lidos se separaron de las aguas madres por filtracién con

succién; y se lavaron con aguadestilada hasta que el pH del

"

efluente de lavado fué aproximadamente 10, El polvo se se~ |
c6 a 1002C, El1 producto se identificéd como zeolita Y me-

diente diagramas de difraccifn de ruyos X, El anflisis qui-
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mico indicé una compos icifn del'producto de:

1,0 Na,0:1,00 A1,0,:3,87 Si02:7 HZD

2 27°3°

. También se puede preparar la zeolita Y a tem-
peraturas de hasta aproximadamente lTSEC; Sin embargo, para
tai.éigtegis,'iglﬁEédigtdg reaccibn se ha de preparar a parH
tir de un sol de silice coloidal acuosa o una silice sélida

amorfa reactiva. lLa mezcla de reaccibn debe tener la compo-

sicifn que se muestra en la Tabla VII,

TABLA VII
Na20/5i02 o Aproximadamente 0,6
5102/A1203 : 10 a 35
HZD/NaZU Aproximadamente 41

La mezcla de reaccifn se mantiene a una tem-—

‘ .peratura de aproximadamente 202C hasta aproximadamente 1759

C hasta que tiens lug;r lemcristalizacién, y los cristales
se separan de las aguas madres, Igual que con lo; otros pro-
éedimientos, el intervalo des temperaturas preferido est§
préximo al.lfmite superior, para acortar el tiempo de cris-
talizaci6n,

_EJEWPLD X_

En un ejemplo de la sintesis a temperatura més
alta se disolvieron en 144,2 gramos de agua 5,43 gramos de
aluminato s6dico y 22,3 gramos de hidr6xido sédieo, Lueqo
e aMadif esta solucibn a 100,0 gramos de un sol de sflice
coloidal acuosa que contenfia 29,7 por ciento en peso de sf~
lice, para preparar una mezcla qué tenia una compasicibn

molar de:
12,2 NaZU:A1203:2D Si02:496 HZU ‘

Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogé~

nea, y el recipiente de reaccién, de vidrio, se pusc den-
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- anflisis quimico indic6 una composicifn del producto de:

wvieron en 144,2 gramos de agua 5,43 gramos de aluminato s6-

preparar una mezcla que tenfa una composicifn molar de:

‘méticamente y se puso en un horno de aire a 175%C, dufan-

' cuando la cristalizacifn fué campleta, lps sblidos se sew=

- 1102C, El producto se‘identificé como zeolité Y, con una

_pequefia cantidad de otra zeclita sintftica, mediante su

[ Hojn ndim.

27 _ 26086
| ' .
tro de un recipiente de acero inoxidable, que luego se
cerrf Herméticamente y se puso en un bafio de aceite a
1508C durante 5 horas, Se formafon cristales en la mez-
cla de reaccifn; cuando la cristalizacibn fué completa,
los sblidos se separaron de las aguas madres por filtrae
cibn con sbpcién, y se lavaron con agua gestilada hasta
que el pH del efluente de lavado fué aproximadamente 10,0,
£l polvo se sec§- a 1108C. El producto se iﬂentificéﬂcomo
zeolita Y mediante diagramas de difraccifn de rayos X. El

0,98 Na,0:1,00 A1,0,:3,65 5i0

272"
EJEMPLO XTI

:5,5 HZD

2 2

En aln otro éjemplo de la invencifn se disal~-.

dico y 22,3 gramos de hidr6xido s6dico, Luego se afiadi6 es-
ta solucibn a lDD,O'gramos de un sol de sfilice coloidal acug

sa qut contenfa 29,7 por ciento en peso de silice, para

12,2 NaZD:A1203:2O 5102:496 HZD
Esta mezcla se agit6 hasta que fué homogénea,
'y el recipiente de reaccifn, de vidrio, se puso dentro de

un recipiente de acero inoxidable que lusgo se cerrf her~
te 3 horas, Se formaron cristales en ld mezcla de reaccibn; |

paraion.de las aguas madres por filtraci6n con succibn, y
se lavaron con agua destilada hasta que el pH del efluente

-

de lavado_fué aproximadamente 10,0, El polvo se secd a
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diagrama de difraccifn de rayos X. Se calcul6 que la dimén~
516n dé célula unitaria cﬁBica era 24,79 A,

Los siguientes ejemplos son representativﬁs
tel procedimiento de la invencifin para producir zeolita Y

s6dica con alta proporcién entre sflice y allmina.,

EJEMPLO XII
En un ejémplo de la invencién se disolvieron
en 32,3 gramos de agua destilada 10,86 gramos de aluminato

s6dico que contenfa 30,7 por ciento &n peso de Na.0, 46,4

2
por ciento en pasoc de A1203 y 23,1 por ciento en peso de
HZD’ y 7,6 gramos de hidréxido sfdico que contenfa 76,5

por ciento en peso de NaZD. Tras enfriar, esta solucién se

afiadif a 100 gramos de un sol de eilice coloidal acuosa que

coﬁtenia 30,2 por ciento en peso des SiDz. La mezcla resul-

T

~tante,; que tenfa la éomposicién molar:

3,0 Na,D:AL1,0,:10 5102:120 H,O

2 273 2
sb agit6 hasta que fué homogénea, El reecipiente de reacw
cibn, de vidrio, sa cerr6 herméticamente y se dej6 repo=-
gar astéticamente a temperatura ambisnte durante 24 horas,
Luego se puso el racipiente en un bafo de vapor de agua
a 1009C, y se dej6é digerir durante 142 horas. Los s6lidos
88 separaron ds, las aguas madres por filtracién, se lavaron
hasta un pH de aproximadamente 8 y se socaron a 1100C., Me=~
diante técnicas de rayos X, el producto cristalino se iden-
tifich como 94% de zeolita Y dque tenfa una proporeién
SiDZ/AlZD3 de aprnximadamenté 5,6,

o EJEMPLO XITI

-

Se repiti6 el métiodo del Ejemplo XII, usanco

13,6 gramos de aluminato s6dico, 6,47 gramos de hidréxido

s6dico, 32 gramos de agua y 100 gramos del sol de sflice
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coloidal acuos;, dando una mezclé reaccionante que tenfa
la compbéicién molar:

2,4 Ne,0:AL,0,:8 $i0,:96 H,0

Tras un periodo de digesti@n a temperatura
ambiente de 24 horas, Q.un periodo de digestibfn o crista-
lizaciébn de‘lz Boras a lUb2 C, mediante técnicas de rayos

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

una proporcién SiDZ/AlzD3 de 5,15,

EJEMPLO XIV

En otro ejemplo de la presente invencibn se
disolvieron en 47,632 gramos de agua 9,722 grameos de sosa
‘cBustica que contenfa 76 por ciento en peso de NazD, y

3,746 gramos de aluminato sbédico que contenfa 46,5 por

ciento en peso de A120 30,4 por ciento en peso ds NaZD

3'

y 23,1 por ciento en peso de HZD. Tras enfriar hasta tem-

peratura ambiente, ksta solucifin se afadif a 68,300 gramos
de un sol de sflics colvidal acuosa que contenfa 30,0 por

ciento en peso de 5102, con agitécién efnérgica., Lka mezcla

rapultante, que tenfa la composicién malar:

' 0

8,0 Na,0:A1,0,:20 5102:320 H

2 273 2
se mezclb durante 15 minutos, Se dej6 digerir la mezcla re-

sultante, estéticamente,'a temperatura ambiente durante

28 horas, Luego se bombe6 la mezela a través de un cambia-

L

“dor de calor calentado por vapor de agud, com una bomba de
‘engranajes, La temperatura de la‘preparacién‘descargada va~-
. ri6 entre B29C y 932C, siendo descargada la mayor parte del

material a BB2C, El material calentado se recogil en una va=

-

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

producto cristalino se filtx6, se lavé y se sec6. El ﬁroduc-
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to pesbé aproximadamente 5,4 kilegramos. El producto crista-
lino se caracterizé, por'rayos X y medidas de adsorcién, co-
mo virtualmente 100% de zeolita Y con una propo;cidn Si02/

AlZDB de 5,1, A.-1839C y 100 mm Hg, la zeolita activada ad-

sorbi6 33 por ciento en peso de oxigeno,

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 para preparar la ﬁez-
cla reaccionante inicial, dande una proporcién molar HZD/
N820 de 35 durante la etapa de digestibn a temperaturé‘am-
‘biente, que requirié 28 horas. Para la segunda'efapa de
-crisfalizacién, la mezcla reaccionante se calent6 hasta 82-
858C con un eyector de vapor de agua, El condensado resul-
;%ante y la adicién de w4s agua hicieron subir la praporcin
H20/Na20 hasta 40. Luego se efectué la etapa de cfistaliza-
cibn durante 51 horas a 97°C, El proéucto.cristalino, que
pegaba aproximadamente 5,4 kilogramos, se caracteriz6 por ra-
yos X y medidas de adsorcifn como virtualmente 100% de zeoli-
ta Y con una proporeién SiUZ/AlZD3 de 5,1, A =183¢C y 100 mm|
Hg, la-zeolita Y activada adsorbi6 35,8 por ciento en peso de
oxigena,

EJEMPLO XVI

En otro ejemplo de la presente inveﬁciﬁn, 5720

gramos de hidréxide sbdico y 1695 gramos de aluminato sédico

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

40.500 gramos de un sol de silice coleoidal acugsa, con agi-

tacibn. La mezcla resultante, que tenfa una composicifin, en-

términos ¢ proporciones molares de 6xidos, correspondiente a
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Na,0/5i0, 0,42
5i0,/A1,0, : 27
H,0/Na,0 33

se mezcl6 durante 7 minutos. La mayor parte de esta mezcla

. ) §
se dej6é 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 trans?iriﬁ a un horno, La temperatura de reac-
cibn durante esta sequnda etapa se mantuvo a 100°C dﬁrante
un periodo de 48 horas, Al final de la g tapa de cristali-
zacifn, el producto cristalino se separb de las aguas ma-
dres por filtracifn, se lavé y se secl, Mediante rayos X
y medidas de adsorcifn se caractarizé el producto crista-

*lino como virtualmente 100% de zeolita Y, Se hall6 que la
constante &, de retie;la é;a 24,62, indicando un'conteni-
do 5i0,/A1,0, estructural de 5,1,

' EJEMPLO_XVIT

En otro ejemplo de la presents invencién se
disolvieron en 67 gramos de agua 10,86 gramos de aluminato
s6dico que contenfa 30,7 por ciento en psso de NaZD, 46,4
por ciento en peso de Al,D, vy 23,1 por ciento en peso de

H,0, y 11,6 gramos de hidréxido s6dico que contenfa 76,5

2
por ciento en peso de NaZO. Tras enfriar, esta solucibn se
afiadié a 100 gramos de un sol’de silicé coloidal acuosa que.
contenfa 30,2 por ciento en pesc de SiDZ. Le mezela resule

tante, .que tenfa la composicifn molar:
. 4 NaZD:Al203:lG 5102:160 HZD
se agitd hesta qué fué homogénea, ELl recipiente de reaccitn,

de vidrio; se cerr6 herméticemente y se dej6 reposar estéti-

_camente a temperatura ambiente durante 24 horas, Luego se
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puso el recipiente en un bafic de vapor de agua a 100¢C,
y se dejé digerir durante 48 horas, Los sblidos se sepa-
raron de las aguas madres por filtracién, se lavaron hasta
un pH de aproximadamente B'y se secaron a 1102C, Mediante
téenicas de rayos X, ei producte cristalino se caracteri=-
z6 como 92% de'zeolita Y que tenfa.una proporeién 5i02/
A1203 de aproximadamente 5,0,

Elsiguiente'ejemplo demuestra el efecto de
una etapa de digestién demasiadeo prolongada a temperatura

elevada, sobre la naturaleza del producto sflido.

EJEMPLO XVIII

Otra porcibn de la misma mezcla reaccionante

inicial preparada en sl Ejemplo XVI (NaZD/SiD2 = 0,42;

-,SiUZ/AlZD3 = 27; HZQ/NEZD = 33) se dejé digerir estlti~-

camente a tsmpsratura'émbignte duranfs 65 horas, y luego
se cristaliz6f a 100¢C durante 96 horas., Por rayos'X v
medidas de adsorcién se hall6 que el products s6lido con-
tenfa aprdximadamente 60% de zeolita.Y que tenfa un conte-
nhido de SiDZ/AlZU3 menor que 5, y cantidades contaminadno-

ras de otro aluminosilicato sbdico cristalino.

EJEMPLO XIX

En afn otro ejemplo de la presente invencién

se disolvieron en 243 g de agua 39,6 g de hidrfixido s6di-

.co (que contenfa T4 ﬁor ciento en peso de Nazﬂ y 26 por

ciento en peso de HZD) y 6,1 g de sluminato sfdico {que
contenfa 29,8 por ciento en peso de Na,0, 46,4 por ciento
en peso de.Al?O3 y 23,2 por ciento en peso de H20), y lue-

soluci6n enfriada se afadi6 a una suspensi6n de 41,9 ghde

gel de sflice (calidad Davison 63, que contiene 99 por cien
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to en QesoAde Si02 y 1 porcdento en peso de agua) en 243 g
de agua, con agitacifn, Se continué mezclando durante apro~-
ximadamente 2 minutos., lLa mezcla resultante tenfa la siguien-
te composicifn, expresada sn términos d@ proporciones molares
de 6xidos:

Na,0/510, © 0,75

5102/A1203 25 .
HZU/NaZO 55

| Esta mezcls reaccionante resultante se dejé
‘digerir a temperatura ambiente durante 113 horas, Luego se
calenté la mezcla reaccionante hasta 100°C y se mantuvo a

-esa temperatura durante 23 horaes. Luego se filtr6 el pro-

X mostré que 8l producto era 90% de zeolita Y y 10% de im-~
purezas cristaiinas.rEl anflisis qufmico mostrS que la zeo-
Alita Y tenfa una p;oﬁorcién molar sflice/al@mina de 3,6.
Cuando en el procedimiento anterior se omitif la digestifn
‘de primera etapa a temperatura ambiente, 8l producto conte-
nﬁa 75% de zeolita Y y 25% de otros materiales cristalinos,
EJEMPLO XX

-En otro ejemplo de la invencién se disolvie-
ponren 20 g de agua 3,4 g de hidr6xido s6dico {que contenfia
74 por cierito en peso de NaZD y 26 por ciento en peso de

HZO) y‘3;l9 g de aluminata 56d£c0 (que contenfa 29,8 por
y 23,2 por ciento en peso de H20), y luego se enfrif la so~

afiadié a una suspensién de 9,96 g de QUSO (una sflice de

partfcula fina precipitada de un sol de sflice, manufactu-

rada por Philadelphia Quartz Company, que contiene 87% de
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SiUz) enrl9,l g de agua, con agitaci6n, Se continuf mezclan~
-do durante aproximadamente 2 Tinutos. La mezcla resultante
tenfa la siguiente composicién, expresada en términos de pro-

porciones molares.de fxidos:

i .
Nazﬂ/SJ.D2 0,40
SiD./A.'LZD3 ‘ 10
HZD/Nazﬂ : 40

Se dej6 digerir esta mezcla resultante, a tem-

f
peratura ambiente, durante 24 horas. Luego se calent6 la mez-
cla reaccionante hasta 100¢C y se mantuvo a esa temperatura

durante 41 horas., Después se filtré el producto cristalino, se

{1avé y 88 Becé, El anélisis con rayos X mostrb que al‘prnduc-

to era 93% de zeolita Y, sin m&s materiales cristalinog pre-

sentes., El an4ilisis quimico mo stré que la zeolita Y tenfa una
proporcifn molar sflice/allmina de 4,42,

EJEMPLO XXI

" En otro ejemplo de la invencién se disolvieron

Ven 215 g de agua 22,3 g de hidr6xido sédico (que contenfa 74

po§ ciento en peso das NaZU y 26 por ciento en peso de H20)

|y 5,43 g de aluminato s6dico {que contenfa 29,8 por ciento

en peso de NaZU, 46,4 por ciento en paso ds A1203 y 23,2 por

leiento en peso de HZO)' y luego se enfrif la solucifn hasta
|temperatura embiente, Se afladieron a la solucién onfriada
.30,9 g-de Santocel "CS" (aerogel de sflice en polvo fino, que

|contiene >99 por ciento en peso de'SiUz), con agitacién., Se

continu6 mezclando durante aproximadamente 2 minutos, La megz-

"

cla resultante tenfa la siguiente composicién, expresada en

términos de proporciones molares de 6xidos:

- Na,0/5i0, © 0,61




v ————— o 3o At

10

15

20

25

.30

1loja ntum,

35 26086

5102/A1203 20
HZU/NaZU 41.

Luego se calenté la mezcla reaccionante has~
ta 100¢C, y se mantuvo a esa temperatura durante 22 horas.
Luego se filtr6 el produ;to cristélino, se lavé y se sech,

El anélisis con fayos X mostr§ que el producto era 98% dé zeo
lita Y, sin mé4s materiales cristalinos presentes.-El an4lisis
quimico mostr6 que la zeolita Y tenfa una proporcién molar
sflice~allmina de 3,80,

. EJEMPLO XXII

En otro ejemplo de la invencibn se disolvie-
ron en 432 g de agua 44,4 g de hidr6xido sédico (qﬁe conte-
nfa 74 por ciento en peso de Na20 y 26 por ciento en peso de
HZO) y 10,86 g de aluminato sbdico (que contenfa 29,8 por
ciento.en peso de NaZU, 46,4 por ciento‘an péso de A1203 y
23,2 por ciento en peso de HZD)' y luego se enfrié ia soiu; .
cifn hasta temperatura ambiente, Se aﬁadieron'a la solucién
enfriada 59,9 ¢ de SiD2 recuperada de humos, con agitacibn,
Se continué mezclando durante aproximadamente 2 minutos. La
sflice recuperada de humos, en ﬁolvo fino; se'pfeparﬁ par
vaporizaciébn de SiQ, y tenfa més del 99 por ciento en peso
de SiOZ con un tamaffo de partfcula de 50-2Y00.A, Esta mezcla

resultante tenfa la siguiente combosicién, expresada en tér-

minos de proporciones molares de- xidos:

Na,0/530, | a,61
5i0,/A1,0, 20
H,0/Na,0 4

Luego se calentd la mezcla reaccionante hasta
100eC y se mantuvo a esa temperatura durante 16 horas, Luzgo

se filtr6 el producto cristalino, se lavl y se sec6, E1 ans-
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lisis con rayos X mostré que el producto era 100% de zeolita
Y, E1 an&lisis quimico mostré que la zeolita Y tenfa una pro-

porcién molar sflice/alGmina de 3,83.

EJEMPLO XXIITI

En ptro ejémplo de la invencién se disolvieron
'en'274 g de agua 23,2 g de hidr6xido sédico (que contenfa 7@
porciento en peso de NaZD y 26 pof ciento en peso de HZD) v
21,72 g de aluminato sédico (que contenfa 29,8 por ciento en
peso de NaZU, 46,4 port:iento en peso de Alzﬂa'y 23,2 por
cienta en peso Qe HZO)’ y luego se enfri6 la solucién hasta
temperatura ambiente., A la solucibn enfriada se afadieron
39,9 g dal SiO2 recuperado de humos, del Ejemplo XXII, con
agitacién, Se continué mezclando aurante aproximadamente 2
minutos, La mezcla regultante se dej6 digerir a temperatura
ambiente durante 24 horas, Esta mezela tenfa la ‘siguiente com-

posici6bn, expresada en términos de proporciones molares de

6xidos: _
Na20/5i0, 0,40
$i0,/A1,0, g 10
H,0/Na,D 40

Luego se calentd la mezcla reaccionante hasta
1008C, y se mantuvo a esa temperatura durante 43 horas. lLue-
go ée filtr6 el producto cristalino, se lavé y se secé. El
an&lisis con rayos X mastrﬁ que el producto era 100% de zeo=
lita Y. El anflisis quimico mostrd que 12 zeolita Y tenfa una
prcporciﬁp~ﬁolar sflice/allmina de 5,42.

EJEMPLO XXIV

En otro ejemplo de la invencién se disolvieron

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

ciento en peso de NaZU y 26 por ciento en peso de H20) y 1,11
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g de aluminato sédico (que contenfa 29,8 porciento en peﬁo

de Na,0, 46,4 por ciento en peso de A1203 y 23,2 por ciento

2
en peso de HZD)' y luego se enfrif la soluci6n hasta tempe-
ratura ambiente, La solucién enfriada se affadif a una sus-~
ﬁensidn de 6,0 g de vidrio de sflice fundida molido (96%
SiUZ) en 10 g de agua, con agitacién, Se continub mezclan-~
do durante aproximadamente 2 minutos. La mezcla resultante
se dej6 digerir con égitacién a temperatura amﬁiente, duran-

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

presada en términos de proporciones molares de 6xidos:

NaZD/SiUZ 0,40
SiDz/AlZDB 720
H20/Na20 aq

Luege se calent§ la mezcla reaccionante hasta
'100¢C, y se mantuvo a Esa témperatura durante 28 horas, Lue-

go s& filtrd el producto cristalino, se lavé y se secé, [l

Y, y tingln otro material cristalino presente, £l andlisis qui
mico mostrS que la zeolita Y tenfa una proporci6n molar sfli-
ce/alGmina de 4,44,

Se cree que el aumento de la proporcién molar
entre sflice y alGmina en el producto de zeolita Y, sin alte-
racifn del esqueleto b&sico de la zeolita Y sbdica, es debido
a la sustituci6n de iones Al"’3 pox Si';'4 durante el procedimien
ta de sfintesis, EY ifn AJ.'l'3 es mayor (vadic = 0,57 A) que el
i6n SiM {radie = 0,39 A), A med;da'que sumenta la propozrcibn
molar antfé silice y allmina, los tetraedros de SiDz, menores,

sustituyen a los tetraedros de AlDd, mayores, y hay una dig-

e

minuci6én pequefia, perc real, en el volumen de la célula uni-~

taria, como lo indica la medida del valor de la constante ao

K

andlisis con rayos X mestréd que #8l producto sra 61% de zoolit

i
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de la célu;a unitaria c@bica de la retfcula del cristal.
VAsi, para composiciones de zeolita Y que tengan proporcio-

nes molares SiDZ/Al 0

2

3 comprendidas entre m&s de 3 hasta

.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- feqular de las dimensiones de la célula unita-

20 estructural,

por medida de a_ en las composiciones de zeolita Y con ma-

ria, al aumeptar el contenido de SiUz/Al

yor proporcibn entre sflice y alGmins. Por ejemplo, un pro-
!

‘ducto de zeolita Y s6dica que tenga un contenido de SiDZ/

A1203 estructural de 5,33 tiene una constante de retficula

cristalina a, = 24,59 A, Para composiciones de zeolita Y

que tengan una proporcibn molar entre sflice y allGmina en-

tre 3,9 y 6, la cbnsﬁanta de c&lula 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 en-

tre aproximadamente 24,635 A y 24,516 A Si las mayores pro-
porciones 5i02/A1203 halladas en algunas composiciones de

zeolita Y fueran simplements debidas a la presencia de

'SiDZ amorfo ‘0 no estructural, no ss observarfa cambio al-

guno de la dimensgién a, de la célula,
Debido a la disminucién observads en las die
mensiones de la célula unitaria se chserva necesariamente

un desplazamiento pequefio, pero real, en las posiciones

‘de las separacionses interplanares o d concretas que carace-

terizan a las composiciones de zeolita Y que tienen mayores

.proporciones molares SiDZ/A1203. segln la siguiente rela-

ci6n para un cristal clbico, familiar para los expertos en

la técnica de la cfistalografia o difraccifn de rayos X:
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donde h, k y 1 son los fndices de Miller. Por tanto, aunque
las intensidades relativas de las lineas aermanecen aproxi-
madamente iguales, los intervalos de valores de d para la
zeolita Y s@dicé que tiene una proporcibn molar entre silice
' y ‘al@mina mayor que 3 hasta aproximadamente 5 difieren al-
go de los valores de d para la zeolita Y s6dica que tiene
una proporci6n molar entre sflice y allmina entxe 5 y 6,

La estrdctura b&sica de las composiciones.deAzeolita Y s6-
dica, para la totalidad del intervalo de proporciocnes mola-
res entre silice y al@mina, segln se muestra en’ la Tabla A,’
es igual, pero las tablas de rayos X concretas que se mues-
ﬁfan a continuacién son (tiles para identificar y caracte-
hrizar las composiciones de zeolita Y sfidica dentro de los
corréspondientes intervalos da'SﬂUZ/Aizﬂa. Ocasionalmente
sa pueden observar pequefias vardaciones en intgnsidadas

y/o posiciones de las lfneas o los picos en los diagramas
de difraccifn de rayos X de las composiciones de zeolita Y
gbdica, debido a variables tales como la técnica concreta
de rayos X y/o el aparato empleado, la orientaciéﬁ de los
cristales en polvo, etc, sin estorbar al establecimiento

de la identidad.de la zeolita Y s6dica por ‘lﬁs Bxpertos

en la técnica cristalégréfica o de difrdccifn de rayaos X,
La zeolita Y s6dica que tiene uns proporcién molar Siﬁz/
A1203 mayor que 3 hasta aprcximadaﬁente 5 tiene un diﬁgra—
‘ma de difraccibn de rayos X en polvo estncialmente seéﬁnlsa
mLestra en la siguiente Tabla B, micntras.qua una zeolits Y
sfdica que tenga una proporcibn molar.SiDz/AlZU3 gntre 5

y & tiene un diagrama de rayos X esencialmente segln se

muestra en la siguiente Tabla C,
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gﬁds valores de 1la Separaéién interplanar, é,
L expresan en unidades ahgstrom (A.). La intensidad rela-
* tiva.de las lfneas del diagrama de difraccibn de rayos X en
-poivc se eﬁpresa_como MF, muy fuerte; F, fuerte; M, media;
D, débil; y MD, muy débil, Los datos de diagramas de difrac-
ci6n de rayéé X.en polvo de las Tablas B y C se obtuvieron
en un espect émetro con contador Geiger, con registrador
de pluma, uééndo radiacién K-alfa de cobre filtrada.
TABLA B
[
hk1 hszzfl2 d en A Ingggsi-
111 3 14,3-14,4 MF
220 : 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 32 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
551, 711 51 3,46-3,48 MD
612 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 |2,85-2,07 F
‘a0 80 |2,76-2,70 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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I- TABLA B (Continuacién)
hkl h2$k2412 d en A Intensi-~
dad
844 96 2,52-2,54 MD
g862; 10, 2, O - 104 2,42~2,44 MD
666; 10, 2, 2 108 2,38=-2,39 M
7753 ll,‘f,l 123 ' 2,22-2,24 MD
880 ! 128 2,18-2,20 D
955; 97%1; 11, 3, 1 131 2,16-2,18 MD
973;,11, 3, 3 139 2,10-2,11 D
884; 12,0, O 144 2,06—2,07> MD
886; 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
10,8,6; 10,10,0;
14,2,0 200 1,75-1,76 D
997; 11,9,3 211" 1,70-1,71 D
TABLA C
h2¢k2+lz d, A; Inten§idad
relativa
3 14,15-14,3 MF
8 B,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_ {Continuacifn)
“ n Iriepeiied
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
8a 2,74-2,76 M
B3 2,69-2,71 D
88 2,61-2,63 M
91 2,57-2,59 M
96 2,50-2,52 MD
104 2,40-2,42 MD
108 2,36-2,38 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 D
187 1,79-1,81 MD
195-‘ 1,76-1,77 MD
200 1,73-1,75 D )
ell 1,69-1,70 D
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 medidas de adsoxcibn, datos de estabilidad a la hidr6lisis,

* En los datos aqui presentados, los términos "composicién
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la medida de la constante a, de reticuié,
efectuada convenientemente medisnte cuidadosa exploracién
con espectr6metro de rayos X, proporciona por tanto un mé-
todo de confianza para determinar el contenido de SiDZ/ .

AlZU3 estructurgl en productos de zeolita Y preparados por
el prmcedimiento de la invencibn, una vez establecida la,
relacibn entre la constante de retficula y el contenido de
SiUZ/AlZUB‘ Este m&todo se combina con otra informaci6n,

tal como andlisis quimicos en hGmedo, estudios de fluo-

rescencia con rayos X, medidas cuantitativas con rayos X,

y medidas de propiedades eléctricas, para la completa carac-

terizacién y diferenciscién de los productos de zeolita Y,

del producte" y "tanto por ciento de zeolita Y" se refie-
ren al tanto por ciento de zeolita Y en el produétu sbiido,
basado en medidas cuantitativas con rayos X y/o de adsor-

¢i6n referidas a muestras normalizadas de zeolita Y, segin

sigue:
Para an4lisis cuantitativos con rayos Xi
) x 100 = t;nto por ciento de zeolita Y
IZ
donde:
I, = suma de las intensidades de line#s adecuadas de. rayos

X, modidas an la muestra ds zeolita Y} e
I.= suma de las intensidades de las mismas lineas de ra-

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

-

cia,

Para andlisis cuantitativo de adsorci6n:

W .
—2L— x 100 = tanto por ciento'de zeolita Y
w .

?
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donde ¢

W

1 = carga en peso de adsorbato, medida en la muestra de

zeolita Y activada, y

=
]

5 '= carga en peso.del'mismn adsorbato, mgdida en el patrén
de referenc;a de zeolita Y activada,

En la forma preferida de la invencién, las
composiciones de zeolita Y activada adsorben al menos apr o~
ximadamente 30 por ciento en peso de -oxfgenc a 100 mm Hg y
~183¢C, -

Los cristales ds zeolita Y se pueden acti-
var por calentamiento de tal manera que se efectle la pér-
dida dei agua de hidratacifn. La zeolita Y se puede activar

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

ha hallado que las temperaturas tan altas como aproximada-

mente 7002C son satisfactorias para activacién; a menudo sc

usan temperaturas de activacién de 3500C, en unrvacio final
de 10%° mm Hg, Esto deja una estructura cristalina entrela-
zada por canales de dimensiones molecularses, qus afrecen un
érea superficial muy grande para la adsorcién de moléculas
extrafias y readsorcifn de agua, La adsorcifn esté iimitada
a moléculas qus téngan un éamaﬁo y forma tales que permitan
la entrada a través de los poros hasta el &rea de sorcibn
inﬁerior, siendo exclufdas todas las demés moléculas.

Sa Ha hallado que la zeolita Y tiene ca=-

racterfsticas de adsorcifn particularmente buenas, como se de

muestra por los datos representativos de adsoreifn de la Ta-

bla VIII,
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TABLA VIII

Presion Tempera- | Janto por cie

Adsorbato ! p Lo por clen

mm Hg tura,? C tosggbgssu ad
H,0 25 25 35,2
C02 700 25 26{0
n=pentano 200 25 14,9
(€ Fg)aN 0,07 25 1,1
(C4H9)3N 0,5 50 21,4
Cripton 20 ~183 70,0
Oxigeno 700 -132 35,7

Estos datos ss obtuvieron de la siquiente ma-

nera:

por deshidratacidn a una temperatura de aproximadamente
3509C, bajo vacio, fueron snsayadas para determinar sus
propledades des adsorcidn, Las propledades de adsorcidn se
midieron en un sistema de adsorcidn McBain-Bakr. Las ﬁgés~
tras do zeolita se pusisron sn cubos iigaros de aluminia
suspendidos de muelles dg cuarzo. Se activaron in situ, y
luegq sa admitid al sistema el gas o vapor bajo ensayo. La
ganancia de peso delradsorbente se midid por las extensio-
nes de los muelles, segdn ss leen con un catetdmetro. En la
Tabla VIII, la presidn dada para cada adsorcidn es la pre-
sidn del adsorbato. EL término "tanto por ciento en peso

adsorbido", en la tabla, se refiere al tanto por ciento us

Muestras de zeolita Y que se habia activado-

aumento en peso del adsorbente activada.

de"la Tabla VIII, la zeolita Y activada se.puede gmplear

para separar moléculas que tienen una dimansidn critica ma-

Como se puede ver por los datos de adsorcidn

4
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yor que la de la heptocosafluorotributilamina, de moléch-
las que tienen menores dimensioneg criticas. lLa dimensién
critica de una molécula se define como el didmetro del me-
nor cilindro que se acomode en un modelo de la molécula,
cgnstruido usando los’mejores radios de Van der Waals,
&ngulos de'unién y longitudes de unién de que se disponga.

Una prbpiedad sin igual de la zeolita Y es
su fuerte preferencia para moléculas polares, polarizables
e insaturadas, desde luego siempre que esas moléculas ten-~
gan'un tamafioc y forma que les permitan entrar en el sistema
de poros. Esto contrasta con e} carbfn orgénico y gel de
sflice, que muestran una preferencia primaria basada en la‘
volatilidad del adsorbato.

Los métodos de reactivacién o regeneracibn
que se pueden usar con la zeolita Y difieren de los usados
para los adsorbentes comunes, Bajo las condiciones de acti-
vacifn, reactivacibn o regeneraci6n que resultan ser satig-
factorias para la zeolita Y, la mayoria de los otros adsor-
bentes comunes son parcial o campletamente destrufdos por
el calor u oxidados por el aire, Las condiciones usadas pa-
ra la desorcifn de un adsorbato de la zeolita Y variarén
con el adsorbato, pero usualménte se empléa cualquiera o
una combinacifn de elevar la temperatura y reducir la pre-
§ibn, presién parcial o concentracién del adsérbato en con-
tacto con el adsorbente. Otro métods es el desplazamien to
del adsorbato por adsorcifn de otro adsorbato reteﬁido m4s
fuertemente. Por ejemplo, la desorcién de moléculas ocluf-
das de zeolita Y se puede efectuar lavando con agua o vapor
de agua, o purgando can un gas.mientrés se calieﬁta, a por

tratamiento bajo vacfo,
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" mostrar la estabilidad perfeccionada a la hidr6lisis propor~

' por medida de las capacidades de adsorcién de ox fgeno de

" la zeolita Y y zeolita X, antes o después de calentar en .

" mosférica, durante tres horas.

Hojn niim, q{ Z [ ULD

La zeolita Y sé distingue de los otros ti-
pos de'famiz molecular, por ejemplo de,la-zeolita X descri-
ta en la patente de los EE,UU, n22,882,6244, por su excep-
cional estabilidad al_vapor de agua a temperaturas eleva-A
das, Erta es una propiedad que hace a la zeolita Y parti-
cularmente adecuada para proéedimientos tales como secado
de gases, especialmente cuandoel lecho adsorbente ha de so-

portar numerosos ciclos de adsorcifn~desorcibén. lLa zeolita

Y es m&s estable a la hidr6lisis que la zeolita X, Para de-
\ .

cionada por la zeolita Y se presentan los datos de la Tabla

IX, La estabilidad relativa a la hidr6lisis se detsrmin®

presencia de vapor de agua saturado a 4102C y presién at~

_TABLA IX
Tamiz molecular Contenido Si0,/ Tanto por ciento
zeolitico A1203 molar de la capacidad
original de oxfi-
geno conservado
tras tratamiento
con vapor de aqual
X 2,2. 11
X 2,7 * | .. 11,8
Yy . 3,4 72 .
i Y ' 3,8 80
Yy 4,8 81
Y 4,6 B7
Y ' 5,1 _ 97
Y ' 5,3 50
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A

! Medido a--lBJQC'y 100 mm Hg
Otro medioc para diferenciar las composiciones

de zeolita Y que tienen una proporcién molar entre silicé v
éiﬁmina'en el producto mayor que 3 hasta aproximadamentg 6,
de 1la zeolitéfx,-bs por examen de las propiedades eléctri—
cas de las e;%ecies concretas, Lé conductividad especifica
a variaé temperaturas, segfln se detefmina por medidas de
resistencia hechas con puentes de impedancia de corriente

alterna Fspecialmente construfdos, y los valores de la ener-

§£a de activacibn (/\H) requeridos para que haya conductivi-

’ dad ifnica en composiciones de zeolita X s6dica y zeolita Y

sfdica, se dan en la siguiente Tabla X,
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_ Un 'ensayo simple, descrito en "American Minera-
1ogis£", vol, 28, p&gina 545 (1943), permite una compro-
bacién répida de la proporcibn eritre silicio y aluminio

en la zeolita Y. SegGn la descripcibn del ensayo, los mi-

nerales de zeolita con una retfculo tridimensional que

i

- contiene &tomos de aluminio y silicio en proporcifn até-

mica A1/51 = 2/3 = 0,67 o mayor producen un gel cuando
- H . -
se tratan con 4cido clorhfdrico, La mayorfa de las zeoli-
tas que tienen menores proporciones entre aluminio y sili-
| .

cio se desintegran en presencia de ‘4cido clorhfdrica, y

precipitan sflice. Cuando una muestra de zeolita Y s6-

" dica en polvo, que tenfa una proporcifn Al1/5i de 0,5,

se mezclé con agua y 4cido clorhfdrico y lusgo se calen~
ta, precipiéé sil@ce de la soiuciﬁn. Cuando una muestra
de zeolita X s&diea en polvo, que tenfa una proporcibn

A1/Si de 0,71, se traté de forma similar, se form6 un

A gel.

Otra caracterfstica por la que se puede distin-
guir la zeolita Y de la zeolits X se pone de relieve com=-
parando el efecto_dsl intercambio con calcio sobre el com-

portamientb de adsorci6n de la zeolita X y zeolita Y.

Una zeolita X intercambiada con caleio y una zeolita Y

intercambiada con calcio se activeron a 3502C bajo vacio.
La capacidad de adsorci6n de estas zpolitas para tres
aminas tErclarlaa,.(CZFS)ZNC3F7, (C3H7)3N y (C4H9)3N,
se midi6 a 258C y a presiones de adsorcifn de 43, 3y

1 mm Hg, respsctivamente, usando el método de adsorcisn

de McBain4Bakr. Los datos se dan en la tabla siguiente: .
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| .
EFECTO: DEL INTERCAMBIO CON CALCIO DE ZEOLITA X Y ZEOLITA
Y SUBRE LA_ADSDRCIDN DE AMINAS

Dimensién cri-| Capacidad de adsorciﬁnl
Adsorbato .
tica, A. p b
- CaX CaY
(C 5)2NC3F7 . 8,7 48,7 52,9
(C3 7)3 / 9,1 1,8 21,6
) N 9,1 . 1,2 21,0

l’Gramos adsorbidos por gramo de zeolita activada x 100

1

a 510,/A1,0 2,5, intercabiada con B4% de Ca

273

b 4,8, intercambiada con 85% de Ca

SiDz/AlZU3
Estos resultados muestran que la zeolita
Y, tras haber experimentado intercamble con i6n calcia, &s
capaz de aceptar una cantidad sustancial (alrededor del 21
por ciento en peso) de moléculas que tienen una dimensibn

critlca de 9,1 A, cuando la zeolita X, también intercambiada

con calcxo, adsorbe menos de 2 por ciento en peso de la mis

‘M&E aspecie molecular, Estos resultados muestran que el inter-

cambio de la zeolita Y con calelo no efectla cambios en el

tamfo de poro, en contraste con el efecto que se encuentra

com@Gnmente en los tamices moleculares zgoliticos,

La zeolita Y se puede usar como adsorbente
en cualquier forma adecuada. Los materialas_criatalinos en
polvo han dado excelentes resultados, igual que las fu;mas
granuladas. Las fﬁrmas granuladas se pueden cbtener’compri~
miendo en grénulus una mezcla de zeolita Y y un agente ad;

hesivo adecuado, tal .como arcilla, . .
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- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propia, no nueva, pe-
To no establecida), practicada ni divulgada en Espafia, gue
Se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-

tente de Introduccidén, por DIEZ afios, son los gue se reco-

gen en las reivindicaciones siguientes:

12,- Procedimiento para preparar zeolita Y,

-qgue comprende preparar una mezcla de aluminosilicato sédi-

CO acuoso que tiene una composicidn, expresada en términos

de proporciones molares de $xido, que cae demtro del si--

guiente intervalo:

Na,0/810, 0,61 a 0,80
810,/A1,05 , 7 a 30
H,0/Na,0 20 a 60

donde la fuente principal de silice en dicha mezcla se eli
ge del grupo que consta de un sol de silice coloidal acuo-
sa y una silice sélidé amorfa reactiva; mantener dicha meg
cla a una temperatura comprendida entre aproximadamente -
20eC y aproxiﬁadamente 1259C, hasta que se formen crista--
les; y separar los cristales de las aguas madres.

2a, - Proéedimiento pars preparar zeolita Y.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cincuenta y dos hojas

'l escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid, Z4R0.1977
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