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摘要:利用浸渍法将复盐 ＮａＡｌＣｌ４ 负载在空心微球表面ꎬ对比不同硅铝摩尔比下催化剂的性能ꎬ研究了不同温度、不同

ＮａＡｌＣｌ４ 负载质量分数(４％、８％、１２％、１６％)下催化剂的催化效率ꎬ利用 ＸＲＤ、ＢＥＴ、ＳＥＭ、ＴＥＭ、ＦＴ－ＩＲ、ＥＤＳ 等对催化剂进行表

征ꎮ 结果表明ꎬ在硅铝摩尔比为 １５０、反应温度为 ２００℃、复盐负载质量分数为 ８％、催化剂质量为 ０􀆰 ７ ｇ 时ꎬ催化性能最好ꎮ
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催化ꎬ通讯联系人ꎬｘｗｙｋｔｚ＠ １６３.ｃｏｍꎮ

　 　 有机硅是国民经济发展和人民生活水平提高不

可或缺的新型高科技材料[１－２]ꎮ 二甲基二氯硅烷

(简称为“二甲”)是制备有机硅材料的重要单体[３]ꎬ
通常用于各种有机硅产品中[４]ꎬ如硅树脂、弹性体

和油ꎮ 主要合成方法有:直接合成法[５]、缩合法、格
氏试剂法[６－８]和歧化法[９]ꎮ 而工业生产制备二甲时

分离困难且伴随着大量有害副产物的生成[１０]ꎮ 尝

试采用歧化法催化副产物制备二甲[１１]ꎮ
γ － Ａｌ２Ｏ３ 是一种具有 Ｌｅｗｉｓ 酸的亲水性材

料[１２－１３]ꎬ很容易在歧化制备二甲的过程中导致 γ－
Ａｌ２Ｏ３ 脱铝ꎮ 研究发现ꎬ活性中心数量的减少会直

接影响到催化剂的酸性密度及强度ꎬ从而影响到催

化剂的反应效率ꎮ 与此同时ꎬＺＳＭ－５ 分子筛[５ꎬ１４－１５]

具有独特的三维交叉孔道结构[１６]ꎬ有着良好的择形

性和热稳定性ꎮ 在各个领域都表现出优异的催化性

能ꎮ 课题组前期研究也发现 γ－Ａｌ２Ｏ３ 和 ＺＳＭ－５ 均

是歧化较好的载体[１７－１８]ꎬ且 ＮａＡｌＣｌ４ 复盐负载后活

性位主要居于催化剂的外表面而孔道内的活性不

佳[１９]ꎮ 若将上述载体制备成空心微球的催化剂并

对其表面进行壳层的修饰ꎬ以期能增加其歧化活性ꎮ
笔者通过溶解去除内核得到了 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球的

内核ꎬ佐以 ＺＳＭ－５ 的壳ꎬ制备了 ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠
ＺＳＭ－５ 空心微球核壳复盐催化剂ꎬ并考察其对硅烷

副产物一甲基三氯硅烷和三甲基氯硅烷歧化制备二

甲性能的影响ꎮ

１　 材料试剂与仪器

１􀆰 １　 材料与试剂

葡萄糖、正硅酸四乙酯 ( ＴＥＯＳ)、偏铝酸钠、
ＡｌＣｌ３、ＮａＣｌꎬ广东西陇化工有限公司生产ꎻ一甲基三
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氯硅烷、三甲基氯硅烷ꎬ星火化工有限公司生产ꎻ
Ａｌ(ＮＯ３) ３􀅰９Ｈ２Ｏ、四丙基氢氧化氨(ＴＰＡＯＨ)ꎬ国药

集团化学试剂有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 仪器

日立 ＳＵ８０１０ 场发射扫描电镜、ＪＥＭ－２０１０ 型透

射电镜、Ｐｅｋｉｎ Ｅｌｍｅｒ Ｓｐｅｃｔｒｕｍ Ｏｎｅ 傅里叶红外光谱

仪ꎻＤ８ ＡＤＶＡＮＣＥ 多晶 Ｘ－射线衍射仪ꎬ德国 Ｂｒｕｋｅｒ
公司生产ꎻＴｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ Ｋ－ＡｌｐｈａＸ 射线光

电子能谱ꎻＪｗ 型吸附分析仪ꎬ北京精微高博科技有

限公司生产ꎮ

２　 实验方法

２􀆰 １　 催化剂的制备

２􀆰 １􀆰 １　 碳小球的制备

配置 １ ｍｏｌ / Ｌ 的葡萄糖溶液ꎬ待完全溶解后ꎬ取
７０ ｍＬ 该溶液并将其置于 １００ ｍＬ 的内衬四氟乙烯

反应釜中ꎬ１８０℃水热反应 ８ ｈꎬ待反应釜温度冷却至

室温ꎬ得到棕色产物ꎮ 所得到的产物用无水乙醇和

去离子水交替洗涤 ４ 次ꎬ８０℃干燥 ５ ｈ 后留作待用ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球的制备

称取 １５ ｇ Ａｌ(ＮＯ３) ３􀅰９Ｈ２Ｏ 加入无水乙醇ꎬ配制

成 ０􀆰 ４ ｍｏｌ / Ｌ 的硝酸铝乙醇溶液ꎮ 取 ６０ ｍＬ 该溶

液ꎬ加入 ０􀆰 ２ ｇ 碳小球ꎬ搅拌 １ ｈꎬ充分溶解ꎬ然后倒

入内衬四氟乙烯的反应釜中ꎬ在 １８０℃ 水热反应

６ ｈꎬ冷却至室温ꎬ得到黑色沉淀ꎮ 经过滤、洗涤ꎬ再
将其放置烘箱中 ８０℃干燥 ５ ｈꎬ得到 Ｃ＠ Ａｌ２Ｏ３ꎮ 再

将其放入马弗炉中 ６００℃焙烧 ４ ｈꎬ得到 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空

心微球ꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微球载体的制备

称取一定量的 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球ꎬ倒入无水乙

醇中预处理ꎮ 同时按照 ｎ ( Ａｌ２Ｏ３ ) ∶ ｎ ( ＴＰＡＯＨ) ∶
ｎ(ＴＥＯＳ) ∶ｎ(Ｈ２Ｏ)＝ ０􀆰 １６７ ∶９ ∶２５ ∶４８０ 加入上述试剂

并于常温下磁力搅拌 ４ ｈꎬ得到 ＺＳＭ－５ 分子筛前驱

体溶液ꎮ 在该溶液中加入预处理的 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微

球ꎬ且按质量比 １ ∶ １混合ꎬ加入一定量的 ＮａＯＨ 固

体ꎬ调节 ｐＨ ＝ １０ꎬ然后一起倒入晶化釜中ꎬ在 １８０℃
下晶化 １８ ｈ 以上ꎮ 冷却至室温取出后ꎬ用去离子水

和无水乙醇交替过滤洗涤、烘干ꎬ再放入马弗炉中ꎬ
５５０℃后焙烧 ５ ｈꎬ即得到 γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微

球载体ꎮ
２􀆰 １􀆰 ４　 ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微球催化剂

的制备

称取制备好的 γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微球载体

４ ｇꎬ将载体浸渍在一定比例的 ＮａＣｌ 溶液中 １ ｈꎮ 放

入干燥箱中 １００℃ 干燥 ２ ｈꎬ 再倒入 ０􀆰 ０４１ ５ ~
０􀆰 １６６ ８ ｍｏｌ / Ｌ 比例配置的 ＡｌＣｌ３ 溶液中ꎬ浸渍一段

时间ꎬ然后一起倒入晶化釜中ꎬ在 １９０℃下晶化 １７ ｈ
以上ꎮ 取出后于 ８０℃进行干燥处理ꎬ即得 ＮａＡｌＣｌ４ /
γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微球催化剂ꎮ
２􀆰 ２　 催化剂歧化活性评价

在不同反应温度下ꎬ考察了载体硅铝摩尔比
(分别为 ２５、５０、７５、１００ 和 １５０)、ＮａＡｌＣｌ４ 复盐负载

质量分数(４％、８％、１２％、１６％)、浸渍时间(１、２、３、
４ ｈ)和催化剂质量(０􀆰 ４、０􀆰 ５、０􀆰 ６、０􀆰 ７ ｇ)对催化剂

催化活性的影响ꎬ结果如图 １ 所示ꎮ 由图 １ 中可以

看出ꎬ当 ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ １５０、反应温度为 ２００℃时ꎬ
二甲的产率为 ４２􀆰 ５９％ꎮ 当催化剂质量为 ０􀆰 ７ ｇ、反
应温度为 ２００℃时ꎬ二甲的产率最好ꎬ高达 ７０􀆰 ６７％ꎮ
当浸渍时间为 ２ ｈ、反应温度 ２００℃时ꎬ二甲的产率
为 ６９􀆰 １５％ꎮ 当 ＮａＡｌＣｌ４ 负载质量分数为 ８％、反应

温度 ２００℃时ꎬ二甲的产率最高ꎬ为 ６９􀆰 １５％ꎮ

１—ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ ２５ꎻ２—ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ ５０ꎻ
３—ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ ７５ꎻ４—ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ １００ꎻ

５—ｎ(Ｓｉ) ∶ｎ(Ａｌ)＝ １５０
(ａ)载体硅铝摩尔比的影响

１—０􀆰 ４ ｇꎻ２—０􀆰 ５ ｇꎻ３—０􀆰 ６ ｇꎻ４—０􀆰 ７ ｇ
(ｂ)催化剂质量的影响

１—１ ｈꎻ２—２ ｈꎻ３—３ ｈꎻ４—４ ｈ
(ｃ)浸渍时间的影响
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１—４％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ２—８％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ３—１２％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ

４—１６％ ＮａＡｌＣｌ４
(ｄ)复盐负载率的影响

图 １　 催化剂活性评价结果

３　 催化剂表征

３􀆰 １　 Ｘ 射线衍射分析(ＸＲＤ)
利用粉末 Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)对样品中粉末

的晶相和结晶度进行表征ꎬ结果如图 ２ 所示ꎮ 从图

２ 中谱线 １ 可以看出ꎬ材料的 ＸＲＤ 图谱有 γ－Ａｌ２Ｏ３

反射特性峰存在ꎬ说明合成的 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心球为晶

态ꎮ 从图 ２ 中谱线 ２ 可以看出ꎬ其与典型的 ＺＳＭ－５
分子筛完全相同ꎬ证明了 ＺＳＭ－５ 前驱液成功地负载

在 γ－Ａｌ２Ｏ３ 的表面ꎮ 从图 ２ 中谱线 ２ 和谱线 ３ 的对

比可以看出ꎬ在 ２θ ＝ ２９􀆰 ９２３° 有新峰生成ꎬ 说明

ＮａＡｌＣｌ４ 晶相成功地负载在 γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心

载体表面ꎮ 从图 ２ 中谱线 ３~谱线 ６ 中可以看出ꎬ负
载不同质量分数的复盐中 ８％ ＮａＡｌＣｌ４ 的衍射峰

最高ꎮ

１—γ－Ａｌ２Ｏ３ꎻ２—γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ꎻ３—４％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ

４—８％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ５—１２％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ６—１６％ ＮａＡｌＣｌ４

图 ２　 载体及催化剂的 ＸＲＤ 图

３􀆰 ２　 比表面积测试分析(ＢＥＴ)
８％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 的脱吸附和孔

径分布如图 ３ 所示ꎮ 从图 ３ 中可以看出ꎬ混合载体

催化剂的等温线为Ⅳ型滞后回线ꎬ表明有中孔存在ꎮ
在相对高压下ꎬ磁滞回线与 Ｈ３ 型相似ꎬ催化剂的 Ｎ２

吸附－解吸等温线显示ꎬ在 ｐ / ｐ０ ＝ ０􀆰 ７ 附近有一个突

变台阶的 Ｈ２ 磁滞回线存在ꎮ 这说明当 ｐ / ｐ０ < ０􀆰 ７
时ꎬ曲线变化平缓ꎬ此时的材料存在微孔特性ꎮ 当

ｐ / ｐ０>０􀆰 ７ 时ꎬ曲线急剧上升ꎬ变化非常迅猛ꎬ表明存

在狭缝状孔隙ꎬ此时的材料存在介孔特性[２０]ꎮ 在相

对压力接近 １􀆰 ０ 左右等温线具有高吸附值ꎬ催化剂

具有大介孔和大孔特性ꎬ但所占的比例不大ꎮ 说明

催化剂是一种微－介孔材料ꎮ 由图 ３(ｂ)中可以看

出ꎬ孔径约为 ４０ ｎｍ 的多峰结构ꎮ 催化剂孔隙度主

要表现为微孔和介孔ꎬ微孔体积在 ０ ~ ０􀆰 １ ｃｍ３ / ｇ 之

间ꎻ介孔体积在 ０􀆰 １ ~ ０􀆰 ８ ｃｍ３ / ｇ 之间ꎻ大孔体积在

０􀆰 １~０􀆰 ５ ｃｍ３ / ｇ 且含量较少ꎬ证实催化剂是一种微－
介孔材料ꎮ 由于催化剂中存在大量的孔隙ꎬ而复盐

的堆叠造成催化剂表面形成大量的微孔ꎮ 复盐沉积

后ꎬ微－介孔结构得到很好地保留ꎬ使得微－介孔径

数量和孔隙率也得到了提高ꎮ 这些孔道是理想的气

体输送通道ꎬ能够使反应气体分子进入载体的内部

空间ꎬ也为反应提供了良好的催化环境ꎮ

１—吸附ꎻ２—脱附

(ａ)脱吸附曲线

(ｂ)孔径分布曲线

图 ３　 ８％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 的

脱吸附曲线和孔径分布

３􀆰 ３　 扫描电子显微镜分析(ＳＥＭ)
用扫描电镜对所有的载体及催化剂组分进行表

征ꎬ结果如图 ４ 所示ꎮ 从图 ４( ａ)中可以看出ꎬγ－
Ａｌ２Ｏ３ 是一个空心微球的样貌ꎬ其没有微小的隆起ꎬ
但由大量球形颗粒物质组成且分布不均匀ꎬ大量的

颗粒物质堆叠造成其表面呈现絮凝状ꎬ使之不像之

前的 γ－Ａｌ２Ｏ３ 分子筛那样致密ꎬ相对更加疏松ꎬ证实

了 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球制备成功ꎮ 从图 ４(ｂ)中可以

看出ꎬγ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球上负载的 ＺＳＭ－５ 影响了原

始沸石的形貌ꎬ该核壳结构上有明显的白色小圆球
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即 ＺＳＭ－５ 新壳层ꎮ 从图 ４(ｃ)中可以看出ꎬＮａＡｌＣｌ４
复盐晶体通过水热合成法外延生长ꎬ得到“草场”形
貌ꎮ 从图 ４(ｃ)中可以看出ꎬ疏松多孔的表面上有少

量的类似叶片嫩芽状的结构ꎬ表面还有大部分载体

未被覆盖ꎮ 从图 ４(ｄ)中可以看出ꎬ当负载 ＮａＡｌＣｌ４
为 ８％时ꎬ此时的“草场”已经长得非常繁盛ꎬ排列规

则且密集ꎬ载体的表面被充分利用ꎬ且活性位均匀分

布ꎬ故歧化活性最高ꎮ 从图 ４(ｅ)和图 ４(ｆ)中可以看

出ꎬ由于负载量的增加ꎬ导致活性组分在生长过程中

不得不挤在一起和在表面二次成核ꎬ从而使表面活

性位数量下降ꎮ

(ａ)γ－Ａｌ２Ｏ３ (ｂ)γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５

(ｃ)负载了质量分数为 ４％的

ＮａＡｌＣｌ４ 复盐

(ｄ)负载了质量分数为 ８％的

ＮａＡｌＣｌ４ 复盐

(ｅ)负载了质量分数为 １２％的

ＮａＡｌＣｌ４ 复盐

(ｆ)负载了质量分数为 １６％的

ＮａＡｌＣｌ４ 复盐

图 ４　 扫描电镜图

３􀆰 ４　 透射电子显微镜分析(ＴＥＭ)
８％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 的透射电镜如

图 ５ 所示ꎮ 从图 ５(ａ)中可以看出ꎬ合成的 γ－Ａｌ２Ｏ３

晶体上有大面积的亮区ꎬ说明是空心结构ꎮ 粒子的

快速生长导致了初级粒子的融合生长晶间孔隙率降

低ꎮ γ－Ａｌ２Ｏ３ 沸石载体断面的晶界显示颗粒在内部

共生ꎬ证实初级聚集体交叉在不同的方向生长ꎮ 在

乙醇作用下ꎬＡｌ(ＯＨ) ３ 层连续包覆在芯层上的粒子

表面ꎬ形成 Ｃ－Ａｌ(ＯＨ) ３ 核壳纳米粒子ꎮ 碳核的尺

寸也决定了 Ｃ－Ａｌ(ＯＨ) ３ 核壳纳米粒子的尺寸ꎬ因
此 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心球的厚度也被相应的控制ꎮ 在水热

合成法中ꎬ四丙基氢氧化铵作为连接剂将前驱液连

接在 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心球的表面ꎬ造成 ＺＳＭ－５ 分子筛生

长的晶体是无定形的ꎬ结构杂乱无序ꎬ厚度也很不均

匀ꎬ因此在边界出现了一层不规则的壳层ꎮ 由图 ５
(ｂ)中可以看出ꎬ当负载 ＮａＡｌＣｌ４ 复盐时ꎬ由于 γ－
Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 沸石载体有丰富的孔道且通过浸渍

法制备复盐ꎬ使得小部分 ＮａＡｌＣｌ４ 分子通过孔道进

入到空心微球中ꎬ而大部分的复盐还是在微球外形

成晶体ꎮ

(ａ)５０ ｎｍ 放大倍数 (ｂ)１００ ｎｍ 放大倍数

图 ５　 ８％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 的

透射电镜图

３􀆰 ５　 红外光谱分析(ＦＴ－ＩＲ)
γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心球形纳米颗粒的 ＦＴ－ＩＲ 光谱如图

６ 所示ꎮ 由图 ６ 中可以看出ꎬ３ ４５０ ｃｍ－１附近为—ＯＨ
的吸收峰ꎬ这是由于在 γ－Ａｌ２Ｏ３ 中含有的少量 Ｈ２Ｏꎮ
吸收峰 ４００~７００ ｃｍ－１附近为 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心球的红

外吸收峰ꎮ 在 ５６０ ｃｍ－１附近为 ＺＳＭ－５ 的骨架原子

峰ꎬ１ ０９９ ｃｍ－１处的特征峰对应的是四面体 Ｓｉ(Ａｌ)Ｏ４

中的 Ｓｉ / Ａｌ—Ｏ 能带伸缩振动峰ꎬ从而证明了 ＺＳＭ－５
负载在 γ－Ａｌ２Ｏ３ 空心微球表面ꎮ 当负载复盐后ꎬ催
化剂所携带的 Ｌ 酸和 Ｂ 酸的总量和强度增强ꎬ在
１ ４５０ ｃｍ－１处属于 Ｌ 酸的频带ꎬ１ ５４０ ｃｍ－１处属于 Ｂ
酸的频带ꎮ 从负载不同质量分数 ＮａＡｌＣｌ４ 复盐的红

外图谱可知ꎬ在 Ｌ 酸的吸收峰中ꎬ负载质量分数为

　 　 　 　 　 　 　

１—γ－Ａｌ２Ｏ３ꎻ２—γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ꎻ３—４％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ

４—８％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ５—１２％ ＮａＡｌＣｌ４ꎻ６—１６％ ＮａＡｌＣｌ４

图 ６　 载体及催化剂 ＦＩ－ＩＲ 图
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８％的复盐的吸收面积最大ꎬ１２％的复盐的吸收面积

最小ꎬ其余的都相差不大ꎮ 在 Ｂ 酸的吸收峰中ꎬ１２％
的复盐的吸收面积最大ꎬ８％的复盐的吸收面积次

之ꎬ４％的复盐的吸收面积最小ꎮ 从酸面积整体来

看ꎬ催化剂的酸性越多ꎬ其催化性能越好ꎬ这与前面

的催化剂评价是一致的ꎮ
３􀆰 ６　 催化剂的能谱分析

负载质量分数分别为 ４％、８％、１２％和 １６％的

ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 催化剂元素分布及其质

量分数如表 １ 所示ꎮ 从表 １ 中可以看出ꎬ各元素均

匀分布ꎬ说明空心微球的复盐催化剂制备成功ꎬ且活

性组分分布均匀ꎮ 随着复盐负载质量分数的提高ꎬ
构成活性位复盐成分的 Ｎａ、Ｃｌ 元素质量分数分别从

０􀆰 ０７％、０􀆰 ２８％增加到 ０􀆰 ６２％、０􀆰 ８４％ 的峰值后下

降ꎮ 峰值所对应的复盐质量分数为 ８％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－
Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 催化剂ꎬ说明复盐质量分数越高ꎬ催
化活性位越多ꎬ从而催化活性越好ꎬ这与前述的活性

评价、ＳＥＭ 和红外表征等的结果一致ꎮ
表 １　 不同质量分数 ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ＺＳＭ－５ 催化剂的元素分析结果

元素 原子数
质量分数 / ％ 归一化质量 / ％ 原子 / ％

(ａ) (ｂ) (ｃ) (ｄ) (ａ) (ｂ) (ｃ) (ｄ) (ａ) (ｂ) (ｃ) (ｄ)

Ｏ ８ ３０􀆰 ２４ ４３􀆰 ７７ ３３􀆰 ３４ ３３􀆰 ９７ ４５􀆰 ７３ ５１􀆰 １７ ４７􀆰 ０５ ４５􀆰 ７３ ５８􀆰 ８６ ６４􀆰 ０７ ６０􀆰 ２０ ５９􀆰 ７７

Ａｌ １３ ３０􀆰 ７９ ３５􀆰 ２７ ３０􀆰 １３ ３１􀆰 ０９ ４６􀆰 ５５ ４１􀆰 ２３ ４２􀆰 ５２ ４６􀆰 ５５ ３５􀆰 ５３ ３０􀆰 ６１ ３２􀆰 ２６ ３２􀆰 ４４

Ｓｉ １４ ４􀆰 ７４ ４􀆰 １６ ６􀆰 ０３ ６􀆰 ８０ ７􀆰 １６ ５􀆰 ３９ ８􀆰 ５１ ７􀆰 １６ ５􀆰 ２５ ３􀆰 ８５ ６􀆰 ２０ ６􀆰 ８２

Ｃｌ １７ ０􀆰 ３２ １􀆰 ２８ ０􀆰 ８６ ０􀆰 ８７ ０􀆰 ４８ １􀆰 ４７ １􀆰 ２１ ０􀆰 ４８ ０􀆰 ２８ ０􀆰 ８４ ０􀆰 ７０ ０􀆰 ６９

Ｎａ １１ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ６１ ０􀆰 ５０ ０􀆰 ３１ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ７１ ０􀆰 ７１ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ０７ ０􀆰 ６２ ０􀆰 ６３ ０􀆰 ２８

合计 ８５􀆰 ５４ ６６􀆰 １４ ７０􀆰 ８７ ８５􀆰 ５４ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００ １００􀆰 ００

　 　 注:(ａ)为 ４％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ꎬ(ｂ)为 ４％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３ ＠ ＺＳＭ－５ꎬ( ｃ)为 １２％ ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３ ＠ ＺＳＭ－５ꎻ( ｄ)为 １６％的

ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ꎮ

４　 结论

制备了 γ－Ａｌ２Ｏ３＠ ＺＳＭ－５ 空心微球核壳载体ꎬ
再用浸渍法将复盐负载在催化剂的表面ꎬ成功制备

了 ＮａＡｌＣｌ４ / γ－Ａｌ２Ｏ３ ＠ ＺＳＭ－ ５ 空心微球核壳催化

剂ꎬ并对催化剂进行 ＳＥＭ、ＳＥＭ－ＥＤＳ、ＸＲＤ、ＦＩ－ＩＲ、
ＴＥＭ、ＢＥＴ 等系列表征ꎮ 对催化剂用于歧化一甲基

三氯硅烷和三甲基氯硅烷的催化活性进行了评价ꎬ
并对载体硅铝摩尔比、ＮａＡｌＣｌ４ 负载质量分数、浸渍

时间、反应温度、催化剂质量等进行了筛选ꎬ结果表

明ꎬ在硅铝摩尔比为 １５０、反应温度为 ２００℃、复盐负

载质量分数为 ８％、浸渍时间为 ２ ｈ、催化剂质量为

０􀆰 ７ ｇ 时催化性能最好ꎬ二甲基二氯硅烷的产率

为 ７０􀆰 ６７％ꎮ
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