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摘要:采用纳米粒子自组装策略ꎬ选择传统微孔模板剂四丙基氢氧化铵(ＴＰＡＯＨ)为单一模板剂和廉价的硅溶胶为硅源ꎬ合
成了多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛ꎮ 考察了硅铝摩尔比和体系 Ｎａ＋摩尔分数对纳米晶团聚体 ＺＳＭ－５ 分子筛形貌的影

响ꎬ并追踪了不同晶化时间下纳米晶团聚体的形成过程ꎬ最后利用 ＸＲＤ、ＳＥＭ 和氮气吸附 / 脱附等表征手段对所合成分子筛的

性质进行分析ꎮ 结果表明ꎬ低硅铝摩尔比有利于纳米晶团聚体分子筛的形成ꎬ同时合成体系中的 Ｎａ＋对团聚体的形成具有重要

作用ꎮ 经优化调控后ꎬ小试可合成固体收率达 ９４􀆰 ２％的 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛ꎬ经 ３ Ｌ 合成釜进行 ４０ 倍的放大合成可成

功获得高结晶度、高产率的产品ꎮ
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子筛及其膜合成与催化分离应用ꎬ通讯联系人ꎬｘｆｚｈａｎｇ＠ ｄｌｕｔ.ｅｄｕ.ｃｎꎮ

　 　 分子筛作为一类无机多孔材料自问世以来受到

广泛地关注ꎬ其中美国 Ｍｏｂｉｌ 公司以季铵盐作为模

板剂合成 ＺＳＭ－５ 分子筛的研究具有里程碑式的意

义[１]ꎮ ＺＳＭ－５ 分子筛因其具有独特的交叉十元环

孔道[２]、可调控酸性位点和良好水热稳定性等性

能ꎬ在各种石油产品加工过程如催化裂化、烷基

化、异构化和甲苯歧化反应等领域有着极为广阔

的应用[３－６] ꎮ 但由于其只具有单一的微孔孔道ꎬ不
利于大分子反应物和产物在孔道内的扩散ꎬ因而

易在工业应用中造成催化剂的积炭和寿命缩短等

􀅰１７１􀅰
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问题[７] ꎬ而引入多级孔结构则是一种有效的解决

方案ꎮ
构造多级孔结构的方法通常分为模板法和非模

板法ꎮ 模板法是指通过向分子筛合成母液中加入硬

模板如碳纳米管等固体物质或者软模板如阳离子聚

合物等有机物分子来构造多级孔结构[８－９]ꎬ２ 种模板

法均具有优点ꎬ如通过改变硬模板的性质可以调整

所得沸石的孔隙分布ꎬ而使用软模板法制备的沸石

可以保持较高的骨架结晶度ꎬ但是模板剂费用昂贵

和后续污染处理困难等问题限制了其在工业上的应

用ꎮ 非模板法包括后处理法和生长动力学控制合成

法[１０]ꎮ 后处理法是对分子筛进行二次脱硅或脱铝

形成多级孔结构ꎬ但此方法易造成分子筛结晶度降

低ꎬ而且会带来大量废碱液、废气处理问题ꎬ同样不

利于工业生产ꎮ 而生长动力学控制法具有成本低、
操作简易和污染较小等优点ꎮ 生长动力学控制合成

法是指通过改变合成体系中各物料的组成、配比和

晶化条件等因素实现对纳米颗粒的扩散速率和团聚

方式的有效控制ꎬ从而调控晶体的成核与生长过程

的方法[１１]ꎮ Ｄｉｎｇ 等[１２]通过两步晶化法精准控制铝

的外延生长ꎬ而仅使用 ＴＰＡＯＨ 单一模板剂成功合

成了具有多级孔孔道的核－壳结构 ＺＳＭ－５ 分子筛ꎻ
Ｗａｎｇ 等[１３]同样仅使用 ＴＰＡＯＨ 而不引入第 ２ 介孔

模板剂的方法ꎬ通过精确控制晶化过程中的陈化和

晶化阶段的温度与时间ꎬ一锅法得到疏松的多级孔

ＺＳＭ－５ 纳米团聚体ꎬ该催化剂在正辛烷催化裂化反

应中表现出长寿命优势ꎮ
笔者以 ＴＰＡＯＨ 为唯一模板剂ꎬ通过控制分子

筛晶化过程中的“成核－生长”过程ꎬ在 ｎ( ＳｉＯ２) /
ｎ(Ａｌ２Ｏ３)为 ３０~１５０ 的范围内合成了一次粒子尺寸

在 ５０~１００ ｎｍ 的多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子

筛ꎬ考察了硅铝摩尔比和体系 Ｎａ＋摩尔分数对纳米

晶团聚体 ＺＳＭ－５ 分子筛形貌的影响ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与原料

硅溶胶 ( ＳｉＯ２ꎬ质量分数为 ３０％)、偏铝酸钠

(ＮａＡｌＯ２ꎬ分析纯)、硫酸铝(Ａｌ２(ＳＯ４) ３􀅰１８Ｈ２Ｏꎬ分析

纯)、四丙基氢氧化铵(ＴＰＡＯＨꎬ质量分数 ２５％)、氢
氧化钠(ＮａＯＨꎬ分析纯)、氢氧化钾(ＫＯＨꎬ分析纯)、
氯化钠(ＮａＣｌꎬ分析纯)、氯化钾(ＫＣｌꎬ分析纯)ꎮ
１􀆰 ２　 实验过程

按摩尔比 ｎ ( ＳｉＯ２ ) ∶ ｎ ( Ａｌ２Ｏ３ ) ∶ ｎ ( ＮａＯＨ) ∶

ｎ(ＴＰＡＯＨ) ∶ ｎ (Ｈ２Ｏ) ∶ ｎ ( ＮａＣｌ) ＝ １ ０００ ∶ ( ３􀆰 ３３ ~
３３􀆰 ３) ∶(０ ~ １８０) ∶ (１００ ~ ２２０) ∶ (１３ ０００ ~ ２０ ０００) ∶
(０~１２０)的比例称取定量的硅溶胶、偏铝酸钠(或
硫酸铝)、氢氧化钠、模板剂、水和氯化钠后ꎬ以一定

加料顺序均匀混合ꎬ室温陈化 ３ ｈꎬ将得到的凝胶置

于聚四氟乙烯内衬的合成釜中ꎬ于 １７０℃晶化一定

时间ꎮ 晶化结束将其冷却、洗涤至中性ꎬ于 ８０℃ 干

燥ꎬ最后于马弗炉 ５５０℃焙烧 ６ ｈꎮ
１􀆰 ３　 分子筛表征

利用 Ｄ / Ｍａｘ ２４００Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)对样品

进行结构和晶相鉴定ꎬ测试电压为 ４０ ｋＶꎬ电流为

１００ ｍＡꎬ 扫描速率为 ８° / ｍｉｎꎮ 利用 ＮＯＶＡ Ｎａｎｏ
ＳＥＭ ４５０ 型冷场电子显微镜观察分子筛晶貌和粒

径ꎬ加速电压为 ５ ｋＶꎬ电流为 ８ Ａꎬ射频 ５０ / ６０ Ｈｚꎮ
利用 ＡＳＡＰ ２０００ 型物理吸附仪进行氮气吸附 /脱附

测试ꎬ样品先 ５７３ Ｋ 真空脱气 １０ ｈꎬ然后 ７７ Ｋ 下

测试ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体形成过程的

探究

分子筛的生长都要经历 “成核 －生长” 的过

程[１４]ꎬ为了对纳米晶团聚体的形成进行分析ꎬ首先

追踪了多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛的形成

过程ꎮ 以投料 ｎ( ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)为 ５０ 的样品为

例ꎬ使用 ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 表征手段探究了不同晶化时

间下纳米晶团聚体分子筛的形貌和结晶变化ꎮ
不同晶化时间下纳米晶团聚体分子筛样品形

貌、结晶程度及收率变化情况如图 １、图 ２ 及表 １ 所

示ꎮ 从图 １(ａ)中可以看出ꎬ当分子筛样品在 １７０℃
下晶化 ６ ｈ 时ꎬ凝胶已经开始晶化并形成了“蠕虫

状”的纳米粒子ꎬ这些纳米粒子相互“粘连”呈现一

团一团的聚集体形貌ꎬ说明团聚现象的发生和纳米

粒子的生长同时进行ꎬ即这些未完全晶化的“一次

粒子”边生长边团聚ꎻ从图 ２ 中可以看出ꎬ当晶化时

间为 ６ ｈ 时已经出现了 ＭＦＩ 型特征峰ꎬ但是衍射峰

的强度较低ꎬ特征峰并不明显ꎮ 继续延长晶化时间

至 ９ ｈꎬ从图 １(ｂ)中可以看出ꎬ大部分粒子已经晶

化ꎬ有了明显的颗粒晶貌ꎬ但仍有部分凝胶未晶

化ꎬＸＲＤ 谱图也出现了 ＭＦＩ 型特征五指峰ꎬ说明此

时样品开始晶化但仍未完全ꎻ当晶化时间为 １２ ｈ
时ꎬ从图 １(ｃ)中可以看出ꎬ纳米晶团聚体的一次粒

子和二次粒子均已晶化良好ꎬＸＲＤ 谱图也显示此
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时结晶度较好ꎬ焙烧后的固体收率达到了 ８０％以

上ꎻ继续延长晶化时间至 ２４ ｈꎬ从图 １( ｄ)中可以

看出ꎬ一次粒子之间有明显的孔隙ꎬ同时 ＸＲＤ 衍

射峰的强度较晶化 １２ ｈ 时也有了较为明显的提

升ꎬ产品的收率继续提高至 ８７􀆰 ６％ꎮ 继续延长晶

化至 ３６ ｈ 时得到的产品收率基本无变化ꎬ说明较

适宜的晶化时间为 ２４ ｈꎮ

(ａ)６ ｈ (ｂ)９ ｈ

(ｃ)１２ ｈ (ｄ)２４ ｈ

图 １　 不同晶化时间样品的 ＳＥＭ 图

１—６ ｈꎻ２—９ ｈꎻ３—１２ ｈꎻ４—２４ ｈ

图 ２　 不同晶化时间样品的 ＸＲＤ 图

表 １　 不同晶化时间样品的固体收率

晶化时间 / ｈ ６ ９ １２ ２４ ３６

固体收率 / ％ ４８􀆰 ５ ７１􀆰 ５ ８１􀆰 ５ ８７􀆰 ６ ８７􀆰 ８

通过 ＳＥＭ 图对所合成分子筛样品的一次和二

次粒子的粒径分布分别进行统计分析ꎬ结果如图 ３
所示ꎮ 从图 ３(ａ)中可以看出ꎬ团聚体的一次粒子大

小集中在 ５０~１００ ｎｍꎬ平均粒径约为 ７８ ｎｍꎻ从图 ３
(ｂ)中可以看出ꎬ二次粒子的粒径大小集中在 １ ~
１􀆰 ８ μｍꎬ平均粒径约为 １􀆰 ５ μｍꎬ说明二次粒子的均

一性较好ꎮ

(ａ)一次粒子

(ｂ)二次粒子

图 ３　 样品一次粒子和二次粒子粒径分布图

样品的 Ｎ２ 吸附脱附等温线和 ＢＪＨ 孔径分布如

图 ４ 所示ꎮ 从图 ４(ａ)中可以看出ꎬ在 ｐ / ｐ０ 为 ０􀆰 ４ ~
０􀆰 ９ 范围内出现明显的回滞环ꎬ符合Ⅳ型特征等温

线ꎬ表明纳米晶团聚体分子筛同时存在微孔和介孔

结构ꎬ ＢＪＨ 孔径分布图显示其介孔孔径集中在

４􀆰 ７５ ｎｍꎮ 多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛的

ＢＥＴ 比表面积达 ４３７ ｍ２ / ｇꎬ说明所合成的纳米晶团

聚体分子筛具有较高的比表面积ꎮ

(ａ)氮气吸附 / 脱附等温线

(ｂ)孔径分布

图 ４　 氮气吸附 / 脱附等温线和 ＢＪＨ 孔径分布

２􀆰 ２　 硅铝摩尔比对多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体

的影响

分子筛的硅铝摩尔比对其酸强度和密度都有影
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响ꎬ从而影响催化剂的催化活性[１５]ꎬ而对于纳米晶

团聚体分子筛而言ꎬ不同的硅铝摩尔比也会改变晶

粒的生长速率和形貌ꎮ 不同硅铝摩尔比下所合成

ＺＳＭ－５ 分子筛的 ＳＥＭ 图和 ＸＲＤ 图如图 ５ 所示ꎮ 由

图 ５ ( ａ) ~ 图 ５ ( ｅ ) 中可以看出ꎬ 当 ｎ ( ＳｉＯ２ ) /
ｎ(Ａｌ２Ｏ３)在 ３０~１５０ 范围时ꎬ所得二次粒子的粒径

在 １~２ μｍꎬ是由 ５０ ~ １００ ｎｍ 的一次粒子组装堆积

团聚而成ꎮ 一次粒子堆积团聚过程可以形成孔隙ꎬ
产生介孔孔道ꎬ并形成多级孔结构ꎮ 但继续提高

ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)至 ２００ 时ꎬ所得分子筛产品的二

次粒子表面相对光滑ꎬ表面的一次粒子连接更为紧

密ꎮ 进一步提高 ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)至 ３００ 时ꎬ团聚

体基本失去一次粒子团聚现象ꎬ缺少孔隙ꎮ 从图 ５
(ｆ)中可以看出ꎬ所有样品均在 ５ ~ １０°和 ２０ ~ ２５°出
现“五指”特征峰值ꎬ说明所合成样品都为 ＭＦＩ 拓扑

结构的纯相ꎬ由衍射峰的强度可知所有产品的结晶

度均良好ꎮ

(ａ)ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ ３０ (ｂ)ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ １００

(ｃ)ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ １５０ (ｄ)ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ ２００

　
　

(ｅ)ｎ(ＳｉＯ２) / ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ ３００

１—３０ꎻ２—１００ꎻ３—１５０ꎻ
４—２００ꎻ５—３００

(ｆ)ＸＲＤ 图

图 ５　 不同硅铝摩尔比合成的分子筛的

ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 图

实验结果表明:低硅铝摩尔比更有利于生成较

小的一次纳米粒子ꎬ从而更有利于多级孔 ＺＳＭ－５ 纳

米晶团聚体的形成ꎬ 后 续 实 验 均 以 ｎ ( ＳｉＯ２ ) /
ｎ(Ａｌ２Ｏ３)＝ ５０ 为例ꎮ
２􀆰 ３　 Ｎａ＋摩尔分数对多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体

的影响

文献[１６]的研究发现ꎬ体系中 Ｎａ＋对纳米粒子

的生长具有促进作用ꎬ为了探究其在本合成体系中

的作用ꎬ以硫酸铝作为铝源ꎬ采用氢氧化钠和额外添

加的氯化钠作为钠源ꎬ探讨 Ｎａ＋摩尔分数对多级孔

ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体形貌和结晶程度的影响ꎮ 不

同 Ｎａ＋摩尔分数下所得到产品的 ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 图如

图 ６ 所示ꎮ

(ａ)ｎ(Ｎａ＋)＝ ０ (ｂ)ｎ(ＮａＯＨ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０６

(ｃ)ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０４ (ｄ)ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０８

　 　

　 　

　 　 　

(ｅ)ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 １２

１—ｎ(Ｎａ＋)＝ ０ꎻ
２—ｎ(ＮａＯＨ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０６ꎻ

３—ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０４

(ｆ)ＸＲＤ 图

图 ６　 不同 Ｎａ＋摩尔分数样品的 ＳＥＭ 和 ＸＲＤ 图

固定 ＮａＯＨ 和 ＴＰＡＯＨ 的含量不变ꎬ通过向体

系中加入不同摩尔分数的 ＮａＣｌ 来进一步调控粒子

的生长ꎮ 当 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０４ 时ꎬＸＲＤ 谱图

显示结晶度较好ꎬ但是从图 ６(ｃ)中可以看出ꎬ二次

粒子表面不够疏松ꎬ没有呈现一次粒子堆积的形貌ꎬ
推测这是由于一次粒子粒径较小ꎬ一次粒子之间的

生长连接较为紧密ꎬ这种结构不利于晶间介孔的形

成ꎮ 从图 ６(ｄ)中可以看出ꎬ进一步提高 ｎ(ＮａＣｌ) /
ｎ(ＳｉＯ２)至 ０􀆰 ０８ 时ꎬ得到的团聚体一次粒子粒径在
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５０~１００ ｎｍꎬ一次粒子连接较为疏松ꎬ利于介孔结构

的形成ꎮ 继续提高 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)至 ０􀆰 １２ 时ꎬ从
图 ６(ｅ)中可以看出ꎬ与 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 ０８ 时

相比ꎬ无论一次粒子还是二次粒子的尺寸都有所增

大ꎬ这是由于一次粒子的粒径增大继而导致二次粒

子的增大ꎬ增大的一次粒子会使得分子筛的比表面

积减小ꎮ
为了进一步证明 Ｎａ＋是纳米晶团聚现象的主要

作用ꎬ将原料中的氢氧化钠和氯化钠替换成等摩尔

的氢氧化钾和氯化钾ꎬ结果如图 ７ 所示ꎮ 从图 ７ 中

可以看出ꎬＮａ＋结构导向生成的是纳米晶团聚体ꎬＫ＋

结构导向生成的是大单晶ꎬ这一结果也与文献[１７－
１８]的相关报道类似ꎮ

(ａ)Ｎａ＋导向 (ｂ)Ｋ＋导向

图 ７　 不同离子导向合成样品的 ＳＥＭ 图

由此可见ꎬＮａ＋ 对于团聚体的形成具有决定作

用ꎬ体系中的 Ｎａ＋不仅可以结构导向一次粒子的生

成ꎬ而且调控 Ｎａ＋摩尔分数可以控制一次粒子的尺

寸ꎬ进而影响粒子之间的孔隙ꎬ调节介孔结构的生

成ꎮ 同时经调控后体系中物料的利用率也得到了提

高ꎬ当 ｎ ( ＮａＣｌ) / ｎ ( ＳｉＯ２ ) ＝ ０􀆰 ０８ 时ꎬ固体收率从

８７􀆰 ６％增大到 ９４􀆰 ２％ꎬ进一步优化了小试合成配比ꎬ
提高了合成分子筛收率ꎮ
２􀆰 ４　 多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体的中试放大

通过优化多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体的小试

合成条件ꎬ得到了一种高结晶度、高产率的分子筛产

品ꎮ 为探索该分子筛合成的潜在工业应用ꎬ考察了

其合成放大性能ꎮ 实验室小试合成均采用静态晶化

的方式ꎬ而工业上大规模制备分子筛时ꎬ为了保持整

个体系的浓度和温度均匀ꎬ主要采用动态搅拌方式

进行合成ꎮ 因此ꎬ考察了转动晶化方式对多级孔

ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体合成的影响ꎬ结果如图 ８ 所

示ꎮ 采用小试的最佳配比ꎬ设定小试合成釜转速为

１２ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬ从图 ８(ａ)中可以看出ꎬ团聚体的二次

粒子之间存在相互粘连的情况ꎬ推断是转动晶化破

坏了晶核的产生过程ꎬ减少了晶核的数量ꎬ所以出现

了晶体粘连生长的现象[１９]ꎮ 基于此ꎬ通过向体系中

增大 Ｎａ＋摩尔分数来增加晶核的数量ꎬ进而解决转

动晶化带来的二次粒子粘连的问题ꎮ 从图 ８(ｂ)中
可以看出ꎬ当 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)为 ０􀆰 １０ 时ꎬ由于体

系中 Ｎａ＋摩尔分数的提升ꎬ二次粒子粘连现象基本

消失ꎬ与小试静态方式合成的产品一致ꎮ 所以ꎬ通过

适当改变体系 Ｎａ＋摩尔分数成功解决了转动合成所

造成的纳米晶团聚组装改变的问题ꎮ

(ａ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 ０８ (ｂ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 １０

图 ８　 转动晶化下不同 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)
样品的 ＳＥＭ 图

采用 ３ Ｌ 高压合成釜对调整后的小试最佳配方

进行等比例 ４０ 倍放大合成ꎬ得到体积约 ２􀆰 １ Ｌ 的合

成液ꎬ设置晶化条件为 １７０℃下晶化 ２４ ｈꎬ搅拌速度

为 ６００ ｒ / ｍｉｎꎮ 放大合成样品的 ＳＥＭ 图如图 ９ 所

示ꎬ小试和放大合成样品的 ＸＲＤ 谱图如图 １０ 所示ꎮ
在小试最优配方放大时ꎬｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 １０ꎬ
从图 ９(ａ)中可以看出ꎬ尽管二次粒子仍是由一次粒

子团聚而形成ꎬ但二次粒子的尺寸不够均匀ꎬ从图

１０ 中也可以看出产品的结晶度较小试也偏低ꎮ 为

了解决这一问题仍采用增大 Ｎａ＋摩尔分数的方法ꎬ
当提高 ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)至 ０􀆰 １２ 时ꎬ从图 １０ 中可

以看出ꎬ此时产品的结晶度有了明显的提高ꎬ同小试

时相差无几ꎬ高倍 ＳＥＭ 图显示一次粒子颗粒感强ꎬ
且低倍 ＳＥＭ 图显示绝大部分二次粒子的尺寸较为

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 １０ (ｂ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 １０

(ｃ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 １２ (ｄ)ＮａＣｌ / ＳｉＯ２ ＝ ０􀆰 １２

图 ９　 放大合成样品的 ＳＥＭ 图
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１—ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 １０(小试)ꎻ２—ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝

０􀆰 １０(放大)ꎻ３—ｎ(ＮａＣｌ) / ｎ(ＳｉＯ２)＝ ０􀆰 １２(放大)

图 １０　 小试和放大合成样品的 ＸＲＤ 图

一致ꎬ约为 ２~ ３ μｍꎬ产品的收率也在 ９０％以上ꎬ由
此成功得到了放大 ４０ 倍的合成产品ꎮ

３　 结论

(１)使用单一传统微孔分子筛模板剂 ＴＰＡＯＨ
合成了多级孔 ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛ꎬ产品的

比表面积达到 ４３７ ｍ２ / ｇꎬ小试固体收率为 ９４􀆰 ２％ꎮ
(２)合成体系中 Ｎａ＋可以控制晶化阶段晶核的

形成和生长ꎬ并实现纳米粒子自组装得到多级孔

ＺＳＭ－５ 纳米晶团聚体分子筛ꎮ
(３)对小试最优配方进行 ４０ 倍放大合成ꎬ获得

结晶度良好的合格分子筛产品ꎬ收率超过 ９０％ꎮ 具

有很好的应用开发前景ꎮ
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