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MCM 一48分子筛的高效合成途径 
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摘要 正硅酸乙酯(TEOS)为硅源，十六烷基三甲基演化铵(CTAB)为模板剂，用水热合成法台成 MCM一48，在合成 

过程中通过降低 pH值等方法可 使得 MCM 48的产率显著提高，当 pH=7时，产率达到 97％ XRD和物理吸附表 

明合成的介孔分子筛具有高比表面积(BET，～10(30 ／g)和规整的孔道结构且孔径集中在 2．6衄 左右 
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A m gh—yielding Synthesis of MCM 一48 

W?~IG Shu—Guo WU Dong SUN Yu—I-lan ZHONG Bing 

( Key 咖 of Contcrsion，linguae Coal Chert&try，ChineseAca&~v ofSconces，Ta／yuan．030001) 

gAbstract Usin~traethylorthosilicate(TEOS)as sili cca sour~and∞【vltrimethylaramonium bromide(CTAB)

~

as template，MCM 一48 mesopomus molecular sieves were s?nnthesized by hydmthermal methods．The yield of 

MCM 一48 was pH—defendant，with lower pH leading to higher yields．At pH 7．the yield was as high as 

97％．XRD and N2 adsorption—desorpfion is0theIT『_we]3used to characterize the products．The MCM一48 

p this ww showod hi【gh specific surface a and ordered channel systems．

Keywords MCM 一48，synthesis，yield 

1992年美国Mobil公司首次报道 M41S系列介 

L分子筛⋯，因其具有 2～l0 nm较大的 L径、有序 

的孔道排列及高的比表面积，在催化、吸附及分离等 

领域有良好的应用前景，引起了人们的广泛关注．介 

孔分子筛的研究迅速成为一个热门领域．MCM一48 

是 M41S系列的一员，因其螺旋型三维 L道结构，具 

有良好的传输性能而引起人们极大的兴趣．它的合 

成大多数在水热条件下进行+室温下合成也有报 

道 J所用模板剂有阳离子表面活性剂 、混台中性 

一 阳离子表面活性剂l4。、混合阳离子 一阴离子表面 

活性剂Is J等．在合成纯硅 MCM一48的基础上，人们 

又合成了Al，Fe， ， ，Cu，Mn，Cr，Zr等金属掺杂的 

MCM 一48l6 J
． MCM一48的合成通常需要较多的模 

板剂(表面活性剂／硅摩尔比在 0．65一1．5之间)9，

在较 强的碱性 条件下进 行，产率 较低 (60％ 以 

下)l】．如伺提高模板剂的效率，高产率合成介孔分 

子筛，对 MCM一48的应用具有十分重要的意义．本 

研究报道一种通过调节 pH值使MCM一48的产率提 

高到 9o％以上的途径 ．
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1．1 试剂 

正硅酸乙酯(分析纯，简称 TEOS，北京化工厂l牛 

产)，十六烷基三甲基溴化铵(分析纯，简称 CTAB．北 

京化学试剂公司生产)，氢氧化钠(分析纯，天津化学 

试剂三厂生产)

1．2 样品的合成 

按摩尔组成 n(TEOS)：n(NaOH)：n(CTAB)：

n(H2O)=1：0．48：0．48：55，将NaOH和CrAB溶解 

在去离子水中，加入 TEOS，搅拌 0．5 h，然后转移至 

聚四氟乙烯瓶中，并于 100C烘箱内放置 3 d；调节 

pH时，将样品冷至室温，然后加入 HCI调节到一定 

pH值，再在 100℃烘箱内放置2 d．过滤、洗涤、晾干，

550℃下焙烧 6 h，得经焙烧的样品．

1．3 表征方法 

XRD测试在 D／max—rA衍射仪(30 kv．20 nlA．

cLlll<Q)上进行．氮气吸附 一脱附曲线在 ASAP 2000一 

ASAP 2000N组合型吸附仪上测得 比表面积由 BET 

方法计算， L分布由 BJH方法对脱附曲线计算得 

到 

2 结果与讨论 

未调节和调节 DH值至 7所合成样品的 XRD图 

谱均显示 MCM一48的特征(见图 1)，(211)衍射峰很 

强，2目在 ～5。的峰明显，说明样品有序程度较高．

未调节 pH合成 MCM一48的产率较低；随着 pH值 

的降低，产率明显提高．当 pH调至7时，产率已高达 

97％(见表 1)．样品的氮气吸附 一脱附曲线为Ⅳ类 

(见图2)，样品NO在相对压力0．2～0．3，M1，M2，M3 

在0 3～0．4处有一突跃，表明其具有介 L结构；较 

小的 Hl型滞后环说明样品的 L尺寸和 L道形状很 

规整” 调节 pH合成的三个 样品的最可几孔径为 

2 6 1111113．，L分布很窄(半峰宽约0．4 nm)，说明其具有 

很规整的 L道结构(见图3) L径比未调节的稍大，

孔体积也略大于未调节的 样品的比表面积较高，在 

11300 m2／g左右．当pH降至 7时，比表面积明显降 

低 ．

根据协同作用机理1]，在形成介 L分子筛的过 

程中，由于库仑力作用，硅酸根阴离子在胶束界面的 

表面活性剂阳离子周围聚集，形成硅酸根 一表面活 

性剂中间相，进而硅酸根之间聚合形成四处延伸的 

骨架结构．通过适当方法去除表面活性剂之后，就得 

到介 L分子筛 在较强的碱性溶液中，硅酸根溶解较 

多．当 pH降低时，硅酸盐溶解度减小，这样就有更 

多硅酸根沉积到表面活性剂胶束上 13J．因而分子筛 

产率提高 也 因为更多硅酸根的沉积导致分子筛 L 

壁结构更加完善，在焙烧时晶胞收缩较小，所以调节 

pH合成的样品 d21_值比不调节 pH值的稍大，孔径 

也比不调节 DH值的稍大．

1 3 5 
2日／。 

图 1 样品的 XRD图谱 

rig．1 XRD patterns of the samples 

表 1 MCM一48的产率和织构性质 

Table 1 The)4elcls and fxactural characteristics of MCM一48 
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图 2 样品的 N2吸附一脱附曲线 

rig．2 N2 adsorption—desompfion isotherms of the samples 
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围 3 样品的孔分布曲线 

Fig．3 Pore size distribution of the samples 
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