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摘 要: 由于多级孔沸石具有实际及潜在的应用价值, 合成具有微孔–介孔孔道体系的多孔沸石引起了广泛关注。本

研究在不添加二次模板剂的基础上, 采用“蒸汽相转化”法制备了多级孔 Beta 沸石催化材料, 对影响多级孔 Beta

沸石形成因素, 如凝胶碱度、模板剂用量、硅铝比、蒸汽压力和晶化时间等进行了讨论。采用 X 射线衍射(XRD)、

扫描电子显微镜(SEM)、透射电子显微镜(TEM)、傅立叶变换红外(FT-IR)光谱、拉曼(Raman)光谱、N2 吸附–脱附

以及 NH3-TPD 等表征手段对制备材料的结构性能进行了表征。在借助红外光谱、拉曼光谱及扫描电镜等表征手段

的基础上, 对多级孔 Beta 沸石的形成机制进行了探索。结果表明: 通过“蒸汽相转化”法所制备的 Beta 沸石为纳

米多晶聚集体, 这些多晶聚集体由粒径为 10~40 nm 的初级晶粒构成, 在初级纳米粒子之间形成了 2~30 nm 的介孔

结构; 干胶制备过程中生成的初级和次级结构单元有利于快速形成大量的 Beta 沸石核, 较高的成核速率有利于

Beta 沸石纳米晶粒形成, 这些纳米晶粒相互聚集最终形成纳米多晶 Beta 沸石聚集体。 

关  键  词: 多级孔; Beta 沸石; “蒸汽相转化”法 

中图分类号: TQ426   文献标识码: A 

Hierarchical Beta Zeolite Prepared by Steam-assisted Conversion Method 
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Abstract: Synthesis of hierarchical zeolite with complex micropore-mesopore structures has attracted great attention 

because of their practical or potential applications. In present study, hierarchical Beta zeolite was synthesized by the 

“steam-assisted conversion (SAC)” method without secondary template. Factors affecting formation of the hierarchical 

Beta, such as the added amount of organic template, alkalinity and silica to alumina ratio of the gel precursors yielding 

the hierarchical Beta zeolite, vapor pressure and crystallization time during the “steam-assisted conversion (SAC)” 

process, were investigated. The structural, crystalline and textural properties of the as-synthesized samples were char-

acterized by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscope (SEM), transmission electron microscope (TEM), 

Fourier transform infrared (FT-IR) spectroscope, Raman spectrum, N2 adsorption-desorption, and NH3-TPD. The for-
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mation mechanism of the hierarchical Beta was explored on the base of the results detected by FT-IR, Raman spectrum, 

and SEM. Results showed that the as-synthesized Beta zeolite was composed of primary nano-sized crystals with a 

diameter of 1040 nm, and a mesoporous structure ranging from 2 to 30 nm was therefore introduced. A tremendous 

amount of primary and/or subprime building units, which were bred during preparation of dry gel, induced a burst in 

nucleation rate. Nano-sized zeolite crystals were, therefore, created that subsequently formed polycrystalline Beta zeo-

lite material by aggregating the nanocrsytals with each other. 

Key words: hierarchical pore; Beta zeolite; “steam-assisted conversion” method 

与传统大粒径沸石相比, 纳米沸石具有如下显

著优点: (1)纳米沸石具有较大的外表面积[1], 其酸

位可及性得以大大提高; (2)由于晶粒尺寸小, 其微

孔孔道被有效缩短, 反应分子在材料孔道内的扩散

限制被大大减轻, 有效地提高了反应分子在沸石孔

道内的扩散速率[2]; (3)反应产物从纳米沸石孔道中

释放速率更快, 可显著降低二次反应发生的几率[2]。

纳米 Beta 沸石的合成很早就受到人们的关注。例如, 

Camblor 等[3]以白炭黑为硅源, 金属铝为铝源, 四乙

基氢氧化铵为模板剂, 在无碱金属离子的条件下水

热晶化合成出粒子大小在 10~200 nm 的 Beta 沸石; 

Landau 等[4]则以硅溶胶为硅源, 异丙醇铝为铝源, 在

低钠离子含量下合成出粒径分布为 60~100 nm 的

Beta 沸石聚集体, 这些聚集体由更小的初级粒子

(10~20 nm)聚集而成。虽然纳米沸石在提高其酸位

可及性, 改善扩散性能方面表现出色, 但是由于晶

粒太过于细小, 纳米沸石在传统水热合成中难于实

现固液分离。 

“蒸汽相转化”法[5-8]采用固–液分离的形式, 合

成的材料为大“块状”材料 , 可以解决纳米沸石在

制备过程中难于实现固–液分离的难题。例如, DOU

等 [7]以硅胶为硅源, 铝酸钠为铝源, 四乙基氢氧化

铵为模板剂, 通过“蒸汽相转化”法成功制备了纳米

晶粒组成的多级 Beta 催化材料, 与传统水热法合成

材料相比, 该催化材料在乙酰丙酸与乙醇酯化反应

中表现出更好的活性和稳定性。ZHENG 等[6]利用

“蒸汽相转化”法成功制备了纳米多级 ZSM-5 沸石。

尽管利用“蒸汽相转化”法成功制备了多级 Beta[7-8]

和多级 ZSM-5[6]沸石, 但是由干胶最终得到多级沸

石的原因和纳米沸石形成机制还不是十分明确。本

工作利用合成 Beta 沸石前驱体凝胶制得整块干胶, 

然后利用“蒸汽相转化”法制备多级 Beta 沸石, 利用

多种手段对制备材料进行详细表征, 并揭示“蒸汽

相转化”法中纳米沸石形成机制以及多级 Beta 沸石

形成原因。 

1 实验方法 

1.1  实验试剂 

铝酸钠(NaAlO2), 分析纯, 上海国药试剂集团, 

w(Al2O3)=41%, w(Na2O)=35%; 氢氧化钠, 分析纯, 

天津科密欧化学试剂开发中心, w(NaOH)=96%; 硅

溶胶, 工业品, 青岛海洋试剂厂, w(SiO2)=40%; 四

乙氢氧化铵(TEAOH), 化学纯, 天津科密欧化学试

剂开发中心; 蒸馏水, 自制。 

1.2  多级 Beta 沸石合成 

干胶制备∶按照摩尔比 1 SiO2 : 0.004~0.020 

Al2O3 : 0.12~0.18 Na2O : 0.08~0.12 TEAOH : 15 H2O

称量原料。在一定量的蒸馏水中 , 加入一定量的

NaOH 和一定量的 TEAOH 搅拌, 直到形成透明的

水溶液。随后, 添加一定量的 NaAlO2, 搅拌 30 min

使其充分溶解。再将一定量的硅溶胶添加到上述澄

清溶液中, 室温下搅拌 2 h 后在 60℃烘箱加热干燥

12 h 形成干胶。 

多级 Beta 沸石制备: 将一定量的上述干胶转移

至 40 mL 聚四氟乙烯杯中, 再将其放入盛有一定量

蒸馏水的 180 mL 不锈钢高压釜中, 在静态条件下

140℃的烘箱晶化一段时间后, 取出用蒸馏水洗净, 

120℃烘箱中干燥 24 h, 样品记为 Beta-r-t-s, 其中

“r”代表样品的硅铝比; “t”代表晶化时间; “s”代表蒸

汽相转化。为便于比较, 对应的水热晶化样品记为

Beta-r-t-h, 其中“h”代表水热晶化。 

钠型和氢型沸石制备: 样品在马弗炉中 550℃

焙烧 6 h 去除模板剂得到钠型沸石; 钠型沸石在室

温下、0.5 mol/L 的氯化铵溶液中交换 3 次, 每次 2 h, 

然后在 550℃下焙烧 4 h 得到氢型样品。 

1.3  催化剂表征 

在天津先权公司 TP-5076 型全自动程序升温化

学吸附仪上进行 NH3-TPD 测试。100 mg 样品置于

石英管中, 先用 30 mL/min 的载气(He)进行吹扫, 

随后以 10 /min℃ 升至 400℃并恒温 3 h, 再降至
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120 , ℃ 通入 V(NH3) : V(He) =15 : 85 的混合气 , 

30 mL/min, 吸附 30 min, 然后切换为纯 He 吹扫, 

待基线平稳后, 以 10 /min℃ 升温速率升至 600 , ℃

TCD 检测器检测 NH3 的脱附量。在美国康塔

(Quantachrome)公司的 Quantachrome Quadrasorb S

型物理吸附仪上进行氮气吸附–脱附试验, 测定样

品的比表面积、孔径和孔结构。在日本岛津公司

LabX XRD-6000型全自动旋转靶X射线衍射仪上进

行结构分析, Cu-Kα 射线, Ni 滤波, 40 kV, 30 mA, 

8°/min 的扫描速度, 步长 0.01°, 扫描范围为 5°~ 

35°。采用日本岛津公司 FT-IR 8400 型红外光谱仪

进行红外扫描分析。采用 S-4800 扫描电镜和

JEM-2100F 透射电镜分别观察样品的形貌以及晶粒

大小。拉曼光谱采用英国雷尼绍公司的 InVia 激光

共焦显微拉曼光谱。 

2  结果与讨论 

2.1  TEAOH/SiO2 的影响 

图 1(a)为凝胶中 TEAOH/SiO2 对合成的 Beta 沸

石的影响。当 TEAOH/SiO2 比小于 0.02, 140℃晶化

2 d, 很难观察到 Beta 沸石的特征衍射峰。保持其他

条件不变, 当 TEAOH/SiO2 比为 0.04 时, 样品在

2θ=7.55°和 22.44°处出现衍射峰, 且 2θ=7.55°为一

宽峰, 而 2θ=22.44°为一尖峰, 这与文献[8-10]报道

的 Beta 沸石独特的拓扑结构相吻合。TEAOH/ SiO2

比进一步增大, Beta 沸石的特征衍射峰逐渐增强, 

当 TEAOH/SiO2 比增大到 0.08 时, 进一步增加模板

剂的用量, Beta 沸石特征衍射峰无明显变化。上述 

结果表明相比于水热合成[9-10], “蒸汽相转化”法制

备 Beta 沸石模板剂用量相对较少。 

2.2  凝胶碱度的影响 

保持晶化温度 140℃、晶化时间 2 d 不变的情况

下, 通过改变凝胶 Na2O/SiO2 比, 制备的 Beta 沸石

的 XRD 图谱如图 1(b)所示。当 Na2O/SiO2 在

0.06~0.08 之间, 产物主要为无定型; 当 Na2O/SiO2

为 0.12 时, 产物为纯 Beta 沸石; 当 Na2O/SiO2 为

0.12~0.18 之间, 凝胶中碱度增大, 合成样品的 Beta

沸石特征衍射峰增强; 当碱度进一步增大, 样品中

Beta 沸石的结晶度反而降低。这可能是因为干胶碱

度过高抑制了 Beta 沸石晶体的生长[10], 进而影响

到样品的结晶度。 

2.3  液相的影响 

在沸石结晶的整个过程中, 干胶和作为蒸汽源

的液态水被物理分离[8,11-12], 是“蒸汽相转化”法的

一个重要特点。预先加入反应釜底部的水形成蒸汽

吸附在干胶的内外表面 , 然后参与沸石的成核和

晶体生长过程[11]。但是, 过多水分聚集在干凝胶的

空隙内, 可能会影响晶体生长, 因为过多水形成的

局部连续水相会导致有机模板作用下降[12]。因此, 

对于“蒸汽相转化”法来说, 水蒸汽对沸石形成的

作用是至关重要的。图 1(c)为不同 H2O/干胶比条

件下得到 Beta 沸石的 XRD 图谱, 由图可见合成体

系中 H2O/干凝胶比值在 0.02~0.30 之间可以得到

Beta 沸石, 且随着 H2O/干胶比增大, Beta 沸石结晶

度降低; 当 H2O/干凝胶比值大于 0.40 时, 样品几

乎为无定型。 

2.4  晶化时间的影响 

晶化时间对 Beta 沸石影响见图 1(d)。当晶化时 

 

 
 

图 1  多级 Beta 沸石的 XRD 图谱 

Fig. 1  XRD patterns of the as-synthesized Beta zeolite 
(a) With different TEAOH/SiO2 ratios in the precursors gel 1-5 of 0.10, 0.08, 0.06, 0.04, 0.02, respectively; (b) With different  
Na2O/SiO2 ratios in the precursors gel 1-5 of 0.24, 0.18, 0.12, 0.08, 0.06, respectively; (c) With different H2O/dry gel ratios  
during the “steam-assisted conversion” process 1-7 of 0.50, 0.40, 0.30, 0.25, 0.20, 0.10, 0.02, respectively; (d) With different  

steaming-treated time 1-5 for 72 h, 60 h, 48 h, 36 h, 24 h, respectively; (e) With different SiO2/Al2O3 ratios  
in the precursors gel 1-5 at 100, 80, 60, 40, 20, respectively 
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间小于 24 h, 样品以无定型为主; 当晶化时间延长

到 36 h, 得到了结晶度较高的 Beta 沸石; 随着晶化

时间进一步延长, Beta 沸石的结晶度并无明显变化。

表明在该合成体系下, 晶化时间为 36 h 时 Beta晶体

生长已接近完成。而水热法合成样品, 当晶化时间

达到 96 h 以上, 如 Beta-40-96-h 样品(未附图), 其结

晶度与蒸汽相转化 48 h 的样品 Beta-40-48-s 结晶度

相当。上述结果也表明与水热合成法相比[9-10], “蒸

汽相转化”法所需时间相对较短。 

2.5  硅/铝比的影响 

凝胶硅铝比对合成多级 Beta 沸石的影响见图

1(e)。相同条件下, SiO2/Al2O3 比过低(SiO2/Al2O3=20), 

样品主要为无定型; SiO2/Al2O3=40~60 所得样品结

晶度较高; 硅铝比进一步增大, 样品的结晶度稍有

下降。上述结果表明, 在该条件下制备 Beta 沸石, 

硅物种与铝物种之间有一定匹配, 硅物种过多或者

过少都不利于 Beta 沸石的形成, 并最终影响产物的

结晶度。 

2.6  多级 Beta 沸石的表征 

图 2 为采用“蒸汽相转化”法合成的 Beta-r-48-s

以及水热法合成的 Beta-40-96-h 的 N2 吸附脱附等

温线和 DFT 孔径分布图。由图 2 可见水热法制备的

Beta-40-96-h的氮吸附脱附曲线为“I”型等温线, 表

明通过水热合成法制备的 Beta-40-96-h 主要为微孔

材料。图 2 还表明利用蒸汽相转化制备的 Beta-r-48-s

沸石的 N2吸附–脱附曲线结合“I”和“IV”型等温线的

特点。在较低的相对压力(p/p0<0.1)下氮气吸附量迅

速上升, 归因于微孔填充; 在相对压力为 p/p0=0.45~ 

0.8 处, 等温线出现了滞后环, 归因于毛细凝聚现

象[8-10]。上述结果表明, 利用“蒸汽相转化”法合成

的 Beta-r-48-s 沸石样品中生成了中孔结构。 
 

 
 

图 2  合成的 Beta 沸石样品的 N2 吸附–脱附曲线(a)和 DFT

孔径分布曲线(b) 

Fig. 2  N2 adsorption-desorption isotherms (a) and DFT pore 
size distributions curves (b) of Beta zeolite samples 

图 2(b)为样品对应的孔径分布曲线图。从孔径

分布图上可以看出, “蒸汽相转化”法制备的样品

中具有显著的介孔结构, 且样品中介孔尺寸主要分

布在 2~30 nm之间; 与样品 Beta-40-48-s 相比, 对应

的水热法制备样品 Beta-40-96-h 很难观测到相似的

介孔结构。 

表 1 为合成 Beta 沸石的孔结构参数数据。水热

合成的样品 Beta-40-96-h 具有较大的微孔面积

(SMIC=621 m2/g)和微孔容积(VMIC=0.25 cm3/g), 应该

归因于其较大的晶粒尺寸(图 5(b)); “蒸汽相转化”法

制备的样品具有大的 BET 表面积(SBET=692~754 m2/g), 

相对较大的孔体积(0.36~0.44 cm3/g) 和较高的介孔

容积(0.13~0.21 cm3/g)。与水热合成法制备的样品

Beta-40-96-h 相比, 对应的蒸汽相转化样品 Beta-40- 

48-s 微孔特性(SMIC=600 m2/g; VMIC=0.24 cm3/g)稍有

减小, 归因于其三维微孔结构有序性因粒径减少而

受到削弱的缘故。与样品 Beta-40-96-h (SEXT=51 m2/g; 

VMESO=0.07 cm3/g)相比, “蒸汽相转化”所得样品

Beta-40-48-s具有更大的外表面积(SEXT=154 m2/g)和

更高的介孔容(VMESO=0.13 cm3/g)。较高的外表面积

和介孔容积可归因于蒸汽相转化制得的样品晶粒的

纳米化[6]。上述结果进一步表明合成的 Beta 沸石具

有显著的多级孔结构特征。 

图 3 是 Beta-40-48-s 的扫描电镜和透射电镜照

片 , 由图 3(a)可见合成的 Beta 沸石是由大小为

200~300 nm 椭球状颗粒相互粘连在一起形成大的

“整块”沸石材料。从图 3(b)可见, 这些大小不一的

椭球状颗粒是由数十纳米的初级晶粒组成。图 3(C)

透射电镜图像表明这些构成椭球状颗粒的初级纳米

粒子粒径在10~40 nm之间(与表1的初级晶粒大小很

好吻合), 且取向各异, 从图 3(c)还可以看见初级晶

粒之间存在几个纳米至几十纳米的晶粒间隙, 这与

图 2(b)的孔径分布结果很好吻合。 

图 4 是干胶及 Beta 沸石的红外光谱图。Beta 沸

石在 521、571、794 和 1089 cm1 处均出现了特征

吸收峰, 其中 521 cm1 处吸收峰归属于双六元环的

特征振动, 571 cm1 属于双五元环振动峰, 794 和

1089 cm1 谱带则归属于骨架四面体外部连接非对

称伸缩振动[13]。干胶在 794 和 1113 cm1 处出现归

属于骨架四面体外部连接非对称伸缩振动峰[13]。骨

架四面体外部连接非对称伸缩振动的存在意味着干

胶中的硅、铝物种以初级或次级结构单元[14-16]形式

存在。上述结果表明, 干胶制备过程相当于“预晶

化作用”, 这种“预晶化作用”促使干胶体系中生

成了沸石骨架构建所需的初级和次级结构单元。初 
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表 1  多级 Beta 沸石的结构参数 

Table 1  Structure parameters of hierarchical Beta zeolite 

Sample SBET/(m2g1) SMIC/(m2g 1) SEXT/(m2g1) VMIC/(cm3g1) VMESO/(cm3g1) 
Size of primary 

crystalline grain/nm 

Beta-40-48-s 754 600 154 0.24 0.13 30a 

Beta-60-48-s 728 581 147 0.23 0.17 35 a 

Beta-80-48-s 702 569 133 0.23 0.21 39 a 

Beta-100-48-s 692 535 157 0.21 0.15 44 a 

Beta-40-96-h 672 621 51 0.25 0.07 1500 b 

a: Obtained by Scherrer equation; b: Obtained by SEM results 

 

 
 

图 3  Beta-40-48-s 沸石的 SEM (a, b)和 TEM (c)照片 

Fig. 3  SEM (a, b) and TEM (c) images of Beta zeolite Beta-40-48-s 

 

 
 

图 4  干胶及合成的 Beta 沸石的红外光谱图 

Fig. 4  FT-IR spectra of dry gel and the hierarchical Beta zeo-
lite samples 

 
级和次级结构单元的存在, 正是“蒸汽相转化”法较

传统水热合成所需晶化时间较短的主要原因。 

图 5(a, b, c)是水热晶化样品 Beta-40-t-h 的扫描

电镜照片。当水热晶化时间为 48 h 时, 样品主要为

不规则的颗粒, 并可见 1~2 m 椭球型微粒, 其表面

较疏松粗糙(图 5(a)); 当晶化时间延长到 96 h 时, 样

品主要为 1 m 左右的球形颗粒, 且颗粒大小分布均

匀(图 5(b)), 这些球形颗粒外表面较为致密光滑(图

5(c))。干胶主要为蠕虫状多孔无定型材料, 与水热晶

化初期的样品截然不同, 表面疏松多孔, 且存在较

多细小颗粒(图 5(d))。蒸汽处理 12 h 后的样品

Beta-40-12-s 为粒径分布在 10~50 nm 多晶组成的整

“块状”材料(图 5(e)); 蒸汽处理时间进一步延长, 上

述“块状”材料开始“碎裂”成较小的“块状”样

品, 这些“碎裂”的“块状”区域由更为细小的初级

纳米粒子构成。“碎裂”应该归因于从无定型向晶

体转变过程中材料的骨架密度逐渐增大, “干胶”宏

观体积仍然保持不变产生较大应力的结果。蒸汽处

理时间进一步延长, 这些“碎裂”区域逐渐分化成椭

球状的多晶聚集体, 如 Beta-40-24-s 为 100~300 nm

的多晶聚集体, 这些不规则的多晶聚集体又由更小

的初级纳米粒子组成(图 5(f)); 蒸汽处理时间继续延

长, 这些不规则的多晶聚集体逐渐由无规则向椭球

状转变。由图 5(h)可见, 合成的 Beta-40-48-s 沸石是

由大小为 200~300 nm 椭球状颗粒相互粘连在一起形

成大的整块沸石材料。 

拉曼光谱对沸石骨架中环的存在非常敏感[17-19], 

为进一步分析干胶中是否存在环等次级结构单元,

采用拉曼光谱对制备的干胶进行分析。拉曼光谱中

对应于 400~500 cm1 的峰应归结为沸石骨架中存

在的四元环或六元环弯曲振动。图 5(i)为干胶的拉曼

光谱, 420 cm1 处谱峰为四元环振动[20-21], 673 cm1

处谱峰可能对应于一些铝的氧化物和氢氧化物[22],  
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图 5  样品的 SEM 照片(a~h)和拉曼光谱(i) 

Fig. 5  SEM images (a-h) and Raman spectrum (i) of Beta-40 
(a) Beta-40-48-h; (b, c) Beta-40-96-h; (d) Beta-40-0-s; (e) Beta-40-12-s; (f) Beta-40-24-s; (g) Beta-40-36-s;  

(h) Beta-40-48-s; (i): Raman spectrum of Beta-40-0-s 

 
也可能是由围绕在 Beta 沸石周围一些非晶体结构

的 SiO 矩阵所产生的[23-24]。拉曼光谱分析结果进

一步表明, 利用“蒸汽相转化”制备 Beta 沸石的干

胶中存在某些次级结构单元, 如四元环, 这些环的

存在有利于无定型的前驱体向三维 BEA 晶体结构

转变。 

与传统水热合成方法不同, 干胶的形成是“蒸汽

相转化”法制备沸石初步过程, 在构建 Beta 沸石骨架

过程中, 初级和次级结构单元的形成是必不可少的。

在干胶制备过程中, 由于原始凝胶中的水在高温下

蒸发后促使 TEA+浓缩富集, 增强次级结构单元的稳

定能力[16], 初级和次级结构单元在一定条件下进化

成 Beta 沸石的晶核[8,14], 并促使大量 Beta 沸石成核

中心产生[8]。蒸汽相转化过程中, 大量晶核促使纳米

晶体生成进而组装成 Beta 沸石纳米多晶聚集体。 

基于前述结果, 提出多级 Beta 沸石的形成机制

如下: (1)干胶制备过程中生成初级和次级结构单元

(前述的红外、拉曼表征结果), 如图 6 中“a→b”过程

所示; (2)在适宜条件下初级和次级结构单元进一步

“进化”成 Beta 沸石晶核[14], 这个过程可能产生于干

胶制备过程, 也可能产生于蒸汽相转化过程的初始

阶段, 如图 6 中“b→c”所示; (3)干胶中的初级和次级

结构单元有利于在短期内形成众多的 Beta 沸石核, 

较高的成核/晶体生长速率有利于在较短时间内形成

众多的 Beta 微晶, 由于单个的纳米晶粒在热力学上

极不稳定, 彼此相互吸引以降低自己表面能, 并趋

于热力学稳定形式[2], 最终形成纳米多晶 Beta 沸石

聚集体, 如图 6 中“c→d→e”所示。在“蒸汽相转化”

法制备沸石的过程中, 干胶制备中产生的“初级”和

“次级”结构单元有以下几个方面的积极作用: (1)有

利于成核或形成目标沸石微晶, 加快无定型前驱体

向沸石晶体结构转变, 这也是“蒸汽相转化”法较传

统水热合成沸石晶化时间更短的原因之一; (2)有利

于短时间内形成众多晶核或微晶, 进一步促使合成

体系形成纳米多晶聚集体。 

图 7 为所合成多级 Beta 沸石的 NH3-TPD 图谱, 

所有的样品都具有两个明显的脱附峰。一个峰集中

在 220~240 , ℃ 对应催化剂的弱酸酸位; 另一个在 
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图 6  多级孔 Beta 沸石形成机制示意图 

Fig. 6  Schematic representation of the process of hierarchical Beta composed of nanocrystals 
 

 
 

图 7  多级 Beta 沸石的 NH3-TPD 图谱 

Fig. 7  NH3-TPD spectra of hierarchical Beta zeolite 
(a) Beta-40-48-s; (b) Beta-60-48-s; (c): Beta-80-48-s; (d) Beta-100- 
48-s 

 

380~400℃之间, 对应催化剂的强酸酸位。图 7 还表

明, 随着样品的硅铝比增大, 其酸量减少。 
 

3  结论 

采用“蒸汽相转化”法合成了多级 Beta 沸石。分

别对凝胶碱度、模板剂用量、硅铝比的变化以及晶

化时间等影响因素进行了的详细探讨, 并对制备的

多级 Beta 沸石进行了详细表征, 结果表明:  

1) 在 140℃下 , 当 TEAOH/SiO2=0.04~0.10、

Na2O/SiO2=0.12~0.24、H2O/干胶=0.02~0.3、SiO2/ 

Al2O3=40~100、晶化时间大于 36 h 的条件下可以得

到 Beta 沸石;  

2) Beta沸石为 10~40 nm的初级晶粒构成的多晶

聚集体, 存在 2~30 nm 之间的介孔结构;  

3) 制备的样品具有较大的 BET 表面积(SBET= 

692~754 m2/g)、外表面积(SEXT=133~157 m2/g)、孔体

积 (0.36 ～ 0.44 cm3/g) 和较高的介孔容积 (0.13~ 

0.21 cm3/g), 为典型的多级孔 Beta 沸石。 
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