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硼酸铝晶须烧结物中硫酸钾的浸溶研究

高世扬 白延峰 夏树屏 李青凤
�中国科学院青海益湖研究所

，

�������

摘 要 采用明矶与绷酸反应
，

在 �����硫酸钾熔盆 中合成棚酸铝 ���玲��

认
�
�晶须

，

分别用

水
，
不 同浓度盆酸和不 同浓度硫酸

，
在 不 同温度

，
不 同搅井速率下对烧结物进行浸溶实脸

，

得 到浸

溶曲 线
，

时反应产物进行物相 鉴定
，
为硼酸铝 晶须制备工艺 中最佳 条件的选择及硫酸钾回收提供

依据
。

关键词 硼酸铝 硫酸钾 浸溶动力学

硼铝氧化物的摩尔比不同可以形成多种硼酸铝 化合物
，

文献报导 的有七种化合物
�

��� ����
�
��

����。 ���
�
��

��，
�����

�
�
、
���，

���。 ���
�
���一。 ，

��。 ���
����。 ，

��，。 ���
�
�。�

，�

和 ��，。 ���
������。

在这些化合物中
，

氧化铝与氧化硼 比值最高的是 �����
� ·

����
。 ，

由于该化

合物具有绝热
，

电绝缘
，

耐腐蚀性
，

又是一种晶须材料
，

近年来作为新型的无机材料
，

加入铝合

金
、

塑料
、

热塑树脂
、

陶瓷中具有增强作用
，

还可以在其它金属
、

橡胶
、

氮化硅等材料上进行穿

衣
，

形成一种复合材料
，

正在开拓多方面应用
，

如高温过滤砂心
、

马达轴承
、

滑动部件
、

航空部

件
、

工程塑料及生物材料等方面
。

对于硼酸铝的制备方法
，

性能
〔 ‘，，

结构
，

应用等日本已公布有

百余篇专利 �在国内
，

赵槐礼等明 已公布了制备实验专利
。

一般可 以采用含铝的化合物作为铝的供给物
，

任何含硼 的化合物作为硼的供给物
，

在

������ 以上高温下焙烧反应形成 �����生���产物
，

并在熔盐中控制晶体单向生长形成晶须
〔�、

钓 。

高世扬等人根据我国资源特色利用精制无水明矾与硼酸反应并在硫酸钾熔盐中制备

�����
� ·

�����，

其反应方程如下
�

��������
、
�
�
� �������

� �����
� ·

����� � �����
，
� ����

�
� �壬���

可见
，

该反应能利用大量的明矾
�

生产高产值的硼酸铝晶须
，

副产硫酸钾和三氧化硫�可用以制

硫酸 �
，

在制备过程中
，

有高温反应
，

烧结物浸溶和晶须分级分离
，

硫酸钾回收等
，

其中高温反应

物料
，

配比
，

反应温度
，

时间
，

介质条件等
，

文献中已有不少报导
，

但对晶须烧结物的处理
，

文献

中
〔 ‘
仅提到在 。

�

������
，

��� 中煮沸浸溶分离
，

作者认为该反应除原料自身反应产物硫酸钾及

加入的硫酸钾外
，

其它溶解物甚微
，

因而对烧结物进行浸溶
，

就是对硫酸钾的浸溶
。

与本实验

相关的硫酸钾浸溶条件一直未见到文献报道
，

夏树屏等人曾对软钾镁矾
，

氯柱硼镁石
，

光卤石

的溶解动力学进行过详细研究
〔�一 ’ 〕 。

我们对烧结物在水中
，

在不同温度
，

不同搅拌速率以及在

不同浓度盐酸和不同浓度硫酸溶液中的浸溶过程进行了研究
，

为该晶须制备工艺中最佳条件

的选择和硫酸回收利用提供了工艺基础
。
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�
、

实验部分

�� � 原料
�

明矾�工业优级品
，

温州市平阳矾矿化工厂生产�
，

含 ������
心
���

�

���
，

在 ���℃ 电炉中
，

将明矾焙烧 �小时
，

得到脱水明矾
，

经研磨
，

过���� 目�筛
，

混合
，

装瓶
，

备用
。

硼酸
�
�

�

�
。

北京化工试剂厂生产
，

研磨后
，

过 �� 目筛
。

硫酸钾
��

�

�
。

北京化工试剂厂生产
，

研磨后
，

过 �� 目筛
。

�
·

� ����
�

和 ���。�
�
���

样块的制备
�

按 �����摩尔比�一�
� �

，
��������

���
，
�摩尔比�� �

� �
�

�
，

原料总质量为 ��
�

�����
，

称

取脱水明矾
、

硼酸和硫酸钾
，

将原料在球磨机上以 ���一 ������ 的转速混合均匀
，

用园柱形模

具 �直径 �� ��
�

���
，
�������

，

在 �����
�������

。

�下压成块
，

将压好的样块放入刚玉增涡

中
，

在程控高温炉中控制升温速率
，

即以 �����
� 一 �
从室温升至 ����

，

再以 ������一 ‘
的升温速

率从 ���� 升至 �����
，

再以 �����一 ’
的升温速率升到 �����

，

在 ����� 时的反应物在硫酸钾

熔盐中恒温 �小时
。

断电后
，

自然冷却至室温
。

样品仍保持原压块形状�可供浸溶实验用�
。

将

此熔块用水进行浸溶
，

固液分离
，

用水洗涤固体至无 ��凳
一 ，

烘干后得白色粉末晶体
，

采用 ��

����一��硫酸铝钾的国家标准分析方法测定铝
，

用四苯硼钠重量法测定钾
，

甘露醇法测定硼
，

化学分析结果如表 �所示
，

表 �中 ��
�

�是在硫酸钾熔盐中生长成硼酸铝晶须
，
��

�

�是在晶

须中含有少量的 ����
�，

并用 �一��� 粉末衍射进行物相鉴定结果表明产物是 �����
、
���，

浸溶

液用作硫酸钾回收实验
。

表 � 样品的化学分析结果

样品重量���

�
�

����

����
�

��
�

��

����

��
�

��

� �
�

���� ��
�

�� ��
�

��

理论值 ��
�

�� ��
·

��

·

� 实验方法

浸溶实验采用两种方法
�

一种是自动跟踪法
，

另一种是取液样化学分析法
。

�
�

�
�

� 自动跟踪法 采用我们 自己设计组装的微机进行 ��� 转换的 自动跟踪仪
，

该仪器使

用一台 ���一��� 离子计
，

可以同时对数支电极的电位进行测定
。

同时联结一台 ���一���

型 电导率仪
〔�〕 ，

将溶液中 ��
电位和电导的变化与时间的关系进行数据采集

，

储存
，

校正和作

图
。

�
�

�
�

� 取样法 先将 ������ 溶剂放入 �����恒温玻璃套杯内
，

置于恒温槽中
，

达到所需温度

后
，

放人熔块
，

调节转速仪到所需转速
，

密封
，

同时计时
�在不同时间

，

从带有砂芯的取样管口用

针筒取液样
。

将液样放入容量瓶中进行稀释并取样
，

用四苯硼钠重量法测定钾
，

绘出 �十 � �

�����曲线
。

本文进行了不同介质
，

在不同温度
、

不同转速度
、

不同盐酸浓度和不同浓度硫酸溶液对样

块的浸溶实验
。

��



�
、

实验结果和讨论

�
�

� 转速实验 以前我们进行溶解反应转速实验时
，

使用转速计进行校正
，

这种方法不能跟

踪测定转速
，

现在我们 自己设计加工了一台可调转速仪
，

可以准确控制搅拌速率
，

熔块在 ��℃
水中进行了不同搅拌速率 �������

，
������

，
������

，
������

，
������ 和 ������ 的浸溶实验

，

结果如表 �所示
，

用不同转速对时间作图
，

从图 �所示可以看出
，

搅拌速率对样品中硫酸钾的

浸溶有较大的影响
�

当转速����印� 时
，

浸溶很慢
，

约 ����分钟才能达到浸溶完全 �转速在

���一������ 时
，

约需 ����分钟达到完全 �转速����
��� 时

，

只需 ����分钟即可达到浸溶完

全
。

结果表明
，

在 ��
“

�浸溶
，

在工艺上是不可取的
，

需要提高浸溶温度
。

表 � 水中不同搅拌速率的浸溶实验数据
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��������卜�������卜比协卜�

��甲口�代
�

���
�

�。一

� � 温度实验

熔块样在水中固定转速为 ������
，

分别

进行了 ��
�

�
，
��

�

�
，
��

�

�
，
��

�

�
，
��

�

� 和 ��
�

�

时浸溶实验
，

结果如表 �和图 �所示
，

从图 �

可 以看出
，

温度对浸溶过程影响颇大
，

随温 遭

度升高溶解曲线斜率增加
，
�一 ���� 时约需 去

��。 分钟达到浸溶完全 �����一����时
，

只

需 ��� 分钟
�����℃ 时 ，

约 �� 分钟就达到

浸溶完全 ���℃ 以上浸溶时间明显减少
。

�
�

� 在不同浓度盐酸中的浸溶实验

在 ����
，
�沁印

。 �
条件下进行了浓度分

别 是 �
�

��
����’ �

、
�

�

������
、

�
�

������ 和

�
�

������� 的盐酸溶液中的浸溶实验
，

结果如

表 �和图 �所示
，

结果表明酸度增大
，

浸溶速

加快
，

显然这时 ����，
的 溶 解主要受 〔�十 〕

率的影响
，

当 〔� 十 〕��
�

������
�

时酸度效应较

为明显
， 〔�均��

�

������时
，

酸度影响不明

显
，
�

�

������
�

盐酸 中浸溶完全需要 ���分

钟
，

在 �
�

������ 盐酸 中浸溶中完全需 ���

分钟
，

在 ������盐酸中浸溶 �� 分钟就达到

最大值
。

本实验结果表明在 �
�

������ 盐酸中
，

在 ����时
，

仅 功 。 分钟浸溶即可完全
。

�
�

� 在不同浓度硫酸中的浸溶实验

在 ��℃ ，
�����，。 条件下

，

分别进行 了

�
�

������
，
�

�

�������
� ，
�

�

�������
沙 ，
�

�

������

的 ����
咬

溶液中的浸溶实验
，

结果如表 �和

图 �所示
，

在 。 ������ ����
咬

溶液中浸溶

乓萝 �即 ‘
分钟

，
�

�

��于、
�
� �时 兀。 分忡

�

��，、
、
��

完全以上的酸度则不到 ��分钟就 达 到最大

值
�

在工艺条件选择时不宜选用酸度过高
。

综上所述
，

我们获得以下结果
�

森 ����
�

�� ����
�

�� ����
�

�� ，���
�

�� ����
�

�� ����
·

�� ����
�

��

����七��，� ，

� ��℃ �� ��℃ �� ��℃ �� ��℃ �� ��℃ �� ��℃

图 � 水中不同搅拌速率时的 ��� �的浸溶曲线

�之，己﹄�十名妙

场行肃责谕�硫麟丽偷赢愉硫�茹益贫

�，�护���
� �

��� �� ��℃ �� ���� � � ��℃ �� ��〔� �� ��℃

图 公 水中不同温度下的 ����的浸溶曲线

�
、

硼酸铝的熔块在水中温度为 ��一��
�

�时
�

搅拌速率 ���� ������ 下浸溶需要 �小时
。

�
、

从硫酸和盐酸酸度的影响表明
，

酸度对浸溶时间有较明显的缩短作用
�

文献中提 出在

��、����
，

����水溶液中煮沸 �小时
。

我们的实验结果表明
，

采用 ������� �
�

�������
碑

的硫酸或 �
�

������
�

盐酸水溶液中浸

取 �小时即可达到将熔块中的硫酸钾完全浸出
，

因为体系中含有硫酸需要回收
，

宜选用硫酸作

为浸溶液
，

进行液固分离可获得
‘

划
‘

匕以
�

钻西
，

母液回收硫酸钾
。



表 � 水中不同温度下的浸溶实验����印��
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表 � 不同浓度盐酸中的浸溶实验数据
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表 � 不同浓度硫酸中的浸溶实验数据
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