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四硼酸十八铝晶须制备实验中的
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摘要 本文报道了在四硼酸十八铝晶须材料制备实验中
，

原料明矾
、

脱水明矾和

硼酸
，

以及制成品四硼酸十八铝晶须的熔样处理和分析方法
，

同时给出有关分析结

果
。

关键词 四硼酸铝 晶须材料 分析

四硼酸十八铝是近年来开发出来的一种无机晶须材料
，

它具有特殊的物理
、

机械性能和极

好的耐化学腐蚀性
，

是一种新型无机增强材料
，

具有比较广泛的用途
。

以硼酸和明矾高温下反

应
，

在硫酸钾熔盐中控制晶须定向生长制备晶须的过程中
，

原料明矾
、

脱水明矾
、

硼酸和制成品

的分析至关重要
。

至今
，

四硼酸十八铝晶须化合物的分析方法未见详细报道
。

为配合四硼酸十

八铝晶须材料的制备实验
，

我们对该化合物的分析方法进行了初步研究
。

原料分析

�
�

� 原料

明矾 〔������
魂
�
� ·

����性 ·

���
��〕 �

浙江省温州市平阳矾矿化工厂生产的工业优级品
。

人

工手选较好的�粒径 ��一�����透明晶体
，

用玻璃研钵磨细混匀
，

备用
。

脱水明矾 〔������，
�
。 ·

�����〕 �

每次取用 �
�

��公斤工业优级明矾放在 ���� ���� ����

塘瓷盘中
，

在马弗炉中 �����焙烧 �小时
。

冷至室温
，

取出
，

在陶瓷球磨机内磨细
。

通过 ��� 目

和 ���目筛
，

得到粒径分别蕊��� 目
，
���一 ��� 目和����目的不同试样

。

硼酸��
������

�

西安济河化工厂生产工业一级品

�� � 分析步骤

利用明矾与硼酸高温反应
，

在硫酸钾熔盐中控制晶体单向生长制备四硼酸十八铝的过程

中
，

还副产硫酸钾
。

因此
，

原料和制成品的分析
，

主要是进行 ��“ 十
、

�� 、

���
一
和 �的分析

。

铝的分析
�

准确称取 。
�

���。 克明矾试样
，

溶于 �� 毫升水中
，

加入 ��
�

�� 毫升 �
�

�����

������
�

���一 ��
�

�� 标准溶液
。

在电炉上加热至近沸
，

不时摇动�切勿溅失�
，

冷到室温
，

用

���的六次甲基四胺将溶液 �� 值调至 �一 �再多加 �毫升
。

加人 �滴 �
�

��二甲酚橙指示剂
，

用 已知浓度的硝酸铝溶液进行反滴定
，

溶液由黄色变为红色为止
〔 ’〕 。

结果用下式进行计算

〔��
�

����
������

、
��

·

�������� 一
����

一��
�、 ������〕 � �

·

����

��样
� ���

式中
�

�
����一��一���� 溶液的浓度

�一滴定用 �����
�
��溶液的毫升数



�、 ������

一�����
�
��溶液的浓度

�
�

一试样重量�克�

�
�

����一每一毫克分子 ������
准��

·
����� 的克数

钾的分析
�

准确称取一定量 �含 �一 �。 毫克 �� �试样溶于 ���毫升烧杯中
，
用

�
�

������� ��� 或 �
�

��������
��� 溶液将试液调至呈酸性

。

加入 �毫升 �����溶液
，

用水

稀释到 ��毫升
。

在不断搅拌下滴加 ���
����

����
�

溶液�每毫克 �十约需 �
�

�� 毫升�
，

在 �一

�分钟内加完
。

沉淀放置 �� 分钟后
，

用 己恒重的 ��
�

�玻璃砂芯增祸过滤
，

以 ����
����

�

饱和

溶液进行沉淀的定量转移和洗涤
。

最后
，

将沉淀在 ���一 ���℃ 烘至恒重
。

该法可用于脱水明矾

和硫酸钾的分析
。

结果计算
� ����

��� �
�

����

��
� ���

式中
，

��为沉淀重量�克�
，

��为试样重�克�
，
�

�

����为换算因子
。

硫酸根的分析
�

定量称取试样在 ��� 毫升烧杯中溶解
，

用水稀释到 ��� 毫升
。

加 �����

���� 溶液 �毫升
，

热至近沸
，

在不断搅拌下滴加 �� 毫升 ������
�
溶液

，

一直到硫酸钡沉淀完

全
。

在沸水浴上继续加热 �小时
，

不时进行搅拌
，

冷至室温后
，

用事先恒重过的 ��
�

�玻璃砂芯

增涡进行抽滤
，

用热水进行沉淀的定量转移和洗涤
，

直到洗水中无 ��
一
为止

。

沉淀与增祸一并

在 ���
�

�烘至恒重
〔�〕 。

该法可用于明矾
、

脱水明矾和硫酸钾的分析
。

结果计算
� ��釜

一
�

��
。
� �

·

����

一 ��
� ���

式中
�

����
�

为沉淀重�克�
，

�
，

为试样重�克�
，
�

�

����为换算因子
。

硼的分析
�

取一定量的试样溶液放入 � � �毫升锥形瓶 �带磨口塞�内
，

加入 �滴甲基红

指 示剂
，

用 �
�

������� ��� 将试液 �� 调 至微酸性
。

在水浴上 加热后
，

速冷 至室温
。

用

�
�

������� �
��� 溶液小心地调整好起始滴定液的 �� 值

，

加入 �滴酚酞指示剂
，

用己知滴定

度的 ���� 溶液进行滴定
。

加入 �克甘露醇
，

摇动使全部溶解后
，

继续用 ���� 溶液滴定到试

液呈黄里透红�滴定用 ���� 量中应扣除甘露醇的空白值�
。

结果计算
�

� � ��

�
。 ， ‘

��
�

一�
，
���

、 � � �

且
、
��

，
外 �
一

�万石汀一一一一一 入 ���
一

� �

式中
�
�，
为滴定消耗 ���� 溶液毫升数

，
��

为甘露醇的空白值
，
� 为每毫升 ���� 溶液

的滴定度
。

水不溶物测定
�

称取一定量试样于 ���毫升烧杯内
，

用热水将可溶盐溶解
。

然后
，

用已恒重

的 ��
�

�玻璃砂芯琳竭抽滤
，

用水洗至无 ��
一 ，

在 ���
�

�烘至恒重
。

用下式进行计算
。

水不溶物�
巡狐匹

火 ���

式中 �
�

为不溶物增涡重�克�
，

�
，
为塔祸重 �克 �

，

��为试样重
。

�� � 分析结果

原料明矾的分析结果
�

表 �中列出浙江省温州市平阳矾矿化工厂生产的工业优级品�同一

批进货�的三种取样分析结果
。

��
�

�样是正常代表样 ���
，

�和 ��
�

�是人工手选大块透明晶

体样
，

用 ��转�分的球磨机粉细混匀后取样
。



表 � 温州市平阳矾矿生产明矾分析结果

样样品号号 ������
性
��

·

������� 水不溶物物

�����������

����� ��
�

������

����� ��
�

���� �
�

����

����� ��
�

���� �
�

����

表 � 不同粒度脱水明矾的分析结果

样样 品品 分 析 结 果果

编编号号 粒度度 以 钾 计 以硫酸根计计 水水 水水
������ �目����������������������������������� ����� 不不

�������� ������
左�� ��鑫

一 ������
魂
���� ����� 溶溶

��������� ��� ��� ������� 物物
���������������

����� ������ ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ���
�

���� �
�

���� �
�

����

���������� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� ����� �落
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� 簇����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ���
�

���� �
�

���� �
�

����

蕊蕊蕊����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��� �
�

����

����� ����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� 簇����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ���
�

���� �
�

���� �
�

�����

蕊蕊蕊����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� ����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� 成����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ���
�

���� �
�

���� �
�

����

镇镇镇����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

���������� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

����� 镇����� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ���
�

���� �
�

���� �
�

����

���������� ��
，

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

������ �
�

����

���������� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� ��
�

���� 一���
�

�

����

结果表明
，

工业优级品明矾中只含有 ��
�

���������
���

·

���
��

。

经人工手选后可以明

显地提高明矾的品位
，

降低原料明矾中的水不溶物含量

脱水明矾的分析结果
�

表 �中列出明矾经脱水
、

球磨粉细
，

通过 ��� 目和 ��� 目筛分后
，

得

到三种不同粒度样品的分析结果
。

可见
，

以硫酸根分析结果计算成硫酸铝钾无水盐的含量偏

高
，

应以钾的分析结果计算无水硫酸铝钾含量为宜
。

同一徉品经磨细过筛后
，

粒度越细
，

硫酸铝

钾的纯度越高
。

也就是说水不溶物富集在粗粒中
。

从表 �中所列结果可以看出
，

本实验用工业硼酸产品的含量只有 ��
�

����
���

� ，

而化学

纯试剂却在 ��
�

���
���

�。



表 � 硼酸的分析结果

样样 品品 分 析 结 果果

�����������

���������

化化学纯试剂����� ��
�

����

化化学纯试剂����� ��
�

����

工工业一级品品 ��
�

����

� 四硼酸铝晶须的分析

�
�

� 熔样

四硼酸十八铝���儿�
� ·
�����

�制成品既不溶于水
，

也不溶于酸和碱
。

我们用焦硫酸钠与

焦硫酸钾�按重量比 � �

��混合物作助熔剂
。

准确称取一定量的硼酸铝晶须
，

使用 巧 倍�样品�

重的熔剂量
，

其中 ��� 用于与试样混合后放在瓷柑璃的下部
，
��� 用以覆盖在试样上部

。

在高

温电炉中 ���℃ 恒温 �小时
，

取出冷至室温
。

用 ��������� 溶液浸泡
，

在水溶液上加热使浸取

完全后
，

定量转人 ���
�

�� 毫升容量瓶中
，

用水稀释至刻度
，

混匀备用
。

�� � �����

的分析

用移液管量取 ��
�

�� 毫升熔样试液放入具磨 口塞的 ��� 毫升锥形瓶内
，

按原料明矾中铝

的分析方法进行
，

结果计算并表示为 �����

重量百分含量
。

�
·

� ����

的分析
〔�〕

用移液管量取待测溶液 ��
�

�� 毫升放入 ��� 毫升锥形瓶中
，

加入 �滴甲基红指示剂
，

用

�
�

���������� 或 ���� 将试液调至呈红色
。

加入足够量的糊状 ����
�，

直到明显地可以看出

溶液中存在多余的 ����� 。

在水浴上加热至近沸
，

乘热过滤
，

用热水洗 �一�次�控制用水量�
，

并定量收集滤液和洗液
。

用盐酸和氢氧化钠将溶液 �� 调到 �左右�溶液呈橙红色�
，

这时候溶

液又出现沉淀
。

再次过滤
，

并用水进行沉淀洗涤
，

控制洗水用量
，

务必使溶液不超过 ��� 毫升
。

然后按原料 �����

中的硼酸分析方法进行
，

结果计算并表示为 ���
。
重量百分含量

。

�
·

� 四硼酸铝晶须分析结果

对制备实验所得四硼酸十八铝晶须
，

经过处理和分级分离后的两批样品分析结果列于表

�
。

由 �����
�

�

����
�

晶须化合物中 ����
�

的理论含量为 ��
�

���
、

���
�

为 ��
�

���
，

可见用本法

测得的 �一级品�晶须制成品中 ��
���

的分析误差在 �
�

�� �
�

��
，

而 ���
�

的分析误差高达

��
。

硼的分析结果偏低是由于分析过程中需采用沉淀法分离除去铝
，

手续繁杂
，

过程冗长所引

起
。

从表 �中所列结果还可以看到
，

通过分级分离得到的一级品四硼酸铝晶须中的 ��
��

�

和

���
�

分析结果更接进于化学计算组成
。

而三级品中的 ��
���

与 ����

的摩尔比值偏高
，

也就是

说
，

在这样的样品中可能存在有 ��
��

�

的物相
，

这与其它物理分析结果相符合
。



表 � 四硼酸铝晶须分析结果

样样 品 制 备备 分 析 结 果果

批批 号号 分 级 号号 �����
����� ���

�
����� ����

�

���
�����

����� �
，
一�一����目目 ��

�

���� ��
�

���� �
�

����

�����
【
一�一 ����目目 ��

�

���� ��
�

���� �
�

����

�����、
���目目 ��

�

���� ��
。

���� �
�

����

�����很底 ���目目 ��
�

���� ��
�

���� �
�

����

�����魂魂 ��
�

���� ��
。

���� �
�

����

������

���目目 ��
�

���� ��
�

���� �
�

����

������魂 ���目目 ��
�

���� ��
。

���� �
�

����

����� �一� ���目目 ��
�

���� ��
�

������

�����一� ���目目 ��
�

���� ��
。

������

�����一� ���目目 ��
�

���� ��
�

������
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