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微波固相法合成硼酸镁晶须

江海 东 原 力 尉敬华 余世英

�中 国科学院青海益湖研 究所
，
西宁

，

�������

摘要 应用微波合成技术
，
以衷化锌 为加热介质

，

合成 出 了翎酸铁���
����

��晶须
，
与常规固 相反应

相 比
，

微波法可在徽波辐封下 ��
�

����
��仅 ����� 内使反应完成

。

在详细研究相转变的同时
，
对徽波

在 固相合成 中的作用进行 了初步的讨论
。

关键词 微波固相合成 ��
��刃

�

晶须

随着现代高科技的迅速发展
，

新型陶瓷基
、

金属基和树脂基复合材料的优异性能越来越引

起了世界各国材料科学工作者的极大关注
，

各种复合材料的研究 日新月异
，

取得了很大的进

展
。

晶须是制备各种复合材料的主要补强增韧材料之一
〔 ‘，，

新型复合材料的飞速发展极大地推

动了各种晶须材料的研制和开发
。

晶须作为原子晶体
，

结构比较完整
，

因此具有强度高
、

硬度大
、

耐磨等特性
，

且强度和模量

均接近其完整晶体材料的理论值
，

是一种力学性能十分优异的新型复合材料补强增韧剂
。

自发现晶须以来
，

世界各国材料科学工作者一直努力探索多种晶须材料的合成方法
，

通常

采用的方法如
�

化学气相沉积法
、

溶胶凝胶法
、

碳还原法
、

水热法
、

热处理法等
�

��
�����

晶须

的合成则以传统高温固相法制备而成
，

其反应历程长
、

能耗高
。

而本文所呈现的是采用微波辐

射技术合成偏硼酸盐 ��
�

���
�

晶须的研究
，

最终结果显示
，

我们不仅合成出了晶须化合物
，

而

且还大大提高了反应速度
，

降低了整个合成过程中的能耗
�

实验部分

试剂与仪器

微波固相法合成晶须的反应物为 �����
�
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北京新光化学试剂厂�
�
��

�

��
� ·

������
�

�
� ，

上海振光试剂厂�和 ��
����

�

�
� ，

合肥市永青医药化工厂�
�反应设备采用

美国 ��� 公司产 ���一����型微波炉�输出频率
�
�

�

����� ，

最大输出功率
�

������产物 �

射线物相分析在 日本理学 �一����皿�型 � 射线衍射仪上进行 ��
、

�
。

衍射
�
产物晶体形貌

照片由扫描电子显微镜拍摄
。

合成方法

按化学计量比称取反应物
，

研混均匀
，

装入到 ����瓷增祸内并将瓷柑涡放到装有加热介



质的石英增涡中
，

然后再放入到微波炉内反应
。

所有反应均在空气中进行
，

加热介质采用氧化

锌
，

反应在微波输出功率的 ���下进行
，

反应时间在 ����� 左右
。

� 结果与讨论

�
�

� 微波法与传统高温固相合成法的比较

多硼酸镁晶须的传统固相合成与微波固相合成条件分别列于表 �中
。

由于反应物在室温

状态下吸收微波辐射能力不强
，

因此实验中采用了强吸收微波辐射的氧化锌作为加热介质
〔幻 。

若不利用加热介质
，

体系将不能达到反应温度
，

并使微波固相反应不能得到产物
。

由于常用测

温方式热电偶不适于在微波炉内测量温度用�需屏蔽�
，

我们采用熔点法对微波固相合成时反

应物位置温度进行了估测
〔�，。

其方法如下
�

在一定微波输出功率下
，

微波加热 ����� 后取出观

察增竭内物质是否熔化
，

由此估计反应进行时反应物位置的温度
。

微波炉中以氧化锌为加热介

质
，

输出功率在 ���时
，

用 ��
���熔点

�

���℃ �和 ����
�
�熔点

�
����℃�测定温度

。

此熔化结果

显示
，

以氧化锌作为加热介质
，

其加热温度在 ���℃一����℃间
，

而这一温度区间完全符合多

硼酸镁晶须反应温度要求二从合成条件的表中我们不难看到
�

应用传统高温固相反应
，

其完成

反应所需时间为 ��
〔幻 ，

而微波固相反应仅需 �����
，

这说明微波固相反应中微波起到了一种意

想不到的作用
，

使反应的速度大大提高
，

缩短了反应时间
，

提高了能量的利用率
。

表 � 合成硼酸镁晶须条件

传传 统 高 温 固 相 法法 微 波 固 相 法法

反反应物配比 合成温度 反应时间 产物物 反应物配比 加热介质 徽波辐出功率 反应时间 产物物

����
，
�

，
�� �，�� ����� ��

，
� ， �� ��� ��泣����

���
� � � � ��� � ���肠�

��� � ，
� � � 氧化锌 ��� �� ������

���

�� � � 射线衍射

图 �是微波法合成得到的硼酸镁晶须 �一射线粉末衍射图
，

经检索后与标准谱图对照获

知
�

合成出的该化合物为多硼酸镁
，

而且无其它杂质
，

产物为纯相
。

这说明采用微波法合成硼酸

镁晶须所得产物同样能达到常规法制得的产物质量
。

�� � 扫描电子显微镜

由扫描电子显微镜照片可以看到 �见图 ��
，

微波固相法所得产物从其形貌上可以分辩出

是晶须
，

且长度基本在几十微米左右
，

与常规法合成出的晶须长度大体相近
，

同时其均一性要

好于常规法合成出的晶须产物
。





� 结论

采用微波辐射技术合成了硼酸镁晶须
。

实验表明
，

用微波法合成物质其反应速度快
，

与传

统固相反应比较
，

前者大大降低了反应的能耗
，

而且产物具有较均匀
、

无杂相等特点
。

因此
，

以

微波辐射技术作为一种新的合成方法
，

将赋于合成化学以新的内容
，

同时
，

也必将推动合成化

学的发展
。
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