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摘要： 采用沉降分离方式，对含杂硼酸铝晶须进行分离精制，得到的硼酸铝晶须产品各项性能指标达到国
外同类产品指标，并得到沉降分离的最佳工艺条件和操作参数。
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  材料是人类社会赖以生存和进步的物质基础，
是世界文明得以继续发展的关键。材料的品种、产量
和质量标志着一个国家的现代化水平和科技水平。
随着社会的进步和一些新技术领域的兴起，材料在
现代技术中已占有愈来愈重要的地位，甚至在某些
工程技术领域的发展中，材料已成为制约其迅速发
展的瓶颈，急待研究解决。

人工晶体是一类用途广泛的多功能新型材料，
也是国家优先发展的重点功能材料之一。 所谓晶须
是指完整的一维单晶纤维材料，由于其晶体结构比
较完整，内部缺陷较少，机械强度近似等于原子价键
力的理论强度，又由于其长径比大，与粒状填料相比
不仅强度高，而且还可改进制品的加工工艺性能和
制品的表面光洁度，是一种力学性能十分优异的新
型复合材料补强增韧剂。

近年来，国外无机材料的发展促进了高新技术
产业发展。 当今无机晶须材料是引人注目的新型材
料，如碳晶须，碳化硅、钛酸钾、硼酸镁和硼酸铝晶须
等。 硼酸铝晶须（9Al2O3·2B2O3） 属于氧化物型晶
须，具有耐高温、耐酸碱、抗化学腐蚀、热绝缘和电绝
缘等的极好性能，可用作铝基合金和特种工程塑料
的添加剂增强，它对热塑树脂、热凝树脂、水泥、陶瓷
或合金有增强作用，用它形成的复合材料能提高原
有抗压能力、抗拉能力，增强粘结能力和抗腐性，已
在多方面展开了应用研究，如高温过滤器、马达轴
承、滑动部件、航空航天器部件、新型陶瓷和生物材

料等方面。如铝合金是一种轻金属合金，有锂-铝、铝
-钛和铝-镁合金等，它们是航空航天工业的重要而
不可或缺的材料，但由于该类合金硬度差，耐磨性能
和抗氧化性能较弱的原因，其作为航空航天部件并
不甚理想。 若以硼酸铝晶须作为铝合金添加剂而形
成一种新的复合材料，则可增加合金的耐热性，抗氧
化性和耐磨性能也有明显的改善。 由于硼酸铝晶须
本身就是一种轻质陶瓷，具耐化学腐蚀性，为微粒级
细晶，因此其也可制成高温金属熔体的微孔过滤砂
芯材料。

在特定条件下生成的硼酸铝化合物是一种长径

比大的晶须材料，由于其结构特征和性质，具有高于
钛酸钾的弹性率和强度［1］ 。可以认为硼酸铝
（9Al2O3·2B2O3）晶须是属高新技术的通用材料，可
作添加增强改性剂，它本身具有许多优点，国内外对
它的应用研究之广泛超过了其它硼酸盐、钛酸盐、氮
化硼等无机材料，已成为无机材料研制的新热
点［2－7］。近年来，中国科学院青海盐湖研究所的有关
科研人员对硼酸铝晶须的合成条件、制备工艺等进
行了系统的研究［8－12］，取得了突破性的进展。 本文
在以上工作的基础上，对经高温合成反应及浸溶后
得到的含杂硼酸铝晶须粗品的分离精制方法及工艺

条件进行了研究，最终得到符合质量要求的硼酸铝
晶须产品。

收稿日期：2000-04-17
作者简介：宋粤华（1962-） ，女，高级工程师。

第9卷 第3期
2001年9月

盐湖研究
JOURNAL OF SALT LAKE RESEARCH

Vol．9 No．3
Sep．2001



1 试验原料

以无水明矾细粉［13］和硼酸为原料，以 K2SO4作
为助熔剂，按一定比例混匀，在1150°C 的熔盐中生
成9Al2O3·2B2O3晶须［14］，经浸溶及过滤，分离出
硫酸钾及其它水溶性杂质，得到硼酸铝晶须粗品（以
下简称晶须粗品） 。 以该晶须粗品为试验用样品，显

微镜下（10×10×）观察其晶形分布情况为：长度为
60～80μm 的针状晶须约25％，长度为50μm 及以
下的针状晶须超过70％，大颗粒的晶须粘连体及小
颗粒的硼酸铝和未反应的氧化铝也占有相当比例，
必须经过再次分离精制才能得到符合质量要求（表
1）的硼酸铝晶须产品。

表1 硼酸铝晶须产品指标（日本四国化成株式会社） 〔1〕

Table 1 Product index of aluminium borate w hisker
色相·形状 白色针状 白色针状 线膨胀系数 4．2×10－6／°C 4．2×10－6／°C
平均纤维径 0．5～1．0μm 0．5～1．0μm pH 5．5～7．5 5．5～7．5
平均纤维长 10～30μm 10～30μm 水溶性杂质

相对密度 2．93 2．93 阳离子数 20×10－6以下 50×10－6以下

比表面积 2．3m2／g 2．0m2／g 阴离子数 20×10－6以下 50×10－6以下

1．1 晶须粗品沉降速度测定

取一定量的晶须粗品置于200mL 蒸馏水中，经
充分搅拌分散后，倾入500mL 量筒，加入一定量的
水，记录其悬浮液面在不同时间的下降高度，并计算
其沉降速度，测定结果见表1。 当固液比为6．25％时，

图1 晶须粗品的沉降曲线
Fig．1 Precipitation curve of

semifinished w hisker
C－1，C－2固液比为6．25％；
C－3，C－4固液比为5％。  

其平均沉降速度为0．84cm／min，当固液比为5％时
其平均沉降速度为1．23cm／min。 这表明，由于该晶
须为微细针状物，其吸附活性大，固液比越大颗粒间
相互吸附作用对沉降的干扰也越大，在一定范围内
固液比越小沉降速度越快。

1．2 晶须粗品的粒度分析

取一定量晶须粗品，经充分搅拌分散后，用
TGZ－2型自动记录粒度分析仪进行粒度分析实
验，平行测定三次，得到晶须粗品的粒度分布率（表
2） 。并对测试终止时的未沉降物进行取样，由显微镜
观察为＜0．1μm 的短晶须。

表2 粗品晶须粒度分布
Table 2 Size distribution of semifinished w hisker

粒度

／μm 〈5 5－10 10－20 20－30 30－60 60－80 〉88

分布率

／％
77．31 9．42 8．20 2．56 1．53 0．98 1．96

2 试验流程及设备设计

粗品晶须中含有的各种颗粒主要有晶须粘连

体、长度不同的晶须及未反应的氧化铝晶体。分散状
晶须的密度为2．98g／cm3，α－Al2O3密度为3．97g／
cm3，γ－Al2O3的密度为3．5～3．9g／cm3。 其颗粒大

9第3期 宋粤华等：含杂硼酸铝晶须的分离精制试验



小和密度的差异导致其重力沉降速度有差异，据此
可采用沉降分离的方式将不同的颗粒进行分级，制
得不含粘连体和 Al2O3晶体的硼酸铝晶须产品。

根据现有材料及加工条件，设计加工了一个直
径为8cm 的沉降分离柱（图2） ，其侧面设有14个不同

图2 沉降分离柱
Fig．2 Precipitation and separation column

单位：mm，所有直径皆为内径，
出水口采用磨口塞，上下口用橡皮塞。

高度的出料口，以便于测取不同高度的沉降分离实
验数据；其内降液管高度是可调的，以便于测取适宜
内降液管高度数据。该沉降分离柱的沉降面积为
50．266cm2。

按照设定的晶须粗品与水的固液比，称取一定
量晶须粗品，量取定量蒸馏水，于混料给料搅拌桶中

经搅拌分散后，将料浆送入沉降分离柱中进行沉降
分离，使晶须单晶由侧开溢流口流出，晶须粘连体及
未反应的 Al2O3晶体沉于柱底，每间隔一定时间排
出底料。料浆送入沉降分离柱的方式有两种：1）用泵
泵入（ CSB－氟塑料磁力泵，转速2800r／min，扬程
3m，流量1m3／h，功率180W） ；2） 采用高位槽，利用
位差将料浆送入。

2．1 分离精制试验过程及结果

将设备安装调试完毕后，在已进行过探索试验
的基础上，选择7＃、9＃及12＃出口作为出料口，分
别进行了不同固液比（2．5％，1．98％） 、不同内降液
管高度（21．5cm，33cm）及悬浮液在柱内流速不同对
分离精制效果的影响，结果列于表3中，S-3至 S-13
采用泵送入的方式，S-14至 S-22采用高位槽进料
方式。

实验结果表明，在分离精制过程中要得到符合
要求的全分散状晶须，最重要的影响因素是内降液
管高度及柱内悬浮液的流速。 由实验得到的最佳分
离精制条件为：内降液管高度33cm（内降液管口至
柱底间距） ；当出料口高度为97cm 时，柱内悬浮液
流速≯0．087cm／s，当出料口高度为129cm 时，柱内
悬浮液流速≯0．13cm／s。 在实验中发现由于离心泵
的高速旋转对晶须有明显的折断作用，宜采用高位
槽方式将料浆送入沉降分离柱。 显微镜下观察得到
的沉降分离溢流料及底料照片见图3。

2．2 连续操作结果

为了考察设计工艺及设备的可靠性和稳定性，
同时将已制得的硼酸铝晶须粗品进一步精制分级，
以期得到一定量的优级晶须样品，按照已确定的最
佳分离条件，即内降液管高度33cm，出料口高度
97cm，柱内悬浮液流速0．13cm／s，用该设备进行连
续操作。 共处理晶须粗品约3000g，得到晶须产品
1800g，该产品经X－ray 衍射（图4）及电镜（图5）鉴
定为针状9Al2O3·2B2O3晶须，其性能指标达到国
外同类产品标准，经试用效果良好。

2．3 精制分离底料的处理

晶须粗品经分离精制操作后，其底料排入容器
中沉清并进行固液分离，得到湿滤饼留待处理回收。
2．3．1 酸处理条件选择

根据硼酸铝晶须合成工艺的特点，选用硫酸对
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表3 分离精制条件试验结果
Table 3 T est result of Separation and refine condition

编号 进料固液 降液管口 出料口高 柱内层高 h／cm 柱内流速 显微镜观察溢流料

比 w ／％ 高 h／cm h／cm 缓冲区 压紧层 v／（ cm／s） 分布（40×10×）
S－3 2．5 21．5 77 － 2．5 0．497 有 Al2O3晶体

S－4 2．5 21．5 110 20 4．5 0．062 无 Al2O3，多为长晶须

S－5 2．5 21．5 87 7．5 2．5 流速不稳 有 Al2O3晶体

S－6 2．5 21．5 87 1．0 1．7 0．424 有 Al2O3晶体

S－7 2．5 21．5 105 － 0．9 1．369 有 Al2O3晶体

S－8 2．5 21．5 129 － 1．0 1．032 有 Al2O3晶体

S－9 2．5 21．5 129 － 1．9 0．318 有 Al2O3晶体

S－10 2．5 21．5 105 － 1．8 0．630 有 Al2O3晶体

S－11 2．5 21．5 105 0．6 9．5 0．302 有 Al2O3晶体

S－12 2．5 21．5 129 4．0 10．5 0．076 有 Al2O3晶体

S－13 1．98 21．5 129 － － 1．243 有 Al2O3晶体

S－14 1．98 33 129 2．3 6．5 0．130 无 Al2O3，多为长晶须

S－15 1．98 33 110 0．5 8．0 0．132 有 Al2O3晶体

S－16 1．98 33 97 1．5 12．0 0．086 无 Al2O3，多为长晶须

S－17 1．98 33 97 0．7 13．0 0．086 无 Al2O3，多为长晶须

S－18 1．98 33 97 0．4 7．0 0．106 有 Al2O3晶体

S－19 1．98 33 110 0．7 4．0 0．140 较多 Al2O3晶体

S－20 1．98 33 110 0．9 4．0 0．194 有少量 Al2O3晶体

S－21 1．98 33 129 0．4 5．5 0．195 较多 Al2O3晶体

S－22 1．98 33 129 0．3 1．5 0．413 有 Al2O3晶体

图3 显微镜照片
Fig．3 M icroscopic photo
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图4 硼酸铝晶须产品 X－ray 衍射图
Fig．4 X－ray diffraction of aluminium borate w hisker

图5 硼酸铝晶须电镜照片（1180×）
Fig．5 Electroscopic photo of aluminium borate w hisker

底料进行处理。各取50g 底料湿滤饼，分别用浓度为
0．5mol／L、1mol／L、2mol／L 的硫酸100ml，在50°C
下搅拌60min，结果（表4）表明，采用浓度为1mol／L
硫酸处理较宜，能使处理后的底料料况得到改善。

表4 分级精制底料处理条件试验
Table 4 Conditional test of stepw ise refinement

of base materials
硫酸浓度

c／（ mol／L ）
搅拌温度

t／°C
搅拌时间

t／min
晶体分布／％

晶须单体 团状粘连体 块状晶体

未处理 70 15 15
1 50 40 85 10 5
2 50 60 75 15 10

0．5 50 60 75 15 10

2．3．2 底料的回收
将底料湿滤饼加入适量1mol／L 硫酸，于50°C

温度下搅拌1．5h，固液分离后用水洗至无 SO42－。在
搅拌桶中与水混合形成悬浮液，再次进入沉降分离
柱进行分级分离，溢流料经沉清、固液分离后干燥作
为晶须二级品，最终底料经沉清、固液分离干燥后作
为晶须三级品。

3 结论及改进设想

1） 经实验证实，设计的工艺流程及设备是可行
的，能够得到不含杂质的全分散状硼酸铝晶须产品。
得到了晶须粗品沉降分离精制的适宜工艺条件及操

作参数。
2） 晶须悬浮液的输送不宜采用高速清水型离

心泵，在实际生产中可选用不锈钢耐腐蚀泥浆泵或
料浆泵。

3） 由于晶须粗品中含有相当量的 Al2O3晶体，
致使分离精制的难度较大，收率偏低，应在生产中调
整高温合成反应时的配料比，使 Al2O3尽量反应完
全，从而提高收率，降低整个工艺的操作成本。

4） 受加工条件所限，沉降分离柱的出料口只在
一个侧面布有，易导致柱内悬浮液湍流情况不一致，
实际生产中应加以改进，在同一平面均布3～4个溢
流出料口。
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Separation and Refinement of Doped Aluminium Borate Whisker

SONG Yue-hua，GAO Shi-yang，ZENG Zhong-min
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Abstract：Doped whisker of aluminium borate is separated and refined by way of precipitation．And
the performance of the product conforms to interactional standard，also in this manner the optimal techni-
cal condition and operational parameters are found．
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