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肖汉宁 杜海清

湖南大学化学化工 系
,

长沙

关键词 溶胶一凝胶法 碳化硅 超细粉末

引 言
目前 文 献 报 道 的溶 胶 法 合成 刀一 超 细粉 末 多 以 ’ 和 或

竹
‘ , 〔 , 等有机硅和碳的化合物为原料

,

经溶胶一凝胶过程制 先驱体
,

然后在惰性气氛中热解合成 由于所用原料价格较贵
,

制备出的 粉末成本高
,

难以实现

工业化生产 本文旨在探讨采用廉价硅源来制备 刀一 超细粉末的可行性 以加速我国

高技术材料的研究和应用

实 验
实验用硅源是由水玻璃用离子交换法制成的硅溶胶 分子式为

· ,

胶体粒径

约 巧
,

等 杂质 总 含 量 碳 源 采 用 炭 黑
,

平 均 粒径 约
,

灰 分
。

分别取 含量为 的硅溶胶 按表 中的 值加人炭黑
,

球磨 一

小时
,

使炭黑均匀分散于硅溶胶中
,

取 出后于烧杯中边搅拌边滴加
· 一 , 盐酸 一 ,

然后在 ℃恒温水浴中凝胶化 小时
,

除去残液
,

并在 ℃下干燥至恒重 将干凝胶块在

习淋中破碎过 目筛后
,

在 气氛中于 一 ℃下反应合成

对所制备的 粉末进行了化学分析 参照 日本 的化学分析方法
、

相分

析 日本 一 型 射线衍射仪和德国 型红外分析仪 和粒度分析 日

本 一 型粒度分析仪

结 果 及 讨 论

一原料的 值

在 ℃
、

分钟条件下不同 位对 粉末性能的影响如表 所示 由 还

原碳化合物 的总反应式可表达为 〔”

一

式中 表示 的转化率 根据表 结果
,

当 时
,

可获得接近理论转化率而

游离 含量在 以下的 刀一 超细粉末

本文于 年 月 日收到
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随着 值的降低
,

粉末颗粒变粗
,

且均匀性变差
,

如图 所示 这可能是过量的

存在加速了晶体长大过程

表 值对 粉末性能的影响

“

加

一

一

︼,‘

’一

一

︸咤曰

。 妞 ‘ 。 ,

表 值对 粉末化学组成的影响

仓 斤 璐

,
,

吕吕 凡

吕吕

表 为在 ℃
、

分钟条件下合成的 口一 粉末的化学组成 当 值在

范围变化时
、

的含量变化不大
,

都可达 游离 随 值的降低而减少
,

而游

离 和 则随 位的降低而增加 当 一 时
,

合成的 粉末颗粒

细小且较均匀
,

具有良好的可烧结性 〔 〕

、、、、
一一

、

一一一 一一 一一一 一 一 —一 尸 一 —
一 一一

芝﹄习已﹄巴

工目

时之目后习工层,

钾 布
翻件 以

图 粉末的粒径分布曲线

让 竹

℃

图 粉末的晶格常数与合成温度的关系
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二 合成温度

试样在不同合成温度下得到的 粉末的晶格常数 结果 如图 所示
,

图中虚

线为 一 标样的测定值 人 ’ 随合成温度的提高
,

粉末的结晶度变好 晶格常

数逐步接近标样值

图 为 试样在不同合成温度下的红外光谱 显然
,

在较低的合成温度下存在有未反应

的
,

直至 一 ℃
,

才完全消失

三 反应时间

不同反应时间对 的转化率和粒度的影响如图 所示 试样 随着反应时间的延长
,

的转化率开始增长较快 在 分钟后
,

粉末中 晶相含量 定量结果 的增加速

率明显减慢
,

取而代之的是晶粒的迅速长大 因此 要获得高纯超细的 夕一 粉末
,

应采用

较高的合成温度和相对较短的反应时间来制备
,

如在 ℃下反应 分钟

是渭月。忿﹄巴
曰上

箭箭箭
「万二

琶 ‘ 二尸

】
’ 一

、
昌 卜 石
’

乙
一一尹

‘ ·
加

二 加
。

图 粉末的红外谱图

‘喃一一 , 鑫一一气茄司 ”

毗加

图 粉末的 含量及粒度与反应时间的关系

由

如

结 论
以硅溶胶和炭黑为原料

,

用溶胶 凝胶法可直接合成出高纯超细的 刀一 粉末 其 含

量可达 以上
,

粒径为 拌 用该法合成 粉末具有工艺简单
、

原料来源广
、

成本低及无需任何物理或化学提纯过程等优点 实验得出适宜的合成工艺条件为

一 合成温度 ℃
,

反应时间 一 分钟
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