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一

体系中介于
、

和
。

之间的共晶点组成 的熔盐作为钎剂大量用于各类铝

散热器的钎焊
,

工业上称为 、 方法
’

·

’。 以 为主体的 钎剂川的合成方法虽

有多种并 已见诸文献报道
一 〕,

但为深人研究
。 钎剂的特征

,

研究纯 的制备非常

必要
。

等人报道用熔融 和 的方法
,

制得了纯 凡 尹。 “ 则认为熔融 和

得不到纯的
,

他在水溶液中以定 比例混合
,

和
,

然后蒸发至干
,

再熔

化
,

重结 晶得到纯
。

等则认为从水溶液 中不能制得
’“’。 不同学者所述方法各

异
,

众说不一
。

我们在研究 的性质过程中
,

用不同方法合成了
、 ,

用  法进行 了产

物的物相分析
,

并用扫描 电镜 观察了不同条件下制得的 的形态
,

并对其形成的影

响因素进 行了初步探讨
‘ 。

实验部分
礴

的固相合成

将无水 和无水 按 的摩尔比称量置于铂柑祸
,

加热熔融
,

缓慢冷却后研细
,

此

法制得的样 品 经 射线衍射分析证实为
,

与  等人所得结果基本一致
,

但有一

定的杂相生成
。

 、

的湿法合成

无水
、

和 氢氟酸均为分析纯
。 ,

在 ℃烘
,

在  ℃

烘干至恒重
。

一步反应合成

准确称取一定量的无水
,

和讨
一

算量的  放 在塑料烧杯 中
,

加人定 比例量的

氢氟酸
,

充分搅拌
,

出现白色絮状沉淀
。

在 ℃下蒸干
,

得到白色多晶粉末样品
。

重复

上述操作
,

在 ℃下蒸干
,

得样品
。
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反应合成制得
,

但溶液反应的 值不同
,

图 溶液的
,

图 溶液的
。

从制备过程来看
,

分步合成反应得到的沉淀絮状较明显
,

蒸干后 比较松散
,

一步合成反应

得到的沉淀蒸干后比较板结
。

我们用相同用量的原料和去离子水进行 了对 比实验
,

发现分步

合成反应得到沉淀的体积是一步合成反应沉淀体积的二倍
。

射线衍射分析结果表明  一

步合成反应所得产物是合成
、

所用原料和少量 的混合物
,

说明这种反应的均匀性

不好
,

反应不完全
,

部分 未来得及与 反应
,

就被包裹进生成的沉淀中  分步合

成反应得到的是纯度较高的
,

这说明分步合成反应均匀性好
,

反应比较完全
,

制备的
、

粒度也比较均匀
,

因此分步合成反应方法是可取的
。

晶体的形态除了与晶体的结构 因数有关外
,

还与生长环境有密切关系
。

如温度的变化直

接导致过饱和度的变化
,

相应地改变了晶面的 比表面 自由能及不同晶面间的相对生长速度
,

从而引起晶形的变化 川
。

图
, ,

是在温度为 ℃时蒸干得到的产物晶体的电镜照片
,

蒸

发温度较高
,

晶体颗粒大小非常不均匀
,

有树枝状和晶粒细小 的絮团状等
。

图 是在温度为

℃时蒸干的样品的电镜照片
,

其温度较低
,

过饱和度适当
,

溶质供应均匀性较好
,

晶体的生

长环境是各向较均匀一致
,

生长速度基本相同
,

因此形成的晶体和颗粒比较松散
,

粒度分布均

匀
。

值的变化对晶体形态常会产生直接影响
’“ 。

比较图 和图 可以得出 当 二 即

加人计算量 的氢氟酸时
,

反应比较均匀
,

生长的晶体晶形较好 而当
,

即加入过量的氢

氟酸溶液过饱和度较大时
,

反应不均匀
,

生成晶体粒度不规则
,

比表面积小
。

相同条件分步反

应制备
,

当蒸干温度为 ℃时
,

所得样品形貌与图
,

相似
,

但其粒度较小 图略
。

如

值过大
,

反应不完全
,

在蒸干过程中也易发生水解生成
。

故溶液反应制备 的

值应约等于或略小于 为宜
。

综上所述
, 。

宜采用文 中所述的水溶液分步合成反应法制备
。

在溶液 一 ,

蒸干温

度约 ℃ 的制备条件下
,

能制得粒度均匀
、

细小
、

比表面积大
、

适合作铝钎剂的 凡
。
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