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�
一

磷酸铝的合成用水热方法
,

需 � � �℃
,

� � 天才能得到川
。

研究结果表明用 固相方法
,

�� �℃
,

� 小时合成了 �
一

磷酸铝
,

同样条件下有模板存在可以得到磷酸铝微 晶和 �
一

磷酸铝
,

用

� � �
、

��
、

�� � 和化学分析方法对产物进行 了表征
。

磷酸铝是一类具有广而重要应用的材料
,

过去十多年里
,

应用模板在胶态介质中水热方法

合成 了具有微孔
、

小孔
、

中孔的一系列磷酸铝类材料
。

由于其具有多种结构和组成
,

对热和水热

的稳定性
,

使得它们在吸附分离
、

催化剂及催化剂载体
、

土壤科学
、

污水处理
、

医药上调节 胃酸

等中起着重要作用
。

特别是在催化领域合成具有不同分子大小均匀孔道结构
,

连续孔道体系和

大的晶体比表面等特性的新型材料一直是化学家们的长期愿望
,

固相方法已经合成了很多类

化合物
‘�, ”

,

用该方法合成磷酸铝的工作才刚刚开始
,

已经合成 了 �� �� ��� 川
,

本文以四种化合

物为模板在固相条件下
,

巧 � ℃
,

� 小时合成了磷酸铝
,

经 �� �℃ 左右焙烧后
,

并用 � �  
、

��
、

�� �

和化学分析方法对产物进行 了表征
。

� 实验部分

�� �
�

·

��
�

�� 北京化工厂 �
,

磷酸二氢铰和草酸按 �成都化学试剂厂 �
,

三乙烯二胺
、

撷氨

酸
、

醋酸按 �上海试剂一厂 �
,

�� � 过氧化氢 �上海桃蒲化工厂 �
,

�
一

经基喳琳 �中国前进化学试

剂厂 �
,

喳琳 �上海亭新化工厂 �等试剂均为分析纯
。

日本理学 � � � �� �
一

� � 型和 � �
一

� � 型全 自

动 � 射线衍射仪
,

�� �
一

� � 傅里叶变换红外光谱仪 �美国 �
,

日本 岛津 �� ��
一

�� � � �型 �� � 感应偶

合等离子体发射仪
,

� � � ��� 型台式干燥箱 �中国重庆四达实验仪器厂 �
,

��
一

�
一

�� 型马福炉 �上

海实验电炉厂 �
。

将 �� ��
� ·

� �
�
� 和磷酸二氢按分别与模板按摩尔比 � � � � � 准确称量后

,

在玛瑙研钵中研

磨均匀
,

置于恒温干燥箱 ��� ℃ 恒温反应 � 小时
,

产物冷却至室温研细
,

用蒸馏水充分洗涤
、

过

滤
、

干燥
,

再放人马福炉内 �� �℃左右焙烧数小时
,

得白色粉末晶体
,

三乙烯二胺
,

草酸按产率

分别为 ��
�

� � 和 ��
�

��
,

撷氨酸
,

醋酸按模板得到 �
一

�� ��
�

产率分别 �� � 和 �� �
。

收稿 日期 � � � ��
一

��
一

� �
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粉末晶体 � � � 谱由全 自动 � 射线衍射仪测定
,

铜 众 靶
,

镍滤光片
,

电压 � �  �
,

电流

�� � �
。

红外光谱用 �� �
一

� � 型光谱仪测定
,

� � � 压片
,

样 品中的 �� 和 � 含量用 �� �感应偶合等

离子体发射仪测定
,

高频功率 �
�

�� �
。

用磷钥酸唆琳的形式滴定测量 �认
� 一

和 �� 经基唆琳铝的

形式重量法测定铝的百分含量
。

� 结果与讨论

三乙烯二胺为模板合成 �� ��
�

微晶的 � � � 谱图见图 �
,

原料三氯化铝
,

磷酸二氢钱和三 乙

烯二胺的 � � � 谱图分别为 �
、

�
、

�
,

反应后未水洗的混合物 � � � 谱图为 �
,

水洗
、

焙烧后 �� ��
�

晶粒的 � � � 谱图为 �
,

从粗产物的谱图看 出
,

谱图中不存在各反应物的 � � � 的特征衍射峰
,

也不是各反应物 � � � 的混合衍射峰
,

水洗
、

焙烧后 �� ��
�

的 � � � 衍射峰宽化
,

表明其晶粒大

小在纳米的范围
。

由于 � � 测定时聚合
,

未获得较好的照片
。

草酸按为模板合成 �� ��
‘

微 晶的 � �  谱图见图 �
,

� 为草酸按 的 � � � 谱图
、

� 为反应后

未水洗产物 � �  谱图
、

� 为水洗
、

焙烧 �� ��
�

的 � � � 谱图
。

产物的 � �  衍射峰宽化
,

表明所得

产物为纳米晶粒
,

样品 � �  测定结果见 图 � �� �
,

从图中可 以看 出所得产物是球状晶粒
,

根据

衍射峰的宽度估算其尺寸分布在 ��
一 ��� �

,

这与 � � � 谱图获得的结果一致
。

样品的电子衍射

图见图 � �� �
。

� � �� �� �� ��
�
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� � �� � � �� 
�

图 � 抓化铝
、

磷酸二氢钱
、

三乙烯二胺
、

粗产物
、

图 � 草酸铰
、

粗产物
、

磷酸铝微晶的 �
一

衍射谱图

磷酸铝微晶的 �
一

衍射谱图 � ��
�

� �
一

�� � 卯��
� � ���� 

� ��� � 严��
��� � �� ��� �� � �� �

���
�

� �
一

�� � ���
� � � ����

�� ��� � � � ��� �� � �� ��� � !

�� 
� � � � � �� � � � � � �� � ��� � ��’ �

� ,

�� �
��� � �

� � � ��� �� � �� �� � ����
,

·

� � ��
,

�� � � �
‘� � �� �

,

��� 
� � � , �� � � ���

‘

�� � �
� � � !  ,

( D )

e

ru d

e
p ro d

u e t
,

( E ) A I

PO

.

撷氨酸模板合成 AI P O
4
的 x R D 谱图见图 4

,

c 为撷氨酸的 x R D 谱图
,

D 为反应后未水洗

的粗产 x D R 谱图
,

E 为水洗
、

焙烧后 AI P o
4
的 x R D 谱图

,

从图 4 可 以看出
,

产物中未发现各反

应物的衍射峰
,

水洗
、

焙烧后出现 AI P O
4
的特征衍射峰

。

所得谱图的主要衍射峰 d 值与T- AI PO
‘
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各种模板合成磷酸铝 的 IR 光谱数据列于表 2 中
,

草酸铁模板合成样品中
,

1 1 25

。m
一 ’

处强

的吸收峰归属为 PO
4
或 AI O

‘

四面体 的非对称伸缩振动吸收峰
,

7 0 8

、

7 2 3
c
m

一 ’

中强的吸收带归

属为 PO
;
或 AI O

4
四面体的对称伸缩振动

,

49 0c
m

一 ’

强的吸收带归属为 P
一

O 或 Al
一

O 的弯曲振动

吸收
,

3 4 5
0c

m

一 ’

吸收带归属为 H
ZO 和 O H 的吸收峰l

礴 一 5 ’。 撷氨酸
、

醋酸按和三乙烯二胺模板合

成的磷酸铝
,

它们的 IR 谱图归属同上
,

其归属结果 已列于表 2 中
。

表 2 不同模板合成磷酸铝的红外光谱图
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不同模板合成 AI P O
;
的 IC P 测定 Al 和 P 的含量和化学分析 Al 和 P认卜的含量结果列于表

表 3 磷酸铝的 IC P 分析和化学分析数据
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从 IC P 测定和化学分析结果看
,

不同模板合成的磷酸铝 Al 的含量与理论值基本一致
,

略

有偏低
,

可能是样品中少量水分子的存在所致
,

从 IR 谱图也可得到证明
。

各种模板合成 AI PO
;
加热到 1000℃骨架仍未出现塌陷

,

在 TG A
一

D T A 图上未出现异常峰
。

从以上分析可以得 出结论
,

T

一

磷酸铝用水热方法合成需 95 0℃
,

2 0 天才能得到
,

但用 固相

方法或模板固相方法
,

1 5 0 ℃
,

2 小时就可合成得到 T
一

磷酸铝
,

但模板的性质不同
,

在同样条件

下还可以得到磷酸铝微晶
。

参 考 文 献

川 BI N Lia ng Ph
.D.Dis 胡血咖

n
of Na nji 咭 un 诚rs勿(南京大学博士论文 )

,

1
99

7.

【2] Edith M
.
刃anigen

,

B re

n t
M

.

肠k R ly l
e
Pa
tton,

s
teP

h

e n

T. 俄ls
on P ure & 肉叩乙C汽em

.,
1 9

86

,

5 8 (
1 0 )

,

1 3 5 1

.

[ 3 ] z H o u Y i

一

M i
n
g

( 周益 民)
,

X I N X i

n 一

Q

u a n

(忻新泉) 甲幼 衬i哪ue Xue bao (Ch ines
eJo ur na lof lno rg

an“

Ch
e
m is ‘叮)

,

1 9 9 9

,

3

,

2 7 3

.

[
4

] D u Y i

一
B

o

( 杜以波)
,

U F

e n
g

( 李 峰 )
,

H

e

J i
n

g
( 何 静 )

etal w可iH ~ ue
X ue
bao (Ch ines

e jo
~
1of lno 卿硫

C入em is t叮)
,

1 9 9 8

,

1 4 ( 1
)

,

7 9

.

[
5 」s

unilA shtekar
,

s at y
a n

ara

y
a n a

v

.

V

.

C h i l

u

k

u
ri

,

、kash
A.M · ,

H

are

n

dra

n
at h C

.

5

. ,

D i p
a

k K

.

c h ak

rab

a ri y

J.
Ph
户
.
C触m

.,
1 9 9 5

,

9 9

,

6 9 3 7

.



·

8
04

·

无 机 化 学 学 报 第 16 卷

T em P la t
e S o lid

·

S ts te S y
n

t h
e s e s a n

d C h
a r a c

t
e r

i
z a

t i
o n o

f A I P O

。

z H ^ 0 J i
一

S h
o u

·

Y A N L i

·

X I N x i
n
一

Q

u a n b

(

’

刀印a

~
心 of C 人em 臼t叮 抖

nnan 八乞tiona litics 加
rir以e, 而

nmi鳍 650031)

(“ Co

o
rd i

na
t i
o n

C he
m 站‘叮加

tit以e ,

St

a t e

Ke

y

Ia bo ra
t o 叮 of C O

ord ina tio n Ch
em is t叮

,

Na nji ng Un

i , rs i ty, Na nji ng Z IO093 )

T
一

A l
u
m i

n
i
u
m p h

o s
p h

a t e

(
A I P 0

4

)

w a s u s u a
l l y

s
y
n t

h
e s

i
z e

d b y w
a t e r- t

h
e

rm

a
l m

e t
h
o
d

w i t h 2 0 d 叮

9 50℃
.
T h e experi m ental re su lts indieate that A IP 0

4 ean b e pre pare d by solid
一
s t a t e s

y
n t

h
e s e s

i
n

e x
i
s t e

d d i
ffe

r e n t t e m p l
a t e s a t

l
o
w t e m p

e r a t u
re

(
1 5 0 CC

)

a n
d i

n s
h
o rt t i m

e

(
2 h

o u r s

)

,
r e s

p
e e t i

v e
l y

,
a n

d

t
h

e
y w e r e e

h
a
ra

e t e ri
: e

d b y
e

h
e

m i
e a

l
a n a

l y
s
i
s

,

I C P

,

I
R, XRD

.

Keywo rds: a luminium Phospha te sol id·
s
ta t e s y n

th

e s
i
s t e m P l

a t e c
h
a

ra

C
te

r
i
z 皿U 0 0


