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摘
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借助自行设计的沸腾反应器!采用碳酸钾和硼酸通过控制适宜的原料配比)反应温度和脱水温度

合成出三硼酸钾"通过化学分析确定合成物分子式为一水三硼酸钾$
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%!通过粉末
Y

射线衍射

光谱$

Ỳ O

%)傅里叶变换红外光谱$

fLà

%)拉曼光谱$

7̀E78

%和热重分析$
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%等手段对其进行了表征!由

粉末
Y

射线衍射光谱分析确定合成物物质形态为无定形态!由傅里叶变换红外光谱和拉曼光谱分析确定合

成物分子中存在三配位硼氧键
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)四配位硼氧键
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)羟基及三硼酸根离子!由热重分析确定合成

物分子中存在能够失去一分子水的基团!并推出合成物三硼酸钾的结构式为
^

'

A

.

C

*

$

CS

%

!

("研究了合成

物的振动光谱!包括红外光谱和拉曼光谱!考察了其中硼原子的主要存在形式三配位硼氧键
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和四配

位硼氧键
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以及其他基团的振动情况!对振动频率进行了归属"
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硼酸盐是一种用于润滑油脂的高效极压抗磨添加剂"常

用的硼酸盐极压抗磨添加剂有偏硼酸钾)偏硼酸钠和三硼酸

钾等"国外硼酸盐极压抗磨剂在润滑油脂中已得到广泛的应

用!相关方面的研究也比较多'
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!而国内在这方面的研究

则相对滞后!尤其是固体硼酸盐极压抗磨剂的应用更少"关

于三硼酸钾制法的研究也有一些!晶体状态的三硼酸钾主要

采用四水五硼酸钾和四水四硼酸钾在适宜的温度下和湿度下

于水蒸气气氛中反应制得'
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!而无定形态的三硼酸钾则主要
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经蒸煮)干燥脱水和粉碎制

得'
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!后者主要用于润滑油脂的极压抗磨添加剂'
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"本文采
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制备了无定形态的三硼酸钾并确定了其

结构"
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实验部分
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仪器与试剂

自制沸腾反应器$
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%!干燥箱$天津中环实验电

炉有限公司%!高速万能粉碎机$
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型!天津泰斯特仪器

有限公司%"多功能
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型综合热重

分析仪$上海分析仪器总厂!
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气氛!升温速率
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!上海分析仪器总厂%"

碳酸钾)硼酸)甘露醇等$均为分析纯!北京化学试剂公

司%!水为自制二次蒸馏水"
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反应原理

三硼酸钾是硼酸与碳酸钾在适当的原料配比下!通过控

制适宜的反应温度和脱水温度而制得"原理分别如下"
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实验方法

将碳酸钾与硼酸按配比称重)加入适量的水加热搅拌溶

解!然后加入反应器内沸腾反应
.G

!当反应液变粘稠后$含

水三硼酸钾%倒入一金属器皿中!放入干燥箱内于
!//h

脱

水
*G

即可"所得固体三硼酸钾经粉碎包装待用"
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分析方法

所得固体产物中
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的含量采用在甘露醇存在下的碱

量法测定!
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的含量采用火焰光度法测定!水含量采用差



减法确定"
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结果与讨论
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化学分析结果

将
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与
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合成的固体产物进行化学分析!结

果见表
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由表可知!合成物为一水三硼酸钾"
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合成产物的
Y

射线衍射光谱分析

图
)

是合成固体产物的
Y

射线衍射光谱"可以看出!图

中无明显的物相衍射峰出现!所制备三硼酸钾的衍射谱图存

在两个弥散峰!这说明合成产物的结构为长程无序)短程有

序的非晶态结构'
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!物质形态为无定形态"这从一个方面验

证了由
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经蒸煮)干燥脱水所合成的物质为

无定形态的三硼酸钾"
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合成产物的红外光谱分析

合成产物的
à

光谱如图
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所示"参考有关文献'
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图中合成样的特征吸收峰归属如下&
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M)附近的强吸
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的伸缩振动#
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M)附近的弱吸收峰归属
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M)附近的吸收峰归属为三配

位硼氧键
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M)附近的弱吸收峰为四配位硼氧键
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的弯曲振

动"对合成物的红外谱图解析可知!其结构中含有三配位硼

氧键
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合成产物的
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光谱分析

合成产物的
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光谱如图
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所示"根据有关文

献'
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!对图中合成样的拉曼吸收峰归属如下&拉曼位移

在
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M)的弱吸收为三配位硼氧键
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的弯曲振动"

对合成物的拉曼谱图解析可知!其结构中含有三硼酸根离

子!另外在红外谱图中未检出的
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键的

对称伸缩振动吸收在拉曼谱图中可以检出!从而可以更可靠

地证实合成物结构中三配位硼氧键
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合成产物的热重分析

图
*

为合成三硼酸钾的失重$

LU

%曲线!可以得出显示

总失重率为
)/&D!B

!与理论值
)/&D)DB

吻合"说明三硼酸

钾分子中存在能够失去一分子水的基团"
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合成产物"三硼酸钾#结构的确定

!!

由合成物的
Y

射线衍射光谱分析可知合成三硼酸钾的

物质形态为无定形态"通过合成样的
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光谱和
7̀E78

光

谱的解析!可以确定合成物三硼酸钾中存在三配位硼氧键
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$空间构型呈三角形状%和四配位硼氧键
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间构型呈四面体状%以及羟基
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!同时表明其分子中还

存在硼氧配阴离子三硼酸根离子!而由化学分析的结果可知

合成三硼酸钾的化学式为
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中硼氧配阴离子的骨架构型'
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(见图
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"而根据热重分析的

结果!合成三硼酸钾分子中存在能够失去一分子水的基团!

因此!可以确定三硼酸钾的结构式为
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(!其分

子中硼氧配阴离子$三硼酸根离子%的空间骨架构型如图
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Â

.

C

-

,

S

!

C

%

Ha3

2

5534=23=41V752G7472314;d19@

6
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#第一轮会议通知

!!

首届沈阳国际微流控学学术论坛$

LG1f;4530G18

6

78

F

a8314873;$87%\$%%$

e

=;=E$8?;24$Q%=;9;25

%将于

!//"

年
)/

月
!)

#

!*

日在沈阳举行"本届会议由沈阳市政府)国家自然科学基金委员会主办!东北大学承

办"方肇伦院士担任会议主席"

会议主要议题包括&微流控和纳流控操控技术和理论模型)微流控和纳流控元件和装置加工方法和技

术)微流控芯片新材料及材料改性方法和技术)微流控系统的进样与试样处理和分离)微流控检测系统的微

型化与集成化以及微流控系统在化学)生物学和医学中的应用"会议同时举办相关设备和产品的展览会"

会议将邀请微流控学领域
)*

位世界顶尖或知名学者作大会报告"此次会议旨在为全世界!尤其是亚洲

和发展中国家从事微流控学基础)应用和开发研究的学者提供多学科交叉的)可实现广泛和深入学术交流

的平台!促进微流控学的发展"我们竭诚欢迎从事微流控学及相关领域研究的专家)学者以及从事微流控学

领域内产品研发的公司代表参加首届沈阳国际微流控学学术论坛"

详细信息请浏览
VVVH5;2$EH$4

F

H28

联系方式&东北大学分析科学研究中心
..!

信箱秘书处#邮政编码&

))///*

#

电话&

/!*M>.D>"D-+

#传真&

/!*M>.D"DD+>

#电子邮件&

5;2$E

!

E7;%H81=H19=H28

首届沈阳国际微流控学学术论坛组委会
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