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<%")2E的试制

王洪刚，奚宏杰
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摘 要：利用硫酸与铊反应生成<%")2E，通过重结晶除杂，可制得纯度大于00F的<%")2E晶体=
关键词：硫酸；铊；再结晶；硫酸铊

随着科学技术的发展，稀散金属及其化合物越来越引起世界各国的高度重视，特别是它们

的延伸产品，在电子工业、红外光学和仪器制造等方面起着极其重要、广泛的作用，是尖端技术

领域不可缺少的新型材料=为了适应军用与民用市场的需求，我们进行了铊的深度加工，即

<%")2E的试制，以满足科研和生产的需要=制备<%")2E有各种不同方法［!］，本文主要采用硫

酸溶解，然后自然重结晶制得<%")2E=

! "#$%&’的性质

<%")2E为白色或无色盐，属斜方晶系，密度为G&??H／7，熔点G>"I，加热时不发生分解而

升 华［"］，<%")2E 在D//!D"DI时 会 发 生 双 变 态 转 变=<%")2E 微 溶 于 水，带 结 晶 水 的

<%")2E·J"2的溶点为>?I，在水中的溶解度见表!=<%")2E无味、无嗅、无刺激性，主要用来作

催化剂、灭鼠剂、杀虫剂、化学试剂等=

表! "#$%&’在水中的溶解度
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!!" 仪 器

电炉，水溶器皿，玻璃杯!
!!! 试 剂

"#金属铊；高纯硫酸；离子交换水!
!!# 工艺流程

"#铊块!$%&’()"洗涤!离子交换水冲洗!熔化!制粒!稀硫酸溶解!过滤!重结晶

数次!烘干!分装!

# 试验结果与分析

#$" %&!’()的生成

为了使反应顺利进行，*+’()"中不含过量&’()"及杂质含量低于$%，必须降低&’()"
用量，并采取水浴加热!将硫酸和离子交换水按体积比$,-混合均匀，然后加入到存放铊块的

烧杯中，加热，生成*+’()"，其反应式为：

’*+.&’()" """（稀） *+’()".&’# （$）

为了除去*+’()"中的其它金属盐，需将*+’()"进行数次重结晶!
#$! %&!’()的溶解度

在常温下，*+’()"在不同浓度的硫酸溶液中有不同的溶解度，其溶解度见表’!

表! %&!’()在硫酸溶液中的溶解度（!*+）

%,-&.! ’/&0-1&123/4%&!’()156144.7.5280&40719,9168/&021/58

饱和溶液组分!／%

&’()" *+’()"
固相

/ 0!’/!0!’- *+’()"
-!0’!’1!’2 3!42!’/!4’ *+’()"
’1!-!-4!"1 ’-!’’!-’!-0 *+’()".*+&-（()"）’

-4!"1!"$!30 -"!/2!-/!41 *+&()".*+&-（()"）’

-2!’0!"/!"" -’!44!-3!20 *+&()"
-4!3’ 03!11 *+&()".*+’&"（()"）-

-4!-$!-3!1$ 02!0’!3’!40 *+’&"（()"）-

从表’可以看出，在硫酸溶液中*+’()"的溶解度较大，并且硫酸浓度增大，其溶解度增

大!*+’()"在硫酸溶液中的溶解度不仅与硫酸的浓度有关，还与溶液的温度有关!由图$可

知，随着温度升高，*+’()"溶解度增大!
#!# 重结晶

利用*+’()"在水中溶解度不大的性质，在重结晶溶解时可加入离子交换水!水浴加热使

晶体溶解，一般将温度控制在2/5左右，待晶体全部溶解后，让溶液慢慢冷却，取大晶体烘干，

蒸去过多的硫酸!
将无水*+’()"溶于硫酸化的离子交换水中，重结晶三次!结晶时采取自然冷却，由于结晶

的过程需要较长的时间，为防止尘埃沾污，结晶皿上最好盖上有孔的石英玻璃，这样水蒸汽可
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图! 在硫酸溶液中!"#$%&的溶解度与温度的关系

"#$%! !’()("*+,-./(+0((.+’(1-"2/,",+3-4!"#$%&
,.12"42),5*5,6*.6+’(+(78()*+2)(

从石英玻璃的孔隙中逸出，又防止尘埃进入9
在结晶过程中需陈化放置一夜9经过陈化，

细小晶体溶解而粗大晶体成长9小晶体与大晶

体同时存在于溶液中，如果溶液对大晶体已达

饱和，则对于小于#!7的微小晶体尚未饱和，

于是小晶体将逐渐溶解，溶解到一定程度后，对

大晶体来说溶液为饱和溶液，离子将在大晶体

表面上析出，这时对小晶体又变为不饱和，小晶

体又继续溶解9如此循环，小晶体不断溶解，大

晶体不断长大9经过陈化后，晶体不但颗粒变大

而且更纯净9大晶体表面积较小，吸附杂质较

少，此外，小晶体内部杂质在溶解过程中转入溶

液，这样达到了进一步净化的目的9重结晶试验

结果见表:9

表& 重结晶试验结果

’()*+& ’+,-.+,/*-,01.+2.3,-(**#4(-#05

试验编号
!"#$%&晶体成分!／;

!"#$%& <%=: >"= >2#?
8@A）

一次结晶B&=A BB9& !C9CC# !C9CA !C9CA :
一次结晶B&=# BD9A: !C9CC# !C9CA !C9CA #
一次结晶B&=: BB9DA !C9CC# !C9CA !C9CA ":
一次结晶B&=& !BB !C9CC# !C9CA !C9CA #9E
一次结晶B&=E BB9FD !C9CC# !C9CA !C9CA E9C
一次结晶B&=G BB9FF !C9CC# !C9CA !C9CA E9C
一次结晶B&=F BB9&F !C9CC# !C9CA !C9CA &9C

三次重结晶B&=#，& BB9GB !C9CC# !C9CA !C9CA &9E
三次重结晶B&=D BB9G: !C9CC# !C9CA !C9CA &9E

注：A）配成#;!"#$%&水溶液的8@9

从表:试验数据可以看出，经过反复结晶陈化，!"#$%&可达到规定指标，水溶解试验合

格9最后再从结晶的余液中回收!"#$%&9

6 结 论

本工艺流程简单、操作方便，制取的!"#$%&晶体，!（!"#$%&）"BB;，!（>"=）#CHCA;，

!（>2#?）#CHCA;，!（<%=:）#CHCC#;，#;水溶液8@#:，水溶解试验合格9
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广州有色金属研究院的功能材料

利用在“稀有”及“稀散”金属提取冶金技术的优势，广州有色金属研究院在功能材料用基

础原料及新型功能材料方面，进行了卓有成效的研究开发，并形成了一定规模的生产K
"能源材料：泡沫镍、纳米晶贮氢合金、锂钴氧化物、锂电池配套试剂K
"电子信息材料：过压保护低熔点合金、复印机硒鼓感光材料、钒酸钇粉体、半导体致冷

元器件、9L6用锡铅焊粉、钨铜封装热沉材料、高纯硒、碲金属K
"催化材料：M%系列加氢催化剂K
"生物医用材料：低杨氏模量齿科植入材料、钛齿科材料、生物活性涂层材料K
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