
第 ３８ 卷第 ９ 期 现代化工 Ｓｅｐ. ２０１８
２０１８ 年 ９ 月 Ｍｏｄｅｒｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ

铜藻厌氧发酵沼渣热解制备生物油的研究
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摘要:以铜藻发酵沼渣为原料ꎬ利用热重仪进行热重分析ꎬ并于 ３５０~５５０℃范围内进行热解实验ꎬ研究了沼渣在不同温度下

的热解特性ꎮ 利用 ＧＣ、ＧＣ－ＭＳ 等手段对裂解制得的生物油和裂解气进行组成成分分析ꎮ 结果表明ꎬ沼渣失重分为脱水、蛋白
质和纤维素分解、木质素热解及焦油二次裂解 ４ 个阶段ꎮ 随着反应温度的升高ꎬ生物油产率先增后减ꎬ在 ４５０℃ 达到最大
３１􀆰 ０５％ꎻ同时ꎬ生物炭产率逐渐降低ꎬ裂解气产率逐渐增加ꎮ 随着温度升高ꎬ生物油中酚类化合物质量分数显著增加ꎬ最高达到
４７􀆰 ５％ꎮ 因含氮和氧量较高ꎬ所得生物油并不适宜直接作为燃料油使用ꎬ但其中所含的酚类化合物和含氮化合物具有较高的应
用价值ꎮ
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　 　 随着全球化石能源危机和环境污染问题突显ꎬ
生物质能源的开发和利用引起研究者广泛关注ꎮ 铜

藻为用于近海生态修复和环境污染治理的大型藻类

生物质ꎬ但成熟海藻在海域中大规模腐烂会导致一

系列环境问题[１－２]ꎮ 沼气发酵是通过微生物的厌氧

消化作用将有机质转化为清洁能源的过程ꎬ近年来

得到了大规模快速发展[３－４]ꎬ海洋藻类用于厌氧发

酵生产沼气技术也正处于不断发展阶段ꎮ 但是ꎬ沼
气工程在提供能源的同时ꎬ也产生了大量沼渣[４]ꎮ
现有的沼渣处理方式主要包括还田、育种等ꎬ不但无

法充分利用沼渣蕴含的丰富生物质能ꎬ而且对空气、
土壤和水体造成二次污染ꎬ一定程度上制约了沼气

工业发展[５]ꎮ 因此ꎬ近年来国内外科研工作者一直

致力于开发沼渣的资源化利用ꎬ并获得高附加值

产品ꎮ
沼渣热解实现了废物减量化和资源化处理ꎮ

Ｍｏｎｌａｕ 等[６]提出农业废弃物厌氧发酵耦合沼渣热

解能源系统的概念ꎬ提高了能源利用效率ꎮ Ｎｅｕ￣
ｍａｎｎ[７]等通过热解将沼渣中 ９１％的能量转移到生

物炭、热解油和裂解气产物中ꎮ Ｓｔｅｆａｎｉｕｋ 等[８－９] 制

备的沼渣的碳灰分质量分数高、品质较差且存在一

定的生态毒性ꎮ Ｗｉ 'ｓｎｉｅｗｓｋｉ 等[１０] 通过 ８５０℃热解获

得高热值裂解气ꎬ但温度要求较高ꎮ 目前ꎬ沼渣热解

制油的研究鲜有报道ꎬ主要集中于燃烧性能测

􀅰１５１􀅰
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试[１１]ꎬ热解油组成成分分析研究不足ꎮ
笔者针对铜藻厌氧发酵沼渣热解进行系统研

究ꎬ重点考查沼渣在不同温度下的热解特性、热解温

度对热解产物分布影响以及热解所得生物油的成分

和含量分析ꎬ为厌氧发酵沼渣的综合利用提供基础

数据ꎮ

１　 实验内容

１􀆰 １　 实验材料

本实验中所用沼渣来自实验室现有铜藻厌氧发

酵系统ꎮ 样品处理过程如下:沼渣取自发酵完成后

的发酵系统ꎬ自然晾晒之后于烘箱 １０５℃干燥 ２４ ｈꎬ
切碎机粉碎过 ４０ 目筛子ꎮ 其工业分析和元素分析

如表 １ 所示ꎮ
表 １　 铜藻和沼渣的工业分析和元素分析 ％

样品
工业分析 元素分析

ｗ(水分) ｗ(挥发分) ｗ(灰分) ｗ(Ｃ) ｗ(Ｈ) ｗ(Ｎ) ｗ(Ｓ) ｗ(Ｏ)

铜藻[１２] １７􀆰 ６ ５９􀆰 ５ １６􀆰 ６ ３４􀆰 ７ ４􀆰 ８ ２􀆰 １ １􀆰 ４ ４６􀆰 ５

沼渣 １３􀆰 ９ ５５􀆰 １ １９􀆰 ６ ３７􀆰 ２ ５􀆰 ５ ３􀆰 ６ ０􀆰 ６ ３３􀆰 ４

１􀆰 ２　 实验方法

实验装置示意图如图 １ 所示ꎮ 反应开始前ꎬ通
氮气 ２０ ｍｉｎ 以排除反应系统内空气ꎮ 开启加热电

源ꎬ待反应釜升到指定温度ꎬ从固体进料口加入 ２０ ｇ
沼渣样品ꎮ 沼渣受热发生分解ꎬ挥发分析出ꎬ可凝性

挥发分在冷凝系统被逐渐冷凝成为生物油收集于圆

底烧瓶内ꎬ不凝性气体随管路排出并用气袋收集ꎮ
沼渣热解生成的生物炭残留在反应器中ꎬ待反应结

束后称重ꎮ 气体产量则由差减法算出ꎮ

１—氮气瓶ꎻ２—反应釜ꎻ３—冷凝器ꎻ４—圆底烧瓶

图 １　 实验装置示意图

１􀆰 ３　 分析方法

利用 ＭＥＴＺＳＣＨ ＴＧ２０９Ｆ３ 型热重仪对沼渣样品

进行热重分析ꎮ 利用 Ａｇｉｌｅｎｔ ＧＣ７８９０Ａ－ＭＳ５９７５Ｃ 型

气相色谱－质谱联用分析仪分析生物油产物成分ꎬ
并采用峰面积归一化法计算各组分的质量分数ꎮ 利

用岛津 ＧＣ２０１４Ｃ 气相色谱(ＴＣＤ 检测器)分析 Ｈ２、
ＣＯ、ＣＨ４、ＣＯ２ 气体ꎮ 利用福立 ＧＣ９７９０ＳＤ 气相色谱

(检测器为 ＦＩＤ)分析 ＣＨ４、Ｃ２Ｈ４、Ｃ２Ｈ６、Ｃ３Ｈ６、Ｃ３Ｈ８ꎮ
利用 Ｍｅｔｒｏｈｍ 公司生产的 ８７０ＫＦ Ｔｉｔｒｉｎｏ ｐｌｕｓ 水分仪

测定生物油含水率ꎮ

２　 结果和讨论

２􀆰 １　 沼渣热重分析

沼渣的热重( ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃ ａｎａｌｙｓｉｓꎬＴＧ)和

微分热重(ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃꎬＤＴＧ)曲线如

图 ２ 所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ沼渣的失重大致分为

４ 个阶段:第 １ 阶段是室温到 １５０℃ꎬ大约失重质量

为总质量的 １０％ꎬＤＴＧ 出现第 １ 个失重峰ꎬ这是沼

渣随着温度升高不断逸出水汽产生的ꎬ是样品脱水

过程ꎻ第 ２ 阶段发生在 １５０ ~ ３５０℃ꎬ大约 ３０％的失

重ꎮ 此阶段裂分成 ２ 个失重峰ꎬ前 １ 个主要为蛋白

质和残余少量半纤维素的热解ꎬ后 １ 个为沼渣中残

留纤维素的失重ꎬ２ 个峰明显的分离是因为沼渣中

蛋白质质量分数较高ꎬ大于残留纤维素的质量分数ꎬ
这和元素分析测得高质量分数的氮元素结果一致ꎻ
第 ３ 阶段是 ３５０ ~ ５２０℃的肩峰ꎬ主要是有机高分子

聚合物(以木质素为主)的热分解过程ꎬ包括存在于

发酵原料中未降解组分和因纤维素、半纤维素分解

而产生的复杂芳香结构[６]ꎻ最后 １ 个阶段发生在

５５０~ ６７０℃ꎬ被认为是木质素尾峰ꎬ焦油的二次裂

解ꎬ同时伴随着 ＣＯ、Ｈ２、ＣＨ４ 等不凝性气体释放ꎮ

１—ＴＧꎻ２—ＤＴＧ

图 ２　 沼渣 ＴＧ 和 ＤＴＧ 曲线

２􀆰 ２　 温度对沼渣热解产物收率的影响

选择 ３５０、４００、４５０、５００、５５０℃ ５ 个温度进行热

解实验ꎬ反应时间为 ３０ ｍｉｎꎬ产物收率变化情况如表

２ 所示ꎮ 由表 ２ 可以看出ꎬ随着温度升高ꎬ生物油产

率逐渐上升ꎬ在 ４５０℃时产率达到最大ꎬ为 ３１􀆰 ０５％ꎬ
随后出现下降趋势ꎬ当温度到 ５５０℃时ꎬ生物油产率

降至 ２５􀆰 ７８％ꎮ 随 着 温 度 升 高 生 物 炭 产 率 从

５５􀆰 ８５％逐渐降低到 ３９􀆰 ４８％ꎬ裂解气产率从 ２１􀆰 ３７％
逐步上升至 ３４􀆰 ７４％ꎮ 温度升高ꎬ热解反应更加充
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分ꎬ焦炭中挥发分不断析出ꎬ使生物炭产率逐渐下

降ꎬ生物油和裂解气逐渐增加ꎻ随着温度在 ４５０℃以

上进一步升高ꎬ大分子挥发成分发生二次裂解转化

成小分子气体产物ꎬ促使生物油产率下降ꎬ气体产率

进一步上升ꎮ 因此ꎬ反应温度对沼渣热解产物分布

有着显著影响ꎮ 沼渣热解油最大产率偏低的主要原

因是因为沼渣中高质量分数灰分阻碍了热量传递ꎬ
从而影响残余挥发分析出ꎮ Ｌｉ 等[１３] 也报道热解过

程农业原料中灰分促进固体产物形成而抑制液体生

物油生成ꎮ
表 ２　 温度对沼渣热解产物产率影响

３５０℃ ４００℃ ４５０℃ ５００℃ ５５０℃

ｗ(生物油) / ％ ２２􀆰 ８ ２７􀆰 ２ ３１􀆰 １ ２８􀆰 ４ ２５􀆰 ８

ｗ(生物炭) / ％ ５５􀆰 ８ ４９􀆰 ９ ４３􀆰 １ ４１􀆰 ７ ３９􀆰 ５

ｗ(裂解气) / ％ ２１􀆰 ４ ２２􀆰 ９ ２５􀆰 ８ ２９􀆰 ９ ３４􀆰 ７

２􀆰 ３　 裂解气分析及温度影响

沼渣热解产生的不凝性气体主要由 Ｈ２、ＣＯ、
ＣＨ４、ＣＯ２ 和 Ｃ２Ｈ４、Ｃ２Ｈ６、Ｃ３Ｈ６、Ｃ３Ｈ８ 等 Ｃ２ ＋烃类气

体组成ꎬ其质量分数随温度的变化情况如图 ３ 所示ꎮ
由图 ３ 可以看出ꎬ ＣＯ２ 的质量分数占绝对优势ꎬ
３５０℃时质量分数达到 ８０􀆰 ３％ꎬ但随着温度升高质

量分数逐渐降低ꎬＣＯ２ 主要由于热解过程羧基断裂

和低温时糖醛酸结构一次裂解生成ꎮ ＣＯ 质量分数

随着温度升高从 ６􀆰 ４％上升至 ２０􀆰 ６％ꎬＣＯ 主要通过

高温下不稳定的羰基重整异构化释放ꎮ Ｈ２、ＣＨ４ 以

及 Ｃ２＋气体质量分数随着温度升高均呈上升趋势ꎬ
这主要由于沼渣组成成分化学结构中侧链断裂生

成ꎬ同时生物油大分子二次裂解以及小分子烃类继

续转化为 Ｈ２ 和 ＣＨ４ 也都随着温度升高不断

进行[１４]ꎮ

１—Ｈ２ꎻ２—ＣＯꎻ３—ＣＨ４ꎻ４—ＣＯ２ꎻ５—Ｃ２＋

图 ３　 温度对裂解气成分影响

２􀆰 ４　 生物油分析及温度的影响

沼渣生物油含水率在 ７０％左右ꎬ水分主要来源

于热解原料结合水、热解过程中脱水作用以及二次

裂解反应[１５]ꎮ 热解温度越高ꎬ所得生物油含水率越

低ꎮ ＧＣ－ＭＳ 分析结果显示ꎬ沼渣热解油有机化合物

超过 ７０ 种ꎬ可分为酚类、酮类(包括醛和醚)、醇类、
烃类、酸类、脂类以及含氮有机物ꎬ成分复杂ꎬ因高质

量分数氮和氧不适于作为燃料油使用ꎬ而从中高附

加值化合物中提取成为可能ꎬ具体成分质量分数

(面积归一化法)及变化情况如表 ３ 所示ꎬ其中酚类

化合物分类和质量分数如表 ４ 所示ꎮ
表 ３　 生物油成分随温度变化

温度 /
℃

峰面积百分数 / ％

酚类 酮类 醇类 烃类 酸类 脂类 含氮化合物

３５０ ２０􀆰 ３ １３􀆰 ５ ３􀆰 ８ ４􀆰 ６ ６􀆰 ８ ３􀆰 １ ３９􀆰 ２

４００ ３１􀆰 ８ １２􀆰 ４ ３􀆰 ４ ３􀆰 ４ ２􀆰 ８ ２􀆰 １ ３６􀆰 ４

４５０ ４５􀆰 ２ １１􀆰 ０ ３􀆰 ９ ４􀆰 １ １􀆰 ９ ０􀆰 ９ ３１􀆰 ９

５００ ４７􀆰 ５ ８􀆰 ９ ２􀆰 ９ ５􀆰 ６ １􀆰 ６ ０􀆰 ７ ２５􀆰 ７

５５０ ４４􀆰 ６ ８􀆰 １ ３􀆰 ５ ７􀆰 ８ １􀆰 ４ ０􀆰 ６ １９􀆰 １

表 ４　 生物油中酚类化合物随温度变化

温度 /
℃

酚类化合物质量分数 / ％

ｗ(苯酚) ｗ(烷基酚) ｗ(甲氧基酚) ｗ(二酚)

３５０ ２􀆰 ４ ２􀆰 １ １５􀆰 ６ ０􀆰 ２

４００ ３􀆰 ８ ３􀆰 ８ ２４􀆰 ５ １􀆰 ８

４５０ ６􀆰 ６ ４􀆰 １ ３４􀆰 １ ０􀆰 ４

５００ ８􀆰 ７ ５􀆰 １ ３０􀆰 ８ １􀆰 ９

５５０ １２􀆰 ５ ８􀆰 ６ ２０􀆰 ４ ２􀆰 ２

不同温度生物油组分种类没有明显变化ꎬ只在

质量分数上存在差异ꎮ 由表 ２ 可以看出ꎬ酚类化合

物在热解油中占主要地位ꎬ随着温度的升高从

２０􀆰 ３％ 增 至 ４７􀆰 ５％ꎬ 到 ５５０℃ 时 略 有 下 降ꎬ 为

４４􀆰 ６％ꎬ５００℃ 时酚类化合物质量分数最高ꎬ达到

４７􀆰 ５％ꎮ 酚类化合物主要由木质素热解产生ꎮ 在厌

氧发酵过程中ꎬ生物质原料中大量纤维素和半纤维

素被发酵微生物作为碳源和能量来源加以利用ꎬ转
化为沼气ꎬ而木质素作为剩余组分残留在沼渣中ꎬ成
为沼渣重要组成部分ꎮ 低温时ꎬ沼渣中残留纤维素、
半纤维素和蛋白质发生分解ꎬ木质素未能完全热解ꎬ
热解油中酚类化合物质量分数较低ꎮ 温度升高促进

了木质素进一步热解ꎬ酚类化合物质量分数逐渐增

加ꎮ 当温度到 ５５０℃ 时ꎬ生物油二次裂解转化成更

小分子化合物ꎬ导致酚类质量分数出现下降趋势ꎮ
由表 ４ 可以看出ꎬ酚类化合物主要分为苯酚、烷

基酚、甲氧基酚和二酚ꎮ 随着温度的升高ꎬ苯酚和烷
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基酚质量分数逐渐增加ꎮ 甲氧基酚质量分数先增

加ꎬ当温度达到 ４５０℃时质量分数最高ꎬ为 ３４􀆰 １％ꎬ
随后逐渐减少ꎮ 主要是因为开始时随着温度的增

加ꎬ沼渣中木质素组分逐步热解ꎬ各种酚类质量分数

都呈现上升趋势ꎬ温度进一步提高ꎬ促使分子上甲氧

基断裂ꎬ使甲氧基酚质量分数减少ꎬ苯酚和烷基酚质

量分数进一步增加ꎬ同时也伴随着 ＣＨ４ 和少量 ＣＯ
产生ꎮ 综上ꎬ沼渣具有制备酚类产物潜力ꎬ反应条件

不同酚类产物选择性变化较大ꎬ因此高质量分数单

一酚类液体生物油将是今后的重点研究方向ꎮ
含氮化合物在热解油中占很大比重且种类复

杂ꎬ包括吡啶、嘧啶、吡嗪、吡咯、苯胺等ꎮ ３５０℃所得

热解油中质量分数达 ３９􀆰 ２％ꎬ随着温度升高ꎬ含氮

化合物质量分数逐渐减少ꎮ 含氮化合物主要和沼渣

中蛋白质的热解有关ꎬ热解过程中ꎬ蛋白质发生肽链

断裂和基团转移ꎬ逐步分解ꎬ可凝性部分冷凝液化成

为生物油组分ꎮ 吡啶和吡咯等由氨基化合物通过腐

殖酸转化形成ꎬ这些化合物还能通过进一步的化学

反应生成更复杂的环状含氮化合物[１６]ꎻ蛋白质中氨

基官能团经脱水作用也形成环状含氮化合物[１７]ꎬ热
解过程中生成的 ＨＣＮ 和 ＮＨ３ 会和其他化合物发生

二次反应生成其他含氮化合物ꎬ如苯胺等ꎻ嘧啶类和

吡嗪类主要由氨基酸的热解形成[１５]ꎮ 因为发酵原

料及发酵微生物高蛋白质质量分数、沼渣热解油中

含氮化合物较一般生物质热解油明显高ꎬ高温时ꎬ蛋
白质彻底分解ꎬ氮逐渐以 ＮＨ３、ＮＯｘ 和 ＨＣＮ 等形式

从热解系统中释放出来[１９－２１]ꎬ导致生物油中的含氮

组分逐渐减少ꎮ 含氮化合物对生物油的清洁造成较

大困难ꎬ从中提取一些高附加值含氮化合物也是一

种经济的方法ꎮ
此外ꎬ高温促进酮类(包括醛和醚)、酸类和脂

类化合物进一步分解ꎬ其质量分数都逐渐减少ꎬ生成

小分子气体产物ꎮ 醇类和烃类化合物主要由大分子

单体裂解及脂类等化合物进一步分解产生ꎬ其一直

处于较低的质量分数ꎬ随着温度升高变化规律不

明显ꎮ

３　 结论

(１)热重分析结果显示ꎬ沼渣热解失重包括脱

水、蛋白质和残余纤维素分解、木质素热解和焦油二

次裂解 ４ 个阶段ꎮ
(２)随着反应温度的升高ꎬ生物油产率先增后

减ꎬ在 ４５０℃时达到最高ꎬ为 ３１􀆰 ０５％ꎬ生物炭产率逐

渐降低ꎬ裂解气产率逐渐增加ꎮ

(３)生物油主要由酚类化合物、含氮化合物和

酮类化合物组成ꎬ其中含有少量的醇、酸、酯和烃类

化合物ꎮ 酚类化合物的质量分数随着热解温度升高

显著增长ꎬ最高可达 ４７􀆰 ５％ꎮ 由于所得生物油富含

氧和氮ꎬ其本身并不适用于作燃料油使用ꎬ但其中所

含的大量酚类和含氮化合物具有较高的经济价值ꎬ
可以考虑进一步开发利用ꎮ
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制备工艺复杂ꎮ 作为应用最广泛的成炭剂之一[１２]ꎬ
探究经济高效的 ＰＥＲ 表面改性方法具有重要的实

际意义和应用价值ꎮ
无机阻燃添加剂氢氧化铝(ＡＴＨ)具有优异的

耐水性能ꎬ广泛应用于各类阻燃材料中[１３－１４]ꎬ可通

过异丙醇铝水解制得ꎬ其水解过程具有作用条件温

和、工艺要求简便以及环境友好等显著优势ꎮ
笔者通过水解异丙醇铝ꎬ使得 ＡＴＨ－ＰＥＲ 复合

一体化ꎬ提高 ＰＥＲ 的耐水性能ꎮ 研究了水解温度和

反应时间对改性效果的影响ꎬ并对复合产物在膨胀

型防火涂料中的应用进行了进一步的探究ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与药品

季戊四醇ꎬ分析纯ꎬ上海泰坦科技股份有限公司

生产ꎻ异丙醇铝ꎬ试剂级ꎬ上海阿达玛斯试剂有限公

司生产ꎻ乙醇ꎬ分析纯ꎬ上海泰坦科技股份有限公司

生产ꎻ聚磷酸铵ꎬ聚合度≥１ ０００ꎬ上海笛柏生物科技

有限公司生产ꎻ三聚氰胺ꎬ化学纯ꎬ上海凌峰化学试

剂有限公司生产ꎻ二氧化钛ꎬ化学纯ꎬ上海润捷化学

试剂有限公司生产ꎻ苯丙乳液ꎬ固含量 ４０％ ~ ５０％ꎬ
亿丰化工有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 仪器与设备

恒温循环槽ꎬＭＰ－１０Ｃ 型ꎬ上海一恒科学仪器有

限公司生产ꎻ顶置式搅拌器:ＷＢ２０００－Ｍ、ＷＩＧＧＥＮＳ
型ꎻ高速台式离心机ꎬＴＧＬ－１６Ｃ 型ꎬ上海安亭科学仪

器厂生产ꎻ循环水真空泵ꎬＳＨＺ－Ⅲ型ꎬ上海亚荣生化

仪器厂生产ꎻ电热鼓风干燥箱ꎬＤＨＧ－９０７０Ａ 型ꎬ上
海一恒科学仪器有限公司生产ꎻ电子天平ꎬＡＬ１０４
型ꎬ梅特勒－托利多仪器(上海)有限公司生产ꎻ扫描

电子显微镜ꎬＪＳＭ－６３６０ＬＶ 型ꎬ日本电子公司生产ꎻ

能谱仪ꎬＦａｌｉｏｎ ６０Ｓ 型ꎬ美国伊达克斯有限公司生产ꎻ
综合热分析仪ꎬＨＣＴ － ３ 型ꎬ北京恒久科学仪器厂

生产ꎮ
１􀆰 ３　 实验方法

１􀆰 ３􀆰 １　 复合 ＡＴＨ－ＰＥＲ 的制备

称取 ３􀆰 ２ ｇ 异丙醇铝ꎬ溶于 ５０ ｍＬ 乙醇中ꎬ备
用ꎮ 另取 ２０ ｇ ＰＥＲ 及 １２０ ｍＬ 乙醇加入到带有冷凝

回流装置的三口烧瓶中ꎬ于设定温度下在水浴槽中

预热 １０ ｍｉｎꎬ再加入上述异丙醇铝－乙醇溶液ꎬ搅拌

分散 ２０ ｍｉｎꎮ 随后向体系中滴加 ３ ｇ 去离子水(高
于水解所需水量理论值)ꎬ反应至设定时间后(默认

为 １􀆰 ５ ｈ)ꎬ将产品抽滤、干燥ꎬ得到复合 ＡＴＨ－ＰＥＲꎮ
异丙醇铝水解反应方程式如下:

１􀆰 ３􀆰 ２　 反应工艺条件的确定

通过单因素实验考察了水解温度、反应时间等

因素对异丙醇铝水解情况以及 ＡＴＨ－ＰＥＲ 复合程度

的影响ꎬ反应条件的选取情况如表 １ 所示ꎮ
表 １　 反应条件的选取

序号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

水解温度 / ℃ ３０ ４０ ５０ ６０ ７０ ８０ ９０

反应时间 / ｈ ０􀆰 ５ １ １􀆰 ５ ２ ２􀆰 ５ ３ ３􀆰 ５

１􀆰 ３􀆰 ３　 复合 ＡＴＨ－ＰＥＲ 溶解度的测定

称取 １０ ｇ 样品于 ２００ ｍＬ 烧杯中ꎬ向其中加入

１００ ｍＬ 去离子水ꎬ于 ２５℃恒温条件下分散 ３０ ｍｉｎꎮ
离心分离后取上层清液 １０ ｍＬ 于干燥称量瓶中ꎬ烘
干、称重ꎬ由烘干前后称量瓶的质量变化计算样品在

２５℃下水中的溶解度ꎮ
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