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摘要:为了提高石蜡(ＰＷ)的导热性能和改善泄露问题ꎬ研究了一种混合尺寸膨胀石墨(ｍＥＧ)和纳米二氧化硅(ＳｉＯ２)协同

的体系ꎮ 采用浸渍法制备了一种新型形状稳定的 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 复合相变材料ꎬ并对复合相变材料的热性能、微观结构、循环

稳定性等进行了研究ꎮ 结果表明ꎬ制备的 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ 具有丰富的三维吸附网络ꎬ对 ＰＷ 吸附效果显著ꎻ在
１１０℃及以下温度可实现无泄漏储热ꎬ并具有良好的形态稳定性ꎻｍＥＧ 极大地提高了相变材料的传热性能ꎻ１０％ ＥＧ－２０ 目－
１８ μｍ 的加入使得 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 的导热系数提升为 ４􀆰 ０５ Ｗ / (ｍ􀅰Ｋ)ꎬ较纯石蜡提高了约 １３􀆰 １ 倍ꎻ此外ꎬ还观察到 ＰＷ / ＳｉＯ２ /
ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ 在经历 ３００ 次熔融和凝固循环后相变温度仅变化了 ０􀆰 ３℃ ꎬ潜热降低了 ２􀆰 ２０ Ｊ / ｇꎬ表现出良好的热循环稳

定性ꎮ
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　 　 随着现代社会能源需求的不断增加ꎬ供需不匹

配的问题日益严重ꎬ迫切需要探索高效的能源储存

方法[１]ꎮ 热能存储(ＴＥＳ)是提高能源利用率和降低

能耗的重要措施[２]ꎮ 其中ꎬ应用相变材料(ＰＣＭ)进
行潜热储存是热能存储最有效的方法ꎬ因为它能够

在相变过程中储存大量能量[３]ꎮ 常用的相变材料

包括石蜡(ＰＷ)、脂肪酸和水合盐等ꎮ 其中ꎬＰＷ 因

具有价格低廉、无腐蚀性、过冷度低等特性ꎬ而得到

了广泛的应用[４]ꎬ但低导热和易泄露等问题限制了

其进一步的应用[５]ꎮ
膨胀石墨(ＥＧ)因其价格低廉、导热性好、孔隙

丰富、制造简单等特点ꎬ被广泛应用于提升 ＰＷ 的形

􀅰００２􀅰
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状稳定性和导热性ꎮ 相关研究[６] 表明 ＥＧ 增强传热

效果明显ꎬ同时可保证复合相变材料(ＣＰＣＭ)的形

状稳定性ꎮ 周丽等[７] 通过真空浸渍法制备了膨胀

石墨－石蜡复合相变储能材料ꎬ当膨胀石墨的质量

分数为 １２％时ꎬ复合相变储能材料的导热系数约为

３􀆰 ２５ Ｗ / (ｍ􀅰Ｋ)ꎬ但存在较多泄露ꎻ继续提高膨胀石

墨的添加比例至 １５％ꎬ仍然存在较多泄露现象ꎮ 类

似的情况在脂肪酸[８] 和醇类有机共晶复合物[９] 等

相变材料中也存在ꎮ 泄露使 ＰＣＭ 从 ＥＧ 基体中析

出ꎬ长期的泄露甚至会导致分层现象ꎬ严重影响储热

效果ꎮ 虽然 ＥＧ 多孔基体可在相变材料内部形成吸

附网络ꎬ缓解 ＰＣＭ 的渗漏问题[１０]ꎬ但当吸附达到饱

和状态ꎬ继续添加 ＥＧ 对 ＰＣＭ 的吸附效果影响较

小ꎬ因此ꎬ有必要进一步提高基于 ＥＧ 为基体的防泄

漏性能ꎮ 田云峰等[１１] 发现两种不同粒径的 ＥＧ 配

合可以形成镶嵌网络ꎬ达到更好的吸附效果ꎬ但对于

粒径的选择问题并未研究ꎮ 此外ꎬＳｉＯ２ 因具有较大

的比表面积也常被用来吸附固－液相变材料ꎬ且具

有优秀的防漏效果和优异的循环可靠性[１２]ꎮ
因此ꎬ本文建立了以不同粒径搭配的膨胀石墨

(ｍＥＧ)为载体、ＳｉＯ２ 为吸附剂的吸附体系ꎬ与 ＰＷ
相变材料制备了复合定形相变材料ꎬ并通过热性能

测试、微观结构观察、热循环性测试等检验其性能ꎬ
探究 ｍＥＧ 的不同粒径搭配对 ＰＣＭ 性能的影响ꎬ旨
在提高 ＰＣＭ 的整体导热性和减少泄漏ꎮ

１　 实验

１􀆰 １　 材料

ＰＷ 单体(ＰＣＭ－Ａ－５８Ｈ)购自广州中佳相变材

料有限公司ꎻ纳米 ＳｉＯ２(吸附剂ꎬ平均粒径 １０ ｎｍꎬ比
表面积 ３８０ ｍ２ / ｇꎬ类球形ꎬ白色)购自上海肴戈合金

材料有限公司ꎻ膨胀石墨(吸附剂ꎬ导热添加剂ꎬ粒
度 ２０ 目、１００ 目、１８ μｍꎬ灰分≤０􀆰 ２％ꎬ膨胀体积

４００~６００ ｍＬ / ｇ)购自青海岩海碳材料有限公司ꎮ
１􀆰 ２　 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 的制备

ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 的制备如图 １ 所示ꎮ 首先ꎬ将预

定质量的 ＰＷ 放置在烧杯中ꎬ并在 ９０℃的温度下恒

温加热 ３０ ｍｉｎꎬ确保 ＰＷ 完全熔化ꎻ为了使 ＳｉＯ２ 分

布均匀ꎬ将 ＳｉＯ２ 放入烧杯中与熔融 ＰＷ 混合ꎬ并使

用搅拌子高速磁力搅拌 ３０ ｍｉｎꎻ向熔融物中添加一

定比例的小粒径膨胀石墨 １(ＥＧ－ｍｉｎ)ꎬ使用磁力搅

拌子进行 ３０ ｍｉｎ 的搅拌ꎬ使纳米 ＳｉＯ２ 和 ＰＷ 均匀分

布于 ＥＧ－ｍｉｎ 微孔中ꎻ再加入一定比例的大粒径膨

胀石墨 ２(ＥＧ－ｍａｘ)并使用玻璃棒进行 ３０ ｍｉｎ 的搅

拌ꎬ确保添加物混合均匀ꎻ最后ꎬ用小勺取出最终制

品放入圆形模具中ꎬ用压片机以 １０ ｋｇ 的力压制成

型ꎬ待冷却至室温ꎬＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 样品制作完成ꎮ

图 １　 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 制备工艺示意图

优先制备了质量分数 ０􀆰 ８％ ＳｉＯ２ 的样品 Ｗ０ꎬ后
分别与 ｍＥＧ(ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ、ＥＧ－２０ 目－１００ 目、
ＥＧ－１００ 目－１８ μｍ)以一定的比例制备了复合相变

材料 Ｗ１、Ｗ２ 和 Ｗ３ꎬ配比如表 １ 所示ꎮ
表 １　 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 样品配比表 ｗｔ％

样品 ＰＷ ＳｉＯ２ ＥＧ－２０ 目 ＥＧ－１００ 目 ＥＧ－１８ μｍ

ＰＷ １００ — — — —

Ｗ０ ９９􀆰 ２０ ０􀆰 ８０ — — —

Ｗ１ ８９􀆰 ２８ ０􀆰 ７２ ９ — １

Ｗ２ ８９􀆰 ２８ ０􀆰 ７２ — ９ １

Ｗ３ ８９􀆰 ２８ ０􀆰 ７２ ９ １ —

２　 表征

采用傅里叶变换红外光谱仪(Ｂｏｍｅｍ ＳＲＧ１１００Ｇ
Ｓ / Ｎ)在 ４００~４ ０００ ｃｍ－１的波长范围内ꎬ以 ４ ｃｍ－１分

辨率表征 ＣＰＣＭｓ 的化学相容性ꎮ 采用场发生扫描

电子显微镜(ＦＥＳＥＭ)对样品的微观结构进行表征ꎮ
使用差示扫描量热仪(ＤＳＣꎬ２０４ Ｆ１ 型ꎬ德国耐驰)ꎬ在
氮气流速为 ５０ ｍＬ / ｍｉｎ、实验温度为 ０~１５０􀆰 ００℃、加
热速率为 １０℃ / ｍｉｎ 的条件下ꎬ测定了 ＣＰＣＭｓ 的热

性能ꎮ 使用热常数分析仪(Ｈｏｔ Ｄｉｓｋ ＴＰＳ ２５００Ｓꎬ瑞
典)ꎬ通过瞬态平面热源法测量 ＣＰＣＭｓ 在室温下的

热导率ꎮ

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 ＤＳＣ 分析

图 ２ 为 ＰＷ 和 Ｗ０ 的 ＤＳＣ 曲线ꎮ 由图 ２ 可知ꎬ

􀅰１０２􀅰
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Ｗ０ 的 ＤＳＣ 曲线因添加了质量分数 ０􀆰 ８％的 ＳｉＯ２ 而

向高温偏移ꎬ焓值没有明显变化ꎮ ＰＷ 在熔融过程

中的相变温度为 ５７􀆰 ３℃ ꎬＷ０ 的相变温度较纯 ＰＷ
高出 １􀆰 ３℃ ꎮ 原因是由于 ＳｉＯ２ 中存在着表面吸附

力等微观力使 Ｗ０ 熔化延迟[１３] ꎮ

１—ＰＷꎻ２—Ｗ０

图 ２　 ＰＷ 和 Ｗ０ 的 ＤＳＣ 曲线

样品 Ｗ１~Ｗ３ 的 ＤＳＣ 测试结果见图 ３ꎮ 由图 ３
可知ꎬＷ１~Ｗ３ 相变区间较 Ｗ０ 没有出现明显的偏

移ꎬ样品 Ｗ１ ~ Ｗ３ 的熔融潜热较理论值 ２１０􀆰 ８ Ｊ / ｇ
也相差不大ꎮ 因此ꎬｍＥＧ 的加入对 ＰＷ / ＳｉＯ２ 的焓值

和相变温度无明显影响ꎮ

１—Ｗ０ꎻ２—Ｗ１ꎻ３—Ｗ２ꎻ４—Ｗ３

图 ３　 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 的 ＤＳＣ 曲线

３􀆰 ２　 ＦＴ－ＩＲ
ＰＷ、 ＳｉＯ２、 ＥＧ、 ＰＷ / ＳｉＯ２、 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 的

ＦＴ－ＩＲ 谱 图 如 图 ４ 所 示ꎮ ＰＷ 在 波 长 ２ ９２６、
２ ９１１ ｃｍ－１和 ２ ８５２ ｃｍ－１处的特征峰分别是由—ＣＨ３

及—ＣＨ２ 中的 Ｃ—Ｈ 单键的拉伸振动引起的[１４]ꎮ
而 １ ４７２ ｃｍ－１ 和 １ ６２９ ｃｍ－１ 的特征峰分别对应于

Ｃ—Ｈ 单键的弯曲振动和伸缩振动[１５]ꎮ 此外ꎬ在
７３０ ｃｍ－１ 处出现—ＣＨ２ 的摇摆振动吸收峰[１６]ꎮ 在

ＥＧ 光谱中ꎬ两种不同规格的 ＥＧ 曲线相似ꎮ 在

３ ４３８ ｃｍ－１的吸收峰是由 Ｈ—Ｏ—Ｈ 单键的弯曲振

动引起的ꎮ 在 ２ ９１８ ｃｍ－１的吸收峰是由—ＣＨ２ 的反

对称伸缩振动引起的[１７]ꎬ在 １ ６３２ ｃｍ－１的吸收峰与

吸附水分后的弯曲振动有关[１８]ꎮ ＳｉＯ２ 在 ３ ４４５ ｃｍ－１

和 １ ６３６ ｃｍ－１处的特征峰是由羟基的拉伸振动引起

的[１９]ꎮ 此外ꎬ在 １ ０６５ ｃｍ－１和 ４７３ ｃｍ－１处观察到的

吸收峰ꎬ分别是 Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ 的不对称拉伸振动和弯

曲振动ꎮ 由 ＰＷ－ＳｉＯ２ 的 ＦＴ－ＩＲ 吸收谱图可以看出ꎬ
ＰＷ－ＳｉＯ２ 与 ＰＷ 和 ＳｉＯ２ 具有相似的吸收峰ꎬ但是在

４６８ ｃｍ－１和 １ ０５７ ｃｍ－１处的 Ｓｉ—Ｏ—Ｓｉ 吸收峰有所减

弱ꎬ这是因为 ＳｉＯ２ 的含量较低ꎮ 此外ꎬＰＷ、ＳｉＯ２、
ＥＧ－２０ 目、ＥＧ－１８ μｍ 的吸收峰也都存在于 ＰＷ /
ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ 的曲线上ꎬ未观察到新的特

征峰ꎮ 该结果表明材料之间的作用力为物理吸附ꎬ
没有发生化学反应ꎬ也没有产生新物质ꎮ

１—ＰＷꎻ２—ＳｉＯ２ꎻ３—ＥＧ－２０ 目ꎻ４—ＥＧ－１８ μｍꎻ

５—ＰＷ/ ＳｉＯ２ꎻ６—ＰＷ/ ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ

图 ４　 ＦＴ－ＩＲ 谱图

３􀆰 ３　 微观结构和形貌分析

图 ５ 描绘了 ＳｉＯ２、ＰＷ / ＳｉＯ２、ＥＧ、ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ
断裂面的微观结构和形貌特征ꎮ 从图 ５( ａ)可见ꎬ
ＳｉＯ２ 微观结构为絮状球体ꎻ图 ５(ｂ)可知ꎬ含有质量

分数 ０􀆰 ８％ ＳｉＯ２ 的 ＰＷ / ＳｉＯ２ 体系中的 ＳｉＯ２ 纳米颗

粒分布均匀ꎻ图 ５(ｃ) ~ ５(ｅ)中ꎬＥＧ 粒径依次减小ꎬ
ＥＧ－２０ 目依然保持蠕虫状ꎬＥＧ－１８ μｍ 即为粉碎状ꎮ
从图 ５(ｆ) ~５(ｈ)可以看出ꎬＰＷ / ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０ 目－１８
μｍ 表面充实ꎬ质地紧密ꎬ复合效果好ꎮ 这主要是因

为 ＳｉＯ２ 纳米颗粒和 ＥＧ－１８ μｍ 可与 ＰＷ 一同填补

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)ＳｉＯ２ (ｂ)ＰＷ / ＳｉＯ２

(ｃ)ＥＧ－２０ 目 (ｄ)ＥＧ－１００ 目

􀅰２０２􀅰
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(ｅ)ＥＧ－１８ μｍ (ｆ)ＰＷ/ ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０目－１８ μｍ

(ｇ)ＰＷ/ ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０目－１００目 (ｈ)ＰＷ / ＳｉＯ２ / ＥＧ－１００ 目－

１８ μｍ

图 ５　 ＳＥＭ 扫描图像

于 ＥＧ－２０ 目的空隙中ꎬ内部形成 ＳｉＯ２、ＥＧ－１８ μｍ、
ＥＧ－２０ 目三重吸附ꎬ使内部吸附网络更加丰富ꎬ结构

更加稳固ꎮ ＰＷ/ ＳｉＯ２ / ＥＧ－２０ 目－１００ 目断裂面呈现

颗粒状且结构松散ꎬ这种现象可能是由于 ＥＧ－２０ 目

与 ＥＧ－１００ 目镶嵌效果差导致的ꎬＥＧ－２０ 目和 ＥＧ－
１００ 目吸附 ＰＷ 后镶嵌不完全而进行堆叠ꎬ最终形

成块状结合体ꎮ ＰＷ / ＳｉＯ２ / ＥＧ－１００ 目－１８ μｍ 样品

表面呈现出与 ＰＷ 相似的微观特性ꎬ这是由于 ＳｉＯ２

和 ＥＧ－１００ 目－１８ μｍ 组成的吸附网络难以完全吸

附 ＰＷꎬ当 ＰＷ 完全填充 ＥＧ 蜂窝孔时ꎬ多余的 ＰＷ
会粘附在 ＥＧ 表面ꎮ
３􀆰 ４　 形态稳定性及泄露特性分析

对 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 复合物进行热处理ꎬ以检查

形状稳定性和泄漏性ꎮ 选取两块相同配比的 ＰＷ /
ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 为一组ꎬ在不同的温度下恒温加热 ５ ｈꎬ
待自然冷却至室温ꎬ记录加热前后的质量变化和形

态变化ꎮ 由于 Ｗ３ 在热处理后泄露严重ꎬ故不再做

泄露分析ꎮ Ｗ１、Ｗ２ 泄露结果如图 ６ 所示ꎮ 由图 ６
可知ꎬＷ１ 和 Ｗ２ 的泄露率随着加热温度的升高呈现

先平稳后上升的趋势ꎮ 这主要是因为 ＰＷ 的熔化体

积随温度的升高而增大ꎬ因此升高到一定的温度后ꎬ
ＰＷ 的总体积会突破 ｍＥＧ 和 ＳｉＯ２ 体系的吸附阈值ꎬ
从而泄露开始增加ꎮ 在同等温度下ꎬＷ１ 的泄露率

始终低于 Ｗ２ꎬ这得益于 Ｗ１ 体系中 ＥＧ－１８ μｍ 和

ＥＧ－２０ 与 ＳｉＯ２ 纳米颗粒的镶嵌结构ꎬ形成由内到外

的三重吸附作用ꎬ保证 ＰＷ 结构紧密ꎬ不易泄露ꎮ
Ｗ１ 和 Ｗ２ 在热处理后虽都有一定的泄露ꎬ但形貌几

乎没有变化ꎬ以 １５０℃加热前后的形态图为参考ꎬ见

图 ７ꎮ 综上ꎬｍＥＧ 的添加对 ＰＷ 的形貌稳定性和防

泄露均有所提高ꎬ但因 ｍＥＧ 的组成成分不同ꎬ表现

出的效果有所差异ꎮ 其中 Ｗ１ 在保持形态稳定性的

同时拥有优秀的防泄漏性ꎬ在 １１０℃ 以下泄漏率<
０􀆰 ３％ꎬ对于低温领域的无泄漏储热研究具有重大

意义ꎮ

１—Ｗ１ꎻ２—Ｗ２

图 ６　 ＰＷ / ＳｉＯ２ / ｍＥＧ 泄露率随加热温度

变化曲线

(ａ)Ｗ１ 加热前

(ｂ)Ｗ２ 加热前

(ｃ)Ｗ１ １５０℃加热后

(ｄ)Ｗ２ １５０℃加热后

图 ７　 Ｗ１、Ｗ２ 加热前后形态对比

􀅰３０２􀅰
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３􀆰 ５　 导热性能分析

图 ８ 显示了复合相变材料的热导系数测试结

果ꎮ 由图可知ꎬ添加 ０􀆰 ８％的 ＳｉＯ２ 纳米颗粒后ꎬＷ０
导热系数达到了 ０􀆰 ２９５ Ｗ / (ｍ􀅰Ｋ)ꎬ相较纯 ＰＷ 提高

约 ２􀆰 ５％ꎮ 这表明 ＳｉＯ２ 不仅在吸附和成型中起了作

用ꎬ而且略微增强了 ＰＷ 的导热系数ꎬ而这种热导率

的增强可归因于 ＳｉＯ２ 的均匀分散为热传导提供了

更好的路径ꎮ 当添加 １０％的 ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ、ＥＧ－
２０ 目－１００ 目和 ＥＧ－１００ 目－１８ μｍ 后ꎬＷ１、Ｗ２ 和

Ｗ３ 的导热系数相较于纯 ＰＷ 分别提升了 １３􀆰 １、
１２􀆰 ４ 倍和 ２􀆰 ９ 倍ꎮ 这表明 ｍＥＧ 可大幅度提升 ＰＣＭ
的导热系数ꎬ但受到尺寸搭配的影响较大ꎬｍＥＧ 中

ＥＧ－ｍａｘ 粒径的增大和 ＥＧ－ｍｉｎ 粒径的减小均有利

于导热性能的提升ꎮ 其中ꎬＥＧ－２０ 目与 ＥＧ－１８ μｍ
的搭配使用增强导热性能最佳ꎮ 因此ꎬ在工程实践

中ꎬ需要综合考虑应用要求和实际材料性能ꎬ合理选

择 ｍＥＧ 的尺寸搭配ꎮ

图 ８　 导热系数测试结果

３􀆰 ６　 循环稳定性分析

由于 Ｗ１ 在以上测试中均表现良好ꎬ因此本节

选用 Ｗ１ 测试其循环稳定性ꎬ结果见图 ９ꎮ 由图 ９ 可

知ꎬＷ１ 在经历了 ３００ 次储热循环后的 ＤＳＣ 曲线与

循环前并无明显变化ꎮ 循环后的熔化温度升高了

０􀆰 ３℃ꎬ潜热降低了 ２􀆰 ２０ Ｊ / ｇꎬ两者均变化较小ꎮ 由

此可见ꎬＷ１ 在实际储热 /释放循环应用中相变温度

和相变潜热可基本保持稳定ꎬ具有优异的化学和晶

体结构稳定性ꎬ可在较长时间内稳定使用ꎮ

１—Ｗ１ꎻ２—Ｗ１ 经 ３００ 次循环后

图 ９　 Ｗ１ 热循环前后的 ＤＳＣ 曲线

４　 结论

(１)ｍＥＧ 和 ＳｉＯ２ 的协同吸附体系效果显著ꎬ使
得 Ｗ１ 在各种测试温度下都具有良好的形态稳定

性ꎬ且在一定温度下具有良好的防漏性能ꎮ Ｗ１ 在

１１０℃以下泄漏率<０􀆰 ３％ꎬ可作为低温储热的候选

材料ꎮ
(２)ｍＥＧ 的镶嵌协同结构具有优秀的导热增强

作用ꎮ 由 ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ 制备的 Ｗ１ 的导热系数

达到了 ４􀆰 ０５３ Ｗ / (ｍ􀅰Ｋ)ꎬ较纯 ＰＷ 提高了约 １３􀆰 １
倍ꎮ 导热系数受 ｍＥＧ 中 ＥＧ 粒径组合的调控ꎬＥＧ－
ｍａｘ 粒径的增大和 ＥＧ－ｍｉｎ 粒径的减小均有利于导

热性能的提升ꎮ 因此可根据实际需要ꎬ合理选择

ｍＥＧ 的尺寸搭配ꎮ
(３)Ｗ１ 在 ３００ 次熔融和凝固循环后相变温度

变化了 ０􀆰 ３℃ꎬ潜热降低了 ２􀆰 ２０ Ｊ / ｇꎬ说明 ＰＷ / ＳｉＯ２ /
ＥＧ－２０ 目－１８ μｍ 具有良好的循环稳定性ꎮ

本研究使用 ＳｉＯ２ 和 ｍＥＧ 吸附体系制备了一种

新型防泄漏的低温高导热储热定型相变材料ꎬ并研

究得出 ｍＥＧ 的最佳粒径搭配ꎬ提供优秀导热性能的

同时减少泄露ꎮ 研究为后续 ｍＥＧ 的使用提供理论

数据支撑ꎮ 但不足之处在于本研究的 ｍＥＧ 只由两

种不同尺寸的 ＥＧ 组成ꎬ未来还需进一步对更多

ｍＥＧ 进行研究ꎬ以此来探究其潜在应用价值ꎮ
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图 ５　 产物 ＣａＣＯ３ 的物相表征

３　 结论

(１)ＮＨ４Ｃｌ 浓度为 ３ ｍｏｌ / Ｌꎬ反应液固比 ５０ ∶１ꎬ
反应温度 ５０℃ꎬ反应时间 ６０ ｍｉｎꎬ最优相转移效率

为 ６７􀆰 ０２％ꎮ
(２)氨水添加量 １０ ｍＬꎬＣＯ２ 流速 １００ ｍＬ / ｍｉｎꎬ

反应温度 ３０℃ꎬ反应时间 ４０ ｍｉｎꎬ最优矿化效率

为 ９９􀆰 １８％ꎮ
(３)矿化反应温度升高、反应时间延长均会使

晶型向方解石转换ꎻ氨水添加量、ＣＯ２ 流速过大也会

使已成型的球霰石向方解石转换ꎮ 在最优条件下可

以制备出单一的球霰石型 ＣａＣＯ３ 晶体ꎬ产物纯度

为 ９６􀆰 １５％ꎮ
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