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摘 要：凝胶法是生长KCIO 晶体最合适的方法．实验研究了反应物浓度、凝胶密度、温度、凝胶 pH 

值对 KCIO 晶体成核数 目、大小、形状及质量的影响，得出了生长较大尺寸、完整性好、高质量的 KCIO 

晶体的最佳条件和参数．第一次对KCIO 晶体形态、各晶面的显露程度进行定量分析，实验与理论分析 

相符合．证实了Hartman和 Perdok的PBC理论．研究结果为下一步进行晶体生长机理研究打下了基础． 
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凝胶是质软、性惰、半透明、具有微孑L结构且不流 

动的半固体．凝胶法生长晶体是以凝胶作为扩散和支 

持介质，在溶液中进行的化学反应通过凝胶扩散缓慢 

进行，使溶解度较小的反应产物在凝胶中逐渐形成晶 

体．此方法突出优点在于可用简单的方法，在室温下生 

长一些难溶的或是对热敏感而不便用其它方法生长的 

晶体．此外，由于在这种生长方法中，晶体的支持物是 

柔软的凝胶，作用于晶体的约束力均匀分布，使得生长 

的晶体完整性较好，应力较小．而且由于凝胶中不发生 

对流，生长环境比较稳定，因此，尽管凝胶法有生长速 

度慢(以周计)、长成的晶体尺寸小(毫米量级)等不足 

之处，但是，由于这种方法有其独到之处，使之成为探 

索新晶体、研究晶体的生长过程、生长机制以及宏观缺 

陷的形成的一种有效方法． 

KCIO 单晶为重晶石结构晶体，具有优良的电、光 

特性 J．由于其特有的晶体结构，其本身就是一个极 

化线性和非线性拉曼散射系统，KCIO 单晶还具有红 

外反射光谱效应、电子自旋共振效应、电子顺磁共振效 

应，因而研究KCIO 晶体的生长具有重要意义．KCIO 

晶体的溶解度较小(1．8 g／100 g水20℃)，而且温度 

超过熔点时发生分解，因而最适合凝胶法生长．目前对 

于凝胶法生长KCIO 晶体的研究早有报道 J，但都没 

有介绍具体生长过程及相关参数，如采用的反应物、凝 

胶密度、生长温度、凝胶 pH值等，尤其对生长出的各 

种晶体形态没有做出解释．因此作者将给出凝胶法生 

长KCIO 生长过程，讨论生长参数对其成核和晶体质 

量、尺寸的影响，并对生成的KCIO 晶体结构形态进 

行分析． 

1 实验 

采用的育晶器为单试管(直径 2．5 cm长20 cm) 

系统，用的试剂为分析纯试剂和双重蒸馏水．除特殊说 

明外生长温度￡为25—30℃．凝胶由高氯酸中和硅酸 

钠水溶液获得，起酸化作用的同时高氯酸还提供了生 

成KCIO 晶体所需的 ClO 一离子．中和过程中需一边 

搅拌一边滴人酸，以防止局部胶凝．待溶液达到预定 

pH值后停止滴酸，并将其转移到单试管．转移时需沿 

试管壁徐徐倒人，以防止气泡的产生，影响生成晶体质 

量．胶凝所需的时间随pH值的不同而不同．在强酸性 

溶液中，pH值越大，胶凝所需时间越短；在碱性溶液中 

pH值越大，胶凝所需时间越长．pH=8时，20—30 rain 

后发生胶凝．这时，将试管倾斜 45。，若凝胶不流动，可 

加入反应物 KC1溶液．为防止凝胶被破坏，用玻棒将反 

应物溶液引流到试管壁，使其缓慢流到凝胶上面． 

2 实验结果及分析 

2．1 生长参数对晶体成核和生长的影响 

2．1．1 反应物浓度的影响 

为研究反应物浓度 C的影响，将 100 mL硅酸钠 

水溶液(密度 P=1．03 g／cm )用 1 M／L的 HCIO 中 
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和到 pH=8，然后均匀地转移到 5支试管中．凝胶形成 

后将 15 mL浓度分别为 0．25、0．5、1、2、3、4 M／[ 的 

KC1溶液沿试管壁徐徐倒人上述试管中．K 随即扩散 

进入凝胶与CIO 一相结合，生成KCIO 晶体．图1为8 

周后1、2、4 M／L 3种浓度所对应的晶体生长情况．成 

核数目与反应物的浓度的对应关系示于图2中．从两 

图可看出反应物浓度越大，晶体成核数目越大，当反应 

物浓度超过 1 M／L时，成核数目大大增加，晶体难以 

长大．这是因为反应物的浓度越大，成核的过饱和度 

越大．根据液相系统中的吉布斯 一汤姆孙关系式 ： 

临界晶核半径 r。与过饱和度 成反比，因此 越大， 

能达到临界晶核半径的晶体越多，成核数目就越大．而 

且反应物浓度较大时，晶体快速生长，cl一等掺杂在晶 

图 1 不同KCI溶液浓度 C对应的KCIO 晶体生长情况 
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图2 成核数目随 KCI溶液浓义 C的变化 

体构造中，造成晶体明显的结构缺陷．为获得数目少而 

个体较大、纯度和完整性较好的KCIO 晶体，反应物 

浓度应控制在 1 M／L以下． 

2．1．2 凝胶密度的影响 

为研究凝胶密度的影响，将 20 mL密度P分别为 

1．02、1．025、1．03、1．04、1．05、1．06 g／cm 的硅酸钠水 

溶液用 1 M／L的高氯酸中和到 pH=8，分置于 5支试 

管中．凝胶形成后加入 15 mL浓度为 1 M／L的 KC1溶 

液．8周后发现所有密度的凝胶中都有晶体生成．图3 

分别为在密度为 1．02、1．03、1．05 g／cm 的凝胶中长 

成的晶体．从图中可看出在高密度(1．05 g／cm )的凝 

胶中长成的晶体由于包裹了硅胶分子不再具有规则的 

几何形状，透明度较差．而低密度(1．02 g／cm )的凝胶 

中长成的晶体形状规则，透明度好，但尺寸较小．1．03 

g／cm 密度的凝胶中，晶体形状、质量、尺寸都较好．图 

4为凝胶密度与成核数目关系图．从图中可看出，凝胶 

密度增加，成核数 目减小．这是因为凝胶密度越大，孔 

径越小H ，反应物扩散速度减慢，成核的过饱和度减 

小．因此为获得形状、质量、尺寸较好的晶体，凝胶密度 

为 1．03 g／cm 比较合适． 

图 3 不同密度的凝胶中生长的KCIO 晶体 

图4 成核数目N随凝胶密度P的变化 

2．1．3 温度的影响 

在其它条件相同(凝胶密度 1．03 g／cm ，1 M／L的 

高氯酸中和至 pH=8，凝胶上面加入 1 M／L的 KCL溶 

液)，不同温度 t(20℃、25℃、30℃、35℃、40℃、45 

℃)的恒温水箱中生长晶体．得到 KCIO 晶体的成核 

数 目和生长温度的关系，如图 5所示．随着温度的升 

高，成核数目减少．这是因为 KCIO 的溶解度随温度 

的升高而增大旧 ，如图6所示，相应的成核过饱和度减 

小．温度为45℃时仅有2—3颗晶体形成，但过饱和度 

太小这些晶体六到7天后停止生长，因而尺寸也较小． 

因此常温适合于KCIO 晶体生长． 
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2．1．4 凝胶 pH值的影响 

在6组同样的由 HCIO 中和的待胶凝的硅酸钠 

溶液中加人几滴0．5 M／L的醋酸或氨水，使凝胶的pH 

值分别为5，6，7，8，9，10．凝胶形成后在其上面同时加 

人相同浓度和体积的 KC1溶液．图7为加人的 KC1溶 

液浓度为 1 M／L时成核数目与凝胶的 pH值关系曲 

线，从图中可看出凝胶 pH值增大，成核数目减少．这 

是因为，pH值增大，凝胶由盒状的网络结构变为没有 

交叉联结的具有松散边缘的盘状结构，多孑L特性不再 

明显 ，因而反应物的扩散速度减慢，生成物过饱和 

度减小．图8为凝胶pH值分别为6，8，10时生长的晶 

体．从图中可看出，pH值为1O时，晶体的形状不规则， 

表面有小晶粒，透明度低．这也是因为 pH值增大，凝 

胶结构发生变化，而使晶体生长过程包裹凝胶所至．可 

见pH值不仅影响凝胶胶凝所需的时间，还影响晶体 

的成核数目、尺寸、形状以及质量，pH=8时，生长出的 

KCIO 晶体晶形完整，个体较大，透明度高． 
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图 5 成核数目随温度 t的变化 
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图6 KC10 在水中的溶解度随温度 t的变化 
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图7 成核数目随 pH值的变化 

2．2 HCIO 晶体结构形态分析 

KCIO 晶体为正交晶系晶体，晶胞参数为：n=8． 

860 6A，6=5．667 6A，c=7．259 0A ，具有重晶石结 

构，应用x射线衍射技术检测出其晶轴后可知各晶面 

指数．图9为本实验中出现的具有典型结构形态的晶 

体，上边为实物图，下边为相应的形态示意图．KC1溶 

液浓度为0．25 M／L时，晶体显露 出2个大的{001} 

面，4个小的{210}面以及4个很小的{101}面，晶体呈 

现为薄片形状；KC1溶液浓度为 1 M／L时，{001}面将 

减小，{210}面和{101}面增大，晶体沿 c轴方向变厚， 

(a)pH=6 ㈨ pH=8 ( )pH=10 

图 8 不同 pH值的凝胶中生长的 KC10 晶体 

呈现为厚板形状；KC1溶液浓度为2 M／L时，{001}面 

继续减小，{210}面和{101}面继续增大，小的晶面 

{100}、{211}、{010}显露，晶体呈现了斜方双锥形． 

KC1溶液浓度为4 M／L时，晶体为{001}面和{210}面 

组成的长条状，长条的方向为 c轴方向．可见，在实验 

中，{001}面和{210}面是 KCIO 晶体显露几率最大的 

面，其次为{101}、{100}、{211}、{010}面． 

晶体最终显露的面为生长速度小 的面，Hartman 

和 Strom 6 认为晶面的法向生长速度随晶面结合能的 

增大而增大，并且认为结合能和比表面 自由能是阴离 

子中氧原子电荷分布 q。的函数．表 1列出了重晶石结 

构晶体 叮0=0、一1、一2分别对应的各晶面的结合 

能 j．对于具有重晶石结构的高氯酸钾晶体，CIO 一中 

的 q。=一0．888|6]，接近 一1，因此对于高氯酸钾晶体 

各晶面的结合能从小到大的排序为：{001}、{210}、 

{101}、{100}、{211}、{010}．从而解释了实验中高氯 

酸钾晶体出现的结构形态．Hartman和 Strom 根据 

PBC(周期键链 )理论判断出 {001}、{210}、{101}、 

{100}、{211}、{010}晶面为重晶石结构晶体的 F面， 

并且出现的比重次序和实验 KCIO 晶体各面显露次 

序一致．另外，他们还指出{011}面为 K面，较为罕见， 

实验中也未发现该面． 
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排气阀可总吸气口的噪声辐射也就降下来了 

3 结 论 

通过上述的实验分析，该压缩机的主要噪声源 

是电机噪声、气流噪声和旋转机械噪声； 

2)该压缩机为汽车空调压缩机，在车上使用不需 

要电机去驱动，所以电机噪声对该压缩机的噪声影响 

可以不考虑； 

3)上述实验表明，在气流噪声中，排气噪声占最 

主要的部分，吸气噪声对整体噪声影响也较大，有效的 

控制进排气噪声，可以大大的降低该压缩机噪声； 

4)增加叶片数，改变排气阀处喷 口的形状 ，以及 

降低压缩机的转速可以降低压缩机的噪声； 

5)机械噪声主要是由于转子的偏心运动所引起 

的冲击噪声和滑片与气缸之间的摩擦引起的噪声，可 

以通过提高加工精度来减少其噪声． 
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Identifying Research on Noise Sources of Rotary Vane Compressor 

LU Xi，YANG 

(College of Mechanical Engineering，Chongqing 

Cheng 

University，Chongqing 400030，China) 

Abstract：This paper describes the noise mechanism of rotary vane compressor JSS一96 by the method of running inde。 

pendently，spectrum and the measurement of the sound intensity．The noise sources of this type compressor mainly in’ 

clude noise of electromotor．outlet noise and intake noise．Electromotor noise and outlet noise among them have most in。 

fluence on the compressor noise．This is the further basis of noise control for rotary vane compressor· 

Key words：rotary vane；compressor；noise sources；identifying 
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Growth of Potassium Perc orate Single Crystals in Gels 
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(1．Institute of Power Engineering，Chongqing University；2．Research Center of Biological Function Information 

and Instruments of Chongqing University by Second．Term National 985 Project，Chongqing 400030，China) 

Abstract：Ge1 growth is the best method for growth of potassium perchlorate single crystals．The effect of concentration of 

reactants，concentration of gel，temperature，pH value of gel on crystal nucleation density，size，form  and quality has 

been studied by experiments．The best growth parameters for growth of large size，well defined and transparent potassium 

Derchlorate single crystals are obtained．The crystal morphology and the relative importance of crystal faces of potassium 

perchlorate single crystals are quantitatively analyzed for the first time，and the results are in satisfactory agreement with 

experimental observations．The theory of periodic bond chain(PBC)is verified in the experiment． 

Key words：Gel growth；potassium perchlorate single crystals；the best growth parameters；crystal morphology 
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