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高纯超细氧化铝粉末的制备（!）

———氧化铝粉纯度的控制
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摘 要：对制备高纯氧化铝粉末过程中杂质的行为进行了分析，对采用有机试剂.屏蔽0B=C除铁进

行了理论分析?试验证明该屏蔽剂可很好地避免0B=C在中和过程中进入沉淀；添加D可沉淀铅、锌等

杂质；通过洗涤、煅烧能够有效除去钠?制得的高纯氧化铝杂质含量（!／E）：0B(&((!)，5F!(?((()，

GH(?(((!?
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氧化铝是一种化学键很强的离子化合物，具有较高的熔点（"(!)I）、硬度和很高的化学稳

定性，特别是在高温下能保持较高的硬度和强度，因此.%"+=被广泛应用于冶金、机械、化工、

电子、医学、航空和国防等方面?由于氧化铝粉末的超微化，使其表面电子结构和晶体结构都发

生了变化，产生了宏观物体所不具有的表面效应、小尺寸效应、量子效应和宏观量子隧道效应?
超细粉末与常规颗粒相比具有一系列优异的电、磁、光、力学和化学宏观特性［!，"］?因此近年来

世界各地将制备高纯超细氧化铝粉末作为新材料领域研究的主攻方向之一?

! 试验部分

主要原料：工业氢氧化铝（二级），其中!（.%"+=）"A;E，!（0B"+=）!(?(=E ，!（5F+"）!
(&()E，!（’8"+）!(?;)E；浓硫酸（化学纯）；氨水（分析纯）?

主要设备：20—!(!集热式恒温磁力搅拌器；聚四氟乙烯烧杯；分液漏斗；马弗炉等?
测试仪器：JGK—.45分析仪?
实验操作：将氢氧化铝溶解于浓硫酸，加去离子水稀释到一定程度；采用质量分数为AE的

氨水中和沉淀，控制中和速度；;(I下强力搅拌，在LMN"时添加少量D添加剂，通过活性碳柱

过滤，往滤液中加入.添加剂，中和至LMN;?)制得氢氧化铝凝胶；洗涤氢氧化铝凝胶；在

!"((I下煅烧除去颗粒表面的钠离子，制得高纯氧化铝粉末?
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! 结果与讨论

工业氢氧化铝中的铁主要以!"（#$）%或铁水化石榴石存在&硫酸铝溶液中的铁主要以硫

酸铁形式存在&在制备高纯度氧化铝时铁的浓度与’$的关系不能简单地用溶度积原理推导出

来，应 考 虑 络 合 物 的 形 成 对 铁 浓 度 的 影 响&!"%(在 水 解 体 系 中 存 在 的 形 态 主 要 以!"%(，

!"（#$）)(，!"（#$）()，!"（#$）%，!"（#$）*+ 等形式存在&根据质量平衡原则方程式为：

!（!"）,!（!"%(）(!（!"（#$）)(）(!（!"（#$）()）(!（!"（#$）%）(!（!"（#$）*+）（-）

在给定’$的条件下，按（-）式把每个络合物的浓度都求出来，然后求出铁的总浓度!（!"）&当
各物质的浓度都求出后，作出铁的./!*’$图（如图-）&同理，设铝的总浓度为!（0.），则

!（0.）,!（0.%(）(!（0.（#$）)(）(!（0.（#$）*+） （)）

按（)）式求得的结果作出铝的./!*’$图（如图-）&
从图-可以看出，单纯控制’$不能高度除铁&当’$,%&1左右时，铝已经开始析出，此时

溶液中的铁的浓度为-1*+&234.／5左右；而当铁的浓度为-1*234.／5时，大部分铝已沉淀析

出&所以单纯控制’$不能有效除去铁，已经从试验中得到证明&
采用络合屏蔽的方法，加入有机试剂0与!"%(络合，防止!"%(在中和沉淀过程中析出，从

而达到铁、铝分离的目的&因此首先分析0.%(，!"%(在0体系中的形态&试剂0与金属离子一

般都是形成-6-配合物&根据质量守衡原则可列出方程：

!（!"）,!（!"%(）(!（!"（#$）)(）(!（!"（#$）()））(!（!"（#$）%）(
!（!"（#$）*+）(!（!"5） （%）

!（0.）,!（0.%(）(!（0.（#$）)(）(!（0.（#$）*+）(!（0.5） （+）

!（0）,!（5）(!（$5）(⋯(!（$"5）(!（!"5）(!（0.5） （2）

由式（2）变形得：

!（5）, !（0）

-(!-!（$(）(⋯(!"!（$(）7(#（!"）·!（!"）(#（0.）·!（0.）
（8）

将（8）式分别代入（%）、（+）式，绘制出在不同!（0）的情况下，铁、铝的./!*’$图（如图)）&从
图)可以看出：当添加1&111%34.／5的0后，在’$!9时，铁的溶解度大于-1*+34.／5，即铁

几乎不析出，而在’$!2时，几乎不影响铝的沉淀&所以，从理论上添加有机试剂0可以除去

铁&在操作过程中添加理论值-&-!-&%倍的铁量的0，这主要是考虑动力学方面的原因&
氢氧化铝中的硅主要以铝硅酸钠、水化石榴石、:;)<=#%形态存在&在溶解过程中相当部分

<=#)不与酸反应，以1&-!-"3的颗粒存在，部分以原硅酸形式存在&因此在’$!%时，采用

微孔滤膜或活性碳柱过滤对<=#)和原硅酸吸附，将大部分硅除去，而保留在溶液中的那部分

硅不随’$升高而析出&
氢氧化铝中的钠主要以钠硅渣、附着碱、晶间碱、晶格碱等形式存在&用$)<#+溶解氢氧化

铝时，钠几乎完全进入溶液形成:;)<#+&在沉淀过程中，只要控制沉淀速度，加强搅拌，防止0.
（#$）%·"$)#颗粒附聚，这时包裹钠形成晶间碱，其余粘附在0.（#$）%·"$)#表面的钠在过

滤后，采用热水洗涤可以将钠几乎全部洗净&通过能谱分析（如图%，+）发现，洗涤后的氢氧化铝

颗粒表面仍含有钠，但当氢氧化铝在-)11>下煅烧成#?0.)#%后，钠已经消除&氧化钠的沸点

超过-@11>，为什么-)11>煅烧后钠已消除，目前这一机理尚未弄清楚&
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图! 溶液中的铁、铝的!"!"#$图

#$%&! !"!%#$&’(")(*+,’)+-(-&(!.*’-’.*’-
/+!.0’+-

图’ 添加与不添加1时铁铝的!"!"#$图

#$%&’ !"!%#$&’(")(*+,’)+-(-&(!.*’-’.*
2’03(-&2’03+.0(&&’-"1

图( 煅烧前样品的能谱分析图

#$%&( 435678")(#3+,/(*#!5/95,+)5:(!’-(0’+-

图) 煅烧后样品的能谱分析图

#$%&) 435678")(#3+,/(*#!5/(,05):(!’-(0’+-

;9<=，>-<=，?-<=等重金属离子在硫酸

铝溶液中以>58@A 形式存在B这些杂质离子

与1!（@$）C共沉淀影响产品的质量B单纯控制

#$ 条 件，重 金 属 离 子 不 会 析 出，但 由 于

1!（@$）C·"$<@颗粒的产生，往往会成为杂质

析出的晶核，诱导杂质析出B因此在#$D<左

右时添加物质E，可使重金属离子与E形成沉

淀提前析出B

表! 氧化铝粉末中杂质成分

*+,-.! */.$0123$45670178$4$797:+-20$9+

17;<.3 #／F

工艺
杂质元素

G5 8’ H.
除杂前 IBJ<IK
除杂后 IBIIJL !IBIIIL IBIIIJ

在中和沉淀析出1!（@$）C·"$<@的过程中，主要杂质M(，G5仍留在母液中，重金属离子与

E反应形成沉淀，在#$D<时过滤分离，其中将滤液调至#$DL，而将沉淀物煅烧制得氧化铝，

最终产品杂质分析见表JB
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! 结 论

（!）采用传统的方法控制"#不能有效地使铁、铝高度分离，制得高纯氧化铝$
（%）根据理论分析，添加试剂&络合屏蔽’()*是可行的，可使铁的溶解度增加，而对铝离

子影响不大，不会造成铝的损失$在"#!%时添加+试剂可使,-%*，./%*，0/%*等形成沉淀析

出$
（)）通过洗涤和控制沉淀速度能有效地除去大部分钠$高温煅烧也能除去部分钠$
（1）经过上述工艺，可制备得高纯氧化铝，其杂质含量（!／2）：’(3$33!4，56"3$3334，78

3$333!$
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