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在AICl3和AI(N03)3一尿素体系中

制备Al(oH)3微球颗粒*

陈 滨，吴晓华，李小斌，彭志宏，刘桂华

(中南大学冶金科学与工程学院，湖南长沙410083)

摘 要：以AICI。和AI(NO。)。为原料．尿素为沉淀剂．草酸铵为添加剂。采用均匀沉淀法制备出超细球形

AI(OH)。颗粒．通过SEM和粒度分布手段表征了产品的形貌和大小特征．结果表明．所制备的AI(OH)s

颗粒呈球状且分布较均匀，平均粒径为0．85“ITI．同时对球形颗粒形成的机理进行了初步分析．该制备

工艺简单，易实现工业化生产．
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超细粉末属于微观粒子和宏观物体交界的过渡

区域内的粒子，具有一系列独特的物理和化学特性，

已被广泛应用于各行各业[1j．目前，氢氧化铝微粉的

化学制备方法很多，主要包括NaAlO。一Al。(SO。)。

法、金属醇盐水解法、微乳液法、溶胶一凝胶法及湿化

学沉淀法等∞]．很多研究者对用均匀沉淀法制备氢

氧化铝和氧化铝粉末进行过研究[3叫]，一般认为只

能在硫酸铝溶液中形成球形颗粒，而在硝酸铝或氯

化铝溶液中无法形成，且所得颗粒尺寸分布较宽．本

文采用尿素均匀沉淀法在AICI。和Al(NO。)。溶液

中制备出了Al(0H)。微米级球形颗粒．

1 试 验

1．1试剂与装置

试验所用的氯化铝、硝酸铝、尿素、PVP(聚乙烯

吡咯烷酮，分子量为30000)及草酸铵等试剂均为分

析纯化学试剂，在上海产的DKB一501A型超级恒温

水浴槽中进行试验．
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1．2 Al(OH)3粉末的制备

AI(OH)。粉末的制备过程如图1所示．将AICl。

和Al(N03)。按一定摩尔比混合后加入，尿素过量，草

酸铵与溶液中的铝离子也按一定的摩尔比加入．

图1 制备氢氧化铝粉末的工艺流程图

Fig．1 Flow chart for the preparation of pLl(()H)3 powder
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1．3样品的检测

首先取少量粉末样品，用超声波将其分散于丙

酮中，然后用吸液管吸取少许该悬浮液，滴于铜台

上，任其挥发后，做喷金处理，最后用日本产JEOL一

5600Lv型扫描电子显微镜和英国产Zetasizer

3000HS型粒度分析仪观察粉末粒子的形貌和尺寸

大小特征．

2结果与讨论

一般认为，只能在硫酸铝溶液中采用均匀沉淀

法制备出球形氢氧化铝颗粒，而在硝酸铝或氯化铝

溶液中形成无定型、大小不均一的不规则形貌的颗

粒．这是由于溶液中的Cl一与A13+之间的引力较

弱，无法阻止Al件与OH一的快速成核，溶液中所有

的Al件被消耗于成核之中，核的生长无法进行，具

有巨大比表面能的核相互连接起来形成骨架结构，

占据整个溶液体积，最终得到了无定型、不规则形貌

的粉末．高分子分散剂PVP被固相粒子吸附，会产

生限制效应和渗透压效应，从而产生相应的斥力位

能以抵消范德华力所致的吸附位能，阻止固相粒子

的靠近．由于粉末的表面效应，即使在反应过程中加

入了PVP，使用普通的干燥方式仍不能明显缓解粉

末的团聚．晶桥理论[73认为，在粉末颗粒的毛细管

中存在气一液界面，在干燥过程中，随着最后一部分

液体的排除，在毛细管力的作用下，颗粒与颗粒之间

的距离越来越接近．毛细管吸附理论[83认为，凝胶

中的吸附水受热蒸发时，颗粒表面会裸露出来，水蒸

气从空隙的两端逸出，在毛细管力的作用下，毛细管

空隙收缩，就产生了硬团聚．简而言之，由于颗粒中

水分的存在，造成了粉末在干燥过程中的严重团聚．

文献E9-1认为，在湿法制粉的过程中，反应物浓

度、反应温度、反应时间、溶液pH、添加剂及其相应

的控制条件均对粉末的结构形貌有重要的影响．其

中添加剂对粉末结构形貌的影响主要是改变了金属

离子水解反应历程，从而改变生长基元及其连接方

式．本文所添加的草酸铵具有亲核基团COO一，

cOO一与A13+之间具有相互作用的分子识别性．由

于溶液中AI(OH)。形成的K。，高达lOq3数量级，所

以在反应过程中，若不添加草酸铵，溶液的过饱和度

较高，颗粒是凝并生长模式[1 0|，基元聚集速度远远

大于其定向排列速度，导致沉淀粒子呈现无定型形

貌．加入草酸铵后，由于COO一与A13+之间产生了

较强的配位作用而发生络合，形成络合复离子，从而

使OH一和A13+的结合速度大为减缓，溶液的过饱

和度较低，颗粒生长模式符合负离子配位多面体生

长基元理论[9]，有利于生长基元的定向排列，生成规

则形貌的粒子．由于草酸铵的存在，使得一次形成的

粒子具有各向同性(非晶态)，因此得到了球形颗粒．

其机理有待进一步深入研究．

所制得的氢氧化铝微粉的电镜照片如图2所

示．由图2(a)可以看出，粒子的大小不均一、形貌不

规则，而且团聚严重．由图2(b)可见，氢氧化铝微粉

粒子为球状形貌，颗粒分布较均匀，其粒径小于l

／zm，达到了超细的级别，但存在一定的团聚．氢氧化

铝粉末的粒度分布如图3所示．从图3也可看出，颗

粒的粒径小于1／．tm，平均粒径为0．85 btm，颗粒分

布均匀且尺寸分布狭窄．

图2氢氧化铝微粉的SEM照片．20000×

(a)未添加草酸铵；(b)添加草酸铵

Fig-2 SEM photo of ultra—fine AI(OH)3 powder．20000×
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method in the presence of urea adding ammonium oxalate in this paper．The powder products prepared in

this method are characterized by SEM and granularity distribution chart．The results show that AI(OH)a

particles is spherical with narrow size distribution and mean size of 0．85肛m．Meanwhile，the formation

mechanism of spherical particles in the AICl3 and AI(N03)3 solutions is also analyzed in the paper．The op—

eration and equipment of this preparation method are simple，and it has broad market prospect．
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