
书书书

文章编号：１００６９９４１（２００５）０１０００４０３

纳米铝粉微胶囊的制备及表征
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摘要：以苯乙烯为聚合单体，无水乙醇为反应介质，在无氧、无水的条件下进行了纳米铝粉的包裹聚合反应，成

功地制备出了粒径为２μｍ左右，且分布较均匀的球形纳米铝粉微胶囊，并运用ＳＥＭ、ＴＥＭ、ＦＴＩＲ、ＸＲＤ、ＸＰＳ等测试
手段对纳米铝粉微胶囊进行了结构表征。
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１　引　言

纳米铝粉是一类高活性物质，与氧化剂硝酸钠形

成推进剂时，比工业级铝粉的同类推进剂燃速高。纳

米铝粉不仅可用于炸药中以增加其反应速率，而且可

作为高能炸药添加剂来增加爆速［１］。纳米铝粉可增

大燃速是因为纳米铝粉具有很大的表面积，可增强与

气相物质的反应能力，燃速比常规铝粒子高很多，而

且，纳米铝粉质量轻，点火延迟时间比常规铝粒子小

１２个数量级，使接近推进剂燃面的纳米铝粉燃烧质量
消耗大，纳米铝粉钝化氧化物体积分数高于常规的铝

粉，但从纳米铝粉反馈回未燃推进剂的热通量仍高于

常规铝粒子［２］。

由于纳米铝粉粒径小，比表面积和比表面能大，极

易发生氧化，形成致密而坚硬的Ａｌ２Ｏ３壳层，将使纳米
铝粉失去活性，因此如何有效地保持纳米铝粉的活性，

以便在需要时释放出来成了研究的热点。将纳米铝粉

用高分子材料进行微胶囊化，不仅可以避免纳米铝粉

与氧气发生反应而失活，又可以在高热条件下迅速烧

蚀掉有机层而使纳米铝粉在某一瞬间释放出来，可望

用于燃料空气炸药（ＦＡＥ）中提高燃料能量。
制备微胶囊的方法有化学方法、物理方法和物理

化学法等，其中包裹聚合法以适用反应体系广，可控制

设计性强而得到广泛应用［３］。纳米铝粉的表面活性

较高，易与水、氧气反应而失去活性，因此反应体系应

选择在无氧、无水的条件下进行。以苯乙烯为聚合单

体，无水乙醇为反应介质的分散聚合反应体系，可用于

对纳米铝粉的包裹聚合。有关分散聚合反应的研究很

多，主要集中在单分散微米级聚合物微球的制备、表征

及影响因素研究等方面［４～７］。ＢｏｕｒｇｅａｔＬａｍｉ等采用
Ｓｔｏｂｅｒ方法在醇水体系中合成出球形纳米 ＳｉＯ２，然后
在纳米ＳｉＯ２表面引发苯乙烯原位分散聚合，得到了
ＰＳ／ＳｉＯ２复合粒子

［８］，还未见用分散聚合制备纳米铝

粉微胶囊的研究报道。本文采用聚乙二醇（ＰＥＧ４０００）
在超声波场下对纳米铝粉进行亲油处理，然后在氮气

保护下无水乙醇中引发苯乙烯原位分散聚合反应，制

备出纳米铝粉微胶囊。运用 ＳＥＭ、ＴＥＭ、ＦＴＩＲ、ＸＲＤ、
ＸＰＳ等测试手段对纳米铝粉微胶囊进行了结构表征。

２　实验部分

２．１　主要原料
苯乙烯（Ｓｔ），分析纯，成都化学试剂厂，经 ＮａＯＨ

溶液洗涤后减压蒸馏处理；偶氮二异丁腈（ＡＩＢＮ），分
析纯，北京化工厂，经重结晶处理；聚乙烯吡咯烷酮Ｋ
３０（ＰＶＰ），分子量为４００００，分析纯，天津市津宇精细
化工厂；纳米铝粉，铝含量大于９８ｗｔ％，粒径１００ｎｍ
左右，无锡威孚吉大新材料开发有限公司；聚乙二醇

（ＰＥＧ４０００），分析纯，成都化学试剂厂；无水乙醇，分
析纯，成都化学试剂厂。

２．２　试样制备
将配方量的纳米铝粉分散于溶有 ＰＥＧ４０００的无

水乙醇中，在超声波发生器中分散处理数小时后待用。

在四颈瓶中按一定配比依次加入预处理的纳米铝粉悬

浮液、单体Ｓｔ、引发剂 ＡＩＢＮ、分散稳定剂 ＰＶＰ及反应
介质，通入氮气排除反应容器中的氧气。在氮气保护

下引发分散聚合反应，反应条件为７０℃下反应２４ｈ。
反应结束后，将样品进行超高速离心机离心沉降，并用

第１３卷　第１期
２００５年２月 　

　 　
含　能　材　料

ＥＮＥＲＧＥＴＩＣＭＡＴＥＲＩＡＬＳ　 　　Ｖｏｌ．１３，Ｎｏ．１
Ｆｅｂｒｕａｒｙ，２００５



书书书

无水乙醇反复洗涤下层粒子。将洗涤好的下层粒子用

丙酮抽提２４ｈ后倒入培养皿中，低温真空干燥即得纳
米铝粉微胶囊。

２．３　样品表征
用扫描电镜 （日立 Ｓ４５０型）和透射电镜

（ＪＥＭ１００ＣＸ型）观测微胶囊的形貌、结构及粒径分
布；用Ｎｉｃｏｌｅｔ２０ＳＸＢＩＲ型红外光谱仪测试微胶囊的
红外光谱；用转靶Ｘ射线衍射法（Ｙ４Ｑ系统）对微胶
囊进行物相分析；用ＮＰ１型 Ｘ射线光电子能谱仪测
定微胶囊表面上无机纳米粒子的含量。

３　结果与讨论

３．１　纳米铝粉微胶囊的形貌、结构及粒径分布
图１为纳米铝粉的电镜照片，从图１（ａ）可知，纳

米铝粉呈类球形，粒径很小，约为６０ｎｍ左右，粒径分
布不太均匀。纳米铝粉由于粒径小，表面能高，在制备

及使用过程中非常容易团聚；图１（ｂ）在制样过程中
使用超声波进行了辅助分散，分散性明显得到改善。

在纳米铝粉的预处理过程中，引入超声波场不仅有利

于纳米粒子的分散，而且超声波对纳米粒子表面具有

清洗功能，可使其暴露出许多新鲜的活性更高的表面，

有利于有效吸附表面活性剂。图２为纳米铝粉微胶囊
的电镜照片。从图２（ａ）可知，用分散聚合法制备的纳
米铝粉微胶囊呈球形，粒径为２μｍ左右，粒径分布较
均匀。纳米铝粉微胶囊表面基本光滑，无明显缺陷，而

且无明显的小颗粒（纳米铝粉）存在，表明聚苯乙烯成

功地实现了对纳米铝粉的包覆，纳米铝粉基本处于微

胶囊的内部。纳米铝粉微胶囊的结构可通过图２（ｂ）
来表征，虽然由于微胶囊的尺寸较大，透射光无法形成

有效穿透而清晰成像，但从微胶囊的边缘地带仍可发

现深色的纳米铝粉处于微胶囊的内部。

３．２　纳米铝粉微胶囊的ＦＴＩＲ分析
图３为纳米铝粉微胶囊及其核（Ａｌ）、壳（ＰＳ）材料

的红外光谱图。从图３可看出，制备的纳米铝粉微胶
囊既体现了纯ＰＳ的特征吸收峰，又体现了纳米铝粉的
特征吸收峰，表明该体系中二者共存，但它又不是两种

材料的简单加和，微胶囊化后的纳米铝粉的 ＦＴＩＲ吸
收峰的峰位和峰形都发生了一定的变化。纳米铝粉在

３４２９ｃｍ－１处 的—ＯＨ 特 征 吸 收 峰 复 合 后 变 为
３４３６ｃｍ－１，１６２５ｃｍ－１处的特征吸收峰复合后变为
１６３０ｃｍ－１，且峰形变宽，９１２ｃｍ－１处的特征吸收峰复
合后基本消失；ＰＳ在１４９５ｃｍ－１和１４５９ｃｍ－１两处苯
环的骨架呼吸振动特征吸收峰复合后变为１４９０ｃｍ－１

和１４５１ｃｍ－１。纳米铝粉微胶囊化后，纳米铝粉表面的
极性基团的特征吸收峰向高波数区移动，说明纳米铝粉

表面生成了新的极性化学键。同时苯环的共轭效应有

所减弱，造成ＰＳ中部分特征吸收峰向低波数区移动。

图１　纳米铝粉的电镜照片（ａ）ＳＥＭ，（ｂ）ＴＥＭ
Ｆｉｇ．１　ＴｈｅＳＥＭ（ａ）ａｎｄＴＥＭ（ｂ）ｏｆｎａｎｏａｌｕｍｉｎｉｕｍｐｏｗｄｅｒ

图２　纳米铝粉微胶囊的电镜照片（ａ）ＳＥＭ，（ｂ）ＴＥＭ
Ｆｉｇ．２　ＴｈｅＳＥＭ（ａ）ａｎｄＴＥＭ（ｂ）ｏｆｎａｎｏａｌｕｍｉｎｉｕｍｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅｓ

图３　纳米铝粉微胶囊的红外光谱图
Ｆｉｇ．３　ＦＴＩＲｓｐｅｃｔｒａｏｆｎａｎｏａｌｕｍｉｎｉｕｍｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅｓ

３．３　纳米铝粉微胶囊的ＸＲＤ分析
　　图４为纳米铝粉微胶囊的Ｘ射线衍射谱图，在Ｘ
射线衍射图上，强度１．２２２７、１．４３１８、２．０２５１及２．３４９８
分别对应Ａｌ的（３１１）面、（２２０）面、（２００）面及（１１１）
面，强度４．５７４２为ＰＳ的衍射峰，证明纳米铝粉微胶囊
中同时存在ＰＳ和Ａｌ两种材料。
３．４　纳米铝粉微胶囊的ＸＰＳ分析

图５为纳米铝粉微胶囊的 ＸＰＳ全谱图，微胶囊表
面Ｃ元素含量可以作为表面聚苯乙烯含量的表征，而
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Ａｌ元素含量则可以作为表面纳米铝粉含量的表征。
对所制备的纳米铝粉微胶囊进行全谱扫描（图５），发
现微胶囊表面的元素主要为 Ｃ、Ｎ和 Ｏ，无 Ａｌ元素。
再分别对 Ｃ、Ｎ、Ｏ和 Ａｌ进行单独扫描，通过计算可求
得纳米铝粉微胶囊表面元素的含量，Ｃ／Ａｌ原子数比为
２４０／１，远远高于理论添加量所计算出的 Ｃ／Ａｌ原子数
比（２０／１），证明纳米铝粉大部分位于微胶囊的内部，
成功地实现了纳米铝粉的高分子材料微胶囊化。

图４　纳米铝粉微胶囊的Ｘ射线衍射谱图
Ｆｉｇ．４　Ｘｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎｏｆｎａｎｏａｌｕｍｉｎｉｕｍｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅｓ

图５　纳米铝粉微胶囊的ＸＰＳ全谱图
Ｆｉｇ．５　ＳｕｒｖｅｙＸｒａｙｐｈｏｔｏｅｌｅｃｔｒｏｎｓｐｅｃｔｒａ
ｏｆｎａｎｏａｌｕｍｉｎｉｕｍｍｉｃｒｏｃａｐｓｕｌｅｓ

４　结　论

（１）以苯乙烯为聚合单体，无水乙醇为反应介质，

在无氧、无水的条件下进行了纳米铝粉的包裹聚合反

应，成功地制备出了纳米铝粉微胶囊。

（２）纳米铝粉微胶囊呈球形，表面基本光滑，无明
显缺陷，无明显的小颗粒（纳米铝粉）存在。纳米铝粉

微胶囊粒径为２μｍ左右，粒径分布较均匀。纳米铝
粉大部分位于微胶囊的内部，表面仅存在微量的纳米

铝粉，成功地实现了纳米铝粉的高分子材料微胶囊化。
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