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　　三氢化铝（αＡｌＨ３）是一种固体火箭推进剂的高
能燃料，其制备条件比较苛刻，整个过程需在无氧无水

的环境下进行。结晶是制备 αＡｌＨ３最为关键的一个
步骤，在这个步骤中 ＡｌＨ３经过晶核形成、晶体成长与
相变三个过程，这个步骤的操作将在很大程度影响 α
ＡｌＨ３晶体颗粒的大小和外型。

本研究通过减压与常压相结合的脱醚结晶方法制

备了 αＡｌＨ３。在氮气保护下，将含少量 ＬｉＡｌＨ４ 和
ＬｉＢＨ４的三氢化铝乙醚甲苯混合溶液用高于 ９０℃的
油浴加热，并减压蒸馏乙醚。蒸馏出 ８０％左右乙醚
后，再在常压使结晶瓶内温度升至结晶温度并保持，直

至瓶内产生大量白色沉淀。白色沉淀产生后保温一段

时间。冷却结晶瓶，将结晶瓶内的固体过滤，洗涤和真

空干燥，得到了白色粉末状固体产物。经计算，产物产

率达到了９０％以上。扫描电镜表明产物微观外形（见
图１、图 ２）为立方状晶体，颗粒的粒径分布在 １０～
１００μｍ之间，并且大多数分布在４０～６０μｍ之间。红
外光谱分析表明产物红外吸收峰出现在３４７２，２２９２，

图 １　αＡｌＨ３产物的 ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．１　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆαＡｌＨ３

１８４４，１７２６，８７７，７５１，６７５ｃｍ－１
。Ｘ射线衍射谱图（图

３）表明，产物的衍射角与相对强度数据与 ＪＣＰＤＳ卡片
７１２４２１所提供的αＡｌＨ３衍射数据完全一致。ＤＳＣ分
析表明，产物分解温度为１８１．５８℃。感度测试结果表
明，产物摩擦感度为０％（测试角度为９０°，测试压强为
４．０ＭＰａ），撞击感度 Ｈ５０大于４９Ｊ（锤重为９７．９９Ｎ，落
高为 ５０ｃｍ，爆发百分数 为 ４％），静 电 感 度 Ｅ５０
为２９．９８ｍＪ。

图 ２　αＡｌＨ３规整晶粒的 ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．２　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆαＡｌＨ３ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌ

图 ３　αＡｌＨ３的 ＸＲＤ图

Ｆｉｇ．３　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆαＡｌＨ３
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