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喷射沉淀法制备纳米 αＡｌ２Ｏ３ 粉体
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摘　要：以 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ和 Ａｌ２（ＳＯ４）３为原料，通过喷射沉淀法制备了 Ａｌ２Ｏ３前驱体———水合氧化铝（ＡｌＯＯＨ），将该前驱体洗涤、
干燥、煅烧，获得了窄分布的纳米 αＡｌ２Ｏ３粉体。采用 ＸＲＤ、红外光谱和激光粒度分析等测试方法对产物进行表征，结果表明，最后
得到目标产物为 αＡｌ２Ｏ３，平均粒径为３０．９ｎｍ，粒径范围３０．１～３２．３ｎｍ。通过喷射沉淀法，采用高速剪切分散加强湍流搅拌作
用的特殊沉淀机理，大幅度降低了 αＡｌ２Ｏ３粒度。
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１　引　言

　　纳米 Ａｌ２Ｏ３因其表面效应和体积效应产生出普通

材料所不具备的量子效应和宏观量子隧道效应，因此具

有高强度、高硬度、耐热、耐腐蚀等一系列优异特性，使

其应用前景十分广阔
［１］
。在含能材料领域，纳米 Ａｌ２Ｏ３

也得到了应用。王作山
［２－４］

将纳米 Ａｌ２Ｏ３加入到 ＨＭＸ
中，分别测试了其热感度、撞击感度、临界起爆压力。他

发现在慢烤实验中纳米 Ａｌ２Ｏ３对 ＨＭＸ有催化作用，使
热感度提高；在撞击感度实验中起润滑作用，撞击感度

随纳米 Ａｌ２Ｏ３的增加而降低；在测试临界起爆压力实

验中，纳米 Ａｌ２Ｏ３的间充作用使混合炸药的临界起爆压
力升高，冲击波感度明显降低。

　　高纯纳米 Ａｌ２Ｏ３的制备方法主要有溶胶凝胶法、
液相沉淀法、微乳液法、醇铝水解法、硫酸铝铵热解法、

改良拜耳法以及超临界流体干燥法等
［５－７］

。普通液相

滴加沉淀法制备单分散纳米 Ａｌ２Ｏ３前驱沉淀物尽管
具有工艺设备简单，成本低廉，易形成规模化生产，但

其沉淀过程很难保证让反应液间混合均匀，因而得到

的前驱沉淀物颗粒较大且粒度分布范围宽。王晶禹

等
［８－９］

利用溶剂反溶剂喷射重结晶法成功制备出了
窄分布纳米 ＨＮＳ。本实验则探索在液相沉淀法基础
上结合喷射细化的优点，采用喷射沉淀法制备窄分布

纳米 αＡｌ２Ｏ３，并对其形貌进行表征。

２　实验部分

２．１　实验原理
　　喷射沉淀法可以使待喷射的两液体瞬间混合，爆
发性成核，生成微晶。图 １为喷射沉底法原理图。
ＮＨ３·Ｈ２Ｏ和 Ａｌ２（ＳＯ４）３·１８Ｈ２Ｏ在外加载压力驱
动下，通过特殊结构喷嘴，使其分别被微团化，形成均

匀极细微的液滴，然后进入收集器中，以很高的相对速

度进行混合。在高速喷射离散产生的强湍流涡旋环境

下，形成的初始粒子马上被离散于混合液体中，大大减

弱了晶粒继续生长的条件，使晶体生长得到有效抑制。

而且，强烈的喷射搅拌作用使粒子间发生剧烈碰撞，将

已经凝聚在一起的微粒打碎。喷射沉淀过程可以看作

是一种高速剪切分散加强湍流搅拌作用的特殊沉淀过

程，该过程中物系的湍流度很高，而且混合速度极快，

因而 Ａｌ２Ｏ３晶核生成速率 ｒＮ 远远大于其晶体生长速
率 ｒＧ，有利于超细粒子的生成。
２．２　试剂与仪器
　　美国布鲁克海文公司９０ＰｌｕｓＰａｒｔｉｃｌｅＳｉｚｅＡｎａｌｙｚｅｒ
激光粒度仪，日本理学 Ｄ／ｍａｘ２５００型 Ｘ射线衍射仪，
ＦＴＩＲ８４００Ｓ型红外光谱测定仪，超声波震荡仪。喷射沉
淀系统，自制。

　　十八水硫酸铝、氨水、聚乙二醇、丙酮、无水乙醇等
试剂均为分析纯，蒸馏水自制。

２．３　实验过程
　　称取 Ａｌ２（ＳＯ４）３·１８Ｈ２Ｏ将其溶解在蒸馏水中，

６８
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配成０．２ｍｏｌ·Ｌ－１的溶液。量取 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ用蒸馏
水按１２０（体积比）的比例进行稀释。然后将两种溶
液采用图１所示的喷嘴进行喷射实验。在喷射产物收
集器中引入超声波震荡仪，可有效防止沉淀物的团聚长

大。将喷射生成的悬浮液进行真空抽滤，将滤饼先用丙

酮、乙醇１１混合液洗涤两次，然后用蒸馏水反复洗
涤。再将其冷冻干燥，将干燥好的前驱物放到坩埚中，

在１２００℃的高温下煅烧２ｈ，即可得到 αＡｌ２Ｏ３粉体。

图１　喷射沉淀法原理

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｐｒｉｎｃｉｐｌｅｏｆｓｐｒａｙｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

　　注意在洗涤过程中一定要把反应液洗涤干净，以免
在干燥阶段纳米前驱体团聚和长大。可采用有机溶剂洗

涤湿凝胶，因为有机试剂的官能团能取代胶粒表面部分

非架桥羟基，产生空间位阻效应，避免粒子间形成较强的

共价键，消除了硬团聚。同时使用无水乙醇和丙酮消除

团聚的效果要比单使用无水乙醇好
［７］
。此外，将洗涤干

净的前驱物进行冷冻干燥，可有效防止其干燥过程中晶

粒长大。另外，前驱物煅烧温度决定了最后所得到的氧

化铝的晶型，其晶相转变温度如反应式（１）所示［１０］
，为了

获得纯αＡｌ２Ｏ３，温度必需升高至１２００℃。

无定性氢氧化铝 ６００℃，
→

５ｈ　无定性氧化铝 ８００℃，
→

５ｈ　

γＡｌ２Ｏ３（θＡｌ２Ｏ３，ηＡｌ２Ｏ３）１０００℃， →
５ｈ　

δＡｌ２Ｏ３（θＡｌ２Ｏ３，ｋＡｌ２Ｏ３）１１００℃， →
２ｈ　αＡｌ２Ｏ３ （１）

３　结果与讨论

３．１　Ａｌ２Ｏ３粉末红外光谱分析
　　采用 ＦＴＩＲ８４００Ｓ型红外光谱测定仪，ＫＢｒ压片法，
波数范围４０００～４００ｃｍ－１

，分辨率为０．４ｃｍ－１
，扫描

次数２０次，得到 Ａｌ２Ｏ３粉末的红外光谱，如图２所示。

　　图中 ３４５０ｃｍ－１
附近的吸收峰由样品吸附水引

起，在波数 ８００～４００ｃｍ－１
范围内有较强的宽吸收

带，在这一吸收带内存在三个较强的吸收峰，其峰值分

别为 ４４５．５３ｃｍ－１
，５８８．２５ｃｍ－１

，６３６．４７ｃｍ－１
，它

们对应 Ａｌ—Ｏ键的振动吸收，故可判断所制备出的粉

体为 Ａｌ２Ｏ３。

图２　αＡｌ２Ｏ３粉末的红外光谱

Ｆｉｇ．２　ＩｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆαＡｌ２Ｏ３ｐｏｗｄｅｒ

　　纳米尺度的 Ａｌ２Ｏ３粉体，其表面原子占总体原子
比例很大。这些表面原子在结合成晶体时，其键长和

键角发生不同程度畸变，导致其振动频率相对中心频

率有一定的差异，使其红外吸收峰宽化。常规尺寸

Ａｌ２Ｏ３的Ａｌ—Ｏ键相应的吸收峰位于５８０ｃｍ
－１
附近，

而所制备的纳米 Ａｌ２Ｏ３的红外吸收峰出现了不同程
度的蓝移和红移，其机理目前尚不清楚。

３．２　Ａｌ２Ｏ３粉末的晶相分析
　　用日本理学 Ｄ／ｍａｘ２５００型 Ｘ射线衍射仪进行
ＸＲＤ测试，物相分析采用 Ｃｕ靶，４０ｋＶ／３０ｍＡ，收集
２θ＝２０°～８０°，扫描速度 ５°／ｍｉｎ，步长 ０．０１，图谱为
图３。其衍射峰的位置 ２θ角主要在 ２５．５８°，３５．１°，
４３°，５２，５７°，６８°和 ７７°处，分别对应 αＡｌ２Ｏ３ 的
（０１２）、（１０４）（１１３）、（０２４）、（１１６）（３００）和（１１９）
晶面，与 ＪＣＰＤＳ标准卡上 αＡｌ２Ｏ３ 的衍射数据相吻
合。衍射谱中未见其他杂质物相存在，故所制得产物

为较纯的 αＡｌ２Ｏ３粉体。

图３　αＡｌ２Ｏ３的 Ｘ射线衍射图谱

Ｆｉｇ．３　ＸＲａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆαＡｌ２Ｏ３

３．３　Ａｌ２Ｏ３粉末的粒度分析
　　将实验所得 Ａｌ２Ｏ３粉末在蒸馏水中用超声波分散

后，采用９０ＰｌｕｓＰａｒｔｉｃｌｅＳｉｚｅＡｎａｌｙｚｅｒ型激光粒度分析仪
测量其粒度分布，结果见表１。由表１可知，平均粒径为

７８
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３０．９ｎｍ，粒径范围３０．１～３２．３ｎｍ，粒度分布很窄。

表１　纳米 Ａｌ２Ｏ３粉末粒度分布

Ｔａｂｌｅ１　ＰａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｎａｎｏＡｌ２Ｏ３ｐｏｗｄｅｒ

Ｄ
／ｎｍ

Ｇ
（ｄ）

Ｃ
（ｄ）

Ｄ
／ｎｍ

Ｇ
（ｄ）

Ｃ
（ｄ）

Ｄ
／ｎｍ

Ｇ
（ｄ）

Ｃ
（ｄ）

３０．１ ０ ０ ３０．８ ９５ ３７ ３１．６ ０ １００
３０．１ ０ ０ ３０．９ １００ ５２ ３１．７ ０ １００
３０．２ ０ ０ ３０．９ ９５ ６６ ３１．８ ０ １００
３０．３ ０ ０ ３１．０ ８３ ７９ ３１．８ ０ １００
３０．３ ０ ０ ３１．１ ６５ ８８ ３１．９ ０ １００
３０．４ ０ ０ ３１．１ ４７ ９５ ３２．０ ０ １００
３０．５ ０ ０ ３１．２ ３０ １００ ３２．１ ０ １００
３０．５ ０ ０ ３１．３ ０ １００ ３２．１ ０ １００
３０．６ ０ ０ ３１．４ ０ １００ ３２．２ ０ １００
３０．７ ６５ １０ ３１．５ ０ １００ ３２．３ ０ １００
３０．８ ８３ ２２ ３１．５ ０ １００ ３２．３ ０ １００

Ｎｏｔｅ：Ｇ（ｄ），ｐａｒｔｉｃｌｅｌｉｇｈｔｓｃａｔｔｅｒｉｎｇｒｅｌａｔｉｖｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙｗｈｉｃｈｉｔｓｐａｒｔｉｃｌｅ

ｓｉｚｅｉｓｄ；Ｃ（ｄ），ｐａｒｔｉｃｌｅａｃｃｕｍｕｌａｔｉｏｎｗｈｉｃｈｉｔｓｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｉｓ

ｌｅｓｓｔｈａｎｄ．

４　结　论

　　（１）通过喷射沉淀法制得的前驱体在１２００℃下
煅烧２ｈ，能完全转化为单相的 αＡｌ２Ｏ３。
　　（２）采用喷射沉淀法制得的前驱体，煅烧后可得
到粒径小且分布很窄的 αＡｌ２Ｏ３粉体，其平均粒径为
３０９ｎｍ，粒径范围３０．１～３２．３ｎｍ。
　　（３）由于纳米氧化铝粉体比表面积变大，表面原
子增多，导致其红外吸收峰宽化，成为吸收带，并且吸

收峰出现不同程度的蓝移和红移。
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