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AlCl3⁃EMIC 离子液体中纳米铝粉的制备
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摘 要 ： 为 解 决 纳 米 铝 粉 制 备 能 耗 大 、粒 径 控 制 困 难 、污 染 严 重 的 问 题 ，在 摩 尔 比 为 2∶1 的 氯 化 铝⁃氯 化⁃1⁃乙 基⁃3⁃甲 基 咪 唑

（AlCl3⁃EMIC）离子液体中加入二异丁基氢化铝（DIBAL），以液相化学法绿色安全的制备纳米铝粉。采用 X 射线衍射（XRD）、纳米粒

度检测、透射电子显微镜（TEM）、扫描电子显微镜（SEM）、X 射线能谱（EDS）和线性扫描伏安法（LSV）等方法对纳米铝粉进行表征，

并探究其长大过程及反应机理。结果表明，DIBAL 浓度为 0.25 mol·L-1、反应时间为 0.5 min 时获得无团聚且粒径均匀的 40~100 nm
铝粉，相比其他液相化学法获得粒径更均匀；不同 DIBAL 浓度下铝粉生长均存在异常长大现象，其原因与 Ostwald 熟化有关；并且，

AlCl3⁃EMIC 离子液体不仅是反应介质，同时也是纳米铝粉的 Al 源。
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0 引 言

纳米铝粉具有易点燃、燃烧耗氧量低和燃烧热高

等优异的燃烧性能。将纳米铝粉作为添加剂用于固体

燃料时，其燃烧速度相比亚微米铝粉成倍提高，能够显

著增加火箭的整体推力性能［1］。同时，纳米铝粉极易

与 炸 药 的 主 要 爆 燃 产 物 水 、二 氧 化 碳 反 应 ，放 出 大 量

热，将其应用于炸药中，可以降低炸药的反应温度，提

高爆轰热［2］；此外，因其有极高的表面能和较低的烧结

温 度 ，纳 米 铝 粉 在 制 氢［3］、太 阳 能 电 池［4］和 超 级 铝 热

剂［5］等领域也有潜在应用价值。

纳 米 铝 粉 制 备 方 法 主 要 分 为 物 理 法 和 液 相 化 学

法。物理法为自上而下的方法，包括雾化法、电爆炸法

和电子束光刻法等［6］，这些方法存在对设备要求高，耗

能大，且粒径控制难等缺陷。液相化学法为自下而上

的方法，包括氧化还原法和前驱体分解法。这 2 种方

法具有能耗低、工艺简单、通过改变工艺参数可获得不

同粒径、形貌的纳米铝粉等优势，因此成为近年来研究

的主要方向［7-8］。氧化还原法以甲苯、均三甲苯和正己

烷等为反应介质，利用 AlCl3 和 LiAlH4 的反应制备纳米

铝粉，其中 AlCl3 和 LiAlH4 皆为 Al 源［9］。此类方法需要

在强挥发的有机溶剂中进行，环境不友好，对人体有危

害。前驱体分解法通过在反应介质中分解含铝的有机

前 驱 体 制 备 纳 米 铝 粉［10］。 其 反 应 介 质 与 氧 化 还 原 法

类似，同样存在污染问题；且前驱体在分解过程中不稳

定，易发生爆炸，制备过程比较危险。因此，探索一种

绿色环保且工艺流程安全的纳米铝粉制备新方法十分

必要。

离 子 液 体（Ionic Liquid）是 熔 点 低 于 100 ℃ 完 全

由 阴 离 子 和 阳 离 子 组 成 的 液 态 盐［11］。 由 于 阴 阳 离 子

体积相差较大，在静电力作用和空间阻碍作用下，晶体

的 有 序 结 构 被 破 坏 ，在 室 温 或 室 温 附 近 呈 现 液 态［12］。

离子液体主要具有以下特性［13］：优良的可设计性。可

以按照实际需求调节阴阳离子，得到很大温度范围的

液体；溶解能力强，对无机盐、有机物甚至高分子有很

好的溶解能力；良好的化学稳定性，不易氧化，不燃烧；

饱和蒸气压几乎为零，不易挥发；易与其他物质分离，

可循环利用。由于上述优点，离子液体在材料、化工、

生物和电化学方面展现出巨大的应用前景。

离子液体在纳米金属粉末的制备中，表现出明显
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优 势 ：金 属 粉 末 形 核 率 高 、纳 米 粒 径 稳 定 和 团 聚 难

等［14］。以离子液体为反应介质，通过液相化学法已成

功 制 备 Rh、Pd、Pt、Ir、Ru、Au、Ag 等 贵 金 属 ，以 及 Fe、

Co、Ni、Cu、Zn 等过渡金属纳米粉末［15］，但未见制备活

泼金属纳米粉末的报道。利用离子液体为介质，有望

实现绿色且安全的纳米 Al 粉的制备。

氯 化 铝⁃氯 化⁃1⁃乙 基⁃3⁃甲 基 咪 唑（AlCl3⁃EMIC）离

子液体与其他离子液体如氯化铝⁃氯化正丁基吡啶（Al⁃
Cl3⁃BPC）相比，熔点更低（-75 ℃ vs -50 ℃），电导率更

高（1.21 S·m-1 vs 0.41 S·m-1），粘度更低（15.6 mPa·s 
vs 36.5 mPa·s）且还原电位窗口更宽（4.5 V vs 3.5 V）［16］，

在电沉积 Al 镀层方面已有广泛应用［17］。本研究以几

乎 不 挥 发 的 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 作 为 反 应 介 质 制 备

纳米铝粉，并对所得纳米铝粉进行 X 射线衍射（XRD）、

纳米粒度检测、透射电子显微镜（TEM）表征，探究了纳

米铝粉的长大过程以及反应机理，为纳米铝粉的可控

制备奠定基础。

1 实验部分

1.1 试剂和仪器

试剂：摩尔比为 2∶1 的 AlCl3⁃EMIC，合成过程见文

献［18］；DIBAL（1.5 mol·L-1 二 异 丁 基 氢 化 铝 的 甲 苯 溶

液），上海易恩化学技术有限公司；无水乙醇（99.8%），

国药集团化学试剂有限公司；甲苯（99.5%），国药集团

化学试剂有限公司。

仪 器 ：X 射 线 衍 射 仪 （XRD，Rigaku⁃D/
MAX⁃2550），日 本 理 学 公 司 ；扫 描 电 子 显 微 镜（SEM，

SU⁃70），日 本 日 立 公 司 ；透 射 电 子 显 微 镜（TEM，

JEM⁃2100），日 本 电 子 公 司 ；X 射 线 能 谱 仪（EDS，

X⁃MAX65T），英 国 牛 津 公 司 ；纳 米 粒 度 分 析 仪（Zeta⁃
sizer Nano⁃ZS），英 国 Malvern 公 司 ；电 化 学 工 作 站

（PAR2273），美国阿美特克公司。

1.2 纳米铝粉制备

将摩尔比为 2∶1 的 AlCl3⁃EMIC 离子液体（30 mL）

加热至 140 ℃，磁力搅拌，磁子（C200 20 mm×6 mm）

转 速 800 r·min-1，向 100 mL 烧 杯 中 通 过 注 射 器 快 速

注入 DIBAL 至一定浓度，反应一段时间后，将烧杯置于

乙醇中快速冷却终止反应（45 ℃下离子液体与 DIBAL
不反应），离心分离得到固相。离心转速 9000 r·min-1，

离 心 时 间 10 min。 反 应 环 节 在 充 满 高 纯 氩 气 的 手 套

箱 内 进 行 ，箱 内 水 氧 含 量（w）均 小 于 1×10-6。 无 水 乙

醇和甲苯在使用前经分子筛脱水处理 3 d 以上。所得

产物名称与对应实验参数表 1，其中，DIBAL 浓度是指

DIBAL 占离子液体的摩尔浓度。产物经无水乙醇和甲

苯的等体积混合液清洗 3 次以上，离心分离固相，之后

真空干燥得到产物。

1.3 表征和测试

采用 XRD 表征 A⁃1 产物的物相结构，使用的辐射

源为 Cu⁃Kα，波长 1.5406 Å，步宽 0.02o，电压 40 kV，电

流 30 mA，入 射 角 度 30°~80°。 采 用 TEM 表 征 A⁃1 形

貌，加速电压 200 kV，其余产物采用 SEM 表征，加速电

压 8 kV，A⁃1 的 成 分 用 EDS 表 征 ，加 速 电 压 20 kV，基

底为超薄碳膜铜网。采用纳米粒度分析仪检测所有产

物的粒径，产物于无水乙醇中超声 0.5 h 后检测，无水

乙 醇 粘 度 1.071 mPa·s、折 射 率 1.362，产 物 折 光 系 数

1.480、吸收率 0.1。采用电化学工作站测定 AlCl3⁃EMIC
离子液体的线性扫描伏安曲线，螺旋 Al 丝（99.999%）

为对电极，Pt 丝（99.999%）为工作电极，放置于玻璃管

中（含 2∶1 AlCl3⁃EMIC 离子液体，底部为多孔陶瓷）的

高纯 Al 丝（99.999%）为参比电极，扫速 10 mV·s-1。

2 结果与讨论

2.1 反应液体的外观

观 察 了 DIBAL 浓 度 为 0.25 mol·L-1 时 的 制 备 过

程 ，得 到 了 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 及 反 应 0.5 min、

1 min 的 液 体 外 观 图 ，如 图 1 所 示 。 观 察 发 现 ，

AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 加 热 至 140 ℃ ，液 体 无 色 透 明

（图 1a），快速注入 DIBAL，产生大量气泡。反应 0.5 min
后，液体变灰但保持透明（图 1b），反应 1 min 后液体变

为不透明（图 1c），并且气泡量明显减少。由此推测 ，

产物 A⁃2 相比 A⁃1，其粒径有剧烈变化。

表 1　液相化学法所得纳米铝粉产物及对应实验相关条件

Table 1　 Nano⁃aluminum powder products obtained by liq⁃
uid chemical method and the corresponding experimental 
conditions

sample number

A⁃1
A⁃2
B⁃1
B⁃2
B⁃3
C⁃1
C⁃2
C⁃3

concentration of DIBAL 
/ mol·L-1

0.25
0.25
0.15
0.15
0.15
0.05
0.05
0.05

reaction time 
/ min
0.5
1
0.5
1
2
1
15
20
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2.2 纳米铝粉的表征

对所得产物 A⁃1 进行了 XRD 检测，结果如图 2a 所

示。由图 2a 可见 ，产物的 XRD 谱图与 Al 标准卡片的

衍 射 峰 完 全 吻 合 ，在 2θ 为 38.47°，44.74°，65.13°和

78.23°有明显的特征峰，分别对应 Al 的（111）、（200）、

（220）和（311）晶 面 。 图 2a 没 有 发 现 其 他 杂 相 ，确 认

a.　AlCl3⁃EMIC ionic liquid b.　reaction for 0.5 min c.　reaction for 1 min
图 1　0.25 mol·L-1 DIBAL 条件下制备的液体外观

Fig.1　The appearance of the liquid prepared under the condition of 0.25 mol·L-1 DIBAL

a.　XRD patterns

c.　TEM image of sparse product area

f.　selected electron diffraction pattern

d.　TEM image of concentrated product area

b.　particle size distribution

g.　EDS test results

e.　HRTEM image

图 2　A⁃1 的表征结果

Fig.2　Result of characterization of the sample A⁃1
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制备得到为铝粉。根据 Scherrer 公式［19］计算，产物平

均晶粒尺寸为 60.2 nm。

为得到铝粉整体的粒径分布情况，对产物 A⁃1 进

行粒度检测，结果如图 2b 所示。由图 2b 可见，铝粉粒

径分布在 40~100 nm，集中在 60 nm，分布范围很窄。

相 比 Ghanta 等［20］采 用 氧 化 还 原 法 得 到 的 纳 米 铝 粉

（TEM 统计粒径分布在 50~250 nm，集中在 100 nm），

以及查明霞等［21］采用前驱体分解法获得的产物（SEM
统 计 粒 径 分 布 在 80~150 nm，集 中 在 100 nm），本 方

法获得的粒径更均匀集中。

图 2c~2g 为 产 物 A⁃1 的 TEM 和 EDS 结 果 。 由 图

2c 和 图 2d 所 示 的 产 物 稀 疏 区 和 密 集 区 形 貌 可 见 ，产

物 都 为 60 nm 左 右 的 颗 粒 ，粒 径 较 为 均 匀 ，纳 米 铝 粉

之间没有团聚。由图 2d 还可以看出产物的形貌为类

球形，与喷雾法制备的球形纳米铝粉［22］形貌相似。从

图 2e 所示的 HRTEM 图中，可以看到明显的晶格条纹，

间 距 为 0.23 nm，对 应 Al 的（111）面 。 颗 粒 最 外 层 存

在 3.2 nm 的 无 定 型 薄 膜 ，应 为 纳 米 铝 粉 表 面 的 氧 化

膜，分析认为，这是由于纳米铝粉与空气接触，表面被氧

化。与喷雾法制备的纳米铝粉氧化膜（厚约 5~6 nm）［22］

相比，本方法得到的氧化膜厚度更薄。由图 2f 选区电

子衍射花样可以观察到较明显的多晶衍射环，经标定，

分 别 对 应 Al 的（111）、（200）、（220）和（311）等 晶 面 ，

与 XRD 结 果 一 致 。 由 图 2g 所 示 的 EDS 结 果 可 知 ，结

果中主要含 C、O、Cu、Al 和微量 Cl 元素。其中，C、Cu
与 大 多 数 O 为 基 底 信 号 ；Al 和 少 数 O 为 纳 米 铝 粉 成

分 ；微量 Cl 推测为纳米铝粉吸附液体中离子所致，含

量很低，说明清洗较彻底。

综上可见，采用 AlCl3⁃EMIC 离子液体制备的纳米

铝粉无团聚、粒径分布窄且氧化膜薄。原因分析如下：

纳 米 金 属 通 常 与 阴 离 子 具 有 强 的 吸 附 作 用［23］。 相 同

电性的离子吸附层之间存在静电排斥作用，可有效抑

制 纳 米 金 属 粉 末 团 聚 或 长 大［24］。 AlCl3⁃EMIC 离 子 液

体 中 ，存 在 大 量 的 Al2Cl7
-和 AlCl4

-阴 离 子［25］。 这 些 阴

离子吸附在 Al 表面，形成阴离子吸附层，因此得到的

纳米铝粉无团聚且粒径分布均匀。并且，纳米铝粉经

多次清洗，表面的阴离子吸附层并未被完全洗去，EDS
结果中的微量 Cl 也说明了阴离子吸附层的存在。离

子吸附层可以阻碍纳米粉末与空气接触，对纳米粉末

的氧化起到抑制作用［26］，所得纳米铝粉表面的氧化膜

更薄。

2.3 纳米铝粉的长大过程

为 深 入 探 究 纳 米 铝 粉 的 长 大 过 程 ，通 过 降 低

DIBAL 浓 度 来 减 缓 纳 米 铝 粉 生 长 速 率 。 结 果 表 明 ，

DIBAL 浓度为 0.15 mol·L-1 和 0.05 mol·L-1 时，液体外

观 变 化 与 0.25 mol·L-1 浓 度 时 相 似 ，只 是 变 不 透 明 的

时间不同。因此选择液体外观接近图 1c 的产物 A⁃2、

B⁃3、C⁃3，和外观接近图 1b 的产物 B⁃2、C⁃2，以及液体

更透明时的产物 B⁃1、C⁃1 进行表征，粒径分布结果如

图 3 所示，SEM 照片（除特殊说明外，均为有代表性的

区域的形貌）如图 4 所示。

由 图 3 的 粒 径 分 布 检 测 结 果 可 见 ，A⁃2、B⁃3、C⁃3
的粒径都主要集中在 400 nm，B⁃1、B⁃2、C⁃1、C⁃2 的粒

径 分 别 主 要 集 中 在 70，90，100，110 nm；其 中 C⁃1 和

C⁃2 的粒径分布结果中存在 1 个小峰，粒径在 400 nm
左右。粒径分布结果说明铝粉粒径和液体色泽之间存

在 如 下 关 系 ：粒 径 100 nm 左 右 及 以 下 ，液 体 保 持 透

明；粒径达到 400 nm 左右时，液体呈不透明状态。此

外 ，可 以 发 现 ，DIBAL 浓 度 为 0.25 mol·L-1 时 ，30 s 时

间 内 铝 粉 粒 径 由 60 nm 快 速 超 过 100 nm（A⁃1 和

A⁃2），表 明 0.5 min 后 铝 粉 存 在 异 常 长 大 的 情 况 。 而

DIBAL 浓度为 0.15 mol·L-1 和 0.05 mol·L-1 时，则分别

在 1 min 和 15 min 后 异 常 长 大 ，在 此 之 前 ，粒 径 均 在

100 nm 附近及以下。

由图 4 的 SEM 图片可知，A⁃2、B⁃3 和 C⁃3 部分颗粒

有晶体外形（如图 4 中箭头所示），其余呈近球形。并

且，SEM 观察到的主要颗粒尺寸皆与粒径检测结果一

致。此外，图 4 中 C⁃1 和 C⁃2 的插图为 C⁃1 和 C⁃2 含大

尺寸颗粒（数量很少）的区域。由图 4 可见，C⁃1 和 C⁃2
的 大 尺 寸 颗 粒 为 100 nm 颗 粒 的 团 聚 体 ，对 应 图 3 中

C⁃1 和 C⁃2 小峰。

综 合 0.25，0.15 mol·L-1 和 0.05 mol·L-1 DIBAL
时反应不同时间所对应铝粉的粒径分布和 SEM 结果，

可以发现铝粉长大规律：开始时铝粉快速形核并长大，

图 3  A⁃2，B⁃1，B⁃2，B⁃3，C⁃1，C⁃2，C⁃3 的粒径分布结果

Fig.3  Results of particle size distribution of the samples A⁃2，

B⁃1，B⁃2， B⁃3， C⁃1， C⁃2 and C⁃3
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粒径维持在 100 nm 附近及以下，形貌为近球形；一段

时间后铝粉异常长大，粒径快速超 100 nm，同时呈现

出 晶 体 外 形 。 并 且 ，随 DIBAL 浓 度 降 低 ，异 常 长 大 开

始的时间逐渐延后。可见长大过程呈现出前后 2 个阶

段，第一阶段为开始反应至铝粉异常长大之前的“反应

前期”，第二阶段为铝粉异常长大阶段的“反应后期”，

如 图 5 所 示 ，我 们 推 测 ，AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 中 加 入

DIBAL 后 ，溶 液 中 瞬 间 均 匀 形 核 ，产 生 纳 米 Al 核 。 之

后，随着反应进行，新产生的 Al 进入晶格，Al 核逐渐生

长 。 反 应 前 期 符 合 形 核 生 长 机 制［27］。 该 阶 段 粒 径 细

小，晶面能对表面能影响不大，比表面积影响占主要因

素，因此颗粒外形趋于球状［28］。在颗粒继续生长的过

程中，存在一个临界半径 r0，半径大于 r0 的颗粒趋于长

大，半径小于 r0 的颗粒趋于溶解［29-30］。并且，r0 随反应

物浓度下降而增大［31］。也就是说，在铝粉制备的反应

后期，反应物的消耗导致 r0 增大，铝粉生长模式发生了

转变：大量小于 r0 的铝粉溶解，使大颗粒的铝粉快速生

长。反应后期由 Ostwald 熟化机制控制［32］，铝粉发生

异常长大。在该阶段，颗粒为降低晶面能，高能量晶面

优先生长，进而形成晶体外形。而异常长大开始时间

之 所 以 随 DIBAL 浓 度 降 低 而 延 后 ，其 原 因 是 ：DIBAL
浓度降低，Al 核数量减少，反应物消耗速率减慢，所以

r0 增大需要更长的时间。

2.4 反应机理探究

为 了 分 析 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 制 备 纳 米 铝 粉 的

反应机理 ，研究用线性扫描伏安法（LSV）［33］进行了线

性扫描伏安曲线的测定。LSV 是控制电极电势以恒定

速率变化，同时测量通过电极电流的方法，测量结果以

i⁃E 曲线表示，该曲线即为线性扫描伏安曲线。LSV 可

用于研究电化学反应、判断电极过程的可逆性、分析电

活 性 物 质 的 相 关 变 化 等 。 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 中 的

Al2Cl7
- 为 电 活 性 离 子［34］，通 过 LSV 可 以 获 知 其 浓 度

变化。

图 6 为测定得到的线性扫描伏安曲线，其中曲线

i、ii、iii 分 别 对 应 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 ，已 加 入 DIBAL
但 未 反 应 的 离 子 液 体 ，以 及 反 应 后 的 离 子 液 体 。 由

a.　A⁃2

e.　C⁃1

b.　B⁃1

f.　C⁃2

c.　B⁃2

g.　C⁃3

d.　B⁃3

图 4　A⁃2，B⁃1，B⁃2，B⁃3，C⁃1，C⁃2，C⁃3 的 SEM 照片

Fig.4　SEM image of the samples A⁃2， B⁃1， B⁃2， B⁃3， C⁃1， C⁃2 and C⁃3

图 5　纳米铝粉长大过程示意图

Fig.5　Diagram of growth process of nano⁃aluminum powder
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图 6 可以看出，对于 AlCl3⁃EMIC 离子液体（曲线 i），在

电 势 逐 渐 负 移 过 程 中 ，-0.1 V 左 右 电 流 密 度 迅 速 升

高 。 这 是 由 于 在 低 于-0.1 V 电 位 时 ，Al2Cl7
⁃在 阴 极 上

得到电子被还原为 Al，反应式为［35］：

4Al2 Cl-
7 + 3e- → Al + 7AlCl-

4 （1）

在测试条件一致的前提下，电流密度主要取决于

Al2Cl7
-浓 度［36-37］。 由 图 6 可 以 看 到 ，离 子 液 体 中 加 入

DIBAL 后 ，电 流 密 度（曲 线 ii）略 低 于 未 加 入 DIBAL 的

离子液体（曲线 i），说明 Al2Cl7
-浓度略微下降。这是由

于 加 入 DIBAL 后 ，离 子 液 体 体 积 增 加 20% 左 右 ，而

Al2Cl7
-总 量 未 变 ，所 以 Al2Cl7

-浓 度 下 降 。 在-0.6 V 左

右电流密度突降，推测是 DIBAL 在电极表面的吸附所

致 。 比 较 反 应 前 后 的 曲 线 ii 和 曲 线 iii 可 知 ，电 位 在

-0.1~-0.4 V 范 围 内 ，反 应 后 的 电 流 密 度 明 显 低 于 反

应前，也就是说，反应后 Al2Cl7
-浓度明显下降。由于反

应后溶液体积基本不变，因此曲线 iii 中电流密度的下

降，是离子液体中 Al2Cl7
-总量下降所致。此外，曲线 iii

相 比 曲 线 ii 突 变 电 位 正 移 ，推 测 因 Al2Cl7
- 浓 度 下 降 ，

DIBAL 及其产物可更快地吸附在电极表面。

上述结果表明：离子液体中的 Al2Cl7
-参与了反应，

被还原为 Al，即离子液体不仅是反应介质，也是 Al 源。

而 目 前 的 液 相 化 学 法 中 ，反 应 介 质 和 Al 源 是 2 种 物

质，分别是有机溶剂和含 Al 的无机或有机化合物。由

于另一反应物为 DIBAL，结合 Nobuyuki 等化学镀铝观

点［38］，研究认为，在 AlCl3⁃EMIC 离子液体中，主要通过

反 应 式（2）得 到 纳 米 铝 粉 。 反 应 过 程 中 观 察 到 的 气

泡，即为该反应中产生的氢气。

4Al2 Cl-
7 + 3(CH3 )2 - CH - CH2 - AlH - CH2 -

CH - (CH3 )2 → 3(CH3 )2 - CH - CH2 - Al +
-CH2 - CH - (CH3 )2 + Al + 7AlCl-

4 + 3/2H2 ↑
（2）

3 结 论

（1）提 出 一 种 绿 色 安 全 的 纳 米 铝 粉 制 备 新 方 案 ，

采 用 AlCl3⁃EMIC 离 子 液 体 在 0.25 mol·L-1 DIBAL、反

应 0.5 min 条 件 时 成 功 制 备 了 无 团 聚 的 纳 米 铝 粉 ，尺

寸为 40~100 nm，且粒径均匀，呈近球形。

（2）纳米铝粉在不同 DIBAL 浓度下均存在异常长

大现象，粒径快速超 100 nm，并呈现出一定的晶体外

形，与反应后期形核生长机制转变为 Ostwald 熟化机

制 有 关 ，同 时 发 现 降 低 DIBAL 浓 度 ，进 入 反 应 后 期 时

间延后。

（3）线性扫描伏安曲线中电流密度下降，表明 Al⁃
Cl3⁃EMIC 离子液体不仅是反应介质，同时也是纳米铝

粉的 Al 源。
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Preparation of Nano⁃aluminum Powder in AlCl3⁃EMIC Ionic Liquid

WANG Lu⁃chao， LI Wen⁃chuan， LING Guo⁃ping
（School of Materials Science and Engineering， Zhejiang University， Hangzhou 310030， China）

Abstract： In order to solve the problems of high energy consumption， difficulty in particle size control and serious pollution in 
the preparation of nano⁃aluminum powder. green and safe preparation of nano⁃aluminum powder is fulfilled by liquid chemical 
method through adding diisobutyl aluminum hydride （DIBAL） to aluminum chloride⁃1⁃ethyl⁃3⁃methylimidazole chloride

（AlCl3⁃EMIC） ionic liquid with the molar ratio of 2∶1. By means of X⁃ray diffraction （XRD）， nano⁃particle size detection， trans⁃
mission electron microscopy （TEM）， scanning electron microscopy （SEM）， energy dispersive spectrum of X⁃ray （EDS） and lin⁃
ear scanning voltammetry （LSV）， the nano⁃aluminum powder was characterized and its growth process and reaction mechanism 
were explored The results show that when DIBAL concentration is 0.25 mol·L-1 and reaction time is 0.5 min， the 
non⁃agglomerated aluminum powder with uniform particle size of 40-100 nm is obtained， which is more uniform than the one 
obtained by other liquid chemical methods. The abnormal growth of aluminum powder is observed at different DIBAL concentra⁃
tions， which is related to the Ostwald ripening. In addition， the AlCl3⁃EMIC ionic liquid is not only the reaction medium， but al⁃
so the Al source of the nano⁃aluminum powder.
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