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Abstract 
Using aluminum nitrate and ammonium bicarbonate as starting materials, nano-alumina powders 
were prepared by ultrasonic-assisted precipitation method. The influence of drying method and 
bath temperature on the synthesized powders was investigated by X-ray diffraction (XRD) and 
scanning electron microscopy (SEM). The results show that the better dispersion and more uni-
form powders were prepared by vacuum freeze drying than the traditional air blast drying. The 
particle size of alumina powder increases with the increase of bath reaction temperature, and the 
suitable reaction temperature is 25˚C. Nano-alumina powders with narrow particle size distribu-
tion and good dispersion were prepared by ultrasonic-assisted precipitation method. 
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摘  要 

以硝酸铝和碳酸氢铵为原料，采用超声波辅助沉淀法制备Al2O3粉体，利用XRD和SEM对所制备的粉体的

物相和形貌进行表征，考察了干燥方式和水浴温度对粉体制备的影响。结果表明真空冷冻干燥较传统鼓
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风干燥制得的氧化铝粉体分散性更好，粒径更均匀；氧化铝粉体的粒径随着反应温度的升高而增大，适

宜的水浴温度为25℃；利用超声波辅助沉淀法制得了粒径分布窄、分散性好的纳米氧化铝粉体。 
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1. 引言 

氧化铝粉体，尤其是纳米氧化铝，由于具有高熔点、高硬度、耐酸碱腐蚀、抗磨损、良好的绝缘和

介电性能，以及优异的光学和机电性能，被广泛应用于耐火材料、精密陶瓷、生物陶瓷、化学化工、光

学器件、集成电路和航空航天等领域。 
目前，制备纳米氧化铝粉体的方法众多，根据合成粉体的条件不同可分为气相法[1] [2]、液相法[3]-[8]

和固相法[9] [10]。其中，液相沉淀法制备的氧化铝粉体具有粒度小、活性高、粒径均匀及纯度高等优点，

所以该方法被广泛采用，是制备氧化铝超细粉体的一种常用方法。然而该方法所制备的氧化铝粉体仍然

存在一定的团聚现象，而团聚是制备高性能氧化铝粉体的一个难点，制约着其发展应用。因此，如何进

一步对粉体的分散程度进行有效调控还需进一步研究。 
近年来，将外场引入到材料的制备过程中愈来愈受到人们的关注。利用超声波的传播特性，即在溶

液中传播所造成的声压剧变导致液体产生强烈的空化及乳化现象，致使在极短时间内产生数以千百万计

的微小空化气泡，在声压作用下这些气泡大量、急速地产生，并不断地发生猛烈爆破，爆破产生强大的

冲击力以及负压吸力，有利于液相体系中反应物粒子的接触。此前，已有学者在超声波辅助下通过溶胶

–凝胶自蔓延法制备纳米氧化铝[11]。本研究将超声波场引入到沉淀反应体系，探究超声波辅助化学沉淀

法对纳米氧化铝粉体制备的影响。 

2. 实验 

2.1. 实验原料 

实验所用原料有化学纯试剂九水合硝酸铝(Al(NO3)3∙9H2O)、碳酸氢铵(NH4HCO3)和无水乙醇，以上

试剂生产厂家均为国药集团化学试剂沈阳有限公司。此外，实验中还用到去离子水，其为实验室自制。 

2.2. 实验步骤 

具体实验步骤如下：称取一定量的九水合硝酸铝以及碳酸氢铵，将其分别溶于乙醇水溶液(去离子水

与无水乙醇体积比为 1:1)，使九水合硝酸铝和碳酸氢铵的浓度之比为 1:8，将配置好的硝酸铝溶液盛在烧

杯中置于恒温水浴箱中。将水浴温度分别控制在 25℃、35℃、45℃和 55℃四个温度，采用正向滴定法将

配制好的碳酸氢铵溶液逐滴滴加到所配制好的硝酸铝溶液中，同时进行强力搅拌，部分实验同时施加超

声波，产生絮状沉淀，最终形成乳白色悬浊液。持续搅拌 15 min 后，对白色悬浊液进行抽滤，用去离子

水洗涤 3 次后再用无水乙醇洗涤 2 次，得到氧化铝的前驱体。将所制得的氧化铝前驱体置于鼓风干燥箱

或冷冻干燥机中干燥。待前驱体充分干燥后，将其置于高温电阻炉中于 1135℃煅烧 2 h，得到目标产物
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氧化铝粉体。 

2.3. 性能检测与表征 

采用日本理学 D/MAX-RB 型 X 射线衍射仪(XRD)分析所制备的 Al2O3粉体的物相组成，利用日本岛

津公司 SSX-550 型扫描电镜(SEM)观察粒子的形貌及大小。 

3. 结果与讨论 

3.1. 干燥方式对粉体的影响 

经常规鼓风干燥箱干燥和冷冻干燥两种干燥方式下所制备的氧化铝前驱体的物相组成如图 1 所示。

由图 1 所示 XRD 分析结果可以看出，经常规干燥和冷冻干燥两种干燥方式所制备的氧化铝前驱体其物相

组成主要为 NH4Al(OH)2CO3，以及少量的勃姆石。由物相分析结果可知，两种干燥方式所制得的氧化铝

前驱体物相组成相同，可见干燥方式对于前驱体的物相组成并无影响。 
 

 
Figure 1. XRD patterns of alumina powders prepared by different drying 
methods 
图 1. 两种干燥方式下前驱体的 XRD 图谱 

 
为了进一步探究干燥方式对氧化铝粉体制备的影响，将不同干燥方式所制备的氧化铝前驱体均在

1135℃高温电阻炉中煅烧 2 h，煅烧后粉体的扫描电子显微镜照片如图 2 所示。由图 2(a)、图 2(b)所示目

标产物氧化铝的 SEM 照片可见，两种不同干燥方式下所制备的氧化铝粉体均为纳米尺度，但经常规鼓风

干燥所制备的氧化铝粉体有着较为明显的团聚现象，而冷冻干燥条件下所制备的氧化铝纳米粉体则分散

性相对较好。 
分析认为，两种不同干燥方式所制备的氧化铝粉体其团聚程度存在差异的原因是由这两种干燥方式

的干燥机理所决定的。采用常规的鼓风干燥方式时，随着干燥的进行，溶剂在颗粒之间形成“液桥”，

气–液界面上的表面张力将使相邻两颗粒相互吸引；当干燥进行至“液桥”减少乃至消失时，会产生一

定压缩力，会将两颗粒进一步压缩在一起，从而形成硬团聚。而采用冷冻干燥，则是将所需干燥的物料

通过冷冻至水的冰点以下，在高真空密闭的容器中物料中的游离水将直接从固态冰升华至水汽而得以去

除的一种干燥方法。在粉体冷冻过程中，颗粒之间是由溶剂形成的“固桥”，颗粒间的相对位置比较固
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定，而且颗粒之间不存在气–液界面的表面张力。随着后续干燥的进行，溶剂升华，“固桥”不断减少

乃至消失，但颗粒间的相对位置不再发生变化。冷冻干燥这种方式充分利用了水的性能特点，以及表面

能与温度间的关系，当一定量的水被冷冻成冰时其体积发生膨胀，水由液态变为固态的相变过程中所产

生的膨胀力，将使得原先相互靠近的颗粒适当的被分开，同时由于固态的形成也进一步阻止了粒子的进

一步聚集，从而防止了粉体的硬团聚现象的产生。 
 

 
(a)                                              (b) 

Figure 2. SEM images of Al2O3 powders prepared by different drying methods, (a) freeze drying; (b) oven 
drying 
图 2. 不同干燥方式(a) 冷冻干燥，(b) 常规干燥所制得氧化铝粉体的 SEM 照片 

3.2. 超声波辅助对粉体的影响 

图 3 示出了在沉淀过程中施加超声波与否对粉体物相的影响。由图 3 所示 XRD 检测分析结果可以看

出，在沉淀过程中有无施加超声波，所制备的粉体的峰型结构一致，均为单一相 α-Al2O3。相对来讲，在

沉淀过程中施加超声波，所制备的粉体的 XRD 的特征衍射图谱较未施加超声波有些许程度的宽化，据此

可推断其粉体粒径应更细小一些。经 Scherre 公式简单测算，超声波辅助液相沉淀法制备的氧化铝粉体粒

径为 51 nm，而未施加超声波所制备的粉体其粒径则为 64 nm。 
有无超声波作用所制备的粉体的微观结构形貌如图 4 所示。由图 4 所示氧化铝粉体 SEM 照片可以看

出，在沉淀过程中施加超声波作用，所制备的氧化铝粉体的粒径相对更为细小，其分散性也更好。所示

结果与 XRD 分析推断基本一致。分析认为，将超声波作用于纳米氧化铝的制备过程中，沉淀液被施加超

声场以后，将产生一系列的“空化泡”现象，在相继经历超声的稀疏相和压缩相时，气泡产生生长、收

缩、再生长，以及再收缩等变化，经上述多次周期性的振荡，最终得以高速崩裂。而在此崩裂过程中，

将产生强烈的冲击波，在液–固界面产生强烈的冲击波作用，从而导致固体粒子分散开来。超声波辅助

液相沉淀法制备纳米氧化铝的过程中，主要起到了以下几点作用：促进成核作用，大大增加了晶核数量，

使粒子粒径变小；源于“空化泡”所产生的巨大压力，即强大的冲击波，可以使粒子粉碎，减少了粒子

的团聚现象；另外，超声波的混合作用也使得整个反应体系更加均匀化。 

3.3. 水浴反应温度对氧化铝粉体的影响 

图 5(a)~(d)分别示出了水浴温度为 25℃、35℃、45℃和 55℃四个反应温度条件下所制备的氧化铝粉

体的 SEM 照片。由图 5 所示结果可见，在一定范围内随着反应温度的升高，氧化铝粉体的粒径随着水浴

反应温度的升高而增大，当反应温度增大到一定程度后，粒径基本上不再变化；水浴反应温度为常温(25℃)
条件下反应制得的纳米氧化铝粒径最小，最小粒径约为 30 nm，粒径更均匀。 
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Figure 3. XRD patterns of alumina powders prepared with or without 
ultrasonic assist 
图 3. 有无超声波条件下制得的氧化铝粉体的 XRD 图谱 

 

 
(a)                                               (b) 

Figure 4. SEM images of alumina powders prepared with or without ultrasonic assist (a) without, (b) with 
图 4. 有无超声波辅助制得的氧化铝粉体的 SEM 照片，(a) 无超声波，(b) 有超声波 

 

 
(a)                                               (b) 
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(c)                                               (d) 

Figure 5. SEM images of alumina powders prepared at different temperatures (a) 25˚C, (b) 35˚C, (c) 45˚C, (d) 
55˚C 
图 5. 不同反应温度(a) 25℃，(b) 35℃，(c) 45℃，(d) 55℃下制得的氧化铝粉体 SEM 照片 

 
在沉淀反应过程中温度是比较重要的影响因素之一。由晶粒的生长速度方程和过饱和度与温度之间

的关系可知，当溶液中析出组分的含量一定时，溶液的过饱和度一般随着温度的下降而增大。随着反应

温度的升高，晶粒的生成速度增大，并在适当温度达到最大值。继续升高反应温度，不仅导致溶液过饱

和度的下降，同时也将使得溶液中分子动能增加过决，从而不利于在沉淀过程中形成稳定的晶粒，此时

晶粒的生成速度反而又趋下降。因此，在沉淀反应过程中，选择合适的反应温度对于控制沉淀颗粒结构

至关重要。对本实验而言，当沉淀反应水浴温度控制在常温，即 25℃左右比较理想，此时所制备的粉体

粒径较为细小。 

4. 结论 

(1) 真空冷冻干燥和常规鼓风干燥两种干燥方式对氧化铝前驱体的物相组成没有影响，但真空冷冻干

燥所制备的氧化铝粉体具有更窄的粒度分布，更细小的晶粒结构。 
(2) 在沉淀反应过程中施加超声波场，可明显改善氧化铝粉体的团聚程度。超声波辅助液相沉淀法可

制备出粒径小、粒度分布窄的纳米氧化铝粉体。 
(3) 随水浴反应温度的升高，氧化铝粉体的粒径随之增大，当反应温度增大到一定程度后，粒径基本

上不再变化。水浴温度为常温(25℃)条件下反应制得的纳米氧化铝粉体粒径最小，粒度更均匀。 
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