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55摘5要!采用铝酸钠种子分解法制备超细S,!ih"

D

& 用e射线衍射仪!eHn"表征了样品的晶相组

成$用扫描电子显微镜! .9["观察了样品的形貌$用激光粒度分析仪测定样品的粒度分布& 研究了

;+ih浓度%;+ihdS,!ih"

D

摩尔比$分解温度$分解时间%晶种率和搅拌速率等因素对S,!ih"

D

的粒度

的影响& 结果表明(;+ih浓度越高$分解温度越低$;+ihdS,!ih"

D

摩尔比越小$得到的S,!ih"

D

颗粒

的粒度越小& 试验条件为(;+ih浓度 #Z$ :d̀$;+ihdS,!ih"

D

摩尔比 #>#C$分解温度 %$ ^$分解时间

!G 1$晶种率 Z\$搅拌速率 !$$ )bK时$氢氧化铝颗粒的平均粒度为 !>ZJ

!

K&

关键词!超细氢氧化铝#铝酸钠#粒度

中图分类号!QoDD$>DZ 文献标志码!S

引 言

阻燃剂是合成高分子材料加工的重要助剂之一#其

功能是使高分子材料具有难燃性*自熄性和消烟性%#BD&

'

无机阻燃剂在高分子材料中除了有阻燃效果外#还有抑

制发烟以及氯化氢生成的作用#因而在近年来得到广泛

应用%%&

' 超细S,!ih$

D

作为一种无机阻燃剂#已被广

泛应用于电子*化工*塑料和橡胶等行业中%## %&

' 目前#

超细 S,!ih$

D

微粉的生产有机械法和化学法两大

类%!&

' 化学法有 ;+

!

S,

!

i

%

溶液种子分解法*金属醇盐

法*微乳液法*溶胶 X凝胶法*超重力法等#其中

;+

!

S,

!

i

%

溶液种子分解法应用于工业生产%#&

' 随着新

兴材料工业的发展以及人类对环保要求的提高#超细S,

!ih$

D

微粉需求量越来越大#同时对产品的质量和使用

性能也提出了更为严格的要求%C&

' 目前#国内主要采用

二段种分法制备超细 S,!ih$

D

#流程复杂#且产品存在

粒度分布宽#颗粒大等问题%G&

' 因此#研究 ;+

!

S,

!

i

%

分

解过程中超细 S,!ih$

D

粒度控制技术对我国超细 S,

!ih$

D

的生产具有重要意义'

;+

!

S,

!

i

%

溶液晶种分解过程中#存在晶体附聚和晶

体成核现象%"&

#它们对S,!ih$

D

粒度调控起主要作用'

附聚使产品粒度增大#成核使产品细化' 这两种现象同

时存在于;+

!

S,

!

i

%

溶液晶种分解过程中#只不过在特定

条件下#其中一种现象占主导地位而已' 已有研究表明

晶体附聚和晶体成核与反应条件密切相关%Z&

' 因此#可

以通过控制反应条件来控制颗粒的粒径'

# 材料与方法

!6! 实验原料及试剂

工业S,!ih$

D

!纯度 JJ>G\#汉鲁环保技术有限公

司$";+ih!分析纯#重庆川东化工有限公司$'

!6) 主要设备和仪器



n_JZ XccS型恒温水浴锅!天津泰斯特仪器有限公

司$#&h. X# 型电子搅拌器!杭州仪表电机有限公司$#

.hUXn!ccc$型循环水式真空泵!巩义市予华仪器有限

责任公司$#fRU型电热鼓风干燥箱!上海科恒实业发

展有限公司$#[EC$$! 型电子天平!上海舜宇恒平科学

仪器有限公司$#e射线衍射分析仪!n! EhS.9H#德

国$#扫描电子显微镜!=9RSD .T2#德国$#TQXJD$$U

型激光粒度分析仪!丹东市百特仪器有限公司$'

!6$ 实验方法

称取一定量S,!ih$

D

和;+ih于 C$$ K̀ 三口烧瓶

中#加入少量蒸馏水#J$ ^下#在一定的搅拌速率下反应

成透明的液状#然后冷却' 待三口烧瓶中的;+

!

S,

!

i

%

溶

液冷却至预定的分解温度时#按试验设定的 ;+ih浓

度#加入一定量的已预热至分解温度的蒸馏水#恒温搅

拌*分解' 分解 # 1后添加一定量的S,!ih$

D

原料作为

晶种#继续搅拌*分解一定时间后将产物抽滤*洗涤#然

后将所得滤饼置于 Z$ ^的烘箱中干燥 !% 1后得到超细

S,!ih$

D

' 采用激光粒度分析仪对氢氧化铝颗粒的粒

度进行测定"采用e射线衍射分析仪对氢氧化铝的晶相

进行分析"采用扫描电子显微镜对氢氧化铝的形貌进行

表征' 典型的制备条件如下+ S,!ih$

D

的质量为

#C>G :#;+ih的质量为 J>G :#即 ;+ihdS,!ih$

D

摩尔

比#>!p##加水量 Z$ K̀ #加入晶种 #>CG :#即种子率

#$\#分解时间 #$ 1#;+ih浓度 #!$ :d̀#分解温度

%C ^#搅拌速度 %$$ )bK'

! 结果与讨论

)6! B̂,Z浓度对粒度的影响

在;+ih与 S,!ih$

D

摩尔比为 #>!#分解温度为

%C ^#分解时间 #$ 1#种子率 #$\#搅拌速度 %$$ )bK条

件下#浓度范围为 #$$ ]!%$ :d̀#研究;+ih浓度对粒径

的影响!图 #$'

从图 # 可知#随着 ;+ih浓度增加#粒度逐渐减小#

当;+ih浓度大于 #Z$ :d̀时#粒度减小趋势变缓' 这

是由于高浓度的 ;+ih下#溶液过饱和度低%J&

#晶体附

聚的推动力小#晶体附聚作用弱#有利于颗粒的细化'

但是碱浓度过高降低了;+

!

S,

!

i

%

溶液的分解率' 因此#

;+ih浓度控制为 #Z$ :d̀'

图! B̂,Z浓度对粒度"B#和分解率"J#的影响

)6) B̂,Z0IF",Z#

$

摩尔比对粒度的影响

为研究 ;+ihdS,!ih$

D

摩尔比对粒径的影响#采

用的试验条件为+ ;+ihdS,!ih$

D

摩尔比为 #># ]

#>DC#;+ih浓度 #Z$ :d̀#分解温度 %C ^#分解时间

#$ 1#种子率 #$\#搅拌速度 %$$ )bK!图 !$'

图) B̂,Z0IF",Z#

$

摩尔比对粒度"B#和

分解率"J#的影响

从图 ! 可知#在较低;+ihdS,!ih$

D

摩尔比!#># ]

#>DC$范围内随着摩尔比的增加#粒度也逐渐增大' 这

是由于在低摩尔比下#;+

!

S,

!

i

%

溶液分解过快#出现了

明显的二次成核%J&现象#导致了晶体颗粒的细化#平均

粒度减小' 此外#低摩尔比下#;+

!

S,

!

i

%

分解率较高#因

此#控制;+ihdS,!ih$

D

摩尔比为 #>#C'

)6$ 分解温度对粒度的影响

为了研究分解温度对产物颗粒大小的影响' 采用

的反应条件为+;+ih浓度 #Z$ :d̀#;+ihdS,!ih$

D

摩

尔比为 #>#C#分解时间 #$ 1#种子率 #$\#搅拌速度 %$$

)bK!图 D$'

如图 D 所示#温度越低#颗粒的粒度越小' 较低温

度下#;+

!

S,

!

i

%

溶液有更高的黏度%##&

#分子扩散阻力

大#导致附聚作用减弱#并且低温下 ;+

!

S,

!

i

%

溶液分解
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图$ 分解温度对粒度"B#和分解率"J#的影响

较快#二次成核频率增加#进一步增强了颗粒细化效

果%J&

' 但是#温度过低#滤饼中未反应掉的反应物不易

洗出#影响产品纯度#因此#分解温度为 %$ ^较好'

)6' 分解时间对粒度的影响

为探究时间对粒度的影响#采用的试验条件控制

为+分解时间 G ]D% 1#;+ih浓度 #Z$ :d̀# ;+ihdS,

!ih$

D

摩尔比为 #>#C#分解温度 %$ ^#种子率 #$\#搅

拌速度 %$$ )bK!图 %$'

图' 分解时间对粒度"B#和分解率"J#的影响

图 % 表明#S,!ih$

D

颗粒粒度随时间呈现周期性

变化' Z ]#% 1#附聚作用占主导#粒径增大#然而#反

应时间在 #% ]!G 1#成核作用明显增强#这是由于颗粒

间#颗粒与器壁间#颗粒与搅拌器的碰撞和磨蚀作用增

强%"&

#一部分小晶体进入溶液中#成为二次晶核#导致

二次成核#使颗粒细化' 当反应时间进一步增加#颗粒

又出现了增大的趋势' 随着反应时间增加#在分解时

间为 !G 1#分解率较高#达到 ZC>"\#所以最佳反应时

间为 !G 1'

)6& 种子率对粒度的影响

试验种子率的研究范围为 $ ]#!\#;+ih浓度 #Z$

:d̀# ;+ihdS,!ih$

D

摩尔比为 #>#C#分解温度 %$ ^#

分解反应时间 !G 1#搅拌速度 %$$ )bK' 结果如图 C 所

示+在研究范围内#随着种子率的增加#产品粒度先减小

后增大#种子率为 Z\时粒度最小' 在种子率小于 Z\

时#随着种子率的增加#;+

!

S,

!

i

%

溶液分解速率加快#析

出的氢氧化铝细颗粒增加#其中一部分 S,!ih$

D

细颗

粒做粘结剂#但粘结效果不明显#附聚作用较弱#使

S,!ih$

D

粒度减小' 当种子率大于 Z\时#;+

!

S,

!

i

%

分解速率进一步增大#在相同时间内产生了足够的0

D

细颗粒#粘结效果加强#附聚作用明显#S,!ih$

D

粒度

增大'

图& 种子率对粒度"B#和分解率"J#的影响

)6" 搅拌速率对粒度的影响

试验研究了搅拌速度 #$$ )bK]C$$ )bK范围内粒

度的变化情况' 其它条件为+;+ih浓度 #Z$ :d̀#

%;+ih&d%S,!ih$

D

&摩尔比为 #>#C#分解温度 %$ ^#

反应时间 !G 1#种子率大于 Z\' 实验结果如图 G 所示'

由图 G 可知#随着搅拌速度增大#S,!ih$

D

颗粒粒度有

图" 搅拌速率对粒度"B#和分解率"J#的影响

增大的趋势#但从总体上说#粒度的变化幅度较小' 一

方面#搅拌速度增大颗粒间的碰撞机会增大#使颗粒间

的附聚作用增强#使粒度增大#另一方面#搅拌速度增

C!
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D
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大#颗粒间#颗粒与器壁间#颗粒与搅拌器的碰撞和磨蚀

作用增强%#!&

#导致二次成核作用增强#使颗粒细化' 根

据试验数据#搅拌速度 !$$ )bK较合适'

)6# 原料与产品的_]+表征

超细S,!ih$

D

与工业S,!ih$

D

的e射线衍射分析

!扫描步长 $>$!q扫描范围+!

&

m#$ XC$q$#并将其与S,

!ih$

D

的 eHn标准卡对比后结果图 " 所示' 超细 S,

!ih$

D

具有与原料相同的结构#都是三水铝石 !R/AA5B

/64$ S,!ih$

D

'

图# 原料和超细IF",Z#

$

_射线衍射图谱

)6/ 原料与产品的=OH表征

由原料和超细 S,!ih$

D

的电子显微镜图片可知

!图 Z$#在本试验的最佳条件下#细化效果非常明显'

)6( 原料与产品的粒度表征

原料和超细 S,!ih$

D

粒度分析结果如图 J 所示'

由图 J 可知#原料颗粒较大#细颗粒含量很少#JG\的颗

粒直径大于 #$ (K"超细 S,!ih$

D

粒度分布较窄#颗粒

直径 #$ (K以下的积累量达到 #$$\' 在最佳试验条件

下颗粒细化效果明显'

D 结 论

!# $ ;+ih浓度越高#分解温度越低#;+ihdS,

!ih$

D

摩尔比越小#S,!ih$

D

颗粒的粒度越小'

!!$试验条件+;+ih浓度 #Z$ :d̀#;+ihdS,!ih$

D

初始摩尔比 #>#C#分解温度 %$ ^#分解时间 !G 1#晶种

率 Z\#搅拌速率 #$$ )bK时#S,!ih$

D

颗粒的平均粒度

为 !>ZJ

!

K'

图/ 原料和超细IF",Z#

$

=OH图

图( 原料和超细IF",Z#

$

粒度分析图
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