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(54)发明名称

一种纳米级片状勃姆石及其制备方法

(57)摘要

本发明属于无机纳米材料技术领域，具体涉

及一种纳米级片状勃姆石，并进一步公开其制备

方法。本发明所述纳米级片状勃姆石的制备方

法，以铝盐材料为铝源原料，利用氨水为沉淀剂

进行双向沉淀，并将制得的前驱体浆料进行水热

合成处理，制得的勃姆石为纳米级片状结构。本

发明所述制备纳米级片状勃姆石的方法在不添

加表面活性剂或模板剂的情况下，即可实现勃姆

石的制备，具有工艺简单、安全、成本低的优势，

适宜于大规模工业化生产。本发明所述方法制备

得到的纳米级片状勃姆石，所述勃姆石具有片状

规整、结晶度高、分散性好、粒度分布窄的优势，

具有更为广泛的应用前景。
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1.一种纳米级片状勃姆石的制备方法，其特征在于，包括如下步骤：

(1)取铝源材料配制得到铝盐溶液，加入沉淀剂进行双向沉淀，并调节体系pH值＞11，

得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料进行连续洗涤，以去除溶液中的杂质离子，所述铝源

材料包括硝酸铝和/或硫酸铝，所述沉淀剂包括氨水；

(2)将洗涤后的所述前驱体浆料进行喷雾干燥，并将得到的粉料进行高温煅烧处理，所

述煅烧步骤的温度为400‑600℃；

(3)将煅烧后的所述粉料采用行星磨进行分散处理，并于150‑250℃进行水热合成反

应，并将得到的反应物浆料干燥，即得。

2.根据权利要求1所述的纳米级片状勃姆石的制备方法，其特征在于，所述步骤(1)中，

所述铝盐溶液的浓度为0.5mol/L‑10mol/L。

3.根据权利要求1所述的纳米级片状勃姆石的制备方法，其特征在于，所述氨水的质量

浓度为20‑30wt％。

4.根据权利要求1‑3任一项所述的纳米级片状勃姆石的制备方法，其特征在于，所述步

骤(1)中，所述连续洗涤步骤为通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤。

5.根据权利要求1‑3任一项所述的纳米级片状勃姆石的制备方法，其特征在于，所述步

骤(2)中，所述喷雾干燥步骤中，控制喷雾干燥机的进料固含量20‑30％，控制出口温度120‑

150℃。

6.由权利要求1‑5任一项所述方法制备得到的纳米级片状勃姆石。
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一种纳米级片状勃姆石及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于无机纳米材料技术领域，具体涉及一种纳米级片状勃姆石，并进一步

公开其制备方法。

背景技术

[0002] 勃姆石(Boehmite)又称软水铝石或一水软铝石，化学式为γ‑Al2O3·H2O或γ‑

AlOOH。γ‑AlOOH是由许多AlO6八面体构成的，Al在八面体中央，O在八面体顶点，八面体通

过共面形成双链，再共顶点形成三维骨架结构。γ‑AlOOH属正交晶系，是层状结构，以其独

特的力学、化学、光学性质在陶瓷材料、光学材料、半导体材料、复合材料、催化剂及载体材

料及涂料领域得到广泛应用。

[0003] 现有技术中，勃姆石的制备方法比较多，主要包括沉淀法(酸、碱沉淀)、碳化法、醇

铝水解法、水热法、溶胶‑凝胶法、离子液法、硬模板法等。如文献Stiles等(Stiles  A 

B.Catalyst  Supports  and  Supported  Catalysts.Theoretical  and  Applied  Concepts

[M].USA:Butterworth，Boston，Mass，1987:158‑160.)采用不同的方法制备出褶皱片状、针

状、链状、舟状、立方、菱形片面状等多种形态和不同晶粒大小的勃姆石；以及Liu等(Qian 

Liu，Aiqin，Wang，Xiaodong，Wang，Tao  Zhang .Morphologically  controlled  synthesis 

of  mesoporous  alumina.Microporous  and  Mesoporous  Materials，100(2007)35‑44.)以

硝酸铝为铝源，氨水和尿素为沉淀剂，采用不同的表面活性剂结合水热法合成出多种具有

特殊形貌的介孔氧化铝，包括球状、骨状、棒状、纤维状、3D哑铃状。

[0004] 然而，上述方法虽然可以制备不同形貌的勃姆石，但各制备方法中均需要添加使

用大量的表面活性剂或模板剂，不仅因价格昂贵导致生产成本的增加，并且具有一定的毒

性，不适宜于大规模工业化生产。

发明内容

[0005] 为此，本发明所要解决的技术问题在于提供一种纳米级片状勃姆石，所述勃姆石

具有片状规整、结晶度高、分散性好、粒度分布窄的优势；

[0006] 本发明所要解决的第二个技术问题在于提供上述纳米级片状勃姆石的制备方法，

所述方法不添加表面活性剂/模板剂即可实现勃姆石的制备，具有工艺简单、安全、成本低

的优势，适宜于大规模工业化生产。

[0007] 为解决上述技术问题，本发明所述的一种纳米级片状勃姆石的制备方法，包括如

下步骤：

[0008] (1)取铝源材料配制得到铝盐溶液，加入沉淀剂进行双向沉淀，并调节体系pH值＞

11，得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料进行连续洗涤，以去除溶液中的杂质离子；

[0009] (2)将洗涤后的所述前驱体浆料进行喷雾干燥，并将得到的粉料进行高温煅烧处

理；

[0010] (3)将煅烧后的所述粉料进行分散处理，并于150‑250℃进行水热合成反应，并将
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得到的反应物浆料干燥，即得。

[0011] 所述步骤(1)中，所述铝源材料包括硝酸铝和/或硫酸铝。

[0012] 所述步骤(1)中，所述铝盐溶液的浓度为0.5mol/L‑10mol/L。

[0013] 所述步骤(1)中，所述沉淀剂包括氨水。

[0014] 优选的，所述氨水的质量浓度为20‑30wt％。

[0015] 所述步骤(1)中，所述连续洗涤步骤为通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤。洗涤过

程中，控制水通量为10‑1000kg/h，控制洗涤压力为0.1‑1.5Mpa。

[0016] 所述步骤(2)中，所述喷雾干燥步骤中，控制喷雾干燥机的进料固含量20‑30％，控

制出口温度120‑150℃。

[0017] 所述步骤(2)中，所述煅烧步骤的温度为400‑600℃。

[0018] 所述步骤(3)中，所述分散步骤为采用行星磨分散，控制固含量40±5％，转速为

300±20r/1h。

[0019] 本发明还公开了由所述方法制备得到的纳米级片状勃姆石。

[0020] 本发明所述纳米级片状勃姆石的制备方法，以铝盐材料为铝源原料，利用氨水为

沉淀剂进行双向沉淀，并将制得的前驱体浆料进行水热合成处理，制得的勃姆石为纳米级

片状结构。本发明所述制备纳米级片状勃姆石的方法在不添加表面活性剂或模板剂的情况

下，即可实现勃姆石的制备，具有工艺简单、安全、成本低的优势，适宜于大规模工业化生

产。

[0021] 本发明所述方法制备得到的纳米级片状勃姆石，所述勃姆石具有片状规整、结晶

度高、分散性好、粒度分布窄的优势，具有更为广泛的应用前景。

附图说明

[0022] 为了使本发明的内容更容易被清楚的理解，下面根据本发明的具体实施例并结合

附图，对本发明作进一步详细的说明，其中，

[0023] 图1为本发明实施例1制备的纳米级片状勃姆石样品的扫描电镜照片；

[0024] 图2为本发明实施例1制备的纳米级片状勃姆石样品的XRD图。

具体实施方式

[0025] 实施例1

[0026] 本实施例所述纳米级片状勃姆石的制备方法，包括如下步骤：

[0027] (1)取硝酸铝为铝源材料，加水配制得到浓度为0.5mol/L的硝酸铝盐溶液，加入质

量浓度为30wt％的氨水为沉淀剂进行双向沉淀处理，至沉淀不再增加，并调节反应体系的

pH值为11.5，得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤处

理，控制洗涤过程中的水通量为10‑1000kg/h，洗涤压力为0.1‑1.5Mpa，以去除溶液中的杂

质离子，至溶液中的杂质离子浓度<600ppm；

[0028] (2)将洗涤后的所述前驱体浆料利用喷雾干燥机进行喷雾干燥处理，控制喷雾干

燥机的进料固含量20‑30％，控制出口温度120‑150℃，得到干燥后的粉料；随后将所得粉料

于500℃下进行高温煅烧处理，得到煅烧后的粉料；

[0029] (3)将煅烧后的所述粉料采用行星磨进行分散处理，并控制固含量40±5％，转速
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为300±20r/1h；随后将分散处理后的粉料置于合成釜内，控制填充度70％‑80％，于200℃

下加水进行水热合成(控制反应升温速度为3℃/min)反应6h，并将得到的反应物浆料进行

喷雾干燥处理(控制进口温度270℃，出口温度120℃，雾化盘转速8000r/min)，即得。

[0030] 本实施例制得勃姆石样品的扫描电镜照片如附图1所示，可见，本实施例方法制备

得到的勃姆石为片状结构，通过图2所示的XRD图分析表明为勃姆石物相，且其颗粒尺寸为

纳米级。

[0031] 实施例2

[0032] 本实施例所述纳米级片状勃姆石的制备方法，包括如下步骤：

[0033] (1)取硫酸铝为铝源材料，加水配制得到浓度为2mol/L的硫酸铝盐溶液，加入氨水

(质量浓度30wt％)为沉淀剂进行双向沉淀处理，至沉淀不再增加并调节反应体系的pH为

12.2，得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤处理，控制

洗涤过程中的水通量为10‑1000kg/h，洗涤压力为0.1‑1.5Mpa，以去除溶液中的杂质离子，

至溶液中的杂质离子浓度<600ppm；

[0034] (2)将洗涤后的所述前驱体浆料利用喷雾干燥机进行喷雾干燥处理，控制喷雾干

燥机的进料固含量20‑30％，控制出口温度120‑150℃，得到干燥后的粉料；随后将所得粉料

于400℃下进行高温煅烧处理，得到煅烧后的粉料；

[0035] (3)将煅烧后的所述粉料采用行星磨进行分散处理，并控制固含量40±5％，转速

为300±20r/1h；随后将分散处理后的粉料置于合成釜内，控制填充度70％‑80％，于150℃

下加水进行水热合成(控制升温速度3℃/min)进行反应6h，并将得到的反应物浆料进行喷

雾干燥处理，控制进口温度270℃，出口温度120℃，雾化盘转速8000r/min，即得。

[0036] 经测定，本实施例制得勃姆石样品为片状结构，且其颗粒尺寸为纳米级。

[0037] 实施例3

[0038] 本实施例所述纳米级片状勃姆石的制备方法，包括如下步骤：

[0039] (1)取硝酸铝为铝源材料，加水配制得到浓度为4mol/L的硝酸铝盐溶液，加入质量

浓度为25wt％的氨水为沉淀剂进行双向沉淀处理，至沉淀不再增加，并调节反应体系的pH

值为13，得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤处理，控

制洗涤过程中的水通量为10‑1000kg/h，洗涤压力为0.1‑1 .5Mpa，以去除溶液中的杂质离

子，至溶液中的杂质离子浓度<600ppm；

[0040] (2)将洗涤后的所述前驱体浆料利用喷雾干燥机进行喷雾干燥处理，控制喷雾干

燥机的进料固含量20‑30％，控制出口温度120‑150℃，得到干燥后的粉料；随后将所得粉料

于600℃下进行高温煅烧处理，得到煅烧后的粉料；

[0041] (3)将煅烧后的所述粉料采用行星磨进行分散处理，并控制固含量40±5％，转速

为300±20r/1h；随后将分散处理后的粉料置于合成釜内，控制填充度70％‑80％，于250℃

下加水进行水热合成反应8h，并将得到的反应物浆料进行喷雾干燥处理，控制进口温度270

℃，出口温度120℃，雾化盘转速8000r/min，即得。

[0042] 经测定，本实施例制得勃姆石样品为片状结构，且其颗粒尺寸为纳米级。

[0043] 实施例4

[0044] 本实施例所述纳米级片状勃姆石的制备方法，包括如下步骤：

[0045] (1)取硫酸铝为铝源材料，加水配制得到浓度为6mol/L的硫酸铝盐溶液，加入质量
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浓度为20wt％的氨水为沉淀剂进行双向沉淀处理，至沉淀不再增加，并调节反应体系的pH

值为13.5，得到前驱体浆料；并将所得前驱体浆料通过陶瓷膜洗涤设备进行连续洗涤处理，

控制洗涤过程中的水通量为10‑1000kg/h，洗涤压力为0.1‑1.5Mpa，以去除溶液中的杂质离

子，至溶液中的杂质离子浓度<600ppm；

[0046] (2)将洗涤后的所述前驱体浆料利用喷雾干燥机进行喷雾干燥处理，控制喷雾干

燥机的进料固含量20‑30％，控制出口温度120‑150℃，得到干燥后的粉料；随后将所得粉料

于400℃下进行高温煅烧处理，得到煅烧后的粉料；

[0047] (3)将煅烧后的所述粉料采用行星磨进行分散处理，并控制固含量40±5％，转速

为300±20r/1h；随后将分散处理后的粉料置于合成釜内，控制填充度70％‑80％，于150℃

下加水进行水热合成反应8h，并将得到的反应物浆料进行喷雾干燥处理，控制进口温度270

℃，出口温度120℃，雾化盘转速8000r/min，即得。

[0048] 经测定，本实施例制得勃姆石样品为片状结构，且其颗粒尺寸为纳米级。

[0049] 显然，上述实施例仅仅是为清楚地说明所作的举例，而并非对实施方式的限定。对

于所属领域的普通技术人员来说，在上述说明的基础上还可以做出其它不同形式的变化或

变动。这里无需也无法对所有的实施方式予以穷举。而由此所引伸出的显而易见的变化或

变动仍处于本发明创造的保护范围之中。
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图1

图2
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