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pH值对 AlN粉末水解产物的影响

张 宇 刘 盟 唐建成
（南昌大学材料科学与工程学院，江西南昌 330031）

摘 要

通过测定 500nm的氮化铝粉末在不同 pH值下的水解行为，利用 XRD、SEM和 TEM分析研究了氮化铝粉末的水解产物。结

果表明，在 pH=12环境下水解产物为纳米纤维状，在 Ph=7环境下水解产物为短棒状，在 pH=5环境下水解受到抑制。XDR表明，

在 80℃下水解时，AlN粉末的水解产物为 AlOOH。SEM和 TEM表明，在 pH=5环境 AlN形成了一个保护层，在 pH=12环境下

时，氨水会使水解产物形成团聚。
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0 引 言

氮化铝(AlN)是一种综合性能优良的新型陶瓷材
料，具有优良的热传导性、可靠的电绝缘性、低的介电
常数和介电损耗、无毒以及与硅相匹配的热膨胀系数
等一系列优良特性，被认为是新一代半导体基片和电

子器件封装的理想材料，受到了国内外研究者的广泛

重视[1- 4]。AlN粉末是制备 AlN陶瓷的原料，它的性质
对 AlN陶瓷的制备工艺以及陶瓷性能有直接影响。
要获得性能优良的 AlN陶瓷材料，必须制备出粒度
细、纯度高以及粒度分布窄的 AlN粉末[5- 6]。目前，AlN
粉末的合成方法主要有铝粉直接氮化法、碳热
还原法、自蔓延高温合成法、化学气相沉积法等[7- 11]。
然而 AlN对水敏感，AlN粉末在制备和储存过程中
极易和空气中的水分发生水解反应。这不仅给 AlN
粉末储存、运输造成困难，更重要的是将 AlN粉末加
工成片材或板材的工艺过程中，因工艺多半采用流延

成型、注浆成型和正在研究发展中的注射成型（包括
最新的水凝胶注射成型）等[12- 14]，这些工艺都不可避

免地要涉及各种水基浆料或水溶性黏结，不可避免地

需要使用到水性粘结剂，从而对其性能造成严重影

响，所以研究 AlN的水解行为就显得尤为重要。
Fukumoto等[15]研究了悬浮液的温度和 AlN颗粒
大小对 AlN粉末水解的影响，认为温度越高，AlN颗
粒越小，AlN粉末水解速率越快。然而，对于 AlN粉
末在不同的 pH值环境下的研究还未涉及。因此，本
文研究了 500nm的 AlN粉末在不同 pH值下的水解
产物，分析了 pH值对 AlN粉末水解产物的影响，并
利用 XRD、TEM和 SEM研究了 AlN粉末水解时的
物相组成、水解产物的形貌特征。

1 实 验

本实验所用的 AlN粉末的平均粒度为 500nm的
亚微米级粉末，试验是在含有氮化铝悬浮液的去离子

水中进行，实验一共进行三组测试。先用电磁加热搅
拌器将去离子水加热至预定温度 80℃，然后加入
AlN粉末。用酸度计测定氮化铝悬浮液的 pH值随水
解时间的变化。第一组，通过控制滴加磷酸溶液（磷酸
与去离子水的体积比为 1∶4）调节 pH值，使其悬浮
液的 pH保持在 5左右。第二组，通过控制滴加氨水
溶液调节 pH值，使其悬浮液 pH值始终保持在 12左
右。第三组则是其在 pH=7环境下的水解试验。
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图 2 500nm A lN 原始粉末样品图

Fig.2 Micrographs of 500nm AlN powder

0.5μm 0.5μm

（a）AlN 原始粉末 TEM 显微图 （b）AlN 原始粉末 SEM 显微图

图 1 80℃时 500nm A lN 粉末水解 2h 的 XR D 衍射图谱

Fig.1 XRD patterns for products from 500nm AlN powder

hydrolysis at 80℃ for 2h

粉末样品预处理如下：将水解后的氮化铝用纳米

滤膜在真空抽滤机中抽滤、并使用真空干燥箱在
40℃下慢慢烘干。利用 X射线衍射仪测定水解前后
氮化铝粉末的物相变化，利用 TEM、SEM来分析水
解产物中的结晶相的形貌特征。

2 实验结果和讨论

2.1 水解产物的 XR D 图谱分析

水解温度 80℃时 500nmAlN粉末水解产物的X衍
射图谱如图 1所示。图 1(a)为 AlN粉末在 pH=5的环
境下水解的衍射图，可见试样中只出现了少量的AlOOH
的衍射峰，绝大多数的强峰是 AlN的衍射峰，可以看

出，在 pH=5的环境下，AlN粉末只发生了少量的水
解，水解受到抑制。图 1（b）为 AlN粉末在 pH=7环境
下水解的 XRD图谱，可见试样中除了发现 AlN的衍
射峰外，还出现了比较明显的 AlOOH衍射峰，可以
看出，在水解温度为 80℃，500nmAlN粉末水解产物
AlOOH。图 1（c）为 AlN粉末在 pH=12环境下水解的
衍射图，可见出现了强烈的 AlOOH的衍射峰。而且
衍射峰半高宽比 AlN粉末在自然环境下的半高宽更
宽，可以看出水解的程度加深。而 Fukumoto等[15]认为

AlN粉末的水解反应遵循如下方程：
AlN+ 3H2O→Al(OH)3 + NH3 （θ < 77.85℃）
AlN+2H2O→AlOOHamorph+NH3 (θ>77.85℃)

NH3+H2O→ NH4

+
+ OH-

可以看出，在水解温度为 80℃时，氮化铝粉末水
解产物为 AlOOH，而在 pH=5的环境下水解时，水解
受到抑制，可能是因为：磷酸溶液通过吸附和氢键在

AlN表面生成一层Al(H2PO4)3，从而阻止了水与AlN的
接触，水解就受到了抑制。其反应可能为 AlN+3H3PO4

→Al(H2PO4)3+ NH3。在 pH=12环境下水解时，可以看
出，水解程度加深，可能是因为：随着氨水的加入，促

进了水解的絮凝，加强了水解产物AlOOH的凝胶作用。
2.2 水解产物的 TEM 及 SE M 分析

图 2是 500nmAlN原始粉末样品图，由图 2（a）
可以测出尺度约为 500nm，并且 AlN原始粉末微粒
为多边形等不规则性。图 2（b）是 AlN原始粉末 SEM
显微图，可以看出AlN原始粉末有棒状、球形和六边形
等不规则形，并且有一定的团聚。图 3是 500nmAlN
在 pH=5环境下水解样品图，图 3（a）为 pH=5环境下
水解 TEM显微图，图 3（b）为 pH=5环境下水解 SEM
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备注：（a）pH = 5 环境下 AlN 粉末水解；（b）pH = 7 环境下 AlN 粉末水

解；（c）pH = 12 环境下 AlN 粉末水解。
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图 5 500nm A lN 在 pH =12 环境下水解样品图

Fig.5 Micrographs of products from 500nm AlN powder hydrolysis at pH=12

图 3 500nm A lN 在 pH =5 环境下水解样品图

Fig.3 Micrographs of products from 500nm AlN powder hydrolysis at pH=5

图 4 500nm A lN 在自然环境下水解样品图

Fig.4 Micrographs of products from 500nm AlN powder hydrolysis at pH=7

显微图。可以看出，氮化铝粉末与水解前相比，在粉末
的表面形成了一个保护层，可能是磷酸吸附在氮化铝

颗粒表面，在粒子表面产生了 Al- O- P氧化层。从而
在酸性坏境下氮化铝粉末受到抑制。图 4.为
500nmAlN粉末在 pH=7环境下水解样品图，图 4（a）
是氮化铝粉末 pH=7环境下水解 TEM显微图，可以
看出水解产物为棒状或者是短柱状，长度大约为 20
纳米到 60nm之间，直径大概在 5nm左右。图 4（b）是
氮化铝 pH=7环境下水解 SEM显微图，跟原始的氮

化铝粉末相比，形貌发生了较大的改变，可以看出，有

针状的水解产物出现，根据 X衍射结果可以看出，该
产物为 AlOOH。图 5为 500nm氮化铝粉末在 pH=12
环境下水解样品图，根据 X衍射结果可以看出，该水
解产物为 AlOOH非晶颗粒。图 5（a）是氮化铝粉末在
pH=12环境下水解 TEM显微图，可见水解产物的微
观形貌为纳米纤维状，长度大约在 100纳米到 200纳
米之间，直径为 5纳米左右，粒子有一定的团聚。图 5
（b）是氮化铝粉末在 pH=12环境下水解 SEM显微

4μm2nm

（a）pH = 5 环境下水解 TEM 显微图 （b）pH = 5 环境下水解 SEM 显微图

（a）pH = 7 环境下水解 TEM 显微图 （b）pH = 7 环境下水解 SEM 显微图

20nm 500nm

100nm 2μm

（a）pH = 12 环境下水解 TEM 显微图 （b）pH = 12 环境下水解 SEM 显微图
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图，可见粒子间有团聚现象。由于加入了氨水作为 pH
值调节剂，随着氨水的加入，氨水可以促进絮凝，使得

AlOOH晶粒长度增长，加强了 AlOOH的凝胶作用，
粒子之间出现一定的团聚。

3 结 论

（1）氮化铝粉末在碱性环境下水解时，氨水可以
促进水解的进行，并且使得水解产物成纳米纤维状，

粒子之间形成团聚。
（2）氮化铝粉末在酸性环境下水解时，磷酸溶液
与氮化铝粒子在表面形成一个 Al- O- P氧化层，因为
水解会受到抑制。
（3）氮化铝粉末在80℃下水解时，水解产物为AlOOH。
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Influence of the pH Value on the Hydrolysis Product of AlN Powder

ZHANG Yu LIU Meng TANG Jiancheng

(School of Materials Science and Engineering, Nanchang University, Nanchang Jiangxi 330031)

Abstract

The hydrolysis behavior of the 500nm AlN powder at different pH was observed and its reaction products were

characterized by XRD, SEM and TEM. The results show: in the environment of pH 12, the hydrolysis products are

nanofibers; in the natural environment, the hydrolysis products are short nanorods; in the environment of pH 5, the hydrolysis

is repressed. XDR shows that the hydrolysis products at 80℃ are AlOOH, SEM and TEM micrographs show a protective

film can be produced from AlN at pH 5. In the environment of pH 12, ammonia can agglomerate hydrolysis products.

Key words aluminum nitride powder; pH value; hydrolysis product; agglomeration
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