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摘　要：介绍了以工业氢氧化铝或工业硫酸铝为原料制备高
纯氧化铝微粉的方法。通过溶液精制、中和、洗涤、分散、煅
烧等过程可得到纯度为99．99％、产品粒度为1μm 的氧化
铝微粉。
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High Pure Alumina Micropowders
Prepared with Neutral Method

CHEN Qiao-ying�WU Xin-wei�
BAI Yong-min

（Shanxi Branch of China Alumium Corporation�Hejin043300�China）

Abstract：The method with which high pure alumina micropow-
ders are prepared as material of industrial aluminum hydroxide
or industrial aluminum sulphate is introduced．Alumina microp-
owder�whose purity is99．99％�particle size is1μm�can be
obtained by polishing�neutralizing�washing�dispersing and
calcining．
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氧化铝精细陶瓷是高科技领域的基础材料之

一�由于其具有高熔点、高硬度、绝缘耐热等特性�已
被广泛地应用于宇航、核能、能源、冶金、电子、生物
化学、化学化工等多种工程。它是一种很有发展前
途的产品。国外开发了十余种生产高纯、超细氧化
铝的方法［1］�并有批量生产�而国内主要采用铵明
矾热分解制备高纯、超细氧化铝�此法在生产过程中
产生腐蚀性气体�对环境和设备造成严重危害。近
年来�国内高纯、超细α－Al2O3的应用领域迅速拓
宽�引进和消化吸收的氧化铝高技术材料生产线增

加�使得高纯、超细α－Al2O3的研究、开发成为一个
非常活跃的领域。生产1t 多品种 Al2O3可获利润
为等量级的冶金级 Al2O3的10倍�甚至100倍�可
创造相当可观的经济效益。因此�迅速开发一种低
成本、具有竞争力的高纯、超细α－Al2O3的新方法
显得尤为重要。本试验以工业硫酸、工业氢氧化铝
（或工业硫酸铝）为主要原料来制备高纯氧化铝微
粉。
1　工艺简述

采用工业硫酸溶解工业氢氧化铝（或工业硫酸
铝）�经溶液精制�氨水中和析出 Al（OH）3·nH2O�
烘干、煅烧得α－Al2O3。
1．1　杂质行为分析

工业 Al （OH）3 的杂质主要是 Na2O、SiO2、
Fe2O3。在用工业硫酸溶解时�钠几乎全部进入溶液
形成 Na2SO4。中和时�Na＋主要残留在溶液中�而
吸附于 Al（OH）3·nH2O 表面的 Na＋可洗涤除去。
中和过程应当控制较慢的速度�以防止晶间碱的生
成。

硅在酸溶时�相当数量的 SiO2不与硫酸反应或
以原硅酸的形式存在�通过介质过滤即可除去�而进
入溶液的硅量相对较少�在中和过程中�其溶解度基
本不变�不会沉淀析出进入产品。

用工业硫酸溶解工业 Al（OH）3�铁大部分以
Fe3＋进入溶液�少量以 Fe2＋存在�为了采取措施控
制铁元素不进入产品�表1列出 Fe3＋、Al3＋、Fe2＋在
中和过程生成 Fe（OH）3、Al（OH）3及 Fe（OH）2沉淀
的 pH范围［2］。

由表1可知�Fe3＋析出 Fe（OH）3的 pH 值较
Al（OH）3小�因而在中和时�Fe（OH）3先析出来�
Fe（OH）2开始析出时�Al（OH）3已基本析出。为此�
在试验中我们对铁元素的控制采取了3种措施�即：
溶液精制、介质过滤、络合屏蔽。
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表1　金属氢氧化物沉淀的 pH范围

氢氧化物

开始沉淀时的 pH
值（金属离子为
0．10mol／L）

沉淀完全时的 pH
值（金属离子为
10－5mol／L）

Fe（OH）3
Al（OH）3
Fe（OH）2

1．5
3．4
6．9

2．8
4．7
8．9

1．2　除铁措施
1．2．1　溶液精制［3］

合成的硫酸铝溶液中�Fe2（SO4）3极易水解�根
据溶液的温度和 pH 值的不同�可生成组成不同的
碱式硫酸铁、氢氧化铁或黄钠铁矾类沉淀�其反应
为：

Fe2（SO4）3＋2H2O 2Fe（OH）SO4↓＋H2SO4
Fe2（SO4）3＋4H2O Fe2（OH）4SO4↓＋2H2SO4
Fe2（SO4）3＋6H2O 2Fe（OH）3↓＋3H2SO4

3Fe2（SO4）3＋Na2SO4＋12H2O
Na2［Fe6（SO4）4（OH）12］↓＋6H2SO4

试验中我们通过提高水解温度、添加活性较强
的氧化铝作为活性吸附剂、延长水解时间等来强化
水解过程�从而达到除铁的目的。添加过量的活性
吸附剂的作用在于中和硫酸铁水解产生的 H2SO4�
促使水解继续进行；吸附析出的胶态碱式硫酸铁或
Fe（OH）3。

经反复试验�通过溶液精制�可除去溶液中大部
分的 Fe3＋�除铁效果达80％以上。
1．2．2　介质过滤［4］

由表1可知�Fe3＋水解完全（金属离子浓度为
10－5mol／L）的 pH 为2．8�而 Al3＋开始水解的 pH
值为3．4�因此�我们控制溶液的 pH在3左右�采用
介质过滤除去 Fe3＋水解产生的 Fe（OH）3胶粒。
1．2．3　络合屏蔽

介质过滤后的溶液中仍存在部分游离的 Fe3＋

（10－5 mol／L ）�为 防 止 其 在 中 和 沉 淀

Al（OH）3·nH2O的过程中污染产品�试验采用络合
剂对 Fe3＋进行屏蔽。

当 pH＜5时�加入络合剂�溶液中游离的 Fe3＋

不会水解析出�只有 pH＞5时�才会析出Fe（OH）3�
但此时 Al（OH）3已基本析出。因此�当 pH＝3时介
质过滤后�添加络合剂�溶液的 pH值控制在交点前
（pH＜5）�即可达到铁铝分离的目的。
1．3　粒度控制

中和过程析出的 Al（OH）3·nH2O 为凝胶状

态�在烘干、煅烧过程中产生严重的团聚现象�烘干
后成为很硬的块状物�选用有机试剂［5］�可成功解
决产品的团聚问题。

凝胶 Al（OH）3·nH2O 经有机试剂分散�分散
剂可回收再用�分散后的滤饼在1200℃以上高温
煅烧2．5h�得到分散性很好的α－Al2O3。
2　试验及结果分析
2．1　溶液精制

在12％的硫酸铝溶液中�Al2O3的质量浓度为
43．38g／L�Fe2O3 的 质 量 浓 度 为 0．12 g／L�
ρ（Fe2O3）／ρ（Al2O3）为27．66×10－4。试验中控制
一定的水解温度�通过改变活性吸附剂添加量和搅
拌时间溶液进行净化除铁。除铁效果见表2。

表2　溶液精制后 Al2O3、Fe2O3成分变化

活性吸

附剂添

加量／g

搅拌

时间

／h
ρ（Al2O3）
／g·L－1

ρ（Fe2O3）
／g·L－1

ρ（Fe2O3）／
ρ（Al2O3）

12 2 47．20 0．082 17．40×10－4

3 49．66 0．039 7．85×10－4

24 2 49．50 0．041 8．28×10－4

3 62．99 0．041 6．51×10－4

40 2 52．13 0．041 7．86×10－4

3 51．64 0．024 4．65×10－4

由表2看�活性吸附剂添加量为40g�搅拌时间
为3h�除铁效果可达到80％以上。
2．2　中和沉淀

溶液精制后�在中和沉淀析出 Al（OH）3·nH2O
的过程中通过介质过滤、络合屏蔽可控制铁元素基
本上不进入产品。中和至 pH＝3、pH＝5的滤液分
析结果见表3。

表3　中和 pH＝3、pH＝5滤液中 Al2O3、Fe2O3成分变化

溶液 ρ（Al2O3）／g·L－1 ρ（Fe2O3）／g·L－1

pH＝3滤液
pH＝5滤液

18．30
0．50

0．0022
0．0015

2．3　产品纯度
以工业硫酸、工业氢氧化铝（或工业硫酸铝）为

主要原料通过溶液净化除铁�控制中和 pH值、中和
速度、加热介质过滤、添加络合剂�可使产品 Al2O3
的杂质质量分数≤0．01％�产品纯度达到99．99％。

产品 Al2O3中主要杂质的分析结果见表4。
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表4　Al2O3中的主要杂质成分（×10－6）
Na Si Fe Ca

10～30 10～50 3～10 10～15

2．4　产品粒度
中和析出的 Al（OH）3·nH2O 凝胶经有机试剂

分散后�在干燥过程中未出现团聚现象�烘干煅烧后
为分散性较好的 Al2O3粉末�90％的产品粒度平均
达到1μm。表5为日本产 SKC－2000型粒度分布
仪所测的 Al2O3微粉的粒度组成。
3　结　论

（1）试验通过溶液精制、控制中和速度、中和 pH
值、加热介质过滤和添加络合剂等办法�可使产品杂
质含量＜0．01％�纯度达到99．99％；

（2）采用有机试剂对 Al（OH）3·nH2O 凝胶进
行分散�可有效控制颗粒团聚�得到分散性良好的
Al2O3粉末�90％的产品的粒度平均为1μm 左右。

表5　Al2O3微粉的粒度组成

粒度范围／μm 质量累积分数／％
0～0．2 22．4
0～0．5 54．2
0～1．1 74．9
0～2．2 90．1
0～3．0 92．7
0～4．0 95．3
0～5．0 97．0
0～7．0 98．8
0～10．0 100．0
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浙江绿环建成全国废旧轮胎常温精细胶粉设备生产和加工示范基地

日前�一家专业研究、开发、生产环保设备－－－废旧橡胶（轮胎）常温法精细胶粉成套生产线为主的浙江
绿环橡胶粉体工程有限公司在浙江嵊州市绿环机械制造有限公司强强联合投资创建而成。这是一家集绿色
环保、新材料、资源再生利用为一体的高科技企业；公司将累计投资1．5亿元建成国内最大规模的废旧轮胎
常温精细粉碎设备生产基地及其年产2万吨的精细橡胶粉加工示范生产线�并以此为中心�形成废旧轮胎回
收处理、深加工及再生利用产业链的国家级工业园区。

废旧轮胎生产精细胶粉技术是一项符合国家政策扶持的有着广阔前景的朝阳产业。“废橡胶制取超细
胶粉”、“建立废橡胶、废轮胎回收处理产业化基地”等项目�已列入《中国21世纪议程》和我国再生资源回收
利用、环保产业发展、能源节约与资源综合利用等“十五”规划。专家指出�一个以废旧轮胎为主要原料、以粉
碎全钢丝子午胎为主攻方向、以生产精细胶粉为龙头的高科技绿色环保产业－－－胶粉工业已经形成。胶粉
工业是废旧轮胎资源综合利用的方向�一个技术含量高、市场潜力大、具有广阔前景的新兴工业。

新创建的浙江绿环公司正是顺应了这一大好时机�所拥有的国家双高一优项目“常温法废旧轮胎精细胶
粉成套生产线”是目前国内唯一的高新核心技术。成套生产线主要是由丰利公司引进德国技术研发的“废旧
轮胎前处理设备”和绿环公司自主开发的“XJF 型废旧橡胶常温法精细粉碎设备”相配套而成�开创了在常温
条件下将废旧轮胎整胎工业化批量生产60～200目精细胶粉的先例；整条生产线具有设备配置合理、出胶率
高、使用寿命长、动力消耗低、噪音低和自动化程度高等优点。成套生产线性能稳定可靠�各项技术指标均达
到标准�在国内国际市场上供不应求。目前�订单源源不断�市场前景十分广阔。

（吴宏富）
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