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摘要：为防止球形铝粉在空气中腐蚀变质，采用溶液聚合法，通过硅烷

偶联剂 KH-550 对超细铝粉进行预处理， 在引发剂偶氮二异丁晴的作
用下， 用聚乙烯吡咯烷酮 （PVP） 对球形铝粉进行表面改性， 形成了
PVP-Al 复合粒子。 利用扫描电镜、能谱以及红外光谱对改性前后的铝
粉进行表征分析；利用光电子能谱对复合粒子的形成原理进行分析。结

果表明：复合粒子为具有核-壳结构的球形粒子，致密的 PVP 壳层包覆
铝粒子；复合粒子的沉降率及耐腐蚀性优于原料铝粉。
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Abstract： In order to improve the anti-corrosion of superfine aluminum
powders in water， the superfine aluminum particles coated with a polyer
membrane were investigated through copolymerazation，which used PVP as
modifier， ABIN as initiator. The PVP -Al particles were analyzed by
scanning electron microscope （SEM）， electron dispersive spectrum（EDS）
and infrared spectrum （IR）. The experimental principle was analyzed by
XPS. It was shown that the PVP-Al composite particles were spherical with
core-shell structure. A PVP-Al composite particle was composed of dense
PVP shell and Al core. The anti-resistance and hydrolysis rate of PVP-Al
particles were improved insignificantly by comparing with the raw Al
powders.
Key words： superfine aluminum powders； coating；composite particles

随着科学水平和工业技术的发展，超细铝粉的应
用越来越广。 目前工业上生产铝粉多采用氮气雾化

法，该方法产量高，成本低，得到的铝粉分散性好，但
是铝粉表面包覆一层氮化铝。 氮化铝的水解会影响铝
粉的正常使用， 同时水解产生的 NH3 溶于水后形成

NH4OH呈碱性，与铝粉发生腐蚀反应[1-2]。 这些反应均
伴随气体的产生，容易引起爆炸，所以有必要对铝粉
进行表面改性，在铝粉表面包覆一层均匀的微米级或
纳米级薄膜可以形成胶囊结构 [3]，防止 AlN 水解以及
活性铝粉与水接触。
目前采用有机试剂对片状铝粉改性的研究报道

很多，如采用聚苯乙烯 [4]、 聚丙烯酸 [5]以及苯乙烯、 丙
烯酸、 三羟甲基丙烷三甲基丙烯酸酯的共聚包覆 [6-7]，
而对球形铝粉有机改性的研究则很少。 在众多改性研
究中，聚乙烯吡咯烷酮（PVP）多用作分散剂 [5]，在实验
过程中阻止颗粒之间的团聚，作为改性剂的研究不常
见。 本文中拟采用溶液聚合法，经过偶联剂的预处理，
在引发剂的作用下，制备 PVP-Al复合粒子。

1 实验

1.1 铝粉预处理
称取 100 g 铝粉置于烧杯中，加入 100 mL 无水

乙醇， 采用增力电动搅拌器搅拌 5 min， 转速设为
600 r/min， 加入 3 g 硅烷偶联剂 KH-550， 继续搅拌
30 min，取出后静置 1 h，抽滤，放入烘箱 30 ℃恒温烘
12 h，待用。
1.2 PVP-Al复合粉体的制备
称取 5 g PVP 溶于 300 mL 无水乙醇， 放入水浴

加热锅中，温度为 70 ℃，采用增力电动机分散 10 min，
转速设为 800 r/min，加入预先处理好的 100 g铝粉，再
经过 30 min 后加入 0.5 g 偶氮二异丁晴（AIBN），搅拌
4 h后抽虑，恒温鼓风干燥箱 30 ℃烘 12 h。
干燥后将铝粉加入 300 mL 无水乙醇，用超声清

洗器分散 20 min 后抽滤， 然后再加入 300 mL 无水
乙醇超声分散 20 min 后抽滤，放入恒温鼓风干燥箱
30 ℃烘 4 h。
通过水解实验和析氢实验确定铝粉的改性效果；

用扫描电镜（SEM）和能谱仪（EDX）观察改性前后粉
体的表面微观形貌及成分进行分析；采用傅里叶变换
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红外仪（FTIR）分析改性剂壳层的结构和键合情况。用
X 射线光电子能谱（XPS）对改性前后粉体的成键情
况进行分析。

2 结果与讨论

2.1 硅烷偶联剂 KH-550的作用
硅烷偶联剂 KH-550 的化学结构式为 N2H—

CH2CH2CH2—Si（OC2H5）3[8]，具有能与有机物作用的氨
基，及其可水解与金属络合的—OC2H5基，可作为“分
子桥”连接金属和有机改性剂。 主要反应[9]为：

KH-550水解（R表示 CH2CH3），
Si—OR+H2O→Si—OH+ROH；

硅醇在球形铝粉表面吸附：
—Si—OH+Al—OH→Al—O—Si—+H2O。
硅醇在金属表面交联形成具有空间网状结构的

“分子桥”：
—Si—OH+HO—Si—→Al—O—Si—+H2O。

原料铝粉具有强亲水性， 而偶联剂 KH-550 和
PVP对铝粉处理后，可以提高铝粉的亲油性。
图 1 为不同铝粉样品的沉降试验结果。 取 100 g

待测铝粉样品放于烧杯中，加入 200 mL 无水乙醇，电
动搅拌器的转速设为 500 r/min， 分散 10 min，5 h 后
对比试验结果，通过式（1）计算各铝粉样品的沉降率：

w=msed

mtot
×100%， （1）

式中： msed 为沉降样品的质量， g； mtot 为样品原始质

量， mtot=100 g。
从图中可以看出：经 PVP处理后的铝粉沉降率相

对原料铝粉有改善， 但效果不够明显； 而经 KH-550
预处理后，复合粒子的沉降率大大的提高。 这是由于
经过偶联剂 PVP 处理后的铝粉与 PVP 的亲和性得到
加强，使改性剂 PVP的壳层结构更均匀致密。

2.2 改性前后铝粉的性质变化
为了表征改性前后球形铝粉抗水解能力和耐腐

蚀性，用图 2 的实验装置对铝粉进行测试。 水解实验
方法是：取 5 g 铝粉放于锥形瓶中，加入 50 mL 蒸馏
水，每隔 3 h 读取液面下降的数值。

析氢实验：取 0.05 g 铝粉放于锥形瓶中，分液漏
斗内放置质量浓度为 0.1 g/mL 的NaOH 20mL， 每隔
10 s读取集气瓶内液体下降的数值。
图 3 为改性前后铝粉水解曲线图。 可以看出，在

反应的初始阶段，AlN水解生成 NH3易溶于水，集气瓶
内可以收集到的气体很少。 而当锥形瓶内的 OH-浓度

足够高时，发生铝粉的腐蚀反应，此时，会有大量的气
体产生，即 25~150 h之间。 当达到 150 h时，气体的产
生量不再增加， 说明铝粉已经反应完全。 改性后的
PVP-Al复合粒子与纯水不发生腐蚀反应，但在初始阶
段，会有微量的气体产生，这是由于个别的铝粉颗粒包
覆不够完全。从曲线可以看出，若在初始阶段没有气体
产生，则延长实验时间，复合粒子在水中仍然很稳定。
可以确定复合铝粉的耐水解性已得到明显的改善。
图 4 为改性前后铝粉析氢反应曲线图。 可以看

1— 铁架台； 2—试管夹； 3—水槽； 4—集气瓶； 5—导气管；
6—分液漏斗； 7—锥形瓶。
图 2 水解实验装置图

Fig.2 Scheme of experiment equipments

图 3 改性前后铝粉水解曲线图
Fig.3 Curves of hydrolysis of Al powders before and

after modification

1—原始铝粉； 2—PVP 改性铝粉；
3—经 KH－550 预处理的 PVP 改性铝粉。
图 1 不同铝粉样品的沉降率

Fig.1 Sendimentation rate of different Al powders
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出， 原料铝粉和 PVP-Al复合粒子与 NaOH 反应时均
有气体生成，这是由于 PVP 溶于水、 碱、 酸及极性有
机溶剂，所以 PVP不能阻止内层的铝粉与碱反应。 从
气体产生的曲线可以看出，PVP-Al复合粒子产生气体
的时间晚于原料铝粉，原因是表层 PVP 溶于 NaOH 后
才发生铝粉的腐蚀反应。此外， PVP不能生成气体，因
此 PVP-Al 复合粒子的产生气体量也少于原料铝粉，
并且从曲线上可以看到二者的气体量相差很小， 由此
说明复合粒子表层结构很薄，并未影响铝粉的纯度。
2.3 扫描电镜和能谱分析
图 5 为改性前后球形铝粉的扫描电镜 （SEM）图

像。 通过对比可以看出，改性后的铝粉与原料铝粉相
比，粒径无明显变化，但边缘线条凹凸不平，表面光滑
程度降低，说明改性后的复合粉体表层形貌已发生了
变化，为确定其表层元素，对其进行能谱分析。

改性前后铝粉的能谱（EDS）图如图 6所示。 原料
铝粉含有 C 的谱峰，但强度不大，这是由于原料铝粉
放置过久吸附了空气中的 C。 与原料铝粉相比，PVP-
Al复合粒子的能谱上 C的特征峰明显增强，且增加了
O的特征峰。 表 1中列出了改性前后铝粉各元素的质
量分数。 可以看出，复合粒子的表面不仅发生了形貌
变化，而 C、O 元素的含量也有提高，C、O 均为 PVP 的
组成元素，可以确定 PVP已吸附于铝粉表层。

2.4 红外分析
图 7是原料铝粉和改性后 PVP-Al 复合粒子的红

外（IR）光谱图。 对比可知：相对于未包覆的原料铝粉，
PVP-Al 复合粒子的 IR 谱图上明显出现 PVP 的特征
峰， 2 900 cm-1附近的强吸收峰证明了—CH2的存在；
1 400 cm-1的峰是由—OH的弯曲振动特征吸收峰，说
明粉体表面存在—OH； 1 000 cm-1附近的强吸收 （组
合）峰是由 C—O伸缩变形震动而产生的。以上结果表
明了 Al粉已经被 PVP聚合包覆。

表 1 改性前后铝粉中各元素的含量
Tab.1 Chemical composition of Al powders before and

after modification

样品

Al
PVP-Al

w(C)/%
3.61
31.23

w(O)/%
0

1.27

w(Al)/%
96.39
67.50

（b）PVP-Al 复合粉体
图 5 改性前后铝粉的扫描电镜图像

Fig.5 SEM images of Al powders before and after modification

（a）原料铝粉

图 4 改性前后铝粉析氢曲线图
Fig.4 Curves of hydrogen evolution of Al powders before and

after modification

（b）PVP-Al 复合粉体
图 6 改性前后铝粉的能谱图

Fig.6 EDS spectrum of Al powders before and after modification

（a）原料铝粉
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2.5 X射线光电子能谱分析
图8 为原料铝粉与改性后 PVP-Al 复合粒子的 X

射线光电子能谱（XPS）。 可以看出，原料铝粉与 PVP-
Al 复合粒子的主要元素均为 C （E=280~290 eV）、 O
（E=530 eV附近）以及 Al（E=72~75 eV）。 从改性后复合
粒子结合能的强度可以看出：复合粒子的 C和 O元素的
含量与原料相比有增加， 而 Al元素的含量则有下降趋
势。图 8（a）中在 E=23 eV处有一微小的特征峰也证明了
原料铝粉中 O元素的存在。 通过计算得出原料 Al粉和
复合粉体中个元素的相对浓度比，结果列于表 2中。

原料铝粉中有 N 元素存在是与制备工艺有关，O
元素的存在是由于球形铝粉表面活性点多，在使用和
运输过程中不可避免的发生氧化，C 元素是在空气中
吸附或在实验室污染所致。
对 C、 O、 Al 3 种元素进行窄扫描 ， 然后依据

Lorentzian-Gaussian 原则， 用 XPS 分峰软件对各元素
进行分峰拟合。 图 9是原料铝粉与改性后 PVP-Al 复
合粒子的 C元素拟合分析图，有关数据列于表 3。
从表中 C原子的归属可以看出，原料铝粉的 C 原

子主要由两部分组成， 结合能位于 285.08 eV 与结合
能位于 284.68 eV 处均属 C—C 的作用， 这两部分可
认为是吸附空气中不同形式的 C 所致。 此外原料铝
粉表面仍有质量分数 43.8%的 C 原子是由于 C==O
的作用， 是铝粉在实验室放置过程中受其他药品污

图 9 改性前后铝粉 C 元素拟合曲线
Fig.9 High-resolution XPS spectrum and fitting cueves of C1s

of Al powders before and after modification

（a）铝粉

（b）PVP-Al复合粒子

图 8 原料铝粉与 PVP-Al 复合粒子的 X 射线光电子能谱
Fig.8 XPS full-survey spectra of Al powders before and

after modification

（a）铝粉

（b）PVP－Al 复合粒子

表 2 原料铝粉与复合粉体中各元素的相对浓度
Table.2 Element composition of Al powders before and

after modification %

样品

Al
PVP-Al

C1s
39.91
52.93

O1s
40.32
36.74

N1s
0.11
0.55

Al2p
19.65
9.78

图 7 原料铝粉和 PVP-Al 复合粒子的红外光谱图
Fig.7 FTIR spectra of Al powders before and after modification
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染。 而PVP-Al 复合粉体中，除以上两部分作用外，还
有由于偶联剂与改性剂作用的特征结合能 ， 位于
284.03 eV处的拟合峰是环状 C的特征结合能，改性剂
PVP 的结构中的 C 原子有环状 C 的特征； 285.78 eV
处的 C 原子是 C—O 的作用， 是引入了偶联剂 KH-
550与改性剂PVP所致。
对原料铝粉与改性后 PVP-Al 复合粉体的 O 原

子进行分峰拟合，拟合结果如图 10 所示，有关数据列
于表 4。

从表中可以确定原料铝粉中的 O 原子主要分为
3 部分：与 H 原子作用（O—H）、与 Al 原子作用（Al—
O）、与C 原子作用（C—O）。 改性后的 PVP-Al 复合粒
子中不包含 O—H 作用，可认为原料铝粉中与 H 原子
作用的 O是在空气中吸潮所致。 此外，与原料铝粉相
比，PVP－Al 复合粒子中增加了 C==O 和 Si—O 作用，
其中 Si—O 键与硅烷偶联剂有关，也可以说明偶联剂
KH-550 的确在铝粉与改性剂之间起到了桥梁作用；
C==O 作用是由于改性剂中包含 C==O 键所致。 复合粉
体中 Al—O 的作用相对于原料铝粉中的质量分数减
少为原料铝粉的一半，也可以说明改性后的复合粉体
表层成分已被改变。
对原料铝粉与改性后 PVP-Al 复合粉体的 Al 原

子进行分峰拟合，结果见图 11， 相关数据列于表 5。

从表中可以确定原料铝粉中的 Al 元素分为 3 部
分： 50.39%的 Al 原子都与 N 原子作用， 这与根据原
料性质推测出的该铝粉表面有 AlN 包裹相符合 ；
38.26%的Al原子发生了氧化反应； 另外 11.35%的 Al
原子以单质状态存在 ， 这是由于表层的 AlN 或者
Al2O3非常薄，X射线可以探测到内层的 Al元素。改性
后的PVP-Al 复合粒子 AlN 的含量仅为原料 Al 粉的
一半， 与 O 原子作用的 Al 与原料铝粉相比其质量分
数有所增加，这其中一部分形成了 Al—O—OH 键，而
另一部分的 Al—O 键虽然表现仍为 Al—O 的特征结
合能， 但是通过表 5 的数据可以看出与原料铝粉相

图 10 改性前后铝粉 O 元素拟合曲线
Fig.10 High-resolution XPS spectrum and fitting cueves of

O1s of Al powders before and after modification

（a）铝粉

（b）PVP-Al 复合粒子

表 3 样品中 C 元素的作用与质量分数
Tab.3 XPS analysis of C element of Al powders before

and after modification

样品

Al

PVP-Al

E /eV
285.2
288.65
284.46
284.96
288
284.3
285.78

w/%
43.46
4.73
51.81
41.09
4.3
30.64
23.97

归属

C—C
C==O
C—C
C—C
C==O
环状 C
C—O

样品

Al

PVP-Al

E/eV
73.83
74.68
71.86
74.12
72.04
74.85
75.47

w/%
50.39
38.26
11.35
23.89
23.49
32.58
20.04

归属

Al—N
Al—O
Al2p
Al—N
Al—O
Al—Si

Al—O—OH

表 5 样品中 Al 元素的作用与质量分数
Tab.4 XPS analysis of Al elemeat of Al powders before

and after modification

样品

Al

PVP-Al

E/eV
530.8
531.7
532.4
530.96
533.32
531.75
532.5

w/%
37.68
38.44
23.88
18.71
22.53
35.61
23.15

归属

O—H
Al—O
C—O
Al—O
C—O
C==O
Si—O

表 4 样品中 O 元素的作用与质量分数
Tab.4 XPS analysis of O element of Al powders before and

after modification
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比，结合能从72.6 eV 变为 72.04 eV，即电子云已经发
生了变化。此外，PVP-Al 复合粒子的表层增加了 Al—
Si 的作用，即硅烷偶联剂 KH-550 与铝粉之间发生了
电子作用，这可以说明 KH-550 在改性实验中的桥梁
作用对实验结果的影响很大。
综上， 通过 XPS 的分析以及对 C、 O、 Al 元素的

窄扫描及其分峰拟合，可以确定 PVP对铝粉的改性实
验中，硅烷偶联剂 KH-550 在 PVP 与铝粉之间起到了
桥梁作用，改性剂 PVP 的 C==O 最易断裂，与铝粉表

面发生相互作用。

3 结论

1）通过硅烷偶联剂 KH-550 的预处理，在引发剂
ABIN的作用下，成功制备了 PVP-Al 复合粒子；

2）复合粒子呈球形，表面致密，无明显缺陷，壳层
由 PVP组成，球形铝粒子位于复合粒子的内部。 与原
料铝粉相比，PVP-Al 复合粒子的沉降性优于原料铝
粉，且在水中不会发生水解反应。

3）通过SEM、 EDS、 FTIR 等对复合粒子进行表
征， 表明复合粒子的表面形貌及其成分都发生了变
化，PVP已实现对铝粉的表面改性。 硅烷偶联剂 KH-
550在 PVP与铝粉之间起到了桥梁作用。
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图 11 改性前后铝粉 Al 元素拟合曲线
Fig.11 High-resolution XPS spectrum and fitting cueves of Al2p

of Al powders before and after modification

（a）铝粉

（b）PVP-Al 复合粒子

10· ·


