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激光粒度仪测定近纳米氢氧化铝

粒径的研究
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摘要!以六偏磷酸钠和十二烷基苯磺酸钠为分散剂"利用激光粒度仪对自制近纳米氢氧化铝进行粒径分析# 考察了分散体

系)氢氧化铝溶液浓度)超声分散时间等因素对近纳米氢氧化铝粒径测定的影响"并与电镜所测的近纳米氢氧化铝粒径作比较"

确定了近纳米氢氧化铝粒径的最佳测定条件#
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DD纳米氧化铝由于具有独特的电)磁)光)声等方

面的特性而被广泛应用于化学)医药)催化剂)橡胶)

塑料)造纸)填充剂)颜料等各个领域# 氢氧化铝是

生产氧化铝的中间产品"其粒度大小和分布情况对

氧化铝产品性能影响较大"因此对氢氧化铝粒度的

控制和测量十分必要# 颗粒粒度的测量方法有筛

分法)显微镜法)沉降法)电感应法)光散射法等"

而能够对纳米颗粒进行测量的方法仅有电子显微

镜)扫描探针显微镜和动态光散射方法0)1

# 其中"

光散射法以其显著的特点在颗粒测量领域占据主

要地位#

激光粒度仪是一种利用光散射法对纳米粒子进

行快速)准确)非接触测量的仪器# 其中散射光的强

度和空间分布与被测粒子的大小和浓度有关# 因

此"配制合适浓度的溶液"确保粉体能均匀分散在分

散介质中"并使离子不团聚是准确测定样品粒度的

重要前提0' C!1

# 王太军等0:1采用激光粒度仪快速准

确地测定了微米级别的氢氧化铝粒径# 宋波等利用

激光粒度仪对纳米碳酸镁铝粒径进行测量"通过考

察分散剂种类和超声时间等因素"并对测量结果与

电镜照片进行对比"得到了较佳的测量条件0"1

# 笔

者利用马尔文激光粒度仪着重从分散体系)超声时

间)样品浓度等方面对氢氧化铝进行粒度分析"并与

电镜分析照片进行比照"找出最佳测试条件#

#?实验部分

#@#?实验仪器及试剂

仪器!激光粒度分析仪"o,7$61̂,%[$-*T?( 型"

英国马尔文公司生产$扫描电子显微镜"T C:@((C4

型"日本 Y4AE.Y4公司生产$超声波发生器"X\C

)@(E超声波清洗器"上海之信仪器有限公司生产#

原料与试剂!氢氧化铝'自制($无水乙醇"分析

纯"天津市永大化学试剂有限公司$六偏磷酸钠"分

析纯"天津市永大化学试剂开发中心生产$十二烷基

苯磺酸钠"化学纯"天津市博迪化工有限公司生产#

#@!?实验方法

在同样条件下用蒸馏水配制成的不同的分散体

系于 )(( 0\烧杯中"称取不同质量的氢氧化铝加入

分散体系中# 将烧杯放入超声分散器中"超声分散

不同时间"静置不同时间"吸取上层液体加入样品池
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中"'"i测定其粒径分布#

!?结果与讨论

!@#?近纳米氢氧化铝的扫描电镜结果

近纳米氢氧化铝样品扫描电镜图如图 ) 所示#

图 )D经分散的近纳米氢氧化铝的AZ#

由图 ) 可知"近纳米氢氧化铝样品平均粒径在

)"( -0左右#

!@!?不做任何分散的近纳米氢氧化铝粒径的测量

将 (;' I氢氧化铝样品放入 )(( 0\烧杯中"加

蒸馏水稀释"用激光粒度分析仪测试粒径"结果%为

''" -0"即平均粒径为 ""( -0"如图 ' 所示#

图 'D未经分散的氢氧化铝粒径分析

图 ' 与图 ) 相比"未经分散的氢氧化铝经激光

粒度仪所测结果偏离真值"这是由于颗粒未经分散

团聚在一起"所以粒径明显偏大#

!@A?分散体系的选择

氢氧化铝粉体在水中很容易发生团聚"使得样

品分散过程变得较为复杂"增加了测试难度# 加入

分散剂的目的是为了破坏溶液的表面张力"从而减

弱颗粒间的相互作用"所以选取合适的分散剂对测

量结果至关重要# 六偏磷酸钠是一种常用的粉体分

散剂"杜煜0<1采用此分散剂得到了测试超细氢氧化

铝粒度的合理的分散条件# 张天壤等091采用此分

散剂考察了 ! 种分散条件"得出在去离子水和乙醇

混合溶液中测试条件最佳# 梁磊等0@1对纳米氢氧

化铝分散介质进行筛选"得出较好分散效果的分散

剂为十二烷基苯磺酸钠)WF润湿剂 p聚电解质 ')

阴离子聚电解质及阳离子表面活性剂#

根据以上实验结果"笔者分别将氢氧化铝粉末

(;(' I加入六偏磷酸钠 p水)六偏磷酸钠 p乙醇 p

水和六偏磷酸钠p十二烷基苯磺酸钠p水 ! 种体系

中进行实验# 将 (;(' I氢氧化铝粉末放入 )(( 0\

烧杯中"溶于不同体系"并加入蒸馏水至 "( 0\"超

声 )' 01-"并与纯水体系结果进行比较"得到粒径分

布曲线"结果如图 ! 所示#

)+水$'+六偏磷酸钠p水$!+六偏磷酸钠p乙醇p水$

:+六偏磷酸钠p十二烷基苯磺酸钠p水

图 !D不同分散介质条件下氢氧化铝的粒径分布

由图 ! 可知"采用六偏磷酸钠 p十二烷基苯磺

酸钠p水体系分散所测的粒度分布较窄且平均粒径

与电镜结果相近"所以此体系的分散效果最好# 十

二烷基苯磺酸钠是阴离子表面活性剂"其吸附在氢

氧化铝固体表面"使氢氧化铝颗粒带有相同的负电

荷"互相排斥"从而促进了氢氧化铝颗粒在液体中的

分散# 六偏磷酸钠对于氢氧化铝粉末润湿性能好)

渗透性高)分散速度快)悬浮均匀# 六偏磷酸钠和十

二烷基苯磺酸钠共同作用完成氢氧化铝分散的 ! 个

步骤'润湿)分散)稳定(

09 C?1

#

!@$?氢氧化铝质量浓度对粒度测量结果的影响

称取不同质量的氢氧化铝加入 )(( 0\烧杯中"

加入 (;(' IU0\的六偏磷酸钠 " 0\和 (;((' IU0\

的十二烷基苯磺酸钠 ) 0\"并加入蒸馏水至 "( 0\"

超声分散 )' 01-"取样并利用激光粒度仪进行分析"

结果如图 : 所示#

图 :D近纳米氢氧化铝质量浓度对粒度

测量结果的影响

由图 : 可知"所测结果随样品质量浓度的增大

而增大# 当样品的加入量低于 (;(' I时"样品浓度

偏低"颗粒散射光收集不够"遮光度达不到仪器所要

*<9)*
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求的 )(> j)">范围"所以结果偏小$当样品加入

量超过 (;(! I时"样品质量浓度过高"使颗粒出现

重影而使测量结果不准确$样品加入量在 (;(' j

(;(! I之间时"所测结果趋于平稳$当样品质量浓度

选取 (;('" IU'"( 0\(时"所测的粒径与电镜结果

相近# 故近纳米氢氧化铝的质量浓度选取为 (;('"

IU'"( 0\('即 (;: 0IU0\(#

!@B?超声时间对粒度测量结果的影响

分别将 (;(' I氢氧化铝放入 )(( 0\烧杯中"并

加入 (;(' IU0\的六偏磷酸钠 " 0\和 (;((' IU0\

的十二烷基苯磺酸钠 ) 0\"并加入蒸馏水至 "( 0\"

超声分散不同时间"利用激光粒度仪测量其粒径及

粒径分布"结果如图 " 所示#

图 "D超声分散时间对粒径测量结果的影响

结果表明"在超声分散时间为 )" 01- 内"随着

超声时间的增长"测得的粒径逐渐减小"在超声

)' 01-后粒径变化不明显"这是由于超声作用将团

聚颗粒分散开$当超声时间大于 )" 01-"粒径有增大

的趋势"这是由于超声时间过长"导致分散开的颗粒

再次碰撞团聚成为大颗粒"所以超声分散时间取

)' 01-#

!@O?静置时间对粒度测量结果的影响

分别将 (;(' I氢氧化铝放入 )(( 0\烧杯中"并

加入 (;(' IU0\的六偏磷酸钠 " 0\和 (;((' IU0\

的十二烷基苯磺酸钠 ) 0\"并加入蒸馏水至 "( 0\"

超声分散 )' 01-"静置不同时间"利用激光粒度仪测

量其粒径及粒径分布"结果如图 < 所示#

图 <D静置时间对粒径测量结果的影响

由图 < 可知"随静置时间的延长"所测结果差异

不大"表明经分散后样品静置时间对所测结果影响

较小"所以测试时可以依据方便选取静置时间#

!@P?最佳分散条件下的近纳米氢氧化铝粒径测定

结果

在"( 0\蒸馏水中加入(;(' I近纳米氢氧化铝"

滴加 (;(' IU0\的六偏磷酸钠 " 0\和 (;((' IU0\

的十二烷基苯磺酸钠 ) 0\"超声分散时间为

)' 01-"测得的近纳米氢氧化铝粒径及粒径分布如

表 ) 所示#

表 #?最佳分散条件下的近纳米氢氧化铝的粒径

粒径U-0 :";<: "';@' <);') 9(;@? @';(?

强度U> );? 9;: ):;: )?;< '(;?

粒径U-0 ?";(9 ))(;) )'9;" ):9;9

强度U> )9;@ ));@ ";! );)

由表 ) 可知"最佳分散条件下所测得的近纳米

氢氧化铝的平均粒径为 )<< -0'%为 @! -0("粒径

分布较窄"并且与图 ) 电镜照片所测的结果相近#

A?结语

分散体系和分散条件对于近纳米氢氧化铝的测

量结果有较大的影响"筛选最佳分散体系和分散条

件至关重要# 测定近纳米氢氧化铝粒径的分散体系

为六偏磷酸钠p十二烷基苯磺酸钠 p水"最佳分散

和测定条件为!"( 0\蒸馏水中加入 (;(' I近纳米

氢氧化铝"滴加 (;(' IU0\的六偏磷酸钠 " 0\和

(;((' IU0\的十二烷基苯磺酸钠 ) 0\"超声分散

)' 01-#
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