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超细氢氧化铝粉体干燥过程中表面活性剂的作用机理 
 

刘桂华 1，张玉敏 2，李小斌 1 
 

(1. 中南大学 冶金科学与工程学院，长沙 410083； 

2. 中南大学 化学化工学院，长沙 410083) 
 

摘  要：基于超细氢氧化铝粒度分布曲线和红外光谱，通过粒子数计算和 3 700~3 000 cm−1间红外光谱分峰拟合，

研究了干燥过程中表面活性剂对超细粉体粒度的影响规律。结果表明：加入表面活性剂后，干燥后超细氢氧化铝

粒子总数的减少不大于 6%；而不加表面活性剂时，粒子总数减少 99.98%；同时可能是由于粒度小于 0.1 μm 的粒

子易吸附于表面活性剂的原因，干燥过程中的团聚程度较小，而粒径为 0.5~10 μm 的粒子团聚较明显。红外光谱

分析结果表明：加入表面活性剂 A 和 B 后，在 1 310 cm−1处出现游离 O—H 特征峰，同时游离的 O—H 从 32.3%(质

量分数)分别增加至 39.88%和 35.95%，多分子间缔合的 O—H 特征峰从 36.65%分别减少至 29.78%和 27.79%；这

说明表面活性剂的加入可以明显抑制分子间 O—H 的形成，从而可降低粒子的团聚程度。 
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Abstract: The influence of surfactant on the particle size and agglomeration mechanism was studied in term of the 

particle numbers calculated from particle size distribution and multi-peak fitting of IR spectra. The results show that the 

particle number reduces less than 6% with addition of surfactant, while that reduces 99.98% without adding surfactant. 

The coarse particle (0.5−10 μm) is much easier to be agglomerated than the ultra-fine particle(less than 0.1 μm), which 

maybe due to the easy absorption of surfactant for the ultra-fine particle. The results from IR show that the characteristic 

peak appears at 1 310 cm−1 accounting for free O—H when surfactant is added, and then free O—H increases from 

32.30% (mass fraction) to 39.88% and 35.95%, respectively, and O—H in association molecular reduces from 36.65% to 

29.78% and 27.79%, respectively. This shows that the agglomeration is inhibited by reducing the amount of O—H in 

association molecules with addition of surfactant in the drying process. 

Key words: surfactant; ultra-fine Al(OH)3 powder; agglomeration mechanism 
                      

 
湿化学法制备超细粉体是粉体制备的重要方法。

主要优点为反应条件易控制、成本低、易产业化等，

但主要缺点是粒子很容易发生团聚[1−4]。目前，关于团

聚的机理有许多种，如毛细管吸附理论、氢键理论、

化学键理论和晶桥理论等[1−2, 5−9]。在液相中加入表面

活性剂可以控制粒子析出时的粒径。但由于湿粉体过 
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滤后，滤饼含水率高(如粒径小于 2 μm 时湿氢氧化铝

粉体含水率大于 70%)，因而在常规干燥过程中粒子团

聚非常严重。目前常采用非常规物理方法(如采用冷冻

干燥和超临界干燥等方法[10−11])实现超细粉体的干燥。

在湿粉体干燥过程中加入少量的表面活性剂，也可以

在常规干燥条件下控制粒子的团聚程度。表面活性剂

的作用一般定性地归结于表面活性剂的吸附改变了粒

子的表面性质(界面性质)或形成空间位阻[12−14]。基于

现代检测技术(如测定等电点、Zeta电位、IR及DRIFRS
等 )也证明表面活性剂与粒子发生了物理化学作    
用[15−18]，但这些研究结果仍没有清楚地解释表面活性

剂官能团如何与粒子发生哪些相互作用，其中哪种作

用才是粒子团聚的关键。本文作者结合超细粒子在干

燥过程中粒子数的变化，通过比较分析表面活性剂加

入后红外光谱的变化规律，对表面活性剂影响粒子团

聚的机理进行了初步阐述。 
 

1  实验 
 

将分析纯的硫酸铝溶于蒸馏水中，配制成 c(Al3+)
为 0.5~1.0 mol/L 的硫酸铝溶液。移取一定体积的硫酸

铝溶液，在搅拌的条件下于 60 ℃左右缓慢地加入稀

氨水(约 3 mol/L)至 pH 值约为 5.5 时停止，浆液被抽

滤后得到超细氢氧化铝滤饼。首先移取一份进行干燥，

测定滤饼的含水量。然后再移取一份滤饼，加入表面

活性剂混合后，在 101A−1E 型鼓风干燥箱中(上海实

验仪器厂有限公司)进行干燥。最后测定加入表面活性

剂与不加表面活性剂干燥后粉体的粒度分布。 
以水为分散介质，粉体在 SB2200 型超声波发生

器(上海必能信超声有限公司，75 W)中分散 15 min，
然后采用 Mastersizer2000 激光粒度分析仪(英国马尔

文)分析粒度分布。 
采用 Nicolet 公司 FT-IR 红外光谱仪。用 KBr 压

片，进行 16 次扫描，然后以 origion75 软件对红外光

谱进行分峰拟合，分析 3 700~3 000 cm−1区间 O—H
的变化规律。 
 

2  结果与分析 
 
2.1  表面活性剂对干燥过程中粒子总数的影响 

表面活性剂能在界面上聚集，能降低界面张力，

从而改变界面的性质。本文作者在湿粉体中选择性地

加入了表面活性剂 A 或 B，其中 A 的结构为 HO—    

R—SO3Na R 为烷基；B 为易溶于水的高分子化合物，

平均相对分子质量约为 10 000，主要官能团为羧基和

羟基，表面活性剂加入量为湿滤饼质量的 0.05%)。在

50℃下恒温干燥，表面活性剂对粉体粒度分布曲线的

影响如图 1 所示。其中样品 1 为原始样品(洗涤后的滤

饼，没有干燥)，样品 2、3 和 4 为干燥样品。 
 

 
图 1  粉体干燥过程中表面活性剂对粒子粒径的影响 

Fig.1  Effect of surfactant on particle size in drying process 
 

由图 1 可知，在相同的测试条件下，加入表面活

性剂 A 和 B 时，粉体的粒度分布曲线与未干燥原样的

粒度分布曲线基本是一致的。原样和加入 A、B 表面

活性剂后的 d0.5分别为 58、63 和 72 nm，说明表面活

性剂的加入能阻止粒子的团聚。而在相同条件下，不

加入表面活性剂时，干燥后粉体的粒度分布曲线整体

向粒径大的方向明显移动，d0.5=650 nm，说明粒子在

干燥过程中发生了严重的团聚。 

为了进一步分析干燥过程中粒子团聚的规律，不

考虑原始粒径粒子(Primary particle)团聚，基于粒度分

布曲线，计算干燥过程中粒子数的变化规律。即假设

氢氧化铝粒子为理想的圆球，某一粒径(Di)下有 ni 个

粒子，则该粒径下的粒子的总体积为： 
 

3)
2

(π
3
4 i

ii
D

nV =  
 

若某粉体的总体积为 V，该粒径下粒子的体积分

数为 φi(粒度分析中为已知)，则 
 

∑=
i

iVV  

 
φi=Vi/V×100% 
 

假设被干燥的氢氧化铝为 1 g，其密度为 ρ，Vρ=1 则 
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根据上述方法进行计算，表面活性剂对粒子总数

的影响如表 1 所列。 
表 1 中的结果表明，相对于样品 1，加入表面活

性剂(A 或 B)后的样品 2 和 3 经干燥后，粒子总数减

少幅度较小。如加入表面活性 A 后，样品 2 的粒子总

数比样品 1 的粒子总数减少了 3.77%，可能是细粒子

表面能高，易于吸附表面活性剂的原因，小于 0.1 μm
的粒子数变化较少，0.5~10 μm 粒子减少幅度相对较

大，大于 10 μm 的粒子数略有增加；若加入表面活性

B，样品 3 的粒子总数减少了 5.99%，小于 0.2 μm 的

粒子数变化较少，1.0~2.0 μm 的粒子数有增加；而不

加表面活性剂时，样品 4 的粒子总数比样品 1 的粒子

总数减少了 99.98%，同时小于 0.2 μm 的粒子全部消

失(被团聚)，0.2~1.0 μm 间粒子总数也有所减少，大于

1.0 μm 的粒子总数是增加的。 
 
2.2  干燥过程中 O—H 红外光谱的变化规律 

对 0~4 000 cm−1 的红外光谱(见图 2)进行分析可

知，无论表面活性剂是否加入，在 4 000~3 000 cm−1、

1 650 cm−1、740 cm−1和 625 cm−1处均出现特征峰。这

些峰分别是 O—H 伸缩振动、O—H 面内弯曲(主要是

结晶水引起的)、O—H 面外弯曲产生的特征峰。同时，

表面活性剂的加入明显改变粉体的红外光谱，一方面

表现加入表面活性后出现的在 1 310 cm−1 峰，此峰可

以认为是游离 O—H 弯曲振动产生的特征峰。另一方

面，在 4 000~3 000 cm−1 间，不加表面活性剂时，有

一个吸收强度较弱，半峰宽较大的峰。与之对比是加

入表面活性剂 A 和 B 后，峰的吸收强度高，半峰宽变

小。从文献[19−21]可知，游离 O—H 的伸缩振动吸收

率高，峰形尖锐，强度低；缔合的 O—H 的伸缩振动

吸收率低，峰形较宽，强度高，且随着多分子间缔合 

 
 

 
图 2  表面活性剂对干燥后粉体红外光谱的影响 

Fig.2  Effect of surfactant on IR spectra of powder 

 

程度的增加，O—H 特征峰会向波数更小的方向移动。

基于此可以认为：不加表面活性剂时滤饼在干燥过程

中存在较多的缔合 O—H；而加入表面活性剂后，由

于粒子表面剩余价键与表面活性剂相互作用改变了原

有粒子与水分子间的相互作用，因而会出现更多游离

的 O—H，或导致缔合的 O—H 发生变化。 

基于上述讨论，通过对 3 700~3 000 cm−1 处的   

O—H 特征峰进行分峰拟合，比较了各种 O—H 在干

燥过程中的变化规律。即假设 O—H 主要有：氢氧化

铝中 O—H 或游离的 O—H、分子间因氢键作用形成

的 O—H (二聚体)、多分子缔合形成的 O—H (由较强

的氢键将分子联连长链[20])。一般而言，游离 O—H 的

特征峰位置处于 3 560 cm−1 处，二聚体的 O—H 特征

峰处于  3 420 cm−1处，而多分子缔合时 O—H 特征峰

位置则可处于 3 220 cm−1 处 [19−20]。本文作者采用

Origin75 软件对 3 700~3 000 cm−1的红外光谱进行拟

合，分峰拟合的结果如图 3 所示。其中虚线为 3 700~3 

000 cm−1间的曲线拟合结果，全峰下的实线是分峰拟

合的结果。同时，利用积分计算出各峰面积的大小，

可半定量地比较不同 O—H 的变化规律(见表 2)。 
 
表 1  表面活性剂在干燥过程中对粒子总数的影响 
Table 1  Effect of surfactant on particle number in drying process 

Number/(1015g−1) Sample 
No. ＜0.05 μm 0.05−0.1 μm 0.1−0.2 μm 0.2−0.5 μm 0.5−1.0 μm 1.0−2.0 μm 2.0−5.0 μm 5.0−10.0 μm ＞10.0 μm
1 9.25 27.47 7.63 0.750 0 0.006 5 0.002 4 0.000 33 0.000 004 4 0.000 002 1
2 9.36 27.31 6.21 0.520 0 0.002 6 0.003 2 0.001 80 0.000 120 0 0.000 007 4
3 5.12 28.46 8.22 0.620 0 0.002 0 0.001 8 0.000 10 0.000 010 0 0.000 001 7
4 − − − 0.002 3 0.002 4 0.000 86 0.000 27 0.000 029 0 0.000 007 5 
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图 3  干燥后粉体的红外光谱分峰拟合的结果 

Fig.3  Multi-peak fitting of IR spectra with or without 

surfactant: 1−Original IR spectrum; 2−Simulated IR spectrum; 

3−Free O—H; 4−O—H in dimmer; 5−O—H in molecular 

association  

 
分峰拟合的结果表明：一方面，对 3 700~3 000 

cm−1红外光谱进行了拟合，各拟合曲线与原红外光谱

曲线一致，相关系数 R2均大于 0.99，说明这种拟合是 

表 2  表面活性剂对 O—H 性质(峰面积)的影响 

Table 2  Effect of surfactant on O—H peaks proportion 

Surfactant Free O—H
O—H in 
dimmer 

O—H in 
molecular 
association 

A 39.88 30.34 29.78 

B 35.95 36.25 27.79 

Without 
surfactant 

32.30 31.05 36.65 

 

可靠的；另一方面，在拟合得到的曲线上进行分峰拟

合，各峰的大小不同(见表 2)。没有加入表面活性剂时，

游离 O—H 的特征峰所占比例相对较少(32.30%)，存

在较多的低波数的特征峰(36.65%)，即粒子间存在较

多的分子间氢键(或羟基缩水形成共价键)。这些氢键

在干燥过程中因温度高、毛细管坍塌等而容易导致粒

子的团聚，使得粒子数显著减少。而加入表面活性剂

后，游离 O—H 量明显增多(39.88%和 35.95%)，而多

分子缔合形成的 O—H 明显减少(29.78%和 27.79%)，
说明多分子间存在的氢键明显减弱，在干燥过程中难

以生成所谓的硬团聚。由此可以认为：加入表面活性

剂后，因吸附改变了分子间的相互作用形式，使得分

子间缔合的氢键明显减少，从而降低了粒子间的团聚

程度。 
 

3  结论 
 

1) 加入表面活性剂后，干燥后超细氢氧化铝粒子

总数的减少不大于 6%；而不加表面活性剂时，粒子

总数减少 99.98%，这可能是由于细粒子易吸附有机

物。粒度小于 0.1 μm 粒子团聚程度较小，而粒度为

0.5~10 μm 的粒子团聚较明显。这说明加入表面活性

剂可以抑制粒子在干燥过程中的团聚。 
2) 相对于无表面活性剂加入时，加入表面活性剂

A 和 B 后，在 1 310 cm−1 处出现游离 O—H 特征峰，

同时游离的 O—H 从 32.3%分别增加至 39.88%和

35.95%，多分子间缔合的 O—H 从 36.65%分别减少至

29.78%和 27.79%。这说明表面活性剂主要是通过减少

分子间氢键、提高游离 O—H 量达到控制粒子团聚的

目的。 
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