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Abstract: In this paper we synthesized nano α-Al2O3 by calcining precursor into α-Al2O3 in microwave oven 

under high temperature.We have investigated the influence of different calcining methods and heating mode 

in microwave on the crystal of α-Al2O3. The product was characterized by TEM and XRD. The results show 

that the α-Al2O3 with high crystallinity、distinct lines of crystal and complete crystal form calcined by 

microwave method has a particle size of 10~20nm and narrow diameter distribution. 
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摘  要：采用微波高温煅烧氧化铝前躯体制备纳米 α-Al2O3。考察了不同的煅烧方式、微波煅烧的升温
方式以及煅烧时间对纳米 α-Al2O3晶型的影响。经 XRD 和 TEM 对产品进行表征分析，结果表明微波
煅烧优于普通马弗炉煅烧，所制备的 α-Al2O3 平均粒径约为 10~20nm，粒径分布窄，结晶度高且纹路
清晰，晶型完整。 
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1 引文 

刚玉（α-Al2O3）是一种重要的陶瓷材料，纳米

α-Al2O3 粉末在高强度材料、电子陶瓷、催化剂等[1,2]

方面具有相当广泛的应用潜力。传统合成 α-Al2O3 粉

末的方法包括机械研磨、气相反应、沉淀法、水热法、

溶胶-凝胶法等。要制备纳米 α-Al2O3比较困难，其原

因一在于氧化铝在晶型转变过程中颗粒会发生团聚，

难以达到纳米级；其次是晶相纯度不高、杂峰多，煅

烧成 α-Al2O3的温度要求 1200℃以上，不同的前躯体

通过不同的合成方法煅烧成终极态 α-Al2O3 的温度范

围在 1000 到 1500℃间[3,4,5]，然要达到较高的结晶度，

必须提高煅烧温度，增加煅烧时间，一般普通加热方

式很难满足要求。 

微波加热不同于普通加热，普通煅烧方法是热能

通过传导方式由试样表面向心部传递，使试样表面温

度高于内部。对于微波煅烧，试样内部和表面具有同

等吸收微波的能力，试样内外能同时被均匀加热。试 

样内部的温度梯度小，可使物质内部热应力减至最小，

这样可以阻止颗粒的团聚[6]。且微波加热要比常规加

热快，节约能源，而且无污染[7]。 

本文报道由超重力法制备的氧化铝前躯体使用微

波高温煅烧成纳米 α-Al2O3，考察了不同的煅烧方式、

微波煅烧的升温方式以及煅烧时间的影响。 

基金项目：湖南省高校科技创新团队支持计划资助。 
联系人：肖伶俐（1984-），女，湖南株洲人，硕士研究生，师承

周继承教授，从事纳米功能材料的研究 
电话：15200329907  E-mail：lingli171@163.com 

2 实验 

2.1 制备氧化铝样品 
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采用超重力方法合成氧化铝前躯体，高温煅烧得

到纳米 α-Al2O3。普通煅烧使用刚玉坩埚称取 5g 样品

放入马弗炉中，调节煅烧温度为 1200℃，煅烧时间 2h；

微波快速升温煅烧使用刚玉坩埚分别称取 5g 样品放

入美国 CEM 公司的 Phonix 微波马弗炉中在 1200℃下

煅烧 2h、3h、4h；微波程序升温是根据前躯体 TG/DTA

的变化而定，同样称取 5g 样品，使用刚玉坩埚在

1200℃下煅烧 2h。煅烧后的样品冷却之后装袋。 

2.2 产品物性表征 

用 JEM 2010 型透射电子显微镜（TEM）观察粉

体形貌、结晶纹路、微观结构分析并估算颗粒大小，

用日本理学 D/max-3c 型 X 射线粉末衍射仪（XRD）

对所制备的样品进行结晶度的分析，根据 sherrer 公式

计算颗粒的尺寸。 

3 实验结果与分析 

α-Al2O3 通常是由氧化铝水合物在高温条件下加

热脱水而得，本文中其水合物为超重力法备的拟薄水

铝石[8]。 

图 1 是其前躯体在普通马弗炉中和微波马弗炉中

以 1200℃煅烧 2h 下的 XRD 谱图，可以明显的看出煅

烧方式对 α-氧化铝晶相的形成有显著的影响。图 1，a

使用微波煅烧得到的 α-氧化铝具有较高的结晶度，在

2θ=25.55°,35.10°,37.73°,43.30°,52.48°,57.42°,66.43°,68

.12°以及 76.76°处有很强衍射峰，与 α-氧化铝物质的

标准谱（PDF No.75-1862）进行对照，两者峰高度吻

合。而使用普通马弗炉煅烧得到的 α-氧化铝结晶度较

低，结晶不完全。因为在微波条件下可作水分子激活

形成非氢键缔合的活性水分子，微波的内场加热形式

在煅烧体系中形成了无梯度的均匀的热分布，极大地

加快了焙烧的速度，改善了产品的性质。 
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Figure 1 XRD patterns of α–alumina powders calcined by muffle 

furnace and microwave 

图 1 普通煅烧与微波煅烧 α-Al2O3的 XRD 谱图 

图 2是前躯体在微波马弗炉中程序升温以 1200℃

煅烧 2h 下的 XRD 图。微波程序升温的设定，主要由

其前躯体热重检测结果分析所得。从图中可以看出使

用程序升温方式结晶度很高，没有杂峰。原因是程序

升温比快速升温方式减少了煅烧过程中的团聚，煅烧

更完全。  

根据 scherrer 公式（Dc=0.89λ/(Bco sθ)）可计算出

α-Al2O3的粒径在 10-20nm 之间。 
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Figure 2 XRD patterns of α–alumina powders calcined by 

microwave heating process 

图 2 微波程序升温煅烧 α-Al2O3的 XRD 谱图 

 

图 3是微波快速升温在 1200℃下煅烧不同时间的

XRD 图。煅烧时间分别为 2h、3h、4h，从其衍射峰

可以看出微波煅烧时间对晶型的影响不大，微波加热

要比常规加热快。由此可以说明要达到高的结晶度，

微波煅烧可大大减少煅烧时间。 
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Fig.3 XRD patterns of α–alumina powders calcined 

by microwave in different time 

 图 3 不同时间下微波煅烧 α-Al2O3的 XRD 谱图 
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Fig.4 Crystal texture map of α–alumina powders calcined by 

microwave heating process 
图 4 微波程序升温煅烧 α-Al2O3的晶体纹路图 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Fig.5 TEM images ofα–alumina powders calcined 

by microwave heating process 

图 5 微波程序升温煅烧纳米 α-Al2O3的 TEM 图 

 

图 4 和图 5 为微波程序升温 1200℃煅烧 2h 后所

得 α 氧化铝的 TEM 照片。图 4 是高放大倍数下所看

到的晶相，晶体规则完整，纹路清晰。验证了 XRD

测试中结晶度较高的结论。图 5 为 TEM 观察到的样

品的斑点及形貌，其斑点跟标准（JCPDS）相符合，

由 TEM 可以测出制得的氧化铝粒径在 10-20nm 左右。

颗粒尺寸与通过 XRD 计算得到的结果吻合。 

4 结论 

（1）采用微波高温煅烧能很好的制备出平均粒径

在 10~20nm，粒径分布窄，结晶度高且纹路清晰，晶

型完整的纳米 α-Al2O3。 

   （2）微波煅烧明显优于普通煅烧。微波的内场加

热形式在煅烧体系中形成了无梯度的均匀的热分布，

极大地加快了焙烧的速度，改善了产品的品质。微波

快速升温时间对晶型的影响不大。微波煅烧可大大减

少煅烧时间。 

(3) 微波程序升温优于快速升温。程序升温方式

减少了煅烧过程中的团聚现象，煅烧更完全。 
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