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(57)摘要

本发明公开了一种球形氮化铝造粒粉及填

料粉的制备方法，属于无机非金属材料领域。所

述制备方法以铝粉、金属粉、金属氧化物添加剂

为原料，采用原位自蔓延合成氮化铝粉体，将所

制得的氮化铝粉体进行湿法球磨，通过添加表面

修饰剂，在球磨过程中对氮化铝粉体进行改性并

抑制其水解，后将球磨后的水系浆料进行喷雾造

粒，得到粒度适中的球形氮化铝造粒粉，最后将

造粒粉进行排胶后再进行高温烧结，得到高导热

球形氮化铝填料粉。本发明贯穿了球形氮化铝造

粒粉及高导热填料粉的制备，解决了球形氮化铝

填料粉原料成本高、生产周期长、产品易水解等

技术难点，且采用的工业原料来源广泛，适应于

大规模批量化生产。
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1.一种球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，包括以下制备步骤：

S1，将铝粉、金属粉及金属氧化物添加剂按一定比例进行混合球磨并过筛；

S2，将过筛后的混合料放置于自蔓延反应釜中，反应釜抽真空后将高纯氮气注入反应

釜至一定压力，待压力稳定后进行自蔓延反应，得到氮化铝原粉；

S3，配置含有一定表面修饰剂浓度的纯水作为溶剂，将溶剂和步骤S2反应得到的氮化

铝原粉放入球磨机中,  加入分散剂及粘接剂，球磨搅拌均匀，得到水系浆料；

S4，将步骤S3得到的水系浆料进行喷雾造粒，控制相关参数得到目标粒径的造粒粉。

2.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述步骤S1中的

金属粉为锌粉或镁粉或两者的混合物，其与铝粉的质量比为0.005～0.03:1。

3.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述步骤S1中的

金属氧化物添加剂为氧化钇或氧化钙，金属氧化物添加剂与铝粉的质量比为0.01～0.2:1。

4.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述步骤S2中在

反应釜混合料的前端放置一定质量的引燃剂，所述引燃剂为钛粉与铁粉质量比为1:1的混

合物，引燃剂质量与铝粉的质量比为0～0.01:1。

5.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述的步骤S3中

的表面修饰剂选自磷酸、磷酸二氢铝中的一种或两种，表面修饰剂在水中的浓度为1wt%~
5wt%。

6.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述的步骤S3中

的分散剂选自油酸乙脂、鱼油、邻苯二甲酸二丁酯中的一种或任意几种，与固体粉体的质量

比为0.005～0.015:1。

7.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述步骤S3中的

粘结剂选自聚乙烯醇缩丁醛酯、聚乙烯醇、聚乙二醇中的一种或任意几种，粘结剂与固体粉

体的质量比为0.01～0.03:1。

8.根据权利要求1所述的球形氮化铝造粒粉的制备方法，其特征在于，所述步骤S3中，

所述浆料研磨后的中位粒径为1.2~5.5um。

9.一种球形氮化铝填料粉的制备方法，其特征在于：将根据权利要求1‑8任意一项制备

得到的球形造粒粉进行如下制备步骤：

S5，将造粒粉进行低温煅烧的排胶处理，排掉分散剂和粘结剂中的有机组分；

S6，将排胶后的粉体放置于石墨烧结炉中进行高温煅烧，得到球形氮化铝填料粉。

10.根据权利要求9所述的球形氮化铝填料粉的制备方法，其特征在于：所述低温煅烧

温度为550‑600℃，所述高温煅烧温度为1650~1850℃，高温煅烧过程中炉内气氛为流动氮

气气氛。
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一种球形氮化铝造粒粉及填料粉的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及无机非金属粉体材料技术领域，具体涉及一种球形氮化铝造粒粉及填

料粉的制备方法。

背景技术

[0002] 随着电子产品及其器件的小型化和高度集成化，散热问题已经成为制约电子技术

发展的重要瓶颈，而其中决定散热功效的热界面材料等导热复合材料更是受到人们越来越

多的关注。目前商业导热复合材料一般由具有塑性的有机物和导热填料复合而成。由于有

机物的热导率很低，一般小于0.5W/m·K，所以导热复合材料的热导率主要由导热填料决

定。目前市场上应用最广泛的填料是以A12O3等为代表的氧化物填料，但氧化铝的本征热导

率只有38~42W/m·K，受其限制，将很难制备出满足未来散热材料市场需求的导热复合材

料。与之相比，AlN的理论热导率高达320W/m·K，且具有热膨胀系数小、绝缘性能好、介电常

数低、与硅膨胀系数相匹配等优异性能，因此以AlN粉体为填料来制备导热复合材料近年来

受到热捧。

[0003] 氮化铝具备高的热导率，良好的电绝缘性以及低的介电损耗，是一种非常理想的

基板材料及电子器件封装材料。氮化铝粉体的性能对基板材料的性能有着重要的影响，随

着微电子技术的快速发展，微波器件及毫米波器件被广泛应用，高性能的氮化铝成为当今

研究的热点之一。截止目前，生产氮化铝粉体的方法主要有三种：直接氮化法、碳热还原法

和高能球磨法，面临的主要问题是反应温度高、团聚结块、粉体易被二次污染、生产周期长、

产率低、耗能大、不能批量生产，这些问题是导致氮化铝粉体价格昂贵的主要因素。碳热还

原法是目前应用最多的制备方法，通常将铝源和碳源均匀混合，然后置于氮气气氛中加热，

然后发生反应得到含有过量碳的氮化铝粉体半成品。然后将半成品进行排碳处理，即可得

到氮化铝粉体成品。而炭黑属于电损耗介质，具有较高的电导率和较大的介电常数，因此，

随着氮化粉体中碳含量的升高，氮化铝填料粉的介电损耗逐渐升高；当氮化铝粉体中碳含

量较高时，会对其介电性能，尤其是介电损耗产生较大的不利影响。

[0004] 此外，氮化铝极易水解，在氮化铝填料粉的制备过程中，通常是采用有机溶剂代替

水系溶剂来进行喷雾造粒，这对设备的性能及使用安全提出了较高的需求，且进一步增大

了材料的生产成本。

[0005] 公开号为CN111517802A的中国专利公开了一种氮化铝陶瓷粉体的制备方法，其将

铝源、碳源和溶剂湿法球磨后于高压流体气氛中干燥，将前驱体进行高温氮化后再进行除

碳处理，得到氮化铝陶瓷粉体。该方法只公开了原粉的制备，且制备工艺复杂、耗能高、成本

高，且对如何将原粉进一步加工成为造粒粉没有进行进一步的处理。

[0006] 公开号为CN111499388A的中国专利公开了一种氮化铝陶瓷粉体的制备方法，将铝

源和碳源在含氮气的气氛中反应，得到含有氮化铝和过量碳源的半成品；将半成品在含氧

气体中进行第一次排碳处理，得到初排碳粉体；将初排碳粉体置于回转窑中、以二氧化碳为

反应气体进行第二次排碳处理，得到氮化铝陶瓷粉体。该方法为碳热还原法，虽然改进了后
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期的除碳工艺，但是粉体制备流程变得更加复杂，且只提供了原粉的制备生产工艺，而缺乏

如何将原粉进一步加工成为陶瓷用造粒粉体的处理。

[0007] 公开号为CN1142477A的中国专利公开了一种自蔓延高温合成氮化铝粉末的制备

方法，将金属铝粉和氮化铝粉体按照一定比例混合，然后加入稀释剂装入环状铝箔筒中，抽

真空并通入氮气，经点火后在高压容器中进行自蔓延反应，反应结束冷却得到氮化铝粉体。

其中的稀释剂为氟化铵与氯化铵的混合物，由于氟化铵与氯化铵在高温条件下容易挥发且

有毒，因此对生产环境要求高，不利于大规模产业化。

发明内容

[0008] 本发明的目的在于克服现有技术的缺陷，提供一种球形氮化铝造粒粉及填料粉的

制备方法，该方法贯穿了氮化铝原粉、造粒粉及高导热填料粉的制备，解决了球形氮化铝填

料粉原料成本高、生产周期长、制备工艺复杂、产品易水解等一系列工艺难点。

[0009] 为实现上述发明目的，本发明提出一种球形氮化铝造粒粉的制备方法，包括如下

制备步骤：

S1，将铝粉、金属粉及金属氧化物添加剂按一定比例进行混合球磨并过筛；

S2，将过筛后的混合料放置于自蔓延反应釜中，反应釜抽真空后将高纯氮气注入

反应釜至一定压力，待压力稳定后进行自蔓延反应，得到氮化铝原粉；

S3，配置含有一定表面修饰剂浓度的纯水作为溶剂，将溶剂和步骤S2反应得到的

氮化铝原粉放入球磨机中,  加入分散剂及粘接剂，球磨搅拌均匀，得到水系浆料；

S4，将步骤S3得到的水系浆料进行喷雾造粒，控制相关参数得到目标粒径的造粒

粉。

[0010] 在一个或多个实施方式中，所述步骤S1中的金属粉为锌粉或者镁粉或两者的混合

物，其与铝粉的质量比为0.005～0.03:1。

[0011] 在一个或多个实施方式中，所述步骤S1中的金属氧化物添加剂为氧化钇或氧化

钙，金属氧化物添加剂与铝粉的质量比为0.01～0.2:1。

[0012] 在一个或多个实施方式中，所述步骤S2中在反应釜混合料的前端放置一定质量的

引燃剂，所述引燃剂为钛粉与铁粉质量比为1:1的混合物，引燃剂质量与铝粉的质量比为0

～0.01:1。

[0013] 在一个或多个实施方式中，所述的步骤S3中的表面修饰剂选自磷酸、磷酸二氢铝

中的一种或两种，表面修饰剂在水中的浓度为1wt%~5wt%。

[0014] 在一个或多个实施方式中，所述的步骤S3中的分散剂选自油酸乙脂、鱼油、邻苯二

甲酸二丁酯中的一种或任意几种，与固体粉体的质量比为0.005～0.015:1。

[0015] 在一个或多个实施方式中，所述步骤S3中的粘结剂选自聚乙烯醇缩丁醛酯、聚乙

烯醇、聚乙二醇中的一种或任意几种，与固体粉体的质量比为0.01～0.03:1；所述浆料研磨

后的中位粒径为1.2~5.5um。

[0016] 本发明还提出了一种球形氮化铝填料粉的制备方法，其包括如下制备步骤：

S1，将铝粉、金属粉及金属氧化物添加剂按一定比例进行混合球磨并过筛；

S2，将过筛后的混合料放置于自蔓延反应釜中，反应釜抽真空后将高纯氮气注入

反应釜至一定压力，待压力稳定后进行自蔓延反应，得到氮化铝原粉；
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S3，配置含有一定表面修饰剂浓度的纯水作为溶剂，将溶剂和步骤S2反应得到的

氮化铝原粉放入球磨机中,  加入分散剂及粘接剂，球磨搅拌均匀，得到水系浆料；

S4，将步骤S3得到的水系浆料进行喷雾造粒，控制相关参数得到目标粒径的造粒

粉；

S5，将造粒粉进行低温煅烧的排胶处理，排掉分散剂和粘结剂中的有机组分；

S6，将排胶后的粉体放置于石墨烧结炉中进行高温煅烧，得到球形氮化铝填料粉。

[0017] 在一个或多个实施方式中，所述低温煅烧温度为550‑600℃，所述高温煅烧温度为

1650~1850℃，高温煅烧过程中炉内气氛为流动氮气气氛。

[0018] 本发明公开的球形氮化铝造粒粉及填料粉的制备方法，所述的造粒粉和填料粉用

原粉采用原位自蔓延合成方法获得，通过球磨改性、水系造粒技术获得氮化铝填料造粒粉，

最后通过高温排胶和煅烧获得氮化铝填料粉，该填料粉球形度高、氮化铝物相含量高、粒径

可调、振实密度优良。

[0019] 本发明以铝粉、金属粉、金属氧化物添加剂为主要原料，采用原位自蔓延合成氮化

铝粉体，金属粉具有较强的亲氧能力，可以降低氮化铝自蔓延合成过程中的残留的氧组分；

此外，金属粉氮化物相比氮化铝的饱和蒸气压更高，氮化物高温挥发会冲破反应产生的团

聚体，提高产品的分散性。金属氧化物添加剂能促进高温液相的生成，有利于晶粒的传质和

生长，使得晶粒的形貌更加规则，尺寸更均匀。将所制得的氮化铝粉体进行湿法球磨，通过

添加磷酸等表面修饰剂，在球磨过程中其与氮化铝粉体表面产生反应，阻止了其在球磨过

程中的水解反应，从而得到了可用于喷雾造粒的水系浆料，避免了有机溶剂的使用，进一步

降低了材料的生产成本及工艺风险。

[0020] 此外，因为表面修饰剂对粉体表面的修饰，会降低后期造粒粉体的高温煅烧温度，

进一步降低产品的生产成本。后将球磨后的水系浆料进行喷雾造粒，通过控制相关工艺参

数，得到粒度适中，流动性良好的氮化铝造粒粉；最后将造粒粉于煅烧炉中进行排胶后再于

石墨炉中进行高温烧结，得到高导热氮化铝填料粉。本发明贯穿了氮化铝原粉及高导热填

料粉的制备，解决了氮化铝填料粉原料成本高、生产周期长、制备工艺复杂、产品易水解等

一系列工艺难点，且采用的工业原料来源广泛，适应于大规模批量化生产。在导热硅胶和硅

脂、高导热塑料、高温密封胶粘剂和电子封装材料等方面具有极大的应用前景。

[0021] 与现有技术相比，本发明的有益效果在于：

1、本发明球形氮化铝造粒粉和填料粉的制备方法包括了从原粉制备、造粒粉制备

到填料粉制备的完整的生产工艺流程，生产工艺简单，成本低廉，原材料来源广，突破了诸

多工艺难点，且采用的工业原料来源广泛，可应用于大批量规模化生产。

[0022] 2、本发明原粉生产工艺通过添加金属粉和金属氧化物添加剂，保证了原位自蔓延

反应产物较低的氧含量及反应转化率；对比当前主要的碳热还原工艺，其生产周期短，材料

成本低，设备要求简单，无后期诸多除碳工艺。

[0023] 3、本发明采用水系造粒工艺，相比于目前所应用的有机溶剂造粒工艺，其安全系

数大大增高，操作性强，成本低廉。

[0024] 4、本发明通过添加表面修饰剂，使得氮化铝粉体在水系溶剂中造粒成为可能，且

经表面修饰后的氮化铝造粒粉的高温煅烧温度大大降低，节约了生产成本，保证了产品的

应用性能。
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[0025] 5、本发明制备的球形氮化铝填料粉，流动性好，粉体堆积密度高，提高了其在有机

树脂体系中的添加量和填充度，使得应用终端材料的导热性能更优异。

附图说明

[0026] 图1为实施例一制备的球形氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图；

图2为实施例一制备的球形氮化铝造粒粉XRD图；

图3为实施例一制备的球形氮化铝填料粉SEM扫描电镜图；

图4为实施例一制备的球形氮化铝填料粉XRD图；

图5为实施例二制备的球形氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图；

图6为实施例二制备的球形氮化铝造粒粉XRD图；

图7为实施例二制备的球形氮化铝填料粉SEM扫描电镜图；

图8为实施例二制备的球形氮化铝填料粉XRD图；

图9为实施例三制备的球形氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图；

图10为实施例三制备的球形氮化铝造粒粉XRD图；

图11为实施例三制备的球形氮化铝填料粉SEM扫描电镜图；

图12为实施例三制备的球形氮化铝填料粉XRD图。

具体实施方式

[0027] 下面结合附图，对本发明的具体实施方式进行详细描述，但应当理解本发明的保

护范围并不受具体实施方式的限制。

[0028] 除非另有其它明确表示，否则在整个说明书和权利要求书中，术语“包括”或其变

换如“包含”或“包括有”等等将被理解为包括所陈述的成分或组成部分，而并未排除其它成

分或其它组成部分。

[0029] 以下将结合附图所示的具体实施方式对本发明进行详细描述。但这些实施方式并

不限制本发明，本领域的普通技术人员根据这些实施方式所做出的结构、方法、或功能上的

变换均包含在本发明的保护范围内。

[0030] 实施例一

步骤一，将15kg铝粉、150g镁粉与675克氧化钇放置于100L容积球磨机中进行球磨

混合，球磨介质为50kg φ10mm的95氧化铝球，球磨转速为150r/min，球磨混料时间为3h；

步骤二，将球磨过筛后的粉体放置于体积为50L的自蔓延反应釜中，配置75g引燃

剂（钛粉与铁粉比例为1:1）用于点火反应；物料配置完毕后，关闭反应釜，将反应釜抽真空，

然后向反应釜中充入高纯氮气至5MPa，待压力稳定后进行点火反应，5h后收集反应冷却后

的氮化铝原粉物料；

步骤三，配置8kg含3wt%磷酸的纯水，取10kg反应后的氮化铝原粉，将纯水、氮化铝

原粉倒入立式球磨机中进行搅拌球磨，同时加入50g油酸乙酯作为分散剂，加入200g聚乙烯

醇缩丁醛酯粘结剂，待浆料的中位粒径达到4um时，得到可以喷雾造粒的水系浆料；

步骤四，将步骤三得到的水系浆料进行喷雾造粒得到造粒粉，保持进口温度240

℃，出口温度108℃，离心雾化频率80Hz；

步骤五，将步骤四得到的造粒粉进行低温煅烧的排胶处理，温度580℃，时间16h，
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排掉分散剂及粘结剂中的有机组分；

步骤六，将排胶后的粉体放置于石墨烧结炉中进行高温煅烧，温度为1790℃，煅烧

时间10h，氮气流速为0.5m³/h，煅烧结束后得到氮化铝填料粉。

[0031] 图1、2为本实施例制备的氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图和造粒粉XRD图，图3、4为本

实施例制备的氮化铝填料粉SEM扫描电镜图和氮化铝填料粉XRD图，本实施例制备的氮化铝

填料粉性能测试结果见下表1。

[0032] 从图1~图4和表1可以看出，本实施例制备得到的氮化铝粉体颗粒分布良好，物相

组成为AlN和Y2O3，物相单一；所获得的氮化铝填料粉球形度高，物相组成为AlN和AlYO3，氮

化铝含量为95.88wt%，氧含量为1.33wt%，振实密度为2.073g/cm³。

[0033] 实施例二

重复实施例一中的所有步骤，唯一不同之处是在步骤一中，将镁粉更换为锌粉。

[0034] 图5、6为本实施例制备的氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图和造粒粉XRD图，图7、8为本

实施例制备的氮化铝填料粉SEM扫描电镜图和氮化铝填料粉XRD图，本实施例制备的氮化铝

填料粉性能测试结果见下表1。

[0035] 从图5~图8和表1可以看出，本实施例制备得到的氮化铝粉体颗粒分布良好，物相

组成为AlN和Y2O3，物相单一；所获得的氮化铝填料粉球形度高，物相组成为AlN、AlYO3、

Al5Y3O12,氮化铝含量为95.69wt%，氧含量为1.54wt%，振实密度为2.038g/cm³。

[0036] 实施例三

重复实施例一中的所有步骤，唯一不同之处是在步骤一中，将添加150g镁粉改为

添加75g镁粉和75g锌粉的混合物。

[0037] 图9、10为本实施例制备的氮化铝造粒粉SEM扫描电镜图和造粒粉XRD图，图11、12

为本实施例制备的氮化铝填料粉SEM扫描电镜图和氮化铝填料粉XRD图，本实施例制备的氮

化铝填料粉性能测试结果见下表1。

[0038] 从图9~图12和表1可以看出，本实施例制备得到的氮化铝粉体颗粒分布良好，物相

组成为AlN和Y2O3，物相单一；所获得的氮化铝填料粉球形度高，物相组成为AlN和AlYO3，氮

化铝含量为95.85wt%，氧含量为1.28wt%，振实密度为2.110g/cm³。

[0039] 对比例一

重复实施例一中的所有步骤，唯一不同之处是在步骤一中，不添加任何金属粉。

[0040] 结合表1，对比实施例一的结果可知，因为未添加金属粉，此时得到的填料粉中氮

化铝含量急剧降低，为83.35wt%，氧含量大幅升高，为7.64wt%，振实密度降低至1.890g/cm

³。这是因为添加金属粉后，其在自蔓延反应中会优先与氧结合，起到除氧的作用，且金属粉

的高温蒸气压比铝大，其高温挥发物会冲破铝粉熔融产生的团聚体，促进铝粉反应完全，提

高产物中氮化铝的纯度和填料粉产物振实密度。

[0041] 表1 制备氮化铝填料粉测试结果汇总表
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上表1为实施例一至实施例三、以及对比例一制备氮化铝填料粉测试结果汇总表，

从表1中可以看出，本发明制备的氮化铝填料粉纯度高、球形度高、AlN物相含量高、粒径可

调、振实密度优良。

[0042] 前述对本发明的具体示例性实施方案的描述是为了说明和例证的目的。这些描述

并非想将本发明限定为所公开的精确形式，并且很显然，根据上述教导，可以进行很多改变

和变化。对示例性实施例进行选择和描述的目的在于解释本发明的特定原理及其实际应

用，从而使得本领域的技术人员能够实现并利用本发明的各种不同的示例性实施方案以及

各种不同的选择和改变。本发明的范围意在由权利要求书及其等同形式所限定。
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图2
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图3

图4
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图5

图6
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图7

图8
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图9

图10

说　明　书　附　图 5/6 页

13

CN 114655938 A

13



图11

图12
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