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月桂酸改性剂对氮化铝粉体抗水解性能的影响 

孙 晶 1,2, 李 翔 1, 毛小建 2, 章 健 2, 王士维 2 
(1. 上海理工大学 材料与化学学院, 上海 200093; 2. 中国科学院 上海硅酸盐研究所, 关键陶瓷材料全国重点实

验室, 上海 200050) 

摘 要: 氮化铝(AlN)陶瓷具有优异的热学和电学性能, 在电子封装和集成电路领域展现出极为广阔的应用前景。然

而, AlN 粉体易水解生成 Al(OH)3, 并在陶瓷烧结过程中热解生成 Al2O3, 造成 AlN 陶瓷氧含量升高和热导率下降, 

这严重制约了 AlN 陶瓷的制备和实际应用。因此, AlN 粉体的表面改性对提升其抗水解性能至关重要。本研究使用

聚乙二醇(Polyethylene Glycol, PEG)与月桂酸(Lauric Acid, LA)对 AlN 粉体进行表面改性以提升其抗水解性能, 通

过简单的湿法球磨工艺, 使 LA 包覆在 AlN 粉体表面。FT-IR 和 XPS 分析证实, LA 羧基(–COOH)与 AlN 表面羟基

氧化层发生类酯化反应, 形成化学键合的酯基。TEM 表征结果显示, 酯化改性后的 AlN 粉体表面形成了厚度为

12.2~16.1 nm 的包覆层。将改性后的 AlN 粉体置于 40 ℃水中 72 h 以上, 悬浮液 pH 维持在 9 以下, 物相结构和微

观形貌均未发生变化。该包覆层化学性质稳定且具有低水溶性, 水分子难以扩散穿透包覆层引发水解反应。随着

LA 添加量增加, AlN 粉体抗水解性能显著提升。本研究为提升 AlN 粉体抗水解性能及制备高性能 AlN 陶瓷提供了

新途径。 
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Effect of Lauric Acid Modifier on the Hydrolysis Resistance  
of Aluminum Nitride Powders 
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Key Laboratory of High Performance Ceramics and Superfine Microstructure, Shanghai Institute of Ceramics, Chinese 
Academy of Sciences, 200050, China) 

Abstract: Aluminum nitride (AlN) ceramics exhibit exceptional thermal and electrical properties, making them 

highly promising candidates for electronic packaging applications and integrated circuits. Nevertheless, the 

hydrolysis of AlN powder results in formation of Al(OH)3, which decomposes into Al2O3 during the subsequent 

sintering process. This reaction increases oxygen content, thereby degrading thermal conductivity of AlN ceramics 

and further imposing significant limitations on their processing and utilization. Consequently, surface modification 

of AlN powder is imperative to improve its hydrolysis resistance. In this work, a dual-agent modification strategy 
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utilizing polyethylene glycol (PEG) and lauric acid (LA) was implemented through a straightforward wet 

ball-milling protocol, successfully forming a chemically bonded encapsulation layer on AlN particles. FT-IR and 

XPS analyses verified that carboxyl groups (–COOH) of LA engaged in esterification reactions with hydroxyl 

groups on the oxidized AlN surface, leading to formation of robust ester linkages. TEM images revealed a 

continuous encapsulation layer with a thickness ranging from 12.2 nm to 16.1 nm. Remarkably, the modified 

powder maintained a solution pH below 9 after 72 h immersion in water at 40 ℃, with no discernible alterations in 

phase composition and microscopic morphology. This chemically stable and low-solubility encapsulation layer 

effectively obstructs water diffusion pathways, thereby suppressing hydrolysis kinetics. Enhanced hydrolysis 

resistance was positively correlated with LA dosage. This work proposes an innovative encapsulation-based 

paradigm for developing hydrolysis-resistant AlN powders and advancing high-performance ceramic fabrication. 

Key words: lauric acid; aluminum nitride powder; hydrolysis resistance; surface modification 

AlN 陶瓷因具备高热导率、低介电损耗、优异

的绝缘性、无毒以及与半导体材料硅相匹配的热膨

胀系数等特性 [1-4], 成为高功率器件散热封装的理

想材料[5-6]。然而, AlN 粉体在水或潮湿环境中极易

发生水解反应, 生成 Al(OH)3 和 NH3
[7-10], 导致粉体

的氧含量上升。而氧容易扩散到晶格内部, 取代氮

原子并形成铝空位, 产生晶格缺陷, 导致 AlN 陶瓷

的热导率降低[11-16]。因此, 需要对 AlN 粉体表面进

行改性, 以提高其抗水解性能。 

目前, 提高 AlN 粉体抗水解性能的方法主要有

物理包覆和化学改性。Morisada 等[17]利用 SiO 在高

温下升华的特点, 在 AlN 粉体表面覆盖一层 SiO2薄

膜, 提高了粉体的抗水解性能。Ganesh 等[18]使用

H3PO4 和 Al(H2PO4)3 共同处理 AlN 粉体, 处理后的

粉体能在水中至少保持 72 h, 晶体结构不发生变

化。Zhang 等[19]使用 H3BO3 有效地改性了 AlN 粉体

表面, 粉体在 70 ℃、90%湿度环境下保存 30 d 后没

有发生变化。Yu 等[20]在乙醇中用 H2SiO3 改性 AlN

粉体 , 改性后粉体的表面覆盖了 3~18 nm 厚的

Si–O–Si 保护层, 可在 80~90 ℃水中稳定维持 72 h。

虽然上述方法均提高了 AlN 粉体的抗水解性能, 但

依然存在一些问题。例如, H3PO4 和 Al(H2PO4)3 价格

高昂, 限制了实际应用。同时, 磷排放会严重腐蚀炉

体, 还易引发水体富营养化问题, 对生态环境造成

负面影响。此外, 烧结 AlN 陶瓷时, 难以有效去除

体系中的 Si、P、B 等元素, 导致 AlN 陶瓷的热导率

显著降低。因此, 基于上述问题, 为优化 AlN 陶瓷

性能, 筛选适宜的试剂对 AlN 粉体表面进行改性处

理成为目前研究的关键任务。 

LA 作为一种饱和脂肪酸, 组成元素中只含有

C、H、O, 广泛用于各种表面活性剂的制造[21-22], 其

价格低廉且无难以清除的杂质元素, 十分适合用作

AlN 粉体表面改性剂。本研究拟采用 LA 作为表面

改性剂, 为深入探究其对 AlN 粉体性能的影响, 采

用不同质量分数(1%~7%)的 LA 对 AlN 粉体表面进

行改性处理, 探究改性 AlN 粉体表面的化学环境及

改性后粉体的抗水解性能和机理。此外, 考虑到粉

体在水中的分散特性对后续应用的重要性, 在改性

过程中添加了质量分数 2%的 PEG, 以促进 AlN 粉

体在水中的均匀分散。 

1  实验方法 

1.1  AlN 粉体的表面改性 

以实验室合成的 AlN 粉体、LA(CH3(CH2)10COOH 

(优级纯, 上海凌峰化学试剂有限公司)、PEG6000 

(化学纯, 上海凌峰化学试剂有限公司)、无水乙醇

(分析纯, 上海凌峰化学试剂有限公司)为主要原料。

将 100 g AlN 粉体分散到 100 mL 无水乙醇中, 并在

上述悬浮液中加入 1%~7% (相对于 AlN 粉体质量)的

LA 和质量分数 2%的 PEG。将上述原料和氧化锆球

(氧化锆球与陶瓷粉体的质量比为 3 : 1)加入球磨

罐中, 以 250 r/min 速度球磨 12 h。然后将混合的悬

浮液过滤、洗涤, 并放入 60 ℃恒温干燥箱中干燥

12 h, 最终获得表面改性的 AlN 粉体。 

1.2  AlN 粉体的水解实验 

分别将 2 g 未改性 AlN 粉体和 2 g 表面改性的

AlN粉体加入 100 mL去离子水中, 用玻璃棒搅拌均

匀, 并超声分散处理 2 min, 使粉体表面与水充分接

触, 形成均匀悬浮液, 置于 40 ℃烘箱保温, 每隔一

段时间测量悬浮液的 pH, 以评估其在水中的稳定

性。本研究样品命名规则直接体现变量参数 , 如

“5LA-2P-AlN-72”代表质量分数 5% LA 和 2% PEG

改性的 AlN 粉体在 40 ℃水中浸泡 72 h。AlN 粉体

水解实验条件如表 1 所示。 
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表 1  AlN 粉体水解实验条件 

Table 1  Experimental conditions for  
hydrolysis of AlN powders 

Sample 
LA/% 

(in mass) 
PEG/% 

(in mass) 
Temperature/

℃ 
Time/

h 

AlN - - - - 

AlN-72 - - 40 72 

0LA-2P-AlN 0 2 - - 

1LA-2P-AlN 1 2 - - 

3LA-2P-AlN 3 2 - - 

5LA-2P-AlN 5 2 - - 

7LA-2P-AlN 7 2 - - 

0LA-2P-AlN-72 0 2 40 72 

1LA-2P-AlN-72 1 2 40 72 

3LA-2P-AlN-72 3 2 40 72 

5LA-2P-AlN-72 5 2 40 72 

7LA-2P-AlN-72 7 2 40 72 

 

1.3  测试与表征 

采用德国 Bruker 公司 D8 Advance 型 X 射线衍

射仪(XRD)对粉体进行物相分析, 采用 Cu Kα射线, 

λ=1.5406 Å, 扫描范围 2θ=10°~80°, 扫描速度

0.1 (°)/s。采用美国 FEI 公司 Verios G4 型场发射扫

描电子显微镜(FESEM)观察 AlN 粉体的表面形貌。

采用上海雷磁 PHSJ-3F 型 pH 计测量 AlN 粉体悬浮

液 pH 随时间的变化。通过 FEI Electron Optics 公司

Tecnai G2 F20 型透射电子显微镜(TEM)观察 AlN 粉

体表面的保护层。采用 JASCO 公司 4600 型傅里叶

变换红外(FT-IR)光谱仪对改性前后AlN粉体表面官

能团进行检测, 使用 KBr 压片法, 波数范围 400~ 

4000 cm–1。采用美国 Thermo Fisher Scientific 公司

ESCAlab250 型 X 射线光电子能谱仪(XPS)分析 AlN

粉体的元素组成和化学状态。 

2  结果与讨论 

2.1  改性前后 AlN 粉体的结构与形态 

为探究 LA 与 AlN 粉体表面之间的相互作用, 

对改性前后 AlN 粉体进行 FT-IR 检测, 结果如图 1

所示。在 LA 中, 723 cm–1 处的峰对应于烷烃基团弱

C–H 键的弯曲振动, 938 cm–1 处的峰对应于–OH 基

团的面外弯曲振动, 1300 cm–1 处的峰归因于 C–O 键

的伸缩振动。此外, 1432 cm–1 处的峰对应于–CH2 基

团中C–H键的变形振动, 1698 cm–1处的强峰归因于

C=O 伸缩振动, 2920 和 2852 cm–1 处的峰分别对应

于–CH3 和–CH2 的伸缩振动[23-24]。未改性的 AlN

粉体 , 在 600~900 cm–1 处存在 Al–N 键强吸收峰,  

 
 

图 1  LA、AlN、AlN-72、7LA-2P-AlN 和 7LA-2P-AlN-72

的 FT-IR 谱图 

Fig. 1  FT-IR spectra of LA, AlN, AlN-72, 7LA-2P-AlN, and 
7LA-2P-AlN-72 

 

1329 cm–1 处则存在 Al–N 键弱吸收峰, 3394 cm–1

附近的宽峰归因于表面吸附水分子 O–H 键的伸缩

振动[25]。 

AlN-72粉体在 600~900 cm–1处的强吸收峰向低

波数移动, 428 cm–1 处的弱吸收峰和 1022 cm–1 处的

宽峰归因于水解产物 Al(OH)3 中 Al–O 键的伸缩振

动, 563 和 771 cm–1 处的峰表示 O–H 键的面外弯曲

振动。值得注意的是, 3552、3619 和 3655 cm–1 处出

现的系列特征峰与 Al(OH)3 中不同羟基环境的 O–H

键伸缩振动模式高度吻合[26], 说明 AlN 粉体已完全

水解。7LA-2P-AlN 在 1402、1467 和 1585 cm–1 处

出现了明显的吸收峰, 其中 1467 cm–1 处的峰对应

LA的–CH2基团中C–H键的弯曲振动, 而 1402 cm–1 

(对称)与 1585 cm–1(反对称)处的双峰特征表明形成

了羧酸盐基团(–COO–)[27], 即 LA的羧酸基团与 AlN

表面羟基发生酯化反应 , 形成了包覆层。改性后

AlN 粉体表面存在长链烷基, 降低了表面能, 增强

了粉体表面疏水性, 使水分子难以润湿表面, 减少

了粉体表面与水分子的有效接触面积。同时烷基链

覆盖 AlN 表面高能活性位点, 降低其反应活性, 并

降低了粉体水解速率。此外, 水分子难以扩散穿透

改性后 AlN 粉体的表面包覆层, 从而抑制了水解反

应[28-29]。FT-IR 分析也显示 7LA-2P-AlN-72 样品保

持了与 7LA-2P-AlN 相似的化学状态, 进一步证实

表面改性层可以在水中长时间稳定存在, 表明 LA

改性显著提升了 AlN 粉体的抗水解性能。 

基于 XPS 全谱图分析(图 2), 改性前的 AlN 及

改性后的 7LA-2P-AlN 表面仅检测到 Al、O、N、C

四种元素。改性前 AlN 表面氧含量较高(O1s 原子分

数为 39.38%, 表 2), 主要归因于粉体在大气环境中

由于氧化作用形成的表面氧化物层。经 LA 改性后, 

粉体表面化学组成发生显著变化。C1s 原子分数从

11.24%急剧升高至 41.98%, 其可能来源于 LA 
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图 2  AlN 和 7LA-2P-AlN 的 XPS 全谱图 

Fig. 2  XPS full spectra of AlN and 7LA-2P-AlN 
 

表 2  样品的 XPS 化学成分(原子分数) 

Table 2  XPS chemical composition of the samples (in atom) 

Sample Al2p/% N1s/% C1s/% O1s/%

AlN 36.26 13.12 11.24 39.38 

7LA-2P-AlN 22.41 8.12 41.98 27.49 

 

分子中–CH2 基团的贡献。与此同时, Al2p 与 N1s 的

原子分数分别从 36.26%和 13.12%下降至 22.41%和

8.12%。这表明 LA 通过化学吸附在 AlN 表面形成

致密覆盖层, 导致在 XPS 检测深度内 AlN 晶格的特

征信号被屏蔽。上述元素分布的变化(C 富集/Al、N

衰减)为 LA 在 AlN 表面的成功负载提供了佐证, 进

一步印证表面修饰过程的有效性。 

图 3 展示了 AlN 与 7LA-2P-AlN 的 Al2p、N1s、

C1s 及 O1s 高分辨 XPS 谱图。通过高斯–洛伦兹分

峰拟合发现, 改性前 AlN 粉体的 Al2p XPS 谱图呈

现 73.60 eV(Al–N)与 74.52 eV(Al–O)双峰特征

(图 3(a)), 表明粉体表面存在羟基化现象[30-32]。经

LA 改性后, 7LA-2P-AlN 的 Al2p 峰位向低结合能方

向偏移至 73.29 eV(Al–N)和 74.37 eV(Al–O), 证实

粉体表面化学环境发生了改变。N1s XPS 谱图

(图 3(b))分析显示, 改性前 AlN 粉体在 396.61 eV

处呈现单一 Al–N 特征峰, 而改性后的 7LA-2P-AlN

中新增 398.80 eV 的 N–C 特征峰, 直接证明有机分

子与 AlN 表面发生了化学键合[33]。C1s XPS 谱图

(图 3(c))的演变进一步佐证该结论。相较于改性前

AlN 粉体的单一 C–C 峰(284.80 eV), 改性后的

7LA-2P-AlN 在 286.66 eV(C–O)和 289.03 eV(O–C=O)

处出现特征峰, 与 LA 羧基的酯化反应产物特征高

度吻合[34]。O1s XPS 谱图(图 3(d))的精细结构分析

揭示出显著差异。改性前 AlN 粉体在 531.06 eV 

(Al–O)和 532.23 eV(O–H)处的峰经 LA 改性后分裂

为 530.26 eV(Al–O)、531.03 eV(C–O)及 532.08 eV 

(C=O)三重峰, 其峰位偏移及强度变化与有机酯基

形成规律一致。上述多元素 XPS 分析结果表明, LA

羧基通过与 AlN表面羟基的酯化反应形成化学键合

界面层, 有效实现了 AlN 粉体的表面包覆改性。 

 

 
 

图 3  AlN 和 7LA-2P-AlN 的 XPS 谱图 

Fig. 3  XPS spectra of AlN and 7LA-2P-AlN 
(a) Al2p; (b) N1s; (c) C1s; (d) O1s 
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图 4 展示了初始 AlN 粉体和 7LA-2P-AlN 粉体

的 TEM 照片。如图 4(a, b)所示, 初始 AlN 粉体表面

较为光滑, 而 7LA-2P-AlN 粉体表面形成了厚度为

12.2~16.1 nm 的非晶态包覆层(图 4(c, d))。这一现象

归因于 LA 分子中的羧基基团与 AlN 表面氧化层之

间的化学作用。XPS 和 FT-IR 分析证实, LA 通过类

酯化反应与 AlN 表面形成化学键合, 有效消除了初

始 AlN 表面的氧化层, 同时 LA 的长烷基链通过物

理缠绕作用在粉体表面构筑致密的有机钝化层。此

外, 改性体系中引入的 PEG 分子通过氢键作用与

LA 包覆层产生协同效应, 其亲水性聚氧乙烯链段

可以显著提升复合粉体的水合作用能力。这种双重

改性机制不仅通过化学键合确保包覆层的结构稳

定性, 还借助 PEG 的空间位阻效应和 LA 疏水链段

的协同作用, 使改性 AlN 粉体在水相体系中实现

优异的分散稳定性。TEM 结果与 FT-IR 谱图中出

现的酯基特征峰以及 XPS 谱图中生成的 O–C=O 键

相互印证, 共同证实了表面改性过程中化学键合机

制的主导作用。 

2.2  改性后 AlN 粉体的抗水解性能 

AlN 粉体极易受到水的侵蚀, 与水发生反应生

成Al(OH)3和NH3, 导致溶液pH显著升高。因此, 考

察了 AlN 粉体在水相悬浮液中的 pH 变化情况, 从

而评估 LA 改性 AlN 粉体的抗水解性能。图 5 显示

了在水中浸泡 72 h 后, 改性前后 AlN 粉体悬浮液的

pH 变化。改性前 AlN 粉体悬浮液的初始 pH 为 8.33, 

随浸泡时间延长, pH 持续增大, 浸泡 24 h 后达到 
 

 
 

图 4  (a, b)初始 AlN 粉体和(c, d)7LA-2P-AlN 粉体的 TEM

照片 

Fig. 4  TEM images of (a, b) initial AlN powder and (c, d) 
7LA-2P-AlN powder 

最大值 11.36, 之后基本保持不变, 并且伴有刺激性

气体, 该结果证明 AlN 粉体在水解过程中生成了

NH3。浸泡 24 h, 单独用质量分数 2%的 PEG 改性的

AlN(0LA-2P-AlN)粉体悬浮液的 pH 达到 11.23, 没

有表现出明显的抗水解效果。继续添加不同质量分

数的 LA 可以改善 AlN 粉体的抗水解性能。1LA-2P- 

AlN 和 3LA-2P-AlN 在水中浸泡 72 h 后悬浮液 pH

分别为 10.72 和 10.62。5LA-2P-AlN 在水中浸泡 24 h

后悬浮液 pH稳定在 8以下, 72 h后 pH升到 9.13, 抗

水解性能进一步提升。7LA-2P-AlN 在水中浸泡 72 h

后悬浮液 pH 为 8.88, 整个过程没有产生刺激性气

味, 说明 7LA-2P-AlN 在水中具有较好的稳定性。综

上, 随着 LA 含量增加, 改性 AlN 粉体的抗水解性

能逐步提升。 

图 6 为在 40 ℃水中浸泡 72 h 后改性前后 AlN

粉体的 XRD 图谱。与 AlN 标准卡片相比, AlN-72

中 AlN 相的衍射峰基本消失 ,  但是可以观察到

Al(OH)3 强衍射峰, 这与 FT-IR 的结果一致, 表明改

性前 AlN 粉体在 40 ℃水中浸泡 72 h 几乎完全水 
 

 
 

图 5  在 40 ℃水中浸泡 72 h 改性前后 AlN 粉体悬浮液的

pH 
Fig. 5  pH of AlN powder suspensions before and after 

modification soaked in water at 40 ℃ for 72 h 

 

 
 

图 6  在 40 ℃水中浸泡 72 h 改性前后 AlN 粉体的 XRD 图

谱 

Fig. 6  XRD patterns of AlN powders before and after 

modification soaked in water at 40 ℃ for 72 h 
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图 7  AlN 粉体水解前后的 SEM 照片 

Fig. 7  SEM images of AlN powder before and after hydrolysis 
(a) AlN; (b) AlN-72; (c) 1LA-2P-AlN-72; (d) 3LA-2P-AlN-72; (e) 5LA-2P-AlN-72; (f) 7LA-2P-AlN-72 

 

解, 0LA-2P-AlN-72 同样呈现出类似的水解现象。随

着LA含量逐步增加, Al(OH)3衍射峰强度逐渐减弱。

当 LA 改性剂质量分数增加到 5%时, 5LA-2P-AlN-72

未发生水解, 仍保持AlN的晶体结构。7LA-2P-AlN-72

亦是如此, 这与 pH 的变化结果一致。 

实验还考察了改性前后 AlN 粉体水解前后的微

观形貌, 如图 7 所示。改性前 AlN 粉体表面存在细小

突起, 颗粒大小为 1 μm左右, 分布较为均匀(图 7(a))。

改性前 AlN 粉体在水中浸泡 72 h(图 7(b))发生了强

烈的水解反应, 粉体形貌发生显著变化, 颗粒出现

明显的团簇现象, 颗粒生长为长度 3~7 μm 的棒状

结构 , 表面呈现阶梯状 , 说明产生了新的物相

Al(OH)3, 这与 XRD 的结果相符合。1LA-2P-AlN-72 

(图 7(c))也发生了水解, 但水解程度有所减缓, 生成

的棒状物长度为 1~3 μm。随着 LA 含量增加, 改性

后的 AlN 粉体抗水解性能逐步提升, 7LA-2P-AlN-72 

(图 7(f))的颗粒形貌与未水解前基本一致, 未见明

显变化, 颗粒分布均匀, 没有出现明显的颗粒聚集

现象, 粉体表面突起减少, 说明LA有效包覆在AlN

表面, 与 TEM 结果一致。这些结果表明, 经 LA 改

性后, AlN 粉体的抗水解性能得到明显提升。 

3  结论 

本研究采用不同质量分数的 LA 对 AlN 粉体进

行表面改性, 依据 FT-IR 和 XPS 的分析结果, 可以

明确 LA 中的羧基与 AlN 粉体表面的羟基发生了类

酯化反应, 使得 LA 成功包覆于 AlN 粉体表面, 形

成了厚度为 12.2~16.1 nm 的包覆层。随着 LA 含量

的逐步增加, AlN 粉体的抗水解性能逐渐提升。当

LA质量分数为 7%时, 改性后的AlN粉体在 40 ℃水

中浸泡 72 h 未发生水解, 悬浮液的 pH 仍保持在 9 以

下, 能够维持 AlN 的原始晶体结构。改性后的 AlN

粉体的微观形貌特征也未发生改变, 表面包覆层有

效阻止了 AlN 粉体与水的直接接触, 从而抑制了水

解进程。本工作提出的 AlN 粉体表面改性技术, 能够

提高 AlN 粉体的抗水解性能, 使得 AlN 粉体能够适

应水基造粒和成型等工艺, 丰富了 AlN 陶瓷技术多

样性。 
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