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Разработан способ синтеза наноразмерного порошка бемита при низких температурах гидротермальной
обработки в 1.5 мас. % растворе НСl при 150 и 170°C и в воде при 80, 100 и 130°C. Определены оптималь-
ные параметры гидротермальной обработки. Установлены этапы превращения γ-Аl2О3 в бемит (АlООН);
подтверждено, что процесс является твердофазным (топохимическим). Исследованы физические и тех-
нологические свойства синтезированного нанопорошка бемита; установлено, что независимо от темпе-
ратуры гидротермальной обработки синтезированный бемит обладает схожими свойствами.
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ВВЕДЕНИЕ
Гидротермальная обработка является широко

распространенным промышленным способом
синтеза порошков оксидов и гидроксидов ме-
таллов с заданными свойствами за счет варьиро-
вания параметров обработки [1–9]. В работах
[10–19] представлены экспериментальные иссле-
дования влияния рН среды на форму и размеры
частиц, в частности на форму и размеры частиц бе-
мита [20, 21]. Так, при обработке в среде с рН > 7
формируются частицы бемита пластинчатой
формы, при обработке в среде с рН < 7 – частицы
бемита игольчатой формы, а при рН 7 – изомет-
рические частицы бемита. Однако, согласно ра-
ботам [22–24], независимо от рН среды, превра-
щение прекурсор–бемит является твердофазным
(топохимическим). Превращение микронных ча-
стиц оксидов и гидроксидов алюминия в бемит
наиболее оптимально осуществляется при темпе-
ратуре гидротермальной обработке 200°C [25].
При гидротермальной обработке микронных ча-
стиц γ-Аl2О3 в 1.5 мас. % растворе НСl минималь-
ной температурой, позволяющей получить техно-
логический результат в 100% превращения бемита,
является 180°C. Ниже этой температуры процесс
идет очень медленно, что не позволяет получать бе-
мит в промышленном масштабе [25]. Максималь-
ная температура гидротермальной обработки в
220°C приводит к формированию крупных ча-
стиц бемита с плохо сформированной структурой,
что не отвечает требованиям современной про-
мышленности. Актуальность проблемы синтеза

бемита со строго заданными физическими (раз-
мер, форма частиц, насыпная плотность, удельная
площадь поверхности, теплопроводность, элек-
тропроводность, микротвердость и др.) и техноло-
гическими (абразивная способность, температура
спекаемости и т.д.) свойствами определяется его
широким применением. Бемит (АlООН) является
прекурсором для получения различных чистых и
легированных оксидов алюминия, сложных ок-
сидов (в частности, алюмомагниевой шпинели
[26]); является универсальным наполнителем в
пластмассы, резину, полимеры, бумагу; может
использоваться как огнезащитный материал,
компонент масел; для производства керамики
[27–30]; как сорбент широкого назначения [31–
33]; в производстве лакокрасочных материалов и
в ряде других важных областях. Особенно следует
отметить использование бемита в процессах во-
доочистки [31, 32].

В связи с развитием современной промыш-
ленности формируются новые требования к ис-
ходному сырью, в частности к форме и размерам
частиц бемита, а также к увеличению КПД произ-
водств за счет снижения энергозатрат производ-
ства бемита. Это возможно при использовании в
качестве прекурсора для синтеза бемита нанораз-
мерных частиц.

Данная работа направлена на исследование
возможности превращения нанопорошка γ-Аl2О3
в бемит (АlООН) при низких температурах гидро-
термальной обработки в 1.5 мас. % растворе НСl
при 150 и 170°C, в воде при 80, 100 и 130°C, а также
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на исследование физических и технологических
свойств синтезированного при разных темпера-
турах обработки бемита.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
В работе в качестве прекурсора использовался

нанопорошок γ-Al2O3, синтезированный по тех-
нологии, описанной в статье [34]. Обработка на-
нопорошка γ-Al2O3 осуществлялась в автоклавах
объемом 25 см3 в тефлоновом вкладыше в воде
при температурах 80, 100 и 130°C и в 1.5 мас. %
растворе НСl при температурах 150 и 170°C. Ко-
эффициент заполнения автоклава 35%. Автокла-
вы охлаждались проточной водой, после разгер-
метизации образцы бемита извлекались из вкла-
дышей, промывались дистиллированной водой и
высушивались при 100°C. Обработка нанопо-
рошка γ-Al2O3 в растворе кислоты обусловлена
тем, что, согласно работам [29], возможные при-
меси, содержащиеся в γ-Al2O3, остаются в маточ-
ном растворе, таким образом, достигается допол-
нительная очистка конечного продукта – бемита.
Использование тефлонового вкладыша позволя-
ет избежать загрязнения синтезированного бемита

примесями, возникающими за счет коррозии сте-
нок контейнера. Синтезированный бемит иссле-
довался методами: РФА на дифрактометре Bruker
D8 Advance; СЭМ на приборе САМSCAN-S2;
ПЭМ на приборе Jem-1011; ИК-спектроскопией
на ИК-Фурье спектрометре Nexus “Nicolett”;
ДСК на приборе SDT Q600; низкотемпературной
адсорбцией азота с использованием анализатора
АТХ-06. Насыпная плотность измерялась соглас-
но ГОСТ 19440-94. Теплопроводность измеря-
лась на приборе ИТП-МГ4 “Зонд” СКБ.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Исходный порошок γ-Al2O3 с размером частиц
10–40 нм является монофазным образцом, удель-
ная площадь поверхности которого 190 м2/г, ко-
эффициент теплопроводности 0.02 Вт/(м К), на-
сыпная плотность 0.015 г/см3 [34].

Выбор температур гидротермальной обработ-
ки наноразмерного порошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. %
растворе НСl и в воде определялся задачами про-
мышленности по уменьшению энергозатрат при
производстве бемита. Так, в настоящее время в

Рис. 1. Дифрактограммы наноразмерного порошка γ-Аl2O3 (1) и образцов, полученных при его гидротермальной обработке
при 170°C в 1.5 мас. % растворе HCl в течение 1 ч (2) /γ-Аl2O3/; 2 ч (3) /γ-Аl2O3/; 3 ч (4) /γ-Аl2O3/; 4 ч (5) /γ-Аl2O3 и АlООН/;
6 ч (6) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 8 ч (7) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 9 ч (8) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 10 ч (9) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 12 ч (10)
/АlООН/;14 ч (11) /АlООН/; 16 ч (12) /АlООН/; 18 ч (13) /АlООН/; 20 ч (14) /АlООН/; 24 ч (15) /АlООН/.
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промышленности реализован способ получения
бемита при гидротермальной обработке микрон-
ных частиц прекурсора в автоклаве в различных
средах, при этом 100% выход бемита возможен
только при обработке в автоклаве от 180°C [24]. Та-
ким образом, в работе экспериментально подо-
бран ряд температур, позволяющий снизить энер-
гозатраты при производстве порошка бемита.

Гидротермальная обработка наноразмерного
порошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при
изотермической выдержке при 170°C проводи-
лась в течение 24 ч (рис. 1). При этом появление
рефлекса бемита, относящегося к межплоскост-
ному расстоянию d020 = 6.13 Å, было зафиксирова-
но уже после 4 ч обработки (рис. 1–5), что свиде-
тельствует о высокой реакционной способности
наноразмерных частиц γ-Al2O3, так как для мик-
ронных частиц γ-Al2O3 без введения дополни-
тельных активаторов превращение в таких усло-
виях не характерно. Полностью превращение
прекурсор–бемит осуществлялось за 12 ч обра-

ботки. Изотермическая выдержка при 170°C в те-
чение 24 ч позволила получить наноразмерный
порошок бемита (рис. 2) с хорошо сформирован-
ной структурой, что подтверждают узкие рефлек-
сы на дифрактограммах.

Данные ИК-спектроскопии подтверждают ре-
зультаты РФА и фиксируют при гидротермаль-
ной обработке наноразмерного порошка γ-Al2O3 в
1.5 мас. % растворе НСl при 170°C в течение 12 ч
полосы, характерные для бемита (рис. 3–7): 3282
и 3083 см–1, относящиеся к валентным колебани-
ям OH-групп бемита; 1150 и 1078 см–1, соответ-
ствующие деформационным колебаниям связи as
Al–OH и s Al–OH; 738 и 615 см–1, соответствую-
щие симметричным (s Al–O) и асимметричным
(as Al–O) деформационным колебаниям связи
алюминий–кислород (Al–O), полоса при 479 см–1,
соответствующая валентным (as Al–O) колебани-
ям связи Al–O [12–14, 25].

На рис. 2 представлены СЭМ и ПЭМ бемита,
синтезированного при гидротермальной обра-

Рис. 2. СЭМ (а, б), ПЭМ (в, г) – изображения бемита, полученного при гидротермальной обработке наноразмерного
порошка γ-Аl2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при 170°C в течение 12 ч.

3 мкм(а) 3 мкм(б)

20 нм(в) 20 нм(г)
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Рис. 3. ИК-спектры поглощения исходного наноразмерного порошка γ-Аl2O3 (1) и подвергнутого гидротермальной
обработке в 1.5 мас. % растворе НСl при 170°C в течение 1 ч (2) /γ-Аl2O3/; 4 ч (3) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 5 ч (4) /γ-Аl2O3 и
АlООН/; 6 ч (5) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 8 ч (6) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 12 ч (7) /АlООН/.
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ботке порошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl
при 170°C в течение 24 ч. Согласно микрофото-
графиям, бемит представляет собой крупные аг-
ломераты со средним размером порядка 3 мкм,
состоящие из наноразмерных частиц со средним
размером порядка 20 нм, что подтверждается рас-
четом по дифрактограмме по формуле Дебая–
Шеррера (средний размер частиц 43 ± 5 нм).

Физические и технологические свойства беми-
та, синтезированного при гидротермальной обра-
ботке порошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl
при 170°C в течение 12 ч, представлены в табл. 1.

Гидротермальная обработка нанопорошка
γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при 150°C также
позволила получить бемит при изотермической
выдержке в течение 36 ч (рис. 4–6). При этом пер-

Таблица 1. Свойства наноразмерного порошка бемита, полученного при гидротермальной обработке нанопо-
рошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при 150 и 170°C

Характеристика
Температура обработки, °C

170 150

Диапазон размера частиц, нм 10–40 10–40
Теплопроводность, Вт/(м К) 0.02 0.02
Удельная площадь поверхности, м2/г 67.45 66.34
Размер пор, нм 1.89 1.89
Удельный объем пор, см3/г 0.033 0.030
Время полного превращения, ч 12 36
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вый рефлекс бемита формируется за 8 ч обработ-
ки. Формирование структуры частиц бемита с уз-
кими рефлексами на дифрактограмме достигает-
ся при обработке в течение 96 ч.

Данные ИК-спектроскопии подтверждают ре-
зультаты РФА. Для бемита, полученного при об-
работке γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при
150°C в течение 36 ч (рис. 5 и 6), фиксируются
все те же полосы, что и для бемита, полученного
при обработке γ-Al2O3 при 170°C в течение 24 ч
(рис. 3–7).

Результаты исследования методами СЭМ и
ПЭМ подтверждают наноразмерность частиц син-
тезированного бемита, полученного при обработ-
ке γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при 150°C в
течение 36 ч (рис. 6). При этом бемит также пред-
ставляет собой агломераты с размером до 10 мкм,
состоящие из наноразмерных частиц с размером
порядка 20 нм, что подтверждается расчетом по
формуле Дебая–Шеррера (средний размер ча-
стиц 15 ± 5 нм).

Физические и технологические свойства бе-
мита, синтезированного при гидротермальной
обработке порошка γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе

НСl при 150°C в течение 36 ч, представлены в
табл. 1.

Гидротермальная обработка нанопорошка
γ-Al2O3 в 1.5 мас. % растворе НСl при температурах
ниже 150°C не позволила получить частицы бемита
с 100% выходом за временной промежуток, удовле-
творяющий современную промышленность.

В ходе экспериментов зафиксировано частич-
ное превращение нанопорошка γ-Al2O3 в бемит
при температурах гидротермальной обработки в
воде 80 (τ = 96 ч), 100 (τ = 80 ч) и 130°C (τ = 24 ч),
что указывает на высокую реакционную способ-
ность γ-Al2O3 (рис. 7). Однако полученные образ-
цы, согласно дифрактограммам, представляют
собой смесь фаз бемита и γ-Al2O3, что не позволя-
ет реализовать данный экспериментальный ре-
зультат в промышленности.

Согласно представленным в табл. 1 результатам
синтезированный наноразмерный порошок беми-
та, независимо от температуры синтеза, обладает
схожими свойствами. Размер частиц колеблется в
диапазоне 10–40 нм; теплопроводность при ком-
натной температуре 0.02–0.025 Вт/(м К); удельная
площадь поверхности изменяется в диапазоне от

Рис. 4. Дифрактограммы образцов, полученных при обработке γ-Аl2O3 при 150°C в 1.5% растворе HCl в течение 8 ч (1)
/γ-Аl2O3 и АlООН/; 12 ч (2) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 16 ч (3) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 20 ч (4) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 24 ч (5) /γ-Аl2O3
и АlООН/; 36 ч (6) /АlООН/; 60 ч (7) /АlООН/; 96 ч (8) /АlООН/.
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Рис. 5. ИК-спектры поглощения образцов, полученных после обработки γ-Аl2O3 при 150°C в 1.5% растворе HCl в те-
чение 8 ч (1) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 12 ч (2) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 16 ч (3) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 20 ч (4) /γ-Аl2O3 и АlООН/;
24 ч (5) /γ-Аl2O3 и АlООН/; 36 ч (6) /АlООН/; 60 ч (7) /АlООН/.
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65.32 до 67.45 м2/г и удельный объем пор в диапа-
зоне от 0.030 до 0.033 см3/г; размер пор независи-
мо от температуры синтеза бемита равен 1.9 нм.

Рассмотренные выше свойства позволяют ре-
комендовать синтезированный порошок бемита:
в качестве сорбента для сточных вод промышлен-
ных предприятий; в качестве добавки к краскам,
лакам, бетону для повышения теплоизоляцион-
ных свойств; в качестве более реакционно-спо-
собного материала по сравнению с частицами бе-
мита микронного размера; в качестве добавки
при создании огнезащитных материалов с рабо-
чей температурой до 800°C; в качестве промежу-
точной фазы для синтеза наноразмерного порош-
ка α-Al2O3, а значит, и для создания различных
видов керамики, в том числе и как исходное сы-
рье для синтеза лейкосапфира; в качестве прекур-
сора для синтеза алюмомагниевой шпинели и т.д.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Исследовано превращение наноразмерного
порошка γ-Al2O3 при гидротермальной обработке
при низких температурах в воде при 80 (τ = 96 ч),
100 (τ = 80 ч) и 130°C (τ = 24 ч) и в 1.5 мас. % рас-
творе НСl при 150 (τ = 36 ч) и 170°C (τ = 12 ч). Вы-
явлен схожий механизм превращений в разных
средах: твердофазный (топохимический). Пока-
зано, что переход γ-Al2O3–бемит при обработке

при 170°C осуществляется за 12 ч обработки, а при
150°C – за 36 ч. Установлено, что независимо от
температуры гидротермальной обработки синте-
зирован бемит со схожими свойствами. Предло-
жены возможные области применения синтези-
рованного нанопорошка бемита.

Работа выполнена в рамках государственного
задания ИОНХ РАН в области фундаментальных
научных исследований.
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