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纳米级二氧化钛的研制
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摘 要：采用溶胶=凝胶法制备了纳米级二氧化钛，晶粒大小为!(!;(BC>对络合剂种类、离子交
换水添加量等工艺条件进行了研究>
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现行的污水处理方法对水体中存在的某些浓度低、生物难降解的有机污染物无法去除，近

"(年来出现的光催化技术，利用太阳能对水体中的多种有机污染物进行降解，有着很好的发展
前景［!］>目前，用于光催化降解环境污染物的催化剂中，7E+"稳定性好、催化效率高、无毒无害，
是研究的热点>同时，纳米级二氧化钛可广泛用于食品包装材料、汽车高档面漆、透明涂料、感
光材料等>
我们用溶胶=凝胶工艺制备了纳米级二氧化钛，并对络合剂种类、离子交换水添加量等工

艺条件进行了研究>

! 试验方法

!>! 试剂
钛酸丁酯（化学纯），无水乙醇（分析纯），离子交换水>柠檬酸（化学纯），硝酸（分析纯）和盐

酸（分析纯）>
!"# 纳米级$%&#的制备
将钛酸丁酯缓慢滴加到剧烈搅拌的无水乙醇中，再滴加络合剂，搅拌一段时间后，把一定

量的离子交换水缓慢加进去，继续搅拌，即得到液体溶胶，将其放置一段时间后即形成干凝胶>
将干凝胶置于红外灯下烘烤，尽量除去水分和有机物，然后置于马弗炉中，高温煅烧，便得到纳

米级7E+">
!>’ 测试
用日本产*46=!(!(型透射电子显微镜分析二氧化钛晶粒大小>用日本理学公司产2／

68F=-G型H射线衍射仪分析7E+"的晶型，衍射仪参数为GI靶，<(J#，!((C.>
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! 试验结果和讨论

!!" 络合剂的作用
溶胶"凝胶法是将金属醇盐水解形成溶胶，然后使溶质聚合凝胶化!为了控制钛醇盐水解

与聚合的反应速度，一般添加络合剂，如柠檬酸、硝酸或盐酸!形成溶胶、凝胶的主要化学过程
如下［#，$］：

水解反应

%&（’()）*+*,# !) %&（),）*+*’(), （-）

%&（),） !* %&)#+#,#) （#）
聚合反应

!%&（)’(）#（),） !#

%&（)’(）# ) %&（)’(）# %&（)’(）# )
+,#)
!

"’(),

%&（)’(） ) %&（)’(）

),

) %&（)’(） )
+!%

",#
!
)

)%&

)’(

%&（)’(）# ) %&（)’(）# )

%&,)

)’(

) %&（)’(）#

（$）

!!! 络合剂种类的研究
用柠檬酸、硝酸、盐酸分别作络合剂，按溶胶"凝胶工艺方法制备二氧化钛粉体，其透射电

镜分析如图-."图-/所示!

（.）#0012 （3）-4012 （/）#0012
图" 用柠檬酸（.）、硝酸（3）、盐酸（/）分别作络合剂所制得%&)!的透射电镜图
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图! !"#$透射电镜图，%&’()

"#$%! !*+,-../01234!"#$，%&’()

图%-所示!"#$晶粒尺寸较大，且分散性
差些；图%5所示!"#$晶粒尺寸较小，分散性也
较好；图%6所示!"#$晶粒大小及分散性介于
上述两者之间7图%-!图%6表明，用三种络合
剂制备的!"#$晶粒尺寸为%’!8’197
!7& 离子交换水用量的影响
用硝酸作络合剂，离子交换水用量加大%

倍，制得!"#$，其透射电镜分析如图$所示7图

$说明，离子交换水用量加大后，!"#$晶粒尺寸
变小，分散性变好7
!7’ :射线衍射仪分析
$7;7% !"#$晶型分析
用:射线衍射仪对用硝酸和盐酸分别作络

合剂制得的纳米级!"#$进行晶型分析7图8（-）、（5）分别为用硝酸和盐酸作络合剂制得的纳米
级!"#$的:射线衍射图，从特征衍射峰可以看到，制得的纳米级!"#$晶型均为锐钛矿型7

图& 用<=#8（-）和<>?（5）分别作络合剂制得纳米级!"#$的:射线衍射图

"#$%& :@A,-../01234=-1360B2.-??"1/!"#$,0/,-0/C4039C"44/0/1.639,?/D0/-E/1.2
（-）<=#8-1C（5）<>?，0/2,/6."F/?B

$7;7$ !"#$晶粒计算
从:@A谱图最强衍射峰（%’%）面的半高宽，运用G6H/00/0公式
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可计算出晶粒尺寸"式中：!—晶粒尺寸；J—常数，为’KLM；!—:射线波长；"—衍射峰的半高
宽；#—衍射角"
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把!射线衍射仪测得的数据代入公式（"）中，计算得到用硝酸作络合剂制得的#$%&平均
晶粒尺寸为’()*，用盐酸作络合剂制得的#$%&平均晶粒尺寸为+)*,这个计算数据和透射
电镜的测试结果基本相吻合,

! 结论

用本研究的溶胶-凝胶工艺制得纳米级#$%&，其晶粒尺寸为’.!/.)*，晶型为锐钛矿
型,用硝酸作络合剂制得的纳米级#$%&，晶粒尺寸较小，分散性较好,
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