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摘 要：通过简单的溶剂热方法制备了一种单分散纳米结构a—Fezo。，其形貌和大小能够通过水的量来

调变．随着水量的增加，0001面的表面积逐渐减小，厚度逐渐增加．对样品的气敏性测试分析发现，随r

Fezo。片0001面表面积的减小，样品对乙醇的响应能力逐渐减弱．此外，结晶性差的样品也会表现出相

对弱的气敏性．
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材料的性能与所采用的合成方法和制备过程有

很大的关系，不同合成方法和制备过程所获得的样

品组成、结构、形貌、结晶性等均会有很大不同，而其

相应的性能也随之不同．单一形貌的纳米结构为系

统研究材料的性能提供了最好的机会．因此，科学工

作者付出了大量的努力来控制合成不同形貌的材料

并研究它们的生长过程和控制机理[1’2]．赤铁矿a—

Fe：0。由于其固有的无毒、环境友好以及优异的抗

腐蚀性能而备受关注．最近，a-Fe：O。也被用于光电

极[3]、场发射[4]、气敏性¨‘6]、锂离子电池负极材

料‘7|、环保领域[引、催化[91和磁相关领域口o]的研究．

本文采用先前报道的简单溶剂热法[1u制备了单

分散的a--Fe203纳米片，并通过改变反应过程中水的

用量，实现了对a-Fe203纳米片形貌和大小的调控．

通过对四个典型样品进行的比表面积和气敏性测试

研究，进一步探讨了样品的气敏性与晶体的比表面

积、显露晶面种类和大小、晶粒的结晶性之间的关系．

1 实验部分

1．1 三氧化二铁纳米片的制备

所有原料均由市场购得，未做任何纯化处理．纳

米片合成的典型过程是将固体氯化铁(FeCl。·

6HzO)溶于无水乙醇并配制成浓度为1 mol／L的溶

液，取一定量的此溶液加入到25 mL聚四氟乙烯内

衬内，再加入10 mL乙醇和一定量的蒸馏水．在磁

力搅拌下十分钟后，慢慢加入0．8 g的无水乙酸钠；

继续搅拌30 min后封釜，放入18℃烘箱内水热12

h；将反应釜取出，自然冷却至室温；开釜，将所得物

离心过滤，收集固体产品，然后用无水乙醇和蒸馏水

反复洗涤多次，最后将产物置于60℃烘箱内干燥，

以待进一步测试表征．

1．2结构表征

样品的结构特性采用配备石墨单色器的

RIGAKU D／MAX 2200 VPC粉末X射线衍射仪进

行表征，使用Cu—K。射线(A一0．1541 nm)，操作电

压和电流分别为40 kV和30 mA．实验结果对照粉

末X射线衍射标准卡(JCPDS)进行定性分析．

样品的组织形貌采用荷兰飞利浦FEI Quanta

400热场发射扫描电镜来观察和分析，其加速电压

为15 kV．SEM样品根据如下程序制备：先将样品

均匀分散，然后将其分散液滴在小玻片上并自然晾

干，最后将玻片粘贴在铜台上抽真空和喷金．
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1．3气敏性测试

气敏特性是利用试样制成气敏元件后进行测试

的，其制作方式如下：先将纳米粉体与粘合剂的混合

物用松油醇调成浆糊状，再均匀涂抹在带有四个铂

金丝陶瓷管的两电极之间，晾干后于500℃烧结1

h；最后连接好引线成型．通过高精度电压测量仪测

量元件暴露在空气中和暴露在被测气体中时的负载

电阻两端电压值，再依据电路中电压与电阻的关系

计算出元件电阻．元件在空气和不同气体(或同一气

体在不同浓度下)中的电阻值分别用R。和R。表示．

2 0／(。)

2结果与讨论

2．1结构与形貌分析

在上述实验条件下，通过改变水的量获得了四

个典型形貌和尺寸连续变化的样品．这里选择的水

加入量分别为0．3，0．7，1．2和2．5 ml，对应样品号

为1号～4号．对合成样品进行粉末X射线衍射分

析的结果如图1所示，所有衍射峰均与JCPDS卡片

图1 四个样品的XRD谱图及样品的1014与1150衍射峰所对应的半峰宽值(FWHM)

(a)1号样品；(b)2号样品；(c)3号样品；(d)4号样品

图2 四个样品所对应的扫描电镜照片

(a)1号样品；(b)2号样品；(c)3号样品；(d)4号样品

号33-0664(口=6—0．5036 nm及C一1．3749 nm)相

对应，确认该样品是赤铁矿型三氧化二铁、没有杂

相．对其(10i4)与(1120)晶面衍射的半峰宽计算发

现：随着水量的增加，其1120峰的半峰宽值逐渐增

加，而1014峰的半峰宽值逐渐降低，表明水量能连

续的调变产物的形貌．

1号～4号样品的形貌如图2所示，证实了样品

形貌的连续变化规律．四个样品的宽度分别约为

400，180，60和40 nm，其厚度分别约为8，10，15和

40 nr／1．因此，很容易计算这四个样品的宽厚比率为

50，18，4和1．这种晶面相对大小具有连续变化样品

为研究材料的性能提供非常好的机会．

2．2 比表面积(BET)测定

由于纳米材料的很多物理化学性能都具有尺寸

效应，而这种效应往往与其比表面积有关．因此，为

了研究四个不同形貌样品的气敏性，本文首先对样

品进行了比表面积测试，其结果列于表1．从表中可

以看出，1号样品具有最大的比表面积，BET值达到
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36．7967 ITl2／g，而其它三个样品的比表面积小了很

多，说明1号样品由于片很薄，各向异性明显，且由

于水量少，其结晶性不是很好，表面比较粗糙，侧边

多齿轮状，从而更易于吸附气体，故比表面积值很

大．随后三个样品的比表面积值依次增加但相互差

值很小，表明虽然它们的形貌在明显变化，即宽厚比

在减小，但其比表面积没有发生太大变化．

裹1样品的比表面积值

样品

1号

2号

3号

4号

BET比表面积／(m2·91)

36．7967

21．6850

22．5394

25．7982

2．3气敏性能分析

图3是四个不同样品分别在240，270和330℃

时，对50 ppm乙醇的响应曲线．从图中容易看出，

所有样品在270℃下对乙醇具有最好的响应能力，

响应时间约为100 s；其次240℃比330℃时具有更

好的响应．

通过比较270"C最佳响应温度下四个样品的响

应能力发现：2号样品对乙醇具有最好的响应能力，
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其次分别为3号，4号和1号样品，如图4所示．对

于2号，3号和4号样品，其对乙醇的响应能力与前

面比表面积值正好相反，即对于比表面积越小的样

品，其对乙醇的响应能力越强．这一点似乎有些不太

合理，因为气敏性和BET原理都是基于固体表面对

气体的吸附．然而，金属氧化物气体传感器的响应机

理很复杂．一般来说，影响传感器气敏性能的主要因

素有三个，即吸附、转换及利用率[1引．吸附因素主要

是指氧化物与被测气体在表面的相互作用，其中氧

化物表面氧的状态是影响吸附的主要因素．转换因

素则是指气敏元件把氧化物与气体相互作用的信号

转换成电信号的能力，它与氧化物的传输载流子的

能力、结晶性和掺杂等都有关．利用率是指内部氧化

物与被测气体接触的可能性，它与氧化物表层的空

洞大小、粗糙度以及气体的扩散深度等有关系．结合

以前报道的分析[11|，a—Fe。O。的(0001)面是极性面，

它对乙醇有着最好的吸附能力，2号，3号和4号这

三个样品的(0001)面表面积依次减小，因此虽然三

个样品的比表面积轻微的增加，但由于对乙醇吸附

能力较强的(0001)面表面积的明显减小，使样品对

乙醇的响应能力逐渐减弱．对1号样品而言，由于在

合成时水量较少，导致结晶性不是很好，尤其是其表

面位置存在一些缺陷和微晶[1¨，影响了其导电性

图3样品在不同工作温度下对50 ppm乙醇的响应曲线

(a)1号样品；(b)2号样品；(c)3号样品；(d)4号样品．
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能，即气体与样品相互作用的信号转换成电信号的

能力减低，从而导致气敏性反而不好．

0 50 lOO 150 200

Time／s

图4样品在270℃最佳工作温度下对50 ppm乙醇的响应

曲线

(a)1号样品f(b)2号样品；(c)3号样品；(d)4号样品

3 结 论

(1)通过采用简单的溶剂热方法，制备了一种六

方片状单分散纳米旷Fe2U；通过调节水的用量，可获

得不同形貌和尺寸的样品；随着水星的增加，a-Fe2 03

片的(0001面)表面积逐渐减小，厚度逐渐增加．

(2)对样品的气敏性测试分析发现，随样品的

(O001)面表面积减小，样品对乙醇的响应能力逐渐

减弱．

(3)结晶性好的样品，由于气体与样品相互作用

的信号转换成电信号的能力强，从而显示出的更好

的气敏性．
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Controllable synthesis and gas sensitive properties of hematite Fe2Os nanoplates
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Abstract：The synthesis of uniform a—Fe2 03 nanocrystals was reported in this manuscrlPt-Hexagonal

flake-like nanoplates were successfully grown by a solvothermal route．The shape and slze canbe tunable

by altering the content of water as a minor CO—solvent． With the increase of water content，the surtace area

of a—FezOs(0001)continuously decrease but the thickness of flakes increases·The response ablllty ot sam—

Dle to alcoh01 gradually decreases as the disappearance of口一Fe203(0001)．For well crystallized sample'the

gas sensitive property would be enhanced．

Kev words：a-Fe2 03；nanoplate；solution—based synthesis；gas sensitive property
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