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摘 要：利用化学沉淀法，以乙二醇作为溶剂，氢氧化钠、四氯化钛为原料，在非水体系中，制

备纳米级氧化钛。用 (! ) *+、,+-、!./ 研究中间粒子和纳米粒子的晶体结构，证明中间粒子

表面有有机物包覆，在 0&& 1的高温下煅烧，得到纳米 !"#$，粒子平均粒径为（23 45）。通过光

催化降解苯酚实验，证明其具有较好的光催化性能。
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纳米 !"#$ 由于其特有的小尺寸效应、表面效

应、量子尺寸效应、量子隧道效应等，使其拥有完

全不同于常规材料的光学性能、力学性能、热学性

能、磁学性能、化学性能等特殊性能。在精细陶

瓷、屏蔽紫外线、半导体材料、光催化材料等方面

具有广泛应用，近年来倍受人们关注，并成为纳米

材料领域研究的热点［2 9 $］。纳米 !"#$ 的制备方法

有物理法和化学法，而化学法更为重要，溶胶凝胶

法［’］、水热法［%］、沉淀法［0］等是几种常用的方法。

然而纳米材料由于粒子小，易于团聚，使其在应用

时的性能往往由于运输存储等环节的时间限制，

与最初制备时有很大的不同。科研工作者在寻找

不同的表面处理改性方法以解决这个难题。本研

究在解决上述问题的思路上另辟蹊径，以制备和

表面处理一步法制得表面覆盖有机物的非晶态的

二氧化钛纳米粒子的中间粒子，如偏钛酸，而后续

处理则可根据应用上的不同需要而采取不同的处

理方法（主要是煅烧，由使用者自己使用前处理），

满足各种少量、特殊的使用要求。同时，以该法制

备的粒子进行光催化降解有机物的研究，以证明

其实际的意义和可操作性。

2 实验

2 :2 仪器与药品

;< ) $ 型定时恒温磁力搅拌器（上海雷磁新

泾仪器有限公司），离心机（北京医用离心机厂制

造），箱式电炉 =>?) %- ) 28（东台电器厂），紫外

可见分光光度计（308 型），石英亚沸高纯水蒸馏

器（>@$ ) 7 型），傅立叶变换红外分光光度计（尼

高力），, 射线衍射仪 2A2&（丹东北洋电子厂），透

射电子显微镜 ;./ ) 2&&&（日本 ;.#B 公司），其它

仪器：烧杯、三颈瓶、容量瓶、玻璃棒、温度计、电

炉、冷凝管等。

氢氧化钠 7+（中联试剂精细化学品有限公

司）四氯化钛 7+（金山县化工厂）乙二醇 7+（无锡

市亚盛化工有限公司）。

2 :$ 实验步骤

纳米 !"#$ 的制备：

在干燥清洁的三颈瓶中，加入 $ 5CDEB 氢氧化

钠的乙二醇溶液，开动增力电动搅拌器，在搅拌的

情况下加入 $ 5CDEB 四氯化钛的乙二醇溶液，装上

回流冷凝器装置和温度计，用油浴进行加热，在

2F& 1下反应 $ G，密闭静置陈化 2& G。将陈化后

的反应产物进行离心分离，用二次水洗涤至无

HD) 2，在 2$& 1下烘干，煅烧，研磨，表征。

用傅立叶变换红外分光光度计测定样品煅烧

前后的红外光谱（扫描范围 %&& 9 %&&& I5) 2），用

,+- 分析晶体结构及粒子大小（HJ，=K 扫描速度
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! "#$%&），用 ’() 观察粒子的形貌及粒径。

光催化实验：将苯酚溶于蒸馏水中配置成浓

度为 # " *+ , #!- * ./0%1 的稀溶液作为原液，再向

其中加入纳米 ’234，配置成含量分别为 ! "4 5%1 和

! "+ 5%1 纳米 ’234 悬浮液，在紫外光照射下，通氧

气于其中，每隔一小时，取样品 4! .0，进行离心分

离后对取出的样品稀释 4! 倍，用紫外可见分光光

度计测定其 46! 7. 处的吸光度。

4 结果与讨论

4 "# 红外光谱图分析

4 "# "# 未煅烧样品的红外光谱图（如图 #）

图 # 未煅烧样品的红外光谱图

!"# " # !$ - %& ’()*"+, )* -./’+, 0)1 2.+2"0,3

由于未煅烧的氧化钛物质中含有钛氧单键和

钛氧双键，在红外谱图中有较宽的钛氧特征峰区

域。红外光谱图中有波数 —38 和波数 —9—

3—9 特征峰，说明表面包覆有机物。在制备反

应时，有一部分粒子晶化，催化能力增强，对乙二

醇的分子间脱水缩合起了催化作用。同时晶体表

面羟基的存在与乙二醇羟基结合，使乙二醇烷氧

基跟四价钛离子形成化学键。同时粒子表面对非

化学键的缩合物产生物理吸附，粒子表面通过物

理和化学吸附进行了包裹，使粒子形成与表面处

理一步实现。因此，可使其免受受外界因素影响

而使颗粒变大。

4 "# "4 煅烧后样品的红外光谱图（如图 4）

+!!: *; 煅烧后的红外光谱图中出现了氧

化钛的特征峰。图中—9—38，—38，—9—3—

9—峰已消失，说明了高温煅烧后氧化钛表面的

有机覆层已被分解。样品经 + 次离心洗涤吸附物

没有被洗去，而有机物在高温时分解，进一步证明

表面吸附的事实。

4 "4 <=> 衍射谱图分析

图 4 煅烧后样品的红外光谱图

!"# " 4 !$ - %& ’()*"+, )*
0.0) $"44 -./’+, 2.+2"0,3 .1 +!! :

4"4 "# 未煅烧样品的 <=> 衍射谱图

从图谱看，未煅烧的样品的 <=> 衍射谱图基

本上没有衍射峰，说明是非晶态中间产物，如偏钛

酸等。

图 * 未煅烧样品的 <=> 衍射谱图

!"# " * 5&6 ’()*"+, )* -./’+, 0)1 2.+2"0,3

图 ? 煅烧样品的 <=> 衍射谱图

!"# " ? 5&6 ’()*"+, )*
0.0) $"44 -./’+, 2.+2"0,3 .1 +!! :

4"4 "4 煅烧样品的 <=> 衍射谱图

将 +!! :煅烧后的粉末通过 < 射线衍射仪进

行表 征，通 过 谱 图 可 以 发 现 图 中 存 在 ! 为：

! "*+*## 7.、! " 4* @AB 7.、! " #@ AA! 7.、! " #6 !4B
7.、! "#B6#6 7. 氧化钛的特征值，由此可判断所

得产物中为二氧化钛。由谢乐公式计算其平均粒

径得 " C #6 7.，由计算结果得出产物二氧化钛粒

径已达到纳米级要求。

由此可见，反应中产生的是一种表面被有机
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物包裹的非晶态中间产物，如偏钛酸等，该中间产

物由于有机物包裹而不易团聚，而煅烧后分解为

纳米二氧化钛。

! "# $%& 形貌及粒径分析

将 ’(()煅烧后的纳米氧化钛进行 $%& 分

析，从样品的 $%& 照片看，粒子呈球形，分散性较

好，粒径为 !(*+ 左右，分布较窄。

图 ’ 纳米 $,-! 样品的 $%& 照片

!"# " ’ $%& ’()*)#+,’( )- .,.) $"/! 0,1’23

! ". 光催化降解苯酚的实验分析

由曲线可以看出，纳米氧化钛具有光催化活

性，对苯酚的降解起了催化作用，经过 ’ / 分别使

苯酚降解 012和 332，并且随纳米氧化钛用量的

增加降解速度加快。

图 1 纳米 $,-! 光催化降解苯酚的效果

!"# " 1 ’()*)4,*,25*"4 3--34*"6"*5 )- .,.) $"/!
75 83#+,8,*".# ’(3.)2

# 结论

以乙二醇作为溶剂，氢氧化钠、四氯化钛为原

料，在非水体系中，可以一步法制得表面覆盖有机

物的非晶态的二氧化钛纳米粒子的中间粒子，该

有机物对减少粒子团聚会有积极的作用。中间粒

子经煅烧后分解为纳米二氧化钛，粒径 40 *+，该

粒子具有光催化活性，对苯酚具有较好的降解效

果，说明本文的方法是可行的。
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