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ｐＨ值对水热合成纳米钒酸铟的影响及表征
＊

周志刚，彭丁栋，蒋剑波
（吉首大学生物资源与环境科学学院，湖南 吉首　４１６０００）

摘　要：探讨了ｐＨ值对水热法合成纳米ＩｎＶＯ４ 的影响．以ＩｎＣｌ３、ＮＨ４ＶＯ３ 为原料于１５０℃下反应４ｈ，水热合成纳米

ＩｎＶＯ４，以ＮＨ３·Ｈ２Ｏ和盐酸调节反应体系的ｐＨ值，以ＸＲＤ，ＦＴＩＲ为表征手 段 对 产 物 进 行 表 征，考 察 了 反 应 体 系ｐＨ值

分别为６．０，７．０，８．０时对产物生成的影响．结果表明：ｐＨ值对纳米ＩｎＶＯ４ 的生成具有影响，在ｐＨ值为７．０时，可制得纯度

较高的正交相纳米ＩｎＶＯ４，而ｐＨ为６．０时得到的是ＩｎＶＯ４ 和Ｉｎ（ＯＨ）３ 的混合物，ｐＨ为８．０时得到的是Ｉｎ（ＯＨ）３．
关键词：纳米ＩｎＶＯ４；水热法；ｐＨ值的影响

中图分类号：Ｏ７８２；Ｏ６１１．４　　　　　　 文献标志码：Ａ

金属钒酸盐是一类优良的功能材料．研究表明，某些钒酸盐在光催化领域有着巨大的应用潜力［１］，正

交晶系的纳米ＩｎＶＯ４ 由于其带隙仅为２．０ｅＶ，在小于６５０ｎｍ的波长范围内均有响应，近年来在太阳能利

用、环境保护等领域已引 起 人 们 的 关 注［２］．纳 米ＩｎＶＯ４ 的 制 备 工 艺 是 决 定 其 应 用 的 前 提，因 而 开 展 纳 米

ＩｎＶＯ４ 的制备工艺研究具有现实意义．
目前，ＩｎＶＯ４ 的合成方法主要有固相合成法［３］、溶胶 凝胶法［４］以及水热法［５　８］等．其中：固相法合成

存在温度高、反应时间长的不足；溶胶－凝胶法因其前驱体的不稳定性而受到限制．水热法具有所需温度

较低、反应条件温和的优点，因而成为具有应用前景的液相化学合成方法．关于纳米ＩｎＶＯ４ 的水热制备方

法研究近年取得了一些进展．例如：文献［５］以ＩｎＣｌ３ 和ＮａＶＯ３ 为原料，在ｐＨ值为７．９～８．０条件下，以水

热法制备了粒径介于２０～４０ｎｍ的正交相ＩｎＶＯ４；文献［６］报道了用ＩｎＣ１３·４Ｈ２Ｏ和ＮＨ４ＶＯ３ 为反应起

始物，在ｐＨ值为５～８条件下，添加ＣＴＡＢ和ＥＤＴＡ等分散剂，水热法制备了不同形貌的纳米ＩｎＶＯ４；文
献［７］则以Ｉｎ（ＮＯ３）３ 和ＮＨ４ＶＯ３ 为原料，在ｐＨ值为９～１０条件下，以乙醇作溶剂，水热法制备了纳米

ＩｎＶＯ４．对这些研究结果的分析发现，对于水热法制备纳米ＩｎＶＯ４ 的ｐＨ值条件存在不一致的地方．ｐＨ值

是水热法制备纳米晶体的关键因素之一，因而考察不同ｐＨ值对水热法制备纳米ＩｎＶＯ４ 的影响，将有助于

纳米ＩｎＶＯ４ 的制备工艺的优化．
本实验以ＩｎＣｌ３ 和ＮＨ４ＶＯ３ 为原料水热合成纳米ＩｎＶＯ４，以ＮＨ３·Ｈ２Ｏ和盐酸调节反应体系的ｐＨ

值，以ＸＲＤ和ＦＴＩＲ为表征手段对产物进行表征，考察不同ｐＨ值时对产物生成的影响，以期获得水热合

成纳米ＩｎＶＯ４ 的ｐＨ值条件．

１　实验部分
１．１实验仪器和试剂

１．１．１实验仪器　ＫＨ－１００水热反应釜（陕西常仪实业有限公司）；ＤＦ－１０１Ｓ集热式恒温磁力搅拌器（郑

州长城工贸有限公司）；ＫＱ－２５０Ｅ超声波振荡仪（昆山市超声仪器有限公司）；Ｙ－２０００型Ｘ射线衍射仪

（中国丹东射线仪器有限责任公司）；ＷＧＨ－３４０Ａ傅里叶红外光谱仪（天津市港东科技有限公司）；ＤＨＳ－
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３Ｄ数字式酸度计（上海华岩仪器有限公司）．
１．１．２实验试剂　氯化铟（分析纯，天津市化学试剂三厂）；偏钒酸铵（分析纯，天津市科密欧化学试剂开发

中心）；无水乙醇（分析纯，长沙安泰精细化工实业有限公司）；盐酸（分析纯，长沙方华化工有限公司试剂

厂）；氨水（分析纯，天津市光复精细化工研究所）；去离子水．
１．２实验方法

１．２．１不同ｐＨ值下的水热反应　取２０ｍＬ　ＩｎＣｌ３ 溶液（浓度为０．２２６１ｍｏｌ·Ｌ－１）于洗净的酸式滴定管

中，２０ｍＬ相同浓度的ＮＨ４ＶＯ３ 溶液于干净的１５０ｍＬ烧杯中，烧杯置于超声波清洗器中，调节好仪器．开
启超声波并开始计时，开启滴定管阀门并调节好流速，使ＩｎＣｌ３ 溶液逐滴缓慢滴入ＮＨ４ＶＯ３ 溶液中．滴定

结束后以浓盐酸、浓氨水调节溶液ｐＨ值分别为６．０，７．０，８．０（以酸度计测定）．保持超声为４０ｍｉｎ后将反

应混合物转移至干净的高压反应釜Ｔｅｆｌｏｎ瓶中，加入少量去离子水使瓶中填充度为７０％～８０％．将反应

釜置于恒温干燥箱中，设置恒温温度为１５０℃，加热４ｈ后关闭干燥箱电源．待温度稍冷却后，取出反应釜

继续冷却至室温．取出Ｔｅｆｌｏｎ瓶，立即将瓶中混合物过滤，以少量去离子水分５次洗涤沉淀，转入５０ｍＬ
烧杯中，于６０℃烘箱中烘干．
１．２．２纳米ＩｎＶＯ４ 的表征　（１）ＸＲＤ表征．取适 量 产 品 于Ｘ射 线 衍 射 仪 上 测 试 分 析．测 试 时 使 用Ｃｕ靶

（Ｋα），设置测试电压为３０ｋＶ，管电流为２０ｍＡ，狭缝宽度０．４ｍｍ，以０．１°／ｓ速度进行２θ角扫描．
（２）ＦＴＩＲ表征．取 适 量 产 品 于 傅 里 叶 红 外 光 谱 仪 上 测 试 分 析．测 试 条 件 为：扫 描 波 数４　０００～

４００ｃｍ－１，设置狭缝宽度、扫描速度、响应速度均为“正常”档．

２　结果与讨论
２．１　ｐＨ值对纳米ＩｎＶＯ４ 生成的影响

图１　ｐＨ值为６．０，７．０，８．０时产物的ＸＲＤ图谱

ｐＨ值为６．０，７．０，８．０时 产 物 的ＸＲＤ谱 图 见

图１．图１表明，当ｐＨ值为６．０时，出现了ＩｎＶＯ４ 的

特征峰，且峰形窄而尖锐，说明水热处理过程ＩｎＶＯ４
结晶较好．但 最 强 峰 却 是Ｉｎ（ＯＨ）３ 的 特 征 峰，说 明

物相中以Ｉｎ（ＯＨ）３ 为主．当ｐＨ值为７．０时样品的

Ｘ射线特征峰基本和正交相ＩｎＶＯ４ 的标准峰（ＪＣＰ－
ＤＦ４８－０８９８）一致，只存在非常弱的Ｉｎ（ＯＨ）３ 特征

峰，表明其含量非常低．而当ｐＨ值为８．０时，由图１
可明显看出，Ｉｎ（ＯＨ）３ 占主导地位，只有很少部分的

ＩｎＶＯ４ 生成．这 是 由 于 在 水 热 合 成ＩｎＶＯ４ 时，体 系

发生如下的反应［６］：

Ｉｎ３＋＋３ＯＨ 幑幐－ Ｉｎ（ＯＨ）３， （１）

ＶＯ－３ ＋ＯＨ 幑幐－ ＶＯ３－４ ＋Ｈ＋， （２）

Ｉｎ（ＯＨ）３＋ＶＯ３－ 幑幐４ ＩｎＶＯ４＋３ＯＨ－． （３）

由反应式可知，ｐＨ值降低，不利于反应式（２）的进行，将抑制ＶＯ３－４ 的生成；虽可促进反应式（３）的正

向进行，但由于ＶＯ３－４ 含量的降低又有使反应式（３）逆向进行的趋势；ｐＨ值增高虽然利于ＶＯ３－４ 的生成，

但却抑制了最终产物ＩｎＶＯ４ 的生成．同时，Ｉｎ３＋ 在较高的ｐＨ值下会水解为Ｉｎ（ＯＨ）３，文献［９］报道在氯化

物稀溶液中开始沉淀出Ｉｎ（ＯＨ）３ 时的ｐＨ值为３．７．因此，当反应体系处于ｐＨ值较低的６．０时，反应式

（１），（２），（３）的综合结果导致生成ＩｎＶＯ４ 和Ｉｎ（ＯＨ）３ 的混合物；当体系处于ｐＨ值较高的８．０时，反应式

（１）占主导地位，此时生成物主要是Ｉｎ（ＯＨ）３；当体系ｐＨ值处于中间的７．０时，反应式（１），（２）达成动态

平衡，此时反应式（３）占主导地位，因而生成的是高纯度的正交相纳米ＩｎＶＯ４．
２．２纳米ＩｎＶＯ４ 的ＦＴＩＲ分析

纳米ＩｎＶＯ４ 的ＦＴＩＲ谱图见图２．图２表明，ＩｎＶＯ４ 分别在波数４０６．７～４３４．１ｃｍ－１，４６２．４ｃｍ－１和
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图２　ｐＨ值为７．０时产物的ＦＴＩＲ图谱

５０２．１ｃｍ－１，７４８．７～９０９．１ｃｍ－１，９５１．０ｃｍ－１各有１
个 吸 收 带．其 中 ４０６．７ｃｍ－１ 和 ４３４．１ｃｍ－１ 为

 ＯＶ Ｖ 键的变形振动的特征峰，而４６２．４ｃｍ－１

和５０２．１ｃｍ－１处 的 吸 收 峰 则 归 属  ＯＶ Ｖ 键 的

剪切振动特征峰，在７４８．７，７７５．１，９０９．１ｃｍ－１处的

吸 收 为  ＯＶ Ｉｎ 键 的 伸 缩 振 动 特 征 峰，而

９５１．０ｃｍ－１处的吸 收 则 为 末 端 的 Ｖ　Ｏ 键 伸 缩 振

动峰．以上结果 从 分 子 结 构 角 度 说 明 了 在ｐＨ 值 为

７．０时所合成的产物是ＩｎＶＯ４．

３　结论
以ＩｎＣｌ３ 和ＮＨ４ＶＯ３ 为原料水热合成纳米ＩｎＶＯ４，以ＮＨ３·Ｈ２Ｏ和盐酸调节反应体系的ｐＨ值，以

ＸＲＤ，ＦＴＩＲ为表征手段对产物进行表征，考察了不同ｐＨ值时对产物生成的影响．结果表明，在ｐＨ值为

７．０时，可制得纯度较高的正交相纳米ＩｎＶＯ４，而ｐＨ为６．０时得到的是ＩｎＶＯ４ 和Ｉｎ（ＯＨ）３ 的混合物，ｐＨ
为８．０时得到的是Ｉｎ（ＯＨ）３．
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