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一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化

锌的方法

(57)摘要

本发明属于无机材料合成领域，特别涉及一

种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方

法。该方法通过先真空加压浸渍方式把锌氨前驱

液浸入木材，再采用微波辐射作为加热能源处理

湿的浸渍木材，使溶剂介质实现分子水平上的搅

拌，无需热传导，可在很短时间内基本达到均匀

加热，仅在2min～10min即可原位生成纳米氧化

锌，极大程度地缩短了反应时间，并降低了处理

温度。制备的纳米氧化锌改性木材完全保持了原

有木材的结构和纹理，并且几乎不变色，同时对

设备要求不高，制备工艺简单易实现，能从多方

面减低能耗节约能源，可广泛应用于对木材抗紫

外性、阻燃性、抗菌性等有较高要求的环境和场

所。
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1.一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在于，包括以下步骤：

(1)锌氨浸渍液制备

将醋酸锌固体在搅拌条件下加入乙醇胺溶液中，完全溶解后，依次加入聚乙二醇和酚

醛树脂预聚体，得到锌氨浸渍液；

(2)木材试样浸渍处理

将质量烘至恒定的木材完全浸没在步骤(1)配制的锌氨浸渍液中，再放入密闭的浸注

罐，在真空条件下保持一段时间后，再在高压条件下保压，而后取出，得到浸渍木材；

(3)浸渍木材的微波热处理

将步骤(2)取出的浸渍木材直接转移到微波设备中进行微波处理，而后冷却至室温，取

出木材，即完成微波热处理原位合成纳米氧化锌改性木材的制备。

2.根据权利要求1中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，锌离子浓度为0.6mol/L～1.0mol/L。

3.根据权利要求2中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，聚乙二醇、醋酸锌与乙醇胺的摩尔比为0.5:1:6～0.5:

1:12。

4.根据权利要求3中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，酚醛树脂预聚体质量分数为0.3％～5％。

5.根据权利要求1中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(2)中所述的在真空条件下保持一段时间的条件为在真空度－0 .01MPa～－

0.09MPa条件下保持30～60min。

6.根据权利要求2中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(2)中所述的在高压条件下保压的条件为在1～1.5MPa下保压40min～10h。

7.根据权利要求1中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：步骤(3)中所述的微波处理辐射范围1000W～2000W。

8.根据权利要求7中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：微波处理温度下限为145℃～185℃，温度上限为155℃～195℃。

9.根据权利要求8中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：微波热反应时间为2min～10min。

10.根据权利要求9中所述的利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，其特征在

于：微波转盘转速为50～80转/分钟。
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一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法

技术领域

[0001] 本发明属于无机材料合成领域，适用于木材中纳米防护材料的原位制备，特别涉

及一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法。

背景技术

[0002] 广义而言，纳米材料是指三维空间尺寸中至少有一维处于纳米量级(1～100nm)的

材料，具有独特的结构和物化性质，利用无机纳米颗粒的量子尺寸效应、表面效应等性质，

可赋予木材新的功能。纳米氧化锌颗粒制备尺寸可控，具有良好的尺寸稳定性、刚性和热稳

定性，其较宽的能隙带及较高的激子束缚能决定了其具有抗紫外线性能；表面存在的电子

空穴和缺陷使其具有氧化还原能力，可以用作光催化降解剂和抗菌剂等，这些特性使得纳

米氧化锌成为木材改性及防护的一种优良材料。

[0003] 因而，如何在木材中原位合成纳米氧化锌成为尤为重要的一环，如果采用常规的

药液浸渍结合传统热处理方法，即使把热处理温度提高至200℃，XRD表征结果证明在木材

中仍没有原位生成纳米氧化锌(见图1)。所以必须开发其他有效的制备技术，本发明采用微

波辐射热处理方式代替常规热处理，使得分子水平的加热和反应成为可能，极大地提高了

反应效率和速率，既操作简便，又切实在木材中原位合成了纳米氧化锌，是功能性改性木材

的切实可行的方法。

发明内容

[0004] 为克服现有技术的缺点和不足，本发明的目的在于提供一种利用微波辐射在木材

中原位合成纳米氧化锌的方法，从而解决现有方法只能在木材表面原位合成纳米氧化锌，

以及常规的浸渍—热处理方法无法在木材中原位制备纳米氧化锌的两个技术问题。此种制

备方法可以在木材中原位制备纳米氧化锌，且对设备要求不高、操作简单、耗时短、能耗低，

适于木材中原位制备纳米防护材料。

[0005] 为实现上述目的，本发明采用的技术方案如下：

[0006] 一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法，包括以下步骤：

[0007] (1)锌氨浸渍液制备

[0008] 将醋酸锌固体在搅拌条件下加入乙醇胺溶液中，完全溶解后，依次加入聚乙二醇

和酚醛树脂预聚体，得到锌氨浸渍液；

[0009] (2)木材试样浸渍处理

[0010] 将质量烘至恒定的木材完全浸没在步骤(1)配制的锌氨浸渍液中，再放入密闭的

浸注罐，在真空条件下保持一段时间后，再在高压条件下保压，而后取出，得到浸渍木材；

[0011] (3)浸渍木材的微波热处理

[0012] 将步骤(2)取出的浸渍木材直接转移到微波设备中进行微波处理，而后冷却至室

温，取出木材，即完成微波热处理原位合成纳米氧化锌改性木材的制备。

[0013] 优选的，步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，锌离子浓度为0.6mol/L～1.0mol/L。
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[0014] 优选的，步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，聚乙二醇、醋酸锌与乙醇胺的摩尔比为

0.5:1:6～0.5:1:12；

[0015] 优选的，步骤(1)中所述的锌氨浸渍液中，酚醛树脂预聚体质量分数为0.3％～

5％。

[0016] 优选的，步骤(2)中所述的在真空条件下保持一段时间的条件为在真空度－

0.01MPa～－0.09MPa条件下保持30～60min。

[0017] 优选的，步骤(2)中所述的在高压条件下保压的条件为在1～1.5MPa下保压40min

～90min。

[0018] 优选的，步骤(3)中所述的微波处理条件为：保持微波辐射范围1000W～2000W，温

度下限为145℃～185℃，温度上限为155℃～195℃，微波热反应时间为2min～10min。

[0019] 更优选的，步骤(3)中所述的微波处理条件为：转盘转速为50～80转/分钟。

[0020] 上述醋酸锌、乙醇胺和聚乙二醇均为分析纯。

[0021] 上述酚醛树脂预聚体为太尔胶粘剂(广东)有限公司制备。

[0022] 本发明与现有技术相比，具有如下优点和有益效果：

[0023] 与常规浸渍‑热处理方法基本无法实现木材中原位合成纳米氧化锌相比，本发明

通过先真空加压浸渍方式把锌氨前驱液浸入木材，再采用微波辐射作为加热能源处理湿的

浸渍木材，使溶剂介质实现分子水平上的搅拌，无需热传导，可在很短时间内基本达到均匀

加热，仅在2min～10min即可原位生成纳米氧化锌，极大程度地缩短了反应时间；同时热处

理温度也有所降低，在145℃(下限)～155℃(上限)即可生成纳米氧化锌。本发明制备的纳

米氧化锌改性木材完全保持了原有木材的结构和纹理，并且几乎不变色，同时对设备要求

不高，制备工艺简单易实现，能从多方面减低能耗节约能源，可广泛应用于对木材抗紫外

性、阻燃性、抗菌性等有较高要求的环境和场所。

附图说明

[0024] 图1为在Zn(OH)2(0.1mol)+EA(20mol)+(NH4)2SO4(0.6mol)，锌:DEA≈1:200，药液

质量分数0.169％(CZnO≈0.02M)条件下浸渍，200℃热处理的样品的XRD图。

[0025] 图2为实施例1中制备的原位合成纳米氧化锌的杨木粉XRD图。

[0026] 图3为实施例2中制备的原位合成纳米氧化锌的杉木粉XRD图。

[0027] 图4为实施例1中制备的杨木的剖面电镜图。

[0028] 图5为实施例2中制备的杉木的剖面电镜图。

具体实施方式

[0029] 下面结合实施例和附图对本发明作进一步地详细说明，但本发明的实施方式不限

于此。对于未特别注明的工艺参数，可参照常规技术进行。

[0030] 在下列实施例中，无水醋酸锌选用上海麦克林生化科技有限公司的分析纯试剂；

乙醇胺为中和盛泰公司的工业级试剂；聚乙二醇购自广东光华科技股份有限公司；超支化

聚合物酚醛树脂为太尔胶粘剂(广东)有限公司制备。

[0031] 实施例1

[0032] 本实施例提供一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法。
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[0033] (1)锌氨浸渍液制备

[0034] 将称量好的醋酸锌固体在常温搅拌条件下加入到乙醇胺溶液中，完全溶解后，再

依次加入聚乙二醇和酚醛树脂，其中锌离子浓度为0.8mol/L，聚乙二醇、醋酸锌与乙醇胺的

摩尔比为0.5:1:10；酚醛树脂质量分数为0.5％。

[0035] (2)木材试样浸渍处理

[0036] 木材选用杨木，尺寸为20mm(径向)×20mm(弦向)×20mm(纵向)，烘箱内60℃烘至

质量恒定，然后把处理好的木材试样完全浸没在步骤(1)配制的锌氨浸渍液中，放入密闭的

浸注处理罐，保持在真空度－0.09MPa下处理30min后，再以1.5MPa保压40min后取出。

[0037] (3)浸渍木材的微波热处理

[0038] 将步骤(2)取出的湿的木材试样转移到微波干燥杀菌设备中，设定微波辐射为

2000W，温度下限为155℃，温度上限为165℃，处理时间为4min，转盘转速为80转/分钟，冷却

至室温，取出木材，即完成微波热处理原位合成纳米氧化锌改性木材的制备。

[0039] 取制得的纳米氧化锌改性杨木碾制成粉末，利用XRD对粉末样品的金属晶型和粒

径进行表征，见图2。图2的XRD谱图表征中，可以看到改性木材出现了典型的六方晶型纤锌

矿ZnO特征峰，分别为(100)：2θ＝31.8°，(002)：2θ＝34.5°，(101)：2θ＝36.4°，这与粉末标

准(JCPDS  36‑1451)完全相符。

[0040] 实施例2

[0041] 本实施例提供一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法。

[0042] 本实施例与实施例1不同的是，步骤(2)所述的树种为杉木，其它与具体实施例1相

同。取制得的纳米氧化锌改性杉木碾制成粉末，利用XRD对粉末样品的金属晶型和粒径进行

表征，见图3。图3的XRD谱图表征中，可以看出改性杉木木材出现了典型的六方晶型纤锌矿

ZnO特征峰，分别为(100)：2θ＝31.6°，(002)：2θ＝34.4°，(101)：2θ＝36.3°，这与粉末标准

(JCPDS36‑1451)完全相符。

[0043] 实施例3

[0044] 本实施例提供一种利用微波在木材中原位合成纳米氧化锌的方法。

[0045] 本实施例与实施例1不同的是，步骤(3)所述的微波处理时间为6min，其它与具体

实施例一相同。

[0046] 上述实施例为本发明较佳的实施方式，但本发明的实施方式并不受上述实施例的

限制，其他的任何未背离本发明的精神实质与原理下所作的改变、修饰、替代、组合、简化，

均应为等效的置换方式，都包含在本发明的保护范围之内。
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图1

图2
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图3
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图4

图5
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