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化学共沉淀法制备纳米级

CoTiO3粉末
X
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摘要　传统制备 Co T iO 3的高温煅烧法具能耗高、颗粒长大得不到纳米级粉体的缺点 . 采用化学

共沉淀法制备出的纳米级 CoT iO 3粉末, 粒径最小 25 nm,并可随退火温度不同得到相应的值 . 这

种制备纳米级 CoT iO 3粉体的方法在国内外未见报道 .
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CoTiO 3是一种重要的 ABO 3结构的化合物,既可作脱硫催化剂,又是一种很好的表面涂层

材料调色剂 . 传统制备 CoT iO3的方法是将 CoO 和 T iO 2在高温下煅烧生成 . 此法不仅能耗

高,而且会因长时间高温烧结造成颗粒长大而得不到纳米级粉体
〔1〕

. 因此,采用合理的工艺流

程制备高纯度纳米级且粒径均匀的产品即成为研究的重要课题 . 本文以 H2TiO 3, H2O 2, NH3

和 CoSO 4·7H2O 为原料,用化学共沉淀法对纳米级 CoT iO 3的制备进行研究,制备的 Co TiO 3

粉体最小粒径 25 nm,并随退火温度不同可得到相应粒径 . 这种制备纳米级 Co TiO 3粉体的方

法,目前国内外尚未见到报道 .

1　实验部分

1. 1　主要仪器

X 射线粉末衍射仪 ( PW -1700CW) ,透射电子显微镜( T EM -200CX) .

1. 2　实验方法

将 252 mL 30% H2O 2, 47 m L 25% 氨水和 30. 8 g H2T iO3置于 1 000 mL 烧杯中,在冰浴

条件下反应, 磁力搅拌器搅拌, 90 min 后得到桔黄澄清液备用 .

称取 87 g Co SO4·7H2O , 使 Co
2+
的摩尔数略过于上述 H2TiO 3中 T i

4+
的摩尔数 . 将

CoSO 4·7H2O 溶解于水, 加入稍许过量的氨水,使 Co
2+
完全转化为 Co ( NH3)

2+
6 溶液 .

把 Co ( NH3 )
2+
6 溶液滴加到上述桔黄澄清液中,反应较为剧烈,并有灰褐色沉淀 . 将沉淀

抽滤,用去离子水洗涤至无 Co
2+
为止 . 将洗涤干净的沉淀物置于烘箱中烘干,烘干温度为 80

℃. 将烘干的沉淀物分成三份煅烧,煅烧温度分别为 500 ℃, 600 ℃和 700 ℃. 煅烧时间为 60

min. 将煅烧后得到的产物进行 XRD 和透射电镜分析 .
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2　结果与讨论

本文采用 H2TiO 3为钛源, 是因为其化学活性高,容易与 H2O 2, NH3起反应 . 比较实验发

现,金红石相的 T iO 2不与 H2O 2, NH3起反应, 只有用 TiCl4溶液水解生成的锐态矿的 TiO 2才与

H2O 2 , NH3起反应,但反应时间是 H2TiO 3的 5倍以上 .

由于 pH 不同时 H2O 2与 T i
4+反应生成不同的钛化合物, 在中性和碱性条件下可生成钛的

过氧化合物 . 因此,本法的反应过程可以表示为

H 2TiO 3 + H2O2 + N H3 → ( NH4) 2T iO 4

( NH4) 2TiO 4 + Co2+ → CoT iO4 + N H4
+

CoT iO4

煅烧
CoT iO 3 + O2

　　通过比较实验,确定 H2TiO 3 , H2O 2和 NH3的最佳摩尔比为1∶8∶2 . H2O 2和 NH3的量太

少, H2T iO 3不易溶解 . H 2O 2和 NH3的量过多, 则下步反应太剧烈 . 比较实验发现, 如果在桔黄

色的 ( NH4) 2 TiO 4溶液中直接加入 Co
2+

, 反应过于剧烈,致反应物冲出反应容器, 即使在冰盐

水中也无法控制——因为大量的 Co
2+
会对 H 2O 2的分解起催化作用 . 以 Co( NH3 )

2+
6 的形式加

入 Co
2+

,整个溶液体系始终保持少量的 Co
2+
与 ( NH 4) 2TiO 4反应,同时 H 2O 2的分解受 Co

2+
的

影响减弱,整个反应就会较为缓和地进行 .

沉淀过程中颗粒的大小,主要是由成核速率与核增长速率决定的 . 由于后者较前者更容

易受到温度的影响,因此本反应选择在冰浴的条件下进行 . 另外, 在生成沉淀过程中伴随有气

体生成,而溶液中气泡的生成会在一定程度上阻止核的增长, 这也是用此种方法制备纳米级

CoT iO 3的原因之一〔2〕.

图 1～3 分别为 500 ℃, 600 ℃ 和 700 ℃ 煅烧成的 CoT iO 3粉末的透射电镜照片, 其粒径

如表 1所示 . 表 1说明 CoT iO3粒径随着煅烧温度的升高而长大 .

图 1　500 ℃下煅烧成的 Co T iO3粉末　　　　　　图 2　600 ℃下煅烧成的 CoT iO3 粉末

的透射电镜照片　　　　　　　　　　　　　　　的透射电镜照片

　　在 XRD分析中,图 4为纳米 CoT iO3的 X-射线 相图(强度为 P, 任意单位) . 它与 Co TiO 3

的 29-516ASTM 卡比较峰位完全一致,物相单一 . CoT iO 3所含杂质的质量分量, 如表 2所示 .
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图 3　700 ℃下煅烧成的 CoT iO 3

粉末的透射电镜照片

表 1　CoT iO 3在不同煅烧温度下的平均粒径

温度/℃ 500 600 700

粒径/ nm 25 40 50

表 2　Co T iO3 杂质质量分数

Si M g A l

0. 003 0. 001 0. 010

图 4　CoT iO 3纳米级粉末的 X-射线衍射图
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Abstract 　Conventionally , Co T iO3 w as prepar ed by high-t emper atur e calcinat ion, w hich br ings for th pow der

of lar ge g rain size at the co st of high energ y co nsumptio n. T he author s ado pt the method o f chemical co pr e-

cipitation to prepare nano metr e sized Co T iO 3 pow der. T he pow der of 25 nm as minimum g rain size ha s been

obtained; a nd along w it h t he v ariatio n of annea ling temperatur e, the pow der of v ary ing g r ain size can be ob-

tained cor respondingly. T he pr esent w or k is cr eative; no pr ecedent has been found in the r epo rt s at home and

abro ad.
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