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摘 要

本工作采用化学工艺制备 左右的 粉体
,

并对工艺过程中碱式碳酸锌前驱体分

散性和表面电位之间的关系进行了研究 专门对洗涤后粉体表面电位进行了分析 发现采用蒸

馏水洗涤后粉体的 心电位明显降低
,

接近其等电点
,

并导致粉体团聚 因此
,

在洗涤过程中
,

使用 氨水取代蒸馏水来控制 值
,

提高 心电位
,

改善粉体的分散性

,

纳米
,

心电位
,

团聚
,

洗涤

引言

是用途十分广泛的功能材料
,

大量用于电子
、

涂料
、

催化等重要的工业技术应用

领域 价 此类材料应用的基础在于它们独特的物理特性
,

如材料的光谱特性
,

能带特性

等 而当材料的尺寸达到纳米数量级时
,

由于具有量子限域效应
、

尺寸效应
、

表面效应等重

要的结构特性
,

它的物理特性与普通材料迥然不同 基于以上原因
,

近年来
,

纳米 的

制备成为纳米材料制备领域中的热点

化学制备工艺是纳米材料制备工艺中常用的合成手段
,

具有成本低
、

设备简单
、

易放大

工业化生产的优点 但纳米材料化学法制备工艺
,

特别是液相反应工艺
,

存在一个缺点
,

即容易产生纳米粉体的团聚现象 如何减轻粉体的团聚成为研究中的重点

本文在纳米 化学工艺法制备过程中
,

对沉淀反应所获得的碱式碳酸锌前驱体的表

面电位与处理工艺的关系进行了讨论

实验步骤

粉体制备

粉体制备工艺如图 所示 首先
,

的 溶液 在剧烈搅拌下与 的

溶液 反应获得前驱体 一 碱式碳酸锌沉淀
·

所获得沉淀的洗涤采用两种工

艺 蒸馏水洗和 稀氨水洗涤 洗涤后的沉淀再用无水乙醇洗涤并烘干
,

经 锻烧

后得到纳米
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图 纳米 的制备工艺

一

粉体表征

制备工艺过程中
,

粉体二次粒径及

团聚情况的分析采用布鲁克海文公司的

激光粒度分析仪
,

它采用激光动态

散射法
,

其依据的原理是 由于布朗

运动
,

溶液中分散的颗粒质点的散射光

以入射光的原频率为中心展宽 其展宽

程度与描述布朗运动强度的扩散系数成

正 比
,

由扩散系数可推算出颗粒的二次

粒径

沉淀颗粒表面的 心电位采用布鲁克

海文的 电位分析仪测定 它同

样采用激光动态散射法测出带电颗粒质

点在电场作用下的迁移率
,

从而得出颗

粒的表面电位

锻烧后粉体采用 一 透射

电镜分析粉体的颗粒形貌及团聚状态

结果和讨论

沉淀法制备金属氧化物粉体在工业生产中应用十分广泛
,

因此用于制备纳米氧化物粉

体的工艺具有很好的大规模工业化生产的前景 然而团聚现象始终是此类工艺中巫待解决

的问题

围绕沉淀法制备纳米粉体工艺中的团聚现象
,

已经有人做了大量的研究工作
,

主要集

中在沉淀反应的选择
、

浓度的控制及干燥方式的改进这几个方面 一 】对于反应所得沉淀

的洗涤工艺所做的工作不是很多
,

而且基本忽略了一个重要的问题
,

即洗涤过程中粉体表

面电位的变化

现在普遍认为粉体的分散性能与粉体表面电位有关 , 例 根据 理论 口
,

由于颗

粒表面双电层所产生的排斥能

。 旦兰卫卫些兰喧
。 一 、己

式中 、 相当于双 电层的厚度
,

与表面吸附的离子价态
、

电解质浓度及介电常数有关 而 加

是与表面电位 直接相关的物理量

叻。 一

劝。

随表面电位 劝。 的增大
,

加 增大
,

表面排斥能增加 只有当 劝。很高时
,

加 约等于
,

表面排斥能才与表面电势无关 因此一般情况下
,

提高颗粒的表面 电位是改善粉体分散性

的有效途径 因此首先考察碱式碳酸锌沉淀在不同 值的水溶液中的分散性与表面电势

的关系
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首先
,

测试了不同 值下所得沉淀的 心电位
,

结果如图 所示 碱式碳酸锌沉淀的等

电点在 值为 处

、

、
、

、、

、令令

、
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图 碱式碳酸锌 心电位与二次粒径的关系

心

坤

同时我们还采用 一 激光粒度分析仪考察了 心电位与沉淀的粒径的关系 结果如

图 所示
一 采用激光动态散射法分析颗粒的二次粒径

,

反应颗粒的团聚情况 从图 可以

看出随 心电位绝对值的减小
,

沉淀的二次粒径逐步增大 当到达等电点时
,

心电位为
,

粒

径达到最大值 这时沉淀的团聚情况最严重 这说明沉淀表面的 心电位决定了粉体

的分散情况 当然这种团聚是一种范德华引力所产生的软团聚
,

然而若不加以解决
,

在粉

体干燥及缎烧过程中将很可能转变为硬团聚

从以上结果中可以看出传统蒸馏水洗涤工艺中存在的问题 , 采用沉淀法制备纳米氧

化物粉体
、 、

等 工艺过程中
,

沉淀条件往往为碱性 或酸性
,

而很多

氧化物的等电点一般接近中性 因此采用蒸馏水洗涤
,

将使沉淀所处的溶液环境向等电点

移动
,

从而将使沉淀颗粒的表面电位降低
,

团聚情况加剧

为此我们改用 的稀氨水溶液对沉淀所得的碱式碳酸锌进行洗涤
,

并将洗涤后粉体

与采用蒸馏水洗涤的粉体进行对比分析 结果见表 所示

表 不同洗涤工艺所得沉淀的比较
丁

公

比

、

‘

一

沉淀反应结束时
,

溶液的
,

碱式碳酸锌沉淀的二次粒径为 从表 中
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结论

制备工艺过程中
,

颗粒表面的‘电位是影响粉体分散性能的重要因素 采用传统的蒸

馏水洗涤工艺
,

将使溶液环境向等电点移动
,

从而使颗粒团聚加剧 在纳米 的化学制

备工艺过程中
,

对于碱式碳酸锌沉淀前驱体的洗涤
,

改用 的稀氨水溶液可以提高颗粒

表面的 心电位
,

从而明显降低粉体的团聚程度
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