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’

杨传芳 陈家墉
中国科学院化工 冶金研究所分 离科学与工程青年 实脸室 北京

摘 要

以注入法研究了金属离子及氨水在
一 。 ‘ 一 反胶团中的溶解性

,

用光散

射技术测定了胶团的大小
,

用冷冻蚀刻复形技术表征了反胶团的微观结构 研究了以反胶

团为基础溶液多种制备方式对粉末的影响
,

实验制备了 及 稳定的四方相

超细粉 研究表明
,

将金属离子包溶于反胶团是制备良好颗粒的必要条件

关 键 词 反胶团
,

微观结构
,

稳定氧化错
,

超细粉

前言

反向胶团是由水
、

油和表面活性剂组成的热力学稳定体系
,

其中水被表面活性剂单层

包裹形成微水池
,

分散于油相中
· 一 。。 一

武 二 一 乙基 己基 瑰拍酸磺酸钠 一 异

辛烷 一 水 所构成的三相体系相图中
·

反胶团区域占有很大的比例
,

且各向同性
,

因此该体

系成为最常用的反胶团体系之一
反胶团体系中定义为水与表面活性剂摩尔浓度 比的水含量决定着反胶团水核的大刁丫

这种具有纳米尺度的微水环境
,

可被用来制备纳米颗粒
,

其原理是该环境中所产生的颗粒

可被微水池的大小有效地限制 用反胶团制备纳米颗粒的报道有很多
,

比如制备金属
、

催化剂 ,
,

半导体
、

少川
,

磁性材料 坚司 等 也有利用金属醇盐在反胶团
微水环境下制备氧化物陶瓷颗粒的报道

,

比如制备
、 、

梦
一 等 针对不同

的制备目标
,

选择恰当的表面活性剂与助表面活性剂以及胶团组成
,

得到具有 良好微观结

构的反胶团是该方法的应用基础 【‘ 本文将报道利用
一 一

反胶团体系制备

和 稳定的四方相 超细颗粒的研究结果

实验准备

为 公司产品
,

纯度
,

异辛烷从上海化学试剂采购供应站购得
,

纯度
、

,

氧氯化错为北京化工厂生产
,

纯度 全
,

硝酸忆为上海跃龙有色金属有

限公司出产
,

纯度 全 叹
,

硝酸亚柿为北京新华试剂厂出品
,

含量 一 , ,

氨水为北京化工厂出品
,

含量 一 所有试剂均直接使用而不再进一步纯化
·

实验步骤

溶解性实验
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按制粉要求比例配制一定浓度的 或 水溶液
,

在恒温摇床中
以注入法少量多次地将该溶液加入一定浓度的

一

有机溶液
,

直至有混浊现象出

现
,

记录注入的累积体积 同样地研究氨水在反胶团中的溶解性

制粉实验

取含金属离子和氨水的两种反胶团溶液
,

常温下混合
,

磁力搅拌
,

将沉淀离心分

离
,

以酒精洗涤三次至无 一
存在

,

常温下干燥
,

转移至马福炉中 恒温焙烧
,

得

到 白色氧化物粉末

结果与讨论

如图
、

所示 氨水和金属离子在反胶团中的溶解量均随 浓度的提高而增加
,

也随温度的增加而增大 纵坐标表示在 有机溶液中的溶解量 然而当 浓度及温度

恒定时
,

金属离子浓度的增大导致其在反胶团中溶解度的降低 图
,

这可能是由静电效应

造成的
,

即更多电荷的引入使反胶团内核被压缩
,

胶团变小
,

溶盐能力降低

︸。﹄衬。卜
司‘一。一︻卜︸

’’

鉴矛矛华华乡

,
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】
‘

《, 》一

日川 一 了了

℃一 , 。」 。 ,
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匕一 、

图 氨水在反胶团中的溶解行为
一

△
“

· 一

一 一 一
叻

, 几 毛 】一 ,

, ‘

一 。。 「 一 〔,

图 浓度对其在反胶团中溶解度的影响

价 【 」
、 、山 、

图 在反胶团中的溶解行为
·

, ,、 、

表 给出了光散射法
, ,

测定反胶团水力直径的实

验结果
,

其中 表示反胶团颗粒的分散度
,

值越小
,

说明分散的越均匀 可以看出

水含量一定时
,

含金属离子的反胶团比不

含的小
,

且随金属离子浓度的提高
,

反胶团

变小
,

证实了溶解度实验的推测

图 是用冷冻蚀刻复形技术得到的反

胶团的微观结构图
,

可以看出
,

反胶团为球

形
,

似呈窄分布
,

但有丛聚发生
,

这与它的

动力学特性有关
,

即反胶 团总是在不断地

解离与重组合
·

由 与 比较可知
,

含

金属离子的反胶团比无金属离子的小
,

这

与 结果一致

︵琴思

图 是以反胶团为基础溶液
,

采用多种制备方式获得的
一

粉末的透射
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, ,

我们确信如此小的颗粒是使用反胶团的

结果
,

而这些反胶团比颗粒的尺寸要大
一些 浓度对小颗粒的大小影响不

明显
,

经热处理后
,

颗粒在晶化的同时

长大

用同样的方法可以制备 稳定

的 超细粉 图 给出了所制备的
一

和
一

的 射线衍射分析结果 制备条件见图

下标注 可见所得粉末均为四方相氧化

错
,

达到了预想的目的

图 掺 氧化错 和掺 氧化错 , 的

射线衍射图样
一 、

一 、

而 伍
一

、、

山 、 山
一 、 石 山 、

川
,

、 五、

结论

将金属离子溶于反胶团是利用反胶
团制备超细颗粒的必要条件

,

沉淀剂可
以在反胶团中

,

也可以是小体积的水相

溶液 利用该方法制备获得了 的

和 稳定的四方相
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