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纳米材料的制备是 目前国内外正在进行的一门 

非常热 门的研 究课题 。由于极细 的晶粒 、大量 处于 

晶界和晶粒内缺陷的中心原子以及其本身具有的量 

子尺寸效应 、小尺寸效应 、体积效应 、表 面效应 和宏 

观量子隧道效应等，纳米 材料在吸附 、催化 、光学 、电 

学 和磁学等领域具有许 多新异 的功能，因而成为材 

料科学和凝聚态物理领域 中的研 究热点⋯。 

NiO粉体 是一种极 为重 要的工业原料， 广泛用 

于冶金、化学、电子等工业，并具有优良的热敏性 

能 】。纳米 NiO有望具备比普通 NiO更优 良的性质， 

尤其令人感兴趣的是不同纳米尺寸的 NiO对其性 

能有着怎样的影响，但这首先需要制备不同纳米尺 

寸的 NiO细粉。NiO的制备方法主要有固相法【3】、化 

学沉淀法 ⋯、配位 ．沉淀法 】、离 子交换 树脂法⋯等， 

其中化学沉淀法最具有工艺应用前景。这种方法操 

作简单，常用于一些简单体系的制备，然而其虽可制 

得尺寸很小的氧化物细粉，但产物粒径分布极不均 

匀[61。为制备物相纯 、尺寸大小均匀、晶粒可控的纳 

米 NiO粉体，这里我们采用 高分子网络凝胶合成 

法 【6 】：将水溶性丙烯酰胺单体、N，N ．亚甲基双丙 

烯酰胺网络剂及过硫酸铵引发剂溶于 Ni(NO，)：的 

水溶液中，利用丙烯酰胺 自由基聚合反应及 N，N ． 

亚甲基双丙烯酰胺的有两个双键的双功能团效应， 

将高分子链联结起来构成网络，水浴形成凝胶使 

Ni(NO，)：均匀地分散在其 中，将 此凝 胶干燥后煅 

烧，即可得到粒径小且均匀 、团聚少 的产物微粒 。 
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1 实验部分 

1．1 超细粉的制备 

在 30mL一定浓度 的 Ni(NO，)：溶液 中，加入 

15g丙烯酰胺单体，3．5g N，N ．亚甲基双丙烯酰胺 

网络剂及过硫酸铵引发剂少量，加 10g柠檬酸，用 

NH，·H：O调 pH值至中性，水浴加热至透明高分子 

网络凝胶形成，将所得凝胶真空干燥 48h后，于管式 

炉中煅烧除去有机物并分解 Ni(NO，)：，即可获得所 

需的浅绿色氧化镍超细粉。 

1．2 超细粉的表征 

(1)样品的 XRD物相分析在 Rigaku D max／~B 

型 X．射线 粉末 衍射 仪上进 行 (Cu靶 Ka， A= 

0．154178nm)，晶粒粒径用 Scherrer公式估算，计算 

公式为：d=0．89A／Bcos0。 

(2)样品形貌 、大小及粒径分布在 Hitach H．800 

型透射 电镜上进行观测 。 

2 结果与讨论 

图 1给出了 Ni(NO，)：溶液浓度为 1．5mol·L 

时，不同煅烧温度及煅烧时间下，利用高分子网络法 

得到的 NiO的 X射线衍射图谱。由图可知，衍射峰 

的位 置 、强 度 与六 方 晶 系 NiO 的 JCPDS卡 片 

(22．1 189)基本一致，由图中 8曲线计算所得晶胞参 

数【8 (ao=0．2950nm，co=0．7228nm)也与 JCPDS卡 

片上的数据 (ao=0．2954nm，co=0．7236nm)基本一 

致，从 X射线衍射峰中没有观察到任何杂质相的存 

在 。 
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图 1 产物 的 X一射 线衍 射 图谱 

Fig．1 XRD patterns of the samples 

a：450℃ ，2h；b：550℃ ，2h； 

c：650℃ ．2h；d：550℃ ．3h 

图 2为不同温度、浓度等条件下利用高分子网 

络法得到的 NiO的透射电镜图 (TEM)和电子衍射 

(ED)照片，从 图中可 以看 出，产物为球形颗粒，结晶 

良好，分布较为均匀。 

2．1 煅烧温度对产物粒径的影响 

由图 l可知，煅烧时间相同(2h)时，随着煅烧温 

度从 450~C(a)升高到 650~C(c)，相应产物的衍射峰 

强度逐渐增强，半峰宽也 略有减小 ，表 明产物结 晶渐 

趋完善，但粒径略有增加。用 Scherrer公式估算所得 

粒径分别 26．5nm、29．4nm和 33．1nm。这与 图 2中 

TEM 照片结果基本 一致，溶 液浓度 为 1．5tool·L 

时，于 450~C煅烧 2h，产物粒径约为 20nm(图 2b)，而 

于 600％煅烧 2h，产物粒径则增加 到 34nm左 右 (图 

2c)。数据表明，煅烧温度直接影响产物的结晶情况 

和粒径大小，溶液浓 度与煅烧 时间相 同时，产物粒径 

随煅烧温度的升高而增大。 

2．2 煅烧时间对产物粒径的影响 

图 1中(b)和 (d)为相 同温度 (550~C)下煅烧 2h 

和 3h所得产物的 XRD图谱，同样可观察到相应的 

衍射峰强度增强，半峰宽略有减小的现象，Scherrer 

公式估算所得粒径分别为 29．4nm和 39．2nm。图 2 

图 2 产 物 的透射 电镜照 片 

Fig．2 TEM images of the products 

a：0．15mol‘L～，450％ ，2h；b：1．5mol‘L～，450％ ，2h；c：1．5mol·L～，450％ ，5h； 

d： 1．5tool‘L～，600％ ，2h；e： 1．5tool‘L一，600~C，5h；f：ED image 
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中(b)和 (c)、(d)和 (e)的粒径变化证 实 了 XRD分析 

的结果 。因此煅烧时 间对产 物的结 晶情况和粒径大 

小也有很大的影响，即溶液浓度与煅烧 温度相 同时， 

产物粒径随煅烧 时间的延 长而增大 。 

2．3 Ni(NO，)：溶液浓度对产物粒径的影响 

用高分子网络法制备纳米 Fe：O，时，硝酸铁溶 

液浓度对 Fe：O，微粉的粒径影响很大[61，其它影响 

因素相同时，溶液浓度越高，所得产物的粒径相应增 

大。本实验中，我们发现 Ni(NO，)：溶液的浓度也影 

响 NiO产物粒径，但影响并不 十分明显 。从产物的 

TEM 照片可以看出，相 同煅烧 温度 、煅 烧时间等条 

件下，当 Ni(NO，)：溶液浓度从 0．15mol·L (图 2a) 

上升到 1．5mol·L (图 2b)时，产 物粒 径仅从 15nm 

增大到 20nm。 

3 结 论 

(1)用高分子网络方法制备了平均粒径为 15 

50nm 的 NiO超细粉，粒径 分布均匀 、结 晶良好 、没有 

严重团聚。该法 在一 定程度上克 服了湿法制备 纳米 

材料的过程 中团聚严重的问题 。 

(2)产物粒径与煅烧 温度 、煅烧 时间及无 机盐 

溶液的浓度成正比，选择适宜的条件，可以制备粒径 

在十几到几百纳米范围内的 NiO超细粉。 

(3)高分子网络法 以廉价的硝酸盐溶液为原 

料，工艺简单，操作方便，易于推广，尤其适于超细氧 

化物、特别是多元氧化物纳米材料的制备。 
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Preparation of Nanoscale NiO Powders by Polymer-network Gel Process 

LIU Sheng—Feng W U Chun—Yan HAN Xiao．Zhao 

(School ofChemical Engineering,Hefei University of Technology,Hefei 230009) 

Superfine NiO powders， 1 5—50nm ca．，with single phase and uniform particle size have been prepared from 

Ni(NO3)2 by a polymer—network gel process．The results demonstrate that the distribution of the particle sizes of 

final oxides depends on the heated temperature
， time and concentration of original nickel nitrate solution． The 

control of particle size of nano—NiO powders can be realized by the control of the condition of the process
．  

Keywords： polymer-network gel nickel oxide soft chemistry 
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