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湿化学法制备纳米粉的

热力学条件

赵麦群
‘

陈宇航 全建锋 刘剑 符长铁
�西安理工大学材料学院

，
西安 ����抖��

摘要 � 阐明了湿化学法制备纳米粉的热力学条件以及如何借助于材料的腐蚀状态图��
�

声 图�确定沉淀成胶条件
。

实验结果证明
，
这种方法具有简单

、

直观
、

快捷等优点
，

不但可 以

方便地确定单组分沉淀成胶条件
，
而且对多组分共沉淀条件的确定具有更显著的优越性

。
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� 前言

纳米粉末是指粒子尺度为 �一 ����� 的

粉末材料���图
。

纳米陶瓷材料
、

纳米复合材

料
，

被认为是 �� 世纪陶瓷研究的一个主要方

向图
。

由于纳米材料具有奇特的力学
、

电学
、

磁学
、

热学和化学性能等
，

目前已受到世界各

国科学家的高度重视
。

我国著名科学家钱学

森指出
�“
纳米左右和纳米以下的结构将是下

一阶段技术发展的重点
，

会是一次革命
，

从而

将引起 �� 世纪又一次产业革命
”
川

。

要获得纳米材料
，

首先
，

必须制备出纳米

级粉末
。

传统的粉末制备方法已不能满足要

求
，

必须要有新的制备方法
。

现在 已发展起

来的物理和化学方法有十几种
，

其中利用湿

化学法制备纳米粉是 目前公认的具有发展前

途的制粉方法
，

也是实验室常用 的手段
。

这

是由于湿化学法具有所得粉末的纯度高
、

成

分可控
、

组成均匀
、

颗粒形状统一
、

粒度分布

窄
、

不需要后处理等优点���
。

就化学法制备

纳米粉末而言
，

进一步研究制备过程 中纳米

粉末的形成
、

生长及各种外部条件的影响
，

研

究各种纳米粉末在化学制备过程中的团聚体

形成 机理等将成 为获 得 纳 米级 粉 末 的关

键困
。

有关纳米粉末制备的报道很多匡 “ 〕 ，

制备条件不完全相同
，

却很少论及这些条件

的热力学依据
。

为此
，

本文通过实验研究和

综合分析
，

提出了湿化学法制备过程中形成

溶胶
、

凝胶 的热力学条件
。

由此不但可方便

的选择成胶和沉淀条件
，

而且也可方便地判

断多组分共沉淀的可能性
，

对湿化学法制备

纳米粉具有指导意义
。

� 材料在溶液中的存在形式与其热力

学条件

探讨材料在溶液中的存在形式及其对应

的热力学条件
，

必须从材料和溶液两方面进

行考察
，

这正是材料腐蚀科学研究的思路
。

据此
，

考察了材料的 � 一 �� 图
，

它是在水溶

液中借助于热力学确定两个独立变量
，

用材

料的电位和溶液 �� 值来确定材料 的状态
。

�一 �� 图反映了材料以离子态
、

氧化物态
、

酸

根态或纯金属态存在的条件
。

迄今
，

几乎常

关
赵麦群

，

男
，
��日�年生

，

西安理工大学材料科学与工程学院任教
，
副教授

，

在职博士
，

主要从事粉体方面

的研究

收稿 日期
�����一 �� 一伪

DOI ：10．19591／j ．cnki ．cn11－1974／t f ．1999．02．001



粉末冶金技术 ���� 年第 �� 卷 第 �期

见金属材料 的 � 一 �� 图都可从有关资料中

查到�’��
。

其机理是
�

若在水溶液中发生了如下化学反应

�� � �万
� � ��骨��

� 。
从 � ���

式中
��一 反应物�还原态��

�与�
十

一 反应生成物�氧化态�
。

其反应 自由能变化

一般材料的电位可由标准电位结合能斯

特方程求出 〔川
，

以此化学位在 �一 �� 图上作

平行于 �� 轴的直线并与离子
、

氧化物或氢

氧化物界线相交
，

交点对应 的 �� 值即为该

材料在 ��℃和 ����� 条件下沉淀或成胶的热

力学条件
。

据此
，

我们分别制 出 了 �几��
、

����等单组分和 ����� 姚几
、
�八

� 姚��双

组分的纳米粉
。

乙‘ � � ����
�
艾

·
�分

� �

��
�

�仕�
���

�
，
丑

，
���

，
万

�

�组分 �的

砂��，叮乙��

式中
���

活度
。

将

�����

�凡� �

乙‘ �

一 ����万
· � ��

，
乙‘ � �

代人��� 得

爪�一
�一，硬一�白�月。 、 ��

， �艾
·

乙 � 乙 十 丫不万��－� � �
���

当温度 �

� � 砂 一

� �������℃�时 �

�
�

���

�

�
�

���
�

－�

·

���

·

「�����， 一 �����。 〕 ���

�“ 可利用平衡常数 �值或反应的标准

化学位尸值查表求得
。

因此
，

可用 �一 �� 的

关系表示���式的反应
。

如果将 � 一 �� 关系

在直角坐标系中作图
，

得到以 一 �
�

���而
�
为

斜率的直线
。

由于 �
、 �
及 �“ 值的不 同

，

这

些直线将 � 一 �� 平面划分成许多大小不等

的区域
。

每条直线表示材料两种状态间的界

限
，

是稳定的平衡条件 �每个区域面积代表各

材料状态稳定存在的电位
、
��值范围

。

平行

于 �� 轴 的线是 只涉及 电子 的纯 电化学反

应
，

平行于 �轴的线是只涉及氢离子的纯化

学反应
，

斜线是既有电子也有氢离子参加的

综合反应
。
�一 �� 图中反映氧化离解和还原

的平衡线是一族线
，

这是 由于各种平衡都与

溶液中离子浓度有关
。

线族中每条线旁的数

字表示其离子浓度的对数值
，

因规定平衡浓

度小 于 ��
， �克离子�升 为不溶物 的极 限浓

度
，

故线旁常注有 �
、
一 �

、
一 �

、
一 �等字样

。

� 试验原材料及仪器设备
�

�

� 原材料

���氯氧化错 ��心���
�

�珑��
，

化学 纯
，

�八 含量 ����
，

白色针状结晶粉末
，

极易溶

于水及酒精
，

其水溶液呈酸性
。

产地为焦作

市化工总厂
。

���三氧化二忆������
，

分析纯
，

白色粉

末
，

不溶于水
，

溶于酸
。

���结晶氯化铝 ������
�

�姚��
，

化学纯
，

白色晶体粉末
，

溶于水
。

西安试剂厂生产
。

���氯化钱��氏���
，

化学纯
，

白色晶体粉

末
，

溶于水
。

西安试剂厂生产
。

���盐酸�����
，

分析纯
，

���
。

西安试剂

厂生产
。

���氨水���甄���
，

分析纯
，

西安试制厂

生产
。

���无水乙醇��践�场���
，

分析纯
，

西安

试剂厂生产
。

���去离子水��
���

，

自制
。

�
�

� 试验仪器

������
一 ��型精密酸度计

，

上海电磁仪

器厂生产
。

���恒温水浴槽
，

自制
。

������� 一 �型强力搅拌器
，

上海标准模

型厂制造
。

�����
一 �

�

�型旋片式真空泵
，

南京真空

泵厂生产
。

�
�

� 试验流程图及装置图

试验过程的流程如下
�

确定纳米粉材料�制成含该材料离子的
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��� ����������脚��� ����压���田�� ��� ���������

�����田��� ��������� ����� 一 ��������� 入������

刀腼� ����娜 �加�� �过删呜 ���堪 ��田此�� ��� ���� �� ����四�

�����
�罗 �� �������� �����

��
������������飞

，
兀

’

�� ���������� ����
�
��

���留
，
兀

’

�� ����又��

�����砚�二 ���
�
砷��

�
�������祀������������

�田�五� ��������
� ��场���

一 ���而��� ������ ��� �������
。 ����� �����。 ，

������ ��

���
��

��
���� ������� ��

一

�� ��邵此��
� ������

���
��

���������� �������������
�

仆
� ������������ ��

�』�� ����� ����

面
� ������ �� � �����

� ，
���山��� �������������� ������

�

�������
��� ��������� ��心

� ������ 叮���� ��� ���� �� �������
�

户���
�� 一 ��卯

���������
�

�����八��� �����
一 ���而

��� �����《������一 �������
��������

�� ��������
�� 卯�����仆

���
���

����五� ��甲
��
�����

亚温热处理是解决粉末冶金模具淬裂的有效方法

用含锰
、

铬较高的 �� 钢制造粉末冶金模具
，

尤其是当模具尺寸相差较大
、

厚度相差悬殊

时
，

按照正常的热处理工艺操作
，

模具容易发生淬裂
。

用改变冷却介质的方法效果不是十分理

想
。

如果用低于正常淬火温度的亚温热处理
，

可 以保证模具不淬裂
。

例如对材料为 ��
�

�� �

�
�

��
、
���

�

��� 一 �
�

���
、
�司

�

巧� 一 �
�

��� 的模具
，

可采用淬火温度 由 ���℃ 一 ���℃ 降到

���℃ 一
���℃

，

回火温度 ���℃ 一 ���℃ ，

冷却介质 巧�����水溶液的热处理工艺
。

�山东莱州粉末冶金总厂技术科吕浩 供稿�

更 正 启 事

本刊 ����年第 �
、

�期
“
海安县通扬吸附工程设备有限公司

”
的广告彩页中

，

左图下 的说明

文字应为
“
邢�制氮装置

，

氮气纯度 ��
�

�� 一
��

�

��
，

规模 �� 一 �以�〕时��
。 ”
�误为

“
氮气纯化装

置
，

纯度可达 ��
�

�����
，

规模 ��� �以刃时��，’�
。

右图下的说明文字应为
“
氮气纯化装置

，

纯度

可达 ��
�

�����
，

规模 ��� �仪洲〕衬��’’
。

�误为
“
邢� 制氮装置

，

氮气纯度 ��
�

�� 一
��

�

��
，

规模

�� 一 ���幻时��’’ �
。

特此更正
，

并向读者致歉
。


