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四钛酸钾晶须的制备及吸附特性研究 
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摘 要：以钛酸丁酯和硝酸钾为主要原料，采用溶胶一凝胶法制备了 K Ti O。晶须．利用 x射线衍射仪 

(XRD)、扫描电子显微镜(SEM)和比表面及孔径分布分析仪对试样进行了表征．结果表明，产物形貌为条带状，长径 

比大致为 14：1；所得 K。Ti 0。晶须与氮气之间有弱的气一固相互作用，晶须之间交错堆积形成了介孔结构，比表面 

积为 48．62 m ·g_。． 
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钛酸钾晶须是一种特殊的无机功能材料，几何尺寸小，长径比大，内含缺陷较少，强度很高，具有优良的 

力学性能和物理性能，被广泛应用于工程塑料，仪器仪表，精密机械，电子电气等领域，因此对钛酸钾晶须的 

研究越来越受到关注_1 ]． 

目前研究者制备钛酸钾晶须的方法主要有烧结法、熔盐法、微波法、熔融法、溶胶一凝胶法和水热法 

等[7 Io]．其中烧结法工艺简单且成本较低，适合于工业化生产，但存在煅烧温度较高、生产周期长、能耗大； 

熔盐法所得晶须表面质量好，分散性好，没有缺陷，但产物纯度不易控制；水热法可以获取长径比较大的晶 

须，但是这种方法成本较高，且制备条件苛刻；熔融法可以得到纯度较高的单晶，但是反应温度较高，且收得 

率低；溶胶一凝胶法口 具有原料混合均匀、反应温度低、易工业化等优点，是制备固体粉末材料的最有效 

方法之一． 

钛酸钾系列材料中的四钛酸钾(K Ti 0。)晶须具有层状结构，是由TiO 八面体通过共棱连接形成连锁 

结构．由于层状结构中K 占据层中，因此 K 具有较高的化学活性，层间吸附性能和离子交换性能优异，具 

有广泛的应用[14 1 6]．本文以钛酸丁酯和硝酸钾为主要原料，采用溶胶一凝胶法制备 KzTi O。晶须，并对产 

物的吸附特性进行 了研究． 

1 实验 

1．1 试样制备 

将 5 mL的钛酸丁酯溶于 1O mL的无水 乙醇 中，并加入 1 mL的乙酰丙酮，搅拌均匀，得到钛酸丁酯的醇 

溶液；按 K／Ti摩尔比1：2的比例，将 2 mol·I 的硝酸钾水溶液加入到钛酸丁酯的醇溶液中，充分搅拌 

后 ，静置片刻 ，即有均匀透明的黄色凝胶生成．将凝胶 50℃干燥后 ，研磨成细粉 ，放人马弗炉 中，热处理后时 ， 

得到白色粉末试样． 

1．2 试样表征 

利用德国耐驰 STA 449 F3型同步热分析仪对前驱体进行热分析，空气气氛，升温速率 10 K·rain ．利 
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用德国布鲁克 D8 ADVANCE X射线衍射仪(XRD)( 一1．540 56×10 。m，管电流 2O mA，管电压 40 kV， 

扫描角度 1O。 2e 80。)进行物相表征，扫描速度 0．04。·S一．利用美国 FEI QUANTA FEG 250型场发 

射扫描电子显微镜对试样进行形貌分析，测试前试样表面喷金处理．利用美国康塔 NOVA 2200E型比表面 

及孔径分布分析仪测试试样的吸附特性，测试前200℃真空加热 6 h处理试样． 

2 结果与讨论 

2．1 前驱体的热分析 

图 1是四钛酸钾凝胶前驱体的 TG—DSC曲线．图中TG曲线上 30～500℃之间有连续的重量损失，对 

应 DSC曲线上约 290℃和400℃处有两个放热峰，在此温度区间主要发生的是凝胶中残留水和有机溶剂挥 

发、分解，以及乙酰丙酮等有机物的燃烧分解．在 780 900℃温度区间 TG曲线有约 10 的质量损失，对应 

DSC曲线上 760℃的吸热峰，这可能是由于硝酸钾与 Ti(OC H。) 之问的反应所造成．从 900℃开始，TG 

曲线上没有明显失重，但在DSC曲线上 900℃开始，TG曲线上没有明显失重，但在 DSC曲线上 900℃左右 

出现一放热峰，说明在该温度时无定型的 K Ti 0。通过结晶反应转变为 K T O。晶体． 

2．2 试样的 XRD分析 

将 900℃热处理 2 h所得到粉末试样进行 XRD分析 ，结果如图 2所示．由图可以看出，衍射峰尖锐且明 

显，表明晶体结晶较好，晶体发育完善．通过与 K Ti O。的标准卡片(JCPDS卡片号32—861)对照，基本无杂 

峰出现，表 明所得试样为层状化合物 K Ti O。． 

t／℃ 

图1前驱体的TG—DSC曲线 

黑 

2O／(。) 

图2试样的XRD图谱 

2．3 试样的 SEM 分析 

图3是经 900℃热处理 2 h后所得试样的 SEM照片．由图可以看出，放大倍数较低时，试样呈针状，较 

为均匀，排列杂乱无章；高倍时显示，试样为条带状，生长较好，表面光滑，边缘棱角清晰，但大小不均一，直径 

在 2O～15O nm，长度约为 1～2 gm，长径比大致为 6～5O． 

2．4 试样的吸附特性分析 

图 4为试样 的氮气吸附一脱附等温线．由图可以看出，在相对压力 P／P。dO．8时，试样的吸附量随着压 

力的增大而平缓的增加，等温线比较平坦，而且脱附曲线和吸附曲线基本上是相互重合的．当相对压力 P／ 

P。>0．8时，试样的吸附量随着压力的增大而急剧上升，吸附曲线与脱附曲线不再重叠，出现了滞后现象，形 

成了迟滞回线，最大的吸附量为 361．84 em。·g一，由吸附过程的数据可以计算出试样的比表面积为 

48．62 m g_。，孔容为 0．56 cm。·g一 ，平均孔径为 4．60 nm． 

根据 IUPAC(国际纯粹与应用化学联合会)提出的物理吸附等温线分类可知，试样的吸附等温线与Ⅲ型 

等温线类似，但存在有迟滞回线，表明试样与氮气之间有弱的气一固相互作用．试样的迟滞回线为 H3型，即 

由片状颗粒材料或由缝形孔材料的吸附产生，在较高相对压力区域没有表现出任何吸附限制．这与 SEM 照 

片中试样的形貌相吻合． 

图 5是试样的孔径分布曲线．由图可以观察到试样的孔径分布范围较宽，在 3～90 nm之间，在 35 nm 



河南师范大学学报(自然科学版) 2O1 6年 

附近有一个峰值．表明试样的孔 丰要足由介孔组成的，还 部分大乱．试样的孔隙可能足由晶须之间交错 

堆积形成的． 

3 结 论 

以钛酸丁酯和l硝酸钾为上爨原料 ，采川溶胶～凝胶法 

状 ，长径 比大致为 1，l：1．氮气吸附结 表I{』]．K?Ti () l 

堆积形成 r介孔结构 ．比表f町 为 i8．62 n ·g ． 

Diamet e1，／flII 

5试fr的丁L} 4)~fiiII1线 

『r制 箭ff』K_ I'i ()。品须．所得 K I、i () 晶须为条带 

须 j氨 之问有弱的气 同卡H q 作川．品须之问交错 
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Synthesis of K2 Ti4 09 W hisker by Sol—gel M ethod 

WANG Yanbo ．GUO Xiaowei ，W U Dapeng 

(L College of Chemistry and Chemical Engineering，Xinxiang University，Xinxiang 453003，China； 

2．Coilege of Chemistry and Chemical Engineering，Henan Normal University，Xinxiang 453007，China) 

Abstract：K2 Ti4 O9 whisker was prepared from tetrabutyl titanate and potassium nitrate by sol—gel method．The product 

was characterized by means of X—ray diffraction(XRD)，scanning electron microscope(SEM)and specific surface and pore size 

distribution ana1yzer．The results show that the product was banding，and the aspect ratio of the product was about 1 4：1．The 

K2 Ti4 O9 whisker had the weak gas-solid interaction with the nitrogen，and the staggered accumulation of the whiskers formed 

the mesoporous structure．and the specific surface area of the product reached 48．62 m2·g圳。． 

Keywords：K2 Ti4 09 whisker；Sol—gel method；Nitrogen adsorption 


