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　　本工作采用配位-沉淀法成功的制备了薄片形氢氧化镍和氧化镍超微粉末, 通过 XRD、TG-

DTA、IR 及 TEM 等实验手段对超微粉的组成结构进行分析表征。
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引　言

氧化镍具有优良的热敏性能,纳米氧化镍比用普通方法制得的氧化镍的热敏性能更优良,

显示出了超微粒子的奇异特性
[ 1]
。本工作借鉴配位-沉淀法

[ 2]
, 制备出薄片状的氢氧化镍和氧

化镍超微粉末。

实　验　过　程

准确配制一定浓度的 Ni( NO 3 ) 2·6H2O ( AR)溶液, 加入稍过量的分析纯乙二胺,加热搅

拌 20 min,冷却至室温得到紫红色的镍的乙二胺配合物溶液, 在不断磁搅拌下,加入一定浓度

计量的氢氧化钠溶液, 继续搅拌一小时后,过滤洗涤得到浅绿色的氢氧化镍超微粉末沉淀, 再

于 80℃真空干燥八小时以上, 经热处理分解脱水得到氧化镍超微粉末。用 Rigaku MAX-RD

型 X-射线粉末衍射仪检测超微粒子的相组成结构和晶粒大小( CuKa �= 1. 5418 � ) ;用 Hi-

tach H-800型透射电镜观测超微粒子的形貌、大小和分布; 用 Rigaku 标准型热分析仪检测试

样的热稳定性(空气氛, 90 ml/ m in, 10℃/ min)。

结　果　与　讨　论

图 1( a)、( b)和( c)是以不同浓度的氢氧化钠为沉淀剂制得的氢氧化镍的 XRD谱图,沉淀

剂的浓度在 0. 03到 0. 12 mol/ L 范围内变化时,均能得到氧化镍超微粉。分析各衍射峰的形状

可以看到,氢氧化镍呈两种完全不同的衍射峰形,除( 100)、( 110)衍射面外,其他衍射峰宽化为
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图 1　不同浓度沉淀剂得到的 Ni( OH) 2 超微粉的

XRD谱图

F ig . 1　XRD patterns of ultra fine powder o f Ni

( OH) 2 obtained fr om differ ent concentra-

tions o f precipitant

( a ) 0. 03 mo l·L - 1; ( b) 0. 06 mo l·

L - 1; ( c) 0. 12 mo l·L - 1

“馒头峰”,说明在以上碱度范围内, 氢氧化镍的

( 100)和( 110)晶面生长速率较快,而其他衍射面

的生长速率慢, 有较大的晶格畸变发生, 因而其

XRD 峰宽化为“馒头峰”, 此结果与我们利用沉

淀转化法制备的氢氧化镍超微粒相似。将上述氢

氧化镍试样在 80℃真空干燥后,超声分散在无水

乙醇中, T EM 观察发现, 氢氧化镍为薄片形, 其

大小为 30 nm 左右, TEM 照片如图 2( a)所示。另

外, 根据不同样品的 XRD 峰的半峰宽, 采用

Scherrer [ 3]公式估算的晶粒大小列于表 1中。从

表 1的结果可以看出,氢氧化镍的晶粒大小随着

碱浓度的降低反而略有增大,这可能是由于碱浓

度过低时, 开始生成的氢氧化镍的晶核浓度低,

绝对晶核数目少, 由这些少量的晶核逐渐生长成

的氢氧化镍晶粒大。从样品的制备产率也可以得

到说明, 随着碱浓度的降低,在相同的反应时间

下,生成的氢氧化镍量减少。以上沉淀剂浓度与颗粒大小变化关系与文献报道一致[ 4]。

表 1　沉淀剂的浓度与 Ni(OH) 2晶粒大小的关系

Table 1　Relationship between Concentrations of Precipitant and Grain Sizes of Ni( OH) 2

concent rat ion of p recipitant ( mol·L- 1) 0. 03 0. 06 0. 12

grain s ize ( nm) 5a×17b 4×17 3×16

　　　　　　a, b calculated f rom ( 001) an d ( 101) or ( 100) and (110) , respect ively.

( a ) ( b)

图 2　超微粉末的 TEM 照片

Fig . 2　TEM pho tog raphs of ultrafine powders

( a) N i( OH) 2; ( b) N iO
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在配合物浓度相同的情况下,改变碱的加入方式和沉淀温度,对氢氧化镍晶粒大小影响较大。

将碱溶液与配合物溶液混合后, 再于 60℃水浴加热一小时, 得到的氢氧化镍的 XRD衍射峰与

图 1相比,其宽化程度降低,说明在热的溶液中,氢氧化镍的晶粒生长快,晶粒度大。这可能是

由于镍的乙二胺配合物的稳定性随温度的升高而降低,溶液中镍离子的浓度较室温时大,因此

相同的碱度下,热溶液中制得的氢氧化镍晶粒大 。在同样浓度的热配合物溶液中,慢慢的滴加

相同浓度的氢氧化钠溶液, 获得的氢氧化镍沉淀的 XRD衍射峰不宽化, 表明氢氧化镍已是大

颗粒的沉淀。这可能是由于溶液温度升高和碱度过低双重因素共同作用,导致氢氧化镍晶粒迅

速生长。

图 3　氢氧化镍超微粉的 T G-DTA 曲线

F ig . 3　TG-DAT curve of ultra fine powder

of N i( OH) 2

图 4　氧化镍超微粉的 XRD 谱图

Fig. 4　XRD patterns o f ultr afine pow der o f NiO

　　图 3是氢氧化镍超微粉的 T G-DTA 曲

线。在 280℃左右 DT A 曲线上有一吸热峰,

TG 曲线有失重台阶,是氢氧化镍分解脱水生

长氧化镍所致。340℃左右 DT A曲线上的放热

峰, 可能是氢氧化镍吸附的乙二胺的燃烧, 对

应的 T G曲线也有失重,其失重率为 2% ,该试

样的红外光谱未出现乙二胺的吸收峰, 这与

T G 分析结果一致。氧化镍超微粉经 350℃热

处理一小时, X射线粉末衍射证实为立方晶系

的氧化镍超微粉, 其 XRD谱图见图 4,图 2( b)是其 TEM 照片,氧化镍为长约 18 nm 的薄片状

超微粉,且具有良好的单分散性。
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PREPARATION OF ULTRAFINE POWDERS OF Ni(OH) 2 AND NiO BY
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U ltr afine powder s o f N i( OH) 2 and N iO w ere prepar ed by coordinat ion-precipitate method. XRD, TG-

DT A , IR and TEM w ere used to char acter ized the samples. U ltr afine powder s o f Ni( OH) 2 and N iO all w ere

thin piece-shape.
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