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纳米粒子制备方法的研究在整个纳米技术领域 占有十分重要的地位
。

目前
,

虽然纳米粒子

的制备方法很多
汇’一 ’〕,

但合成工艺简单
、

成本低廉
、

易于工业化的合成技术还不多
,

限制了纳米

材料奇特而广泛的应用前景
。

纳米材料的功能不但取决于其化学组成
,

而且取决于纳米粒子的形态和物理组成
。

例如二

氧化钦粒子粒径为 �� � � � � 时
,

对可见光的散射率最大
,

遮盖力最强
,

广泛用于高档油漆
、

油墨

颜料
,

而粒径减小至 ��
一 ��� � 时

,

则具有透明性
、

强紫外线吸收能力
,

可用于高档化妆品
、

透

明涂料等
【“�

。

此外
,

形状不同亦将影响纳米粒子的性能
,

如磁记录粒子 �
一

��
�
�
�

存在纺锤形
、

椭

球形
、

针形和短柱形四种形状
,

其中纺锤形和针形具有优 良的磁记录性能
〔, ’。

本文采用合成工艺简单
、

成本低廉
、

易于工业化生产的液相均沉淀法
,

用三种方法合成 了

大小不一
、

形状各异的 ��� 纳米粒子
,

并用透射电子显微镜及 � 射线粉末衍射仪对粒子进行

了表征
。

� 实验部分

�
�

� 药品及仪器

乙酸铜
,

�
�

�
�

�硫代乙酞胺
,

�
�

�
�

�硫化铜
,

�
�

�
�

�� � �  
,

�
�

�
�

�无水 乙醇
,

�
�

�
� 。

���
一

� � � � � � 型透射电子显微镜 � � ����� � � � � ��
一

� � � 型 � 射线衍射仪 � �� � ��� � �� � � � � �

型红外光谱仪 �� �
� 压片 �

。

�
�

� 硫化铜纳米粒子的制备

�
�

�
�

� 硫化钠为硫源制备硫化铜纳米粒子

分别配制一定浓度的 ��� �
。
�
�

和 � �� � 水 � 醇 �体积比为 � � �� 溶液
,

调节 � �� �
�
�
�

水 � 醇溶

液的 � � 二 � 一 �
。

室温
,

将 ��� �
。
�
�

水 � 醇溶液逐滴滴人 � �� � 水 � 醇溶液 中
,

同时搅拌
,

滴加完毕

后继续搅拌 �
�

��
。

反应结束后
,

过滤沉淀
,

分别用去离子水和无水乙醇洗涤沉淀 � 次
,

真空干

燥
,

得黑色硫化铜纳米粒子
。

�
�

�
�

� 硫代 乙酞胺为硫源制备硫化铜纳米粒子

分别配制一定浓度的 ��� �
�
�
�

和硫代乙酞胺水 � 醇 �体积比为 � � �� 溶液
,

调节 ��� �
� �

�

收稿 日期 � � � � �
一

� �
一

� �
。

收修改稿 日期 � � � � �
一

� �
一

� �
。
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水 � 醇溶液的 �� � � � �
。

然后边搅拌边将硫代乙酞胺水 � 醇溶液升温至 �� ℃ 左右
,

逐滴滴人

��� �
。
�
�

水 � 醇溶液
,

滴加完毕后
,

继续搅拌 �
�

��
。

反应结束后
,

按 �
�

�
�

� 所示方法处理沉淀
,

得到黑色硫化铜纳米粒子
。

�
�

�
�

� �  ! ∀ 鳌合铜离子制备硫化铜纳米粒子

分别配制一定浓度的 ��� �
�
�
� 、

� � �� 和 � �� � 水 � 醇 �体积 比为 � � �� 溶液
,

将 ��� � � �
�

和

� � �� 水 � 醇溶液混合配成铜离子鳌合剂水 � 醇溶液
,

调节该水 � 醇溶液的 �� 二 � 一 �
。

室温
,

将

铜离子鳌合剂水 � 醇溶液逐滴滴人 � �� � 水 � 醇溶液
,

同时不断搅拌
。

滴加完毕后
,

继续搅拌

�
�

��
。

反应结束后
,

按 �
�

�
�

� 所示方法处理沉淀
,

得到黑色硫化铜纳米粒子
。

� 结果和讨论

制备的硫化铜纳米粒子经 �� ��� �� � �� ��
一

��� 型 � 射线粉末衍射仪测试的结果见图 �
。

由

图 � 可以确认所制备的物质为硫化铜
,

且图 � 的衍射峰有宽化现象
,

表明物质为微 晶
,

粒径很

细
。

�� ���  ���

。。、 ���

浏浏嵘洞⋯么孤一
仰夕

,,

���������

��  � ! � ∀ � �� �� � �
。

�

图 � �� �纳米粒子的 � � � 谱

���
�

� �  ! � � � � ��� � �� �� � � � � � 一

� � �� �� �� �

�� �
一

� � � �  ! 型透射电子显微镜测试 �� � 纳米粒子的大小和形貌图见图 � �
�
�

、

�� �
、

�
�
�
。

从图中可 以看 出
,

在各反应物浓度及反应时间都相同的情况下
,

三种制备方法所得 ��� 纳米

粒子的大小和形貌都有差别
。

以 ��� � 为硫源且直接与 ��
� 十

反应反应生成的 ��� 纳米粒子�图

�� �� � 直径最大
,

约为 � � � �
,

微粒呈球状 � 以硫代乙酞胺为硫源制得的微粒直径较小 �图 �

�� ��
,

约为 � � � �
,

且微粒呈不规则的棒状 �而用 � �  � 与 ��
, 十

形成铜离子鳌合剂
,

再与 ��
�
�反

应生成的纳米粒子 �图 � �
�
��粒径约为 � �� �

,

微粒呈不规则的球状
。

第一种制备方法所得的硫化铜粒径最大
,

我们认为这是因该溶液中硫离子浓度较大引起

的
。

由于离子形成粒子的过程非常复杂
,

一般认为经历了如下过程
� 离子

一

单体 �或晶胚 �
一

晶核
一

生长
一

粒子
。

当稳定的晶核形成以后
,

晶核就会 以如下两种方式生长
�
��� 晶核与溶液中的离

子或单体相结合 � �� 晶核与晶核
、

晶核与刚形成 的粒子或粒子与粒子聚并
,

从而形成大的颗

粒
。

硫离子浓度越大
,

成粒速率及晶核数量亦随之增大
,

从理论上讲应生成较小 的颗粒
,

但由于

本实验的溶剂为水 � 醇混合物
,

硫离子浓度越大所得颗粒粒径越大
,

说 明在较大浓度时晶核通

过水核间的聚并生长现象较浓度小时严重
。

采用硫代 乙酞胺为硫源或形成金属鳌合物方法制备 �� � 微粒的粒径较小
,

这是由于硫离
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