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摘  要：以钛酸丁脂、无水乙醇、冰醋酸为原料，以无水焦磷酸钾、六偏磷酸钠为分散剂，采用溶胶 -凝胶法制备了纯

相锐钛矿型纳米 TiO2 粉体，TEM 照片及 XRD 衍射峰宽化计算显示粉体的粒径在 25~40 nm；纯相锐钛矿型纳米 TiO2

粉体在波长为 280~380 nm 区的紫外线有较好的屏蔽性，在可见光区有较好的透过性，可以被用来制作低成本高性能的

紫外屏蔽材料。 
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纳米 TiO2 作为一种重要的无机功能材料，因其具

有高光催化活性、良好的耐候性、耐腐蚀性，湿敏、气

敏及强紫外线屏蔽能力，以及能产生奇特颜色效应等独

特的性能，在环境保护、废水处理、防晒护肤、涂料和

汽车工业、传感器、功能陶瓷、光催化剂、敏感器件和

光电材料[1–7]等诸多领域备受人们的关注。TiO2 作为光

催化剂，可用于废水废气的处理。TiO2 在光催化作用

下可以分解氧化有害气体从而达到处理废气的目的。就

废水处理而言，TiO2 在光照的条件下，可使水中的烃

类、卤代物、羧酸等发生氧化-还原反应，并逐步降解。

无机污水中的高价有毒离子 Cr
6+和一些重金属离子如

Pt
4+，Hg

2+，Au
3+等接触到 TiO2 催化剂表面时，能够捕

获表面的光生电子而发生还原反应，使 Cr
6+降解为毒性

较低或无毒的 Cr
3+并使重金属离子沉淀再回收，从而起

到净化污水的作用。近年来，人们对紫外线对人体皮肤

及机体的伤害越来越重视，紫外线屏蔽剂的研究也随之

成为一个热点。传统的紫外线屏蔽剂大多为有机物，如

水杨酸酯系、二苯甲酮系等，这类有机紫外线屏蔽剂的

屏蔽范围窄，易分解，皮肤不同程度的会对其有一定的

过敏性，且其紫外线屏蔽性能会随着接触日晒时间的延

长而逐渐降低并最终失效。近年来诸如纳米级的 TiO2、

ZnO 及 SiO2 等无机粒子之类的紫外线屏蔽剂倍受青

睐。它们具有很高的化学稳定性、热稳定性、无味、无

毒、无刺激性，其应用起来更为安全。但是，用作光催

化和紫外线屏蔽剂的 TiO2 要求纯度高、粒度小、分布

窄，单一纯相的 TiO2 纳米粉体是最佳选择，也是其光

催化性和紫外线屏蔽性能得以充分发挥的前提[8–11]。本

实验拟通过溶胶-凝胶法（Sol-Gel）来制备出单一纯相

的锐钛矿型 TiO2，为其进一步在光催化和紫外线屏蔽

剂领域的应用提供基础。 

1  实  验 

以钛酸丁脂、无水乙醇、冰醋酸(HAC)为原料，

以无水焦磷酸钾、六偏磷酸钠为分散剂，采用溶胶 -

凝胶法，通过制备溶胶，水浴（溶胶-凝胶转化），凝

胶干燥，研磨，焙烧制备出纳米级 TiO2；制备过程中

加入分散剂分散，探索出合适比例，同时控制烧成温

度以获得纳米尺度较小的纯相物质。 

配料比例为：NH2O:NTi=25~35；VH2O:VHAC=1.5~2。

根据配方，称取钛酸丁脂，滴加冰醋酸，同时不断搅

拌直至出现澄清透亮的溶胶，将配置好的溶胶放置于

水浴锅中进行静置水浴，温度控制在 50 ℃以下。将

已形成的凝胶放置于 80 ℃的烘箱内进行烘干处理，

得破碎的、淡黄色的凝胶干粉，并将凝胶干粉研磨细，

同时留取少量进行表征测试。将研磨好的细粉放置于

马弗炉分别升温到 550 和 600 ℃，并保温 1 h。 

采用高分辨率透射电子显微镜 JEM-3010 观测分

析粉体的微观形貌；采用 XRD-7000S 型 X 射线衍射

仪（XRD）测试试样的相结构，X 射线源为 Cu Kα，

测试电压 40 kV，电流为 30 mA，测试过程中 2θ 变化

范围为 10°～80°，扫描速度为 6º/min；采用北京普析

通用仪器有限责任公司产的 TU~1900 型紫外分光光

度计对制得的复相粉体进行紫外屏蔽性能测试；利用

ZRY-2P 差热分析仪进行分析，将样品放入仪器的试样

容器内，测试温度范围: 室温～600 ℃，升温速率为

10 ℃/min，气氛为空气，热天平感量为 0.01 mg。 
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2  结果与讨论 

图 1 是不同温度煅烧凝胶获得的粉体的 XRD 图

谱。从图可见，550 和 600 ℃煅烧得到的粉体其晶体

结构相同，通过 Search-match 软件分析可知为锐钛矿

型 TiO2。锐钛矿型 TiO2 是 TiO2 的低温物相，在高温

下可转变成金红石结构。 

通过对（101）、（004）、（200）、（105）4 条衍射

峰的宽化分析，利用 Scherrer 公式： 




cos
kDhkl                          (1) 

其中，D 为垂直于晶面（hkl）方向的晶粒直径；k 为

Scherrer 常数，一般取 k=0.89；λ 为入射 X 射线的波

长值，采用 Cu 作为阳极靶材料时，取 λ=0.154 18 nm；

θ 为布拉格半衍射角；β 为衍射峰的半峰宽（rad）；故

将上式变形为： 

0.89 0.15418 180
μm

π cos
hklD

 

 
 （ ）        (2) 

计算得到 550 ℃热处理的样品平均晶粒尺寸为 22～45 

nm，600 ℃时则为 30～50 nm，均处于纳米尺度范围

内。从图 1 也可见，热处理为 600 ℃的 XRD 图谱衍

射峰的半峰宽变窄，强度增加，这是由于煅烧温度的

增加，颗粒间的黏附，内聚力增加，从而使颗粒的尺

寸增大，其结晶度较好。 

图 2 为 600 ℃煅烧凝胶获得的粉体的 TEM 照片。

可见 600 ℃煅烧所形成的 TiO2 粉体形态规整，晶粒

发育完全，尺寸分布均匀，平均晶粒大小为 25～40 

nm，与 XRD 分析结果相符。 

图 3 所示为凝胶煅烧过程的 DTA-TG 分析图谱， 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  不同温度煅烧凝胶获得粉体的 XRD 图谱 

Fig.1   XRD patterns of the gel powders calcined at different 

temperatures 

可以推断钛酸丁脂的水解产物主要为正丁醇和

Ti(OH)4。由于正丁醇的沸点为 117 ℃，自燃点为

365 ℃；分析显示在 100 ℃附近存在 1 个吸热峰，同

时伴随失重现象，则此阶段为吸附水的脱附热，正丁

醇等物质的挥发过程；在 300～400 ℃存在 1 个放热

峰，同时伴随失重现象，则此阶段表明样品中有机物

的分解（与正丁醇的燃烧过程相符合）[12]，这个反应

应是吸热反应，但没有吸热峰出现，主要原因可能是

正丁醇的燃烧过于剧烈，而正丁醇燃烧是一个放热反

应，因此，放热峰将吸热峰掩盖；另外，无定形向结

晶体转变也是放热反应，结合 XRD 分析，Sol-Gel 制

备的粉体结晶性好，说明结晶转变时放热效应也比较

大。因此，整个过程放热效应大于吸热效应，导致只

出现放热峰；在 400 ℃以后 Ti(OH)4 等物质完全分解

为 TiO2 和 H2O，这与 XRD 图谱的结果吻合。 

图 4 为不同温度煅烧获得的纳米 TiO2 粉体的紫外

吸收性能。可以看出，纳米粉体尺寸的微小变化对 TiO2

粉体的紫外吸收性能影响很小。锐钛矿型纳米 TiO2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  600 ℃煅烧凝胶获得的粉体的 TEM 照片 

Fig.2  TEM micrograph of nanoparticles obtained at 600 ℃ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  凝胶煅烧过程的 DTA-TG 分析图谱 

Fig.3  TG-DTA curves of the gel powders 
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图 4  不同温度煅烧获得的纳米 TiO2 粉体的紫外吸收性能 

Fig.4  Ultraviolet shielding properties of nanoparticles obtained 

at different temperatures 

 

粉体在波长 280~380 nm 范围内，即 UVB 和 UVA 区

的紫外线都具有较好的屏蔽性，对波长小于 280 nm 即

UVC 区的紫外线屏蔽性很差，对可见光的透过性较

好。由于太阳光中所含的 UVC 区紫外线基本都被臭

氧层吸收，对紫外线屏蔽剂的要求是能够屏蔽 UVB

和 UVA 区的紫外线。因此，锐钛矿型纳米 TiO2 是一

种很好的紫外屏蔽材料。 

3  结  论 

1) 采用溶胶-凝胶法成功制备了纯相锐钛矿型纳

米 TiO2 粉体。 

2) 粉体形态规整，晶粒发育完全，尺寸分布均匀，

平均晶粒大小为 25～40 nm；纯锐钛矿相纳米 TiO2 粉

体在波长为 280~380 nm 区的紫外线有良好的屏蔽性，

在可见光区有良好的透过性。 
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Properties of Nanometer TiO2 Prepared by a Sol-Gel Method 

 

Liu Xiangchun, Feng Xueli, Zhou Kaixuan, Yang Yang, Zuo Chenguang, Du Huiling 

(Xi’an University of Science and Technology, Xi’an 710054 , China) 

 

Abstract: The pure anatase phase nanometer TiO2 powder was prepared by a sol-gel method using tetrabutyl titanate, absolute ethyl 

alcohol and glacial acetic acid as starting materials, and using anhydrous potassium pyrophosphate and sodium pyrophosphate as 

dispersants. TEM micrographs and XRD results show that the particle size is between 25 and 40 nm. The pure anatase phase nanometer 

TiO2 powder exhibits good ultraviolet shielding properties in a wavelength range of 280~380 nm and good permeability in the visible 

region, which can be used to prepare ultraviolet shielding materials with low cost and high performance.  

Key words: anatase; TiO2; nanometer; ultraviolet shielding 
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