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高比表面积氧化钒气凝胶纳米材料的
常压制备及表征
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摘　要　以氧化钒(V２O５)粉末、纯度３０％的过氧化氢(H２O２)、乙醇为原料,采用溶胶Ｇ凝胶法和溶剂替换工艺,

在常压条件下制备了高比表面积 V２O５ 气凝胶纳米材料.借助扫描电子显微镜、透射电镜、红外光谱、拉曼光谱、X射

线衍射、比表面积以及热重分析测试技术对 V２O５ 气凝胶的形貌及微观结构进行了系统表征.测试结果表明:经

１００℃热处理后的 V２O５ 气 凝 胶 纳 米 材 料 由 直 径 ２０nm 左 右 的 纳 米 棒 组 成,呈 三 维 网 状 结 构,平 均 孔 洞 直 径 约

１８􀆰７nm,比表面积为３９５m２/g.
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Abstract　VanadiumoxideaerogelwithhighＧsurfaceareawaspreparedbysolＧgelprocessusedV２O５ power,

H２O２andethanolasthestartingmaterialsanddriedatambientpressure．ThemorphologyandmicrostructureofasＧ

preparedsamples werecharacterizedandanalyzed using SEM,TEM,XRD,FTＧIR,Raman,BET and TGＧDSC

techniques．TheresultsindicatedthattheresultedaerogelshadananorodsＧliketridimensionalnetworkstructure,the

averageporediameterwasabout１８􀆰７nm,thespecificsurfaceareawas３９５m２/g．
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　　气凝胶材料作为一种比表面积大、孔隙率高、密
度低及结构可控的新型纳米结构材料,在过滤、吸
附、传感、催化、储能等方面具有广阔的应用前景,受
到国内外越来越多的物理、化学、材料专家的广泛关

注[１Ｇ６].目前,气凝胶材料主要有碳气凝胶、无机气

凝胶、有机气凝胶及无机Ｇ有机混合气凝胶等.无机

气凝胶的制备一般以金属有机物为原料,利用溶胶Ｇ
凝胶过程在溶液里进行水解和缩聚,形成无序、枝
状、连续网络结构的胶体颗粒,并采用超临界干燥

工艺去除胶体里的溶液而保持凝胶态的结构,最
后得到具有纳米量级的多孔、无序网络结构的气

凝胶材料[７Ｇ１２].

研究发现与传统材料相比,高比表面积的氧化

钒(V２O５)气凝胶材料更适宜于大多数金属离子的

嵌入/脱出,因此在吸附、传感、催化、储能应用等方

面备受青睐[９Ｇ１３].V２O５ 基气凝胶通常以钒的醇盐、
偏钒酸盐为前驱体,利用溶胶Ｇ凝胶法结合超临界干

燥工艺制备而成[９Ｇ１１].但是,原材料及设备成本高、
工艺复杂、高温高压环境下操作带来的危险等不利

因素制约着其工业化发展.
本研究以 V２O５ 粉末、过氧化氢(H２O２)、乙醇

为原料,采用传统的溶胶Ｇ凝胶法制备 V２O５ 湿凝

胶,通过溶剂替换工艺在常压条件下制备了由纳米

棒组成的三维网络结构 V２O５ 气凝胶纳米材料,为
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进一步制备高比表面积 V２O５ 气凝胶纳米材料开辟

了一条新的途径.

１　实验部分

１􀆰１　V２O５ 气凝胶纳米材料的制备

将 H２O２(纯度３０％,分析纯)和乙醇(分析纯)
按一定比例混合倒入特制容器中,然后把一定量的

V２O５ 粉末(分析纯)缓慢加入上述容器中,强力搅

拌一定时间后形成橘红色溶胶,反应同时放出大量

的热和氧气.溶胶于室温下静置２d后形成暗红色

湿凝胶.依次采用丙酮、环己烷对湿凝胶进行溶剂

替换,最后在烘箱中１００℃和３５０℃条件下常压干燥

８h制得样品.

１􀆰２　材料表征

样品的形貌分别利用场发射扫描电子显微镜

(SEM,Quanta２００FEG)和高分辨透射电子显微镜

(TEM,日本JeolJEMＧ２０１１)进行观察.样品的 X
射线衍射(XRD)分析采用日本理学D/maxＧRBX射

线衍射仪(Cu靶)进行,测试衍射角扫描范围为５~
７０°.样品的傅里叶红外光谱 (FTＧIR)分析采用

BrukerＧTENSOR２７型光谱仪测试,测试范围为中

红外区域(４００~４０００cm－１).样品的拉曼光谱测试

采用法国 HORIBA 公司的 LabRAM HREvoluＧ
tion测试.样品的比表面积分析采用低温氮吸附法

测量.样品的比表面积和孔隙度采用 COULTER
SA３１００比表面积与孔隙度分析仪测试,脱气温度

２００℃,脱气时间６０min.样品的热重(TG)分析采

用TGAQ５０型热重分析仪在空气气氛中进行,升温

速率为１０℃/min,测温范围５０~６５０℃.

２　结果与讨论

２􀆰１　TG分析

图１是样品的 TGＧ差示扫描量热(DSC)曲线.
从DSC曲线可以看出,样品在１２０℃附近出现一个

较宽的吸热峰,相应地在 TG曲线上样品的失重率

为５％,说明样品中的有机溶剂和吸附水被脱除[１３].
在３２０℃附近出现了放热峰,相应地样品的失重率

为６％,说明样品中的结晶水失去,已经形成晶体结

构[１３Ｇ１４].从 TG曲线可以看出,随着温度的增减,样
品质量略有增加,表明样品中含有少量的低价钒,吸
附空气中的氧气导致样品质量增加[１４].TGＧDSC
分析结果表明,样品在３２０℃以后已基本形成 V２O５

晶体结构.

图１　V２O５ 气凝胶纳米材料的 TGＧDSC曲线图

２􀆰２　SEM 和TEM 分析

图２(a)和图２(c)是分别是１００℃和３５０℃处理

过的V２O５ 气凝胶纳米材料的SEM 图.从SEM 图

可以清晰地发现 V２O５ 气凝胶呈纳米棒状结构,这
些纳米棒相互交联,形成纳米多孔的三维网络状结

构.网络孔洞丰富,孔隙率较高.图２(b)是１００℃
处理过的 V２O５ 气凝胶纳米材料的高分辨 TEM
图.从图２(b)可以清晰地看出 V２O５ 气凝胶具有

层状结构,图２(b)中插入的是选区电子衍射图,可
以看出材料是无定型的 V２O５ 气凝胶纳米材料.图

２(d)是３５０℃处理过的 V２O５ 气凝胶纳米材料高分

辨TEM 图.从图２(d)能看到层间距均匀平行的层

状结构,从插入的选区电子衍射图可以看出,该温度

下的 V２O５ 气凝胶材料具有很好的单晶特性.

图２　不同温度下的 V２O５ 气凝胶纳米材料的

SEM 和 TEM 图

[(a)１００℃的SEM 图;(b)１００℃的 TEM 图;

(c)３５０℃的SEM 图;(d)３５０℃的 TEM 图]

２􀆰３　比表面积分析

图３(a)是１００℃和３５０℃处理后 V２O５ 气凝胶

材料的 N２ 吸附Ｇ脱附等温曲线.从图３(a)可以看

出,两种温度下 N２ 吸附Ｇ脱附等温曲线均表现出典

型的Ⅳ型等温线,有明显的滞后环,表明气凝胶材料

呈中孔结构[１５].图３(b)是两种温度下 V２O５ 气凝

胶材料的孔径分布曲线.从图３(b)可以看出,不同
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温度下的 V２O５ 气凝胶材料的平均孔径变化不大,
只是高温下 V２O５ 气凝胶材料的孔径范围变化稍

大,没有低温下 V２O５ 气凝胶材料的孔径范围均匀.

１００℃和３５０℃处理后的 V２O５ 气凝胶材料的平均

孔径约 为 １８􀆰７,１７􀆰６nm,比 表 面 积 分 别 为 ３９５,

３１３m２/g.

图３　不同温度下 V２O５ 气凝胶纳米材料的

吸脱附曲线图(a)和孔径分布曲线图(b)

２􀆰４　XRD分析

图４是１００℃和３５０℃热处理过的 V２O５ 气凝

胶材料的 XRD 谱图.从曲线a可以看出,(００１),
(００３),(００４),(００５)和 (００６)衍射晶面对应的是

VOx􀅰nH２O,其中最高的衍射峰其衍射角 ２θ＝
６􀆰４３°,对应着样品(００１)衍射晶面,表明样品呈层状

结构,衍射峰的位置与李志华等的报道相吻合[１６].
从曲线b衍射峰的位置可以看出,该衍射峰位置与

V２O５ 标准卡片(JSPDScardNo􀆰４１Ｇ１４２６)相一致,
表明该样品是没有杂质的 V２O５ 气凝胶材料,上述

结果与样品的 TG分析结果一致.

图４　不同温度下 V２O５ 气凝胶纳米材料的 XRD谱图

２􀆰５　FTＧIR和拉曼光谱分析

图５(a)是不同温度下V２O５ 气凝胶纳米材料的

FTＧIR谱图.从图５(a)可以看出:３４００cm－１左右的

红外吸收峰归因于吸附水的 O—H 键的伸缩振动;

１６２０cm－１附近的红外吸收峰是结晶水中的 O—H

键的弯曲振动;４００~１１００cm－１之间的红外吸收峰

是 V２O５ 的指纹峰,其中 ９００~１０２５cm－１ 归因于

V—OV 键的振动,代表 V２O５ 晶体的特征振动;

７００~９００cm－１对应于桥氧原子 V—Ob 键的振动,

４００~８００cm－１之间的红外吸收峰源于３个钒原子

中间的链氧原子３V—Oc键的振动[１７Ｇ１９].不同温度

下 V２O５ 气凝胶纳米材料的FTＧIR谱图略有不同,
说明温度对材料的微观结构有影响,这也与 XRD
分析结果相吻合.图５(b)是 V２O５ 气凝胶纳米材

料的拉曼光谱谱图.从图５(b)可以看出:位于１３８,

２８０,４０３,５２２,６８７,９９０cm－１的拉曼峰分别对应于

V２O５ 气凝胶纳米材料的 V—O—V骨架弯曲振动、

V􀪅􀪅O 的弯曲振动、V—OA 的弯曲振动、链氧原子

３V—Oc的 拉 伸 振 动、V—Ob—V 的 拉 伸 振 动 和

V􀪅􀪅O的拉伸振动[１９].可以看出,低温处理过的样

品的拉曼信号没有高温处理过的拉曼信号强.

图５　不同温度下 V２O５ 气凝胶纳米材料的

FTＧIR谱图(a)和拉曼光谱谱图(b)

３　结论

以 V２O５ 粉末、H２O２、乙醇为原料,采用传统的

溶胶Ｇ凝胶法制备 V２O５ 湿凝胶,通过溶剂替换工艺

在常压条件下制备了由纳米棒组成的三维网络结构

V２O５ 气凝胶纳米材料.借助现代测试和表征技

术,研究了不同温度下 V２O５ 气凝胶纳米材料的形

貌和结构,制备了常压条件下比表面积分别为３９５,

３１３m２/g的 V２O５ 气凝胶纳米材料.
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