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水热反应条件对纳米钼酸银形貌的影响
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摘要:以钼酸铵和硝酸银为原料ꎬ采用一步水热法制备了不同形貌的纳米钼酸银(Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ )ꎬ探究了反应温度、反应时

间、ＡｇＮＯ３ 浓度和表面活性剂聚乙烯吡咯烷酮(ＰＶＰ)对产物结构及形貌的影响ꎮ 利用 Ｘ－射线衍射仪(ＸＲＤ)、扫描电子显微镜

(ＳＥＭ)对纳米钼酸银的物相和形貌进行了表征ꎮ 结果表明ꎬ通过改变水热反应条件可以得到纳米线、纳米棒、纳米片等不同形

貌的钼酸银ꎬ其中反应温度和表面活性剂 ＰＶＰ 对纳米钼酸银的形貌影响显著ꎮ
关键词:Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ꎻ水热法ꎻ形貌ꎻ纳米结构
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　 　 近年来ꎬ过渡金属钼酸盐纳米材料引起了人们

广泛关注ꎮ 在所有钼酸盐中ꎬ由于钼酸银在杀菌、光
催化和高温润滑等方面的重要应用而备受关注ꎮ 钼

酸银中的银可有效杀菌、抑菌ꎬ是一种良好的无机抗

菌剂[１]ꎻ钼酸银还具有很高的化学活性ꎬ可用作光

催化材料[２－３]ꎮ 另外ꎬ由于钼酸银的晶体结构类似

于石墨等层片状固体润滑剂ꎬ在摩擦过程中弱 Ａｇ—
Ｏ 键易断裂ꎬ可显著降低剪切力ꎬ因而成为近年来广

受关注的新型高温固体润滑剂[４－５]ꎮ
纳米结构钼酸盐的合成方法主 要 有 水 热

法[６－９]、沉淀法[１０]、固相法[１１－１２] 和微波辅助法[１３－１４]

等ꎮ Ｃｈｅｎ 等[１５] 采用传统的固相法合成了粒度在

０􀆰 １~ １０ μｍ 的 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 粉末ꎮ Ｆａｂｂｒｏ 等[１６] 在不

使用表面活性剂的情况下ꎬ以乙醇为溶剂ꎬ采用共沉

淀法合成了 β－Ａｇ２ＭｏＯ４ 微晶ꎮ Ｌｉ 等[１７] 通过微波辅

助法合成了尺寸在 １􀆰 ５ ~ ３ μｍ 左右的立方块状的

Ａｇ－Ａｇ２ＭｏＯ４ 复合材料ꎮ 但上述方法都普遍存在产物

微粒粒径分布较宽、形貌不均匀且难以控制等缺点ꎮ
在钼酸银的众多合成方法中ꎬ水热法制备钼酸

盐具有形貌可控、产物结构均匀、成本低等优点[１８]ꎮ
因此ꎬ笔者以钼酸铵和硝酸银为原料ꎬ采用水热法合

成了 粒 径 小、 尺 寸 均 一 的 纳 米 结 构 钼 酸 银

(Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ )ꎬ详细研究了反应温度、反应时间、
ＡｇＮＯ３ 浓度和表面活性剂 ＰＶＰ 等水热条件对钼酸

银形貌的影响ꎮ 并利用 Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)、扫描

电子显微镜(ＳＥＭ)分析钼酸银的物相和形貌结构ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 主要试剂与仪器

主要试剂:钼酸铵[(ＮＨ４)６Ｍｏ７Ｏ２４􀅰４Ｈ２Ｏ](ＡＲ)ꎬ

􀅰１１１􀅰
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纯度≥９９％ꎻ硝酸银(ＡｇＮＯ３)(ＡＲ)ꎬ纯度 ≥９９􀆰 ８％ꎻ
聚乙烯吡咯烷酮(ＰＶＰ)(ＡＲ)ꎬ纯度 ≥９９％ꎻ无水乙

醇(ＣＨ３ＣＨ２ＯＨ)(ＡＲ)ꎬ纯度≥９９􀆰 ７％ꎻ去离子水ꎮ
主要仪器:ＣＬ－２ 型恒温加热磁力搅拌器ꎻＤＺＦ－

６０５１ 真空干燥箱ꎻＫＱ５００ 超声波清洗器ꎻＧＬ－２１Ｍ
智能高速冷冻离心机ꎮ

利用 ＰＡＮａｌｙｔｉｃａｌ Ｘ－射线衍射仪分析产物的物

相组成ꎮ 利用 Ｔｅｓｃａｎ Ｍｉｒａ ３ 扫 描 电 子 显 微 镜

(ＳＥＭ)观察产物的形貌ꎬ测定尺寸ꎮ
１􀆰 ２　 样品的制备

制备方法:首先ꎬ将１ ｍｍｏｌ 的钼酸铵(ＮＨ４)６Ｍｏ７Ｏ２４􀅰
４Ｈ２Ｏ 溶于 ２０ ｍＬ 去离子水中ꎬ置于磁力搅拌器上搅

拌至固体原料完全溶解得溶液 Ａꎻ然后ꎬ将一定浓度

的 ＡｇＮＯ３ 和 １ ｇ ＰＶＰ 溶于 ２０ ｍＬ 去离子水中(按照

实验方案ꎬ添加或者不加 ＰＶＰ)得溶液 Ｂꎻ将溶液 Ｂ
逐滴加入溶液 Ａ 中ꎬ并在室温下持续搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ
使整个体系混合均匀ꎻ最后ꎬ将混合溶液移至 ５０ ｍＬ
带有聚四氟乙烯内衬的反应釜ꎬ密封后放入烘箱中

在一定温度下反应一定时间ꎮ 反应完成ꎬ冷却到室

温后ꎬ高速离心ꎬ用去离子水和无水乙醇反复洗涤多

次后置于 ５０℃烘箱中干燥ꎬ即获得所需样品ꎬ最后

进行测试表征ꎮ
为了探究不同水热反应条件对钼酸银的纯度及

形貌的影响ꎬ分别改变合成过程中水热反应温度

(１４０、１７０、２００℃)、水热反应时间 ( ８、 １２、 ２４ ｈ)、
ＡｇＮＯ３ 浓度 ( ０􀆰 ０２５、０􀆰 ０５、０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ)ꎬ并研究了

ＰＶＰ 对钼酸银形貌的影响ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 水热反应温度对样品的影响

为了探究水热反应温度对产物物相的影响ꎬ在固

定水热反应时间为 ８ ｈꎬＡｇＮＯ３ 浓度为 ０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ 的

条件下ꎬ采用不同水热反应温度(１４０、１７０、２００℃)制
备粉体ꎮ 各反应温度下所得样品的 ＸＲＤ 图谱如图 １
所示ꎮ 由图 １ 可以看出ꎬ当反应温度为 １４０℃时ꎬ所得

产物的 ＸＲＤ 图谱中出现(ＮＨ４)２Ｍｏ３Ｏ１０、Ａｇ６Ｍｏ１０Ｏ３３、
Ａｇ 和 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的衍射峰ꎬ为混合物ꎻ当反应温度为

１７０℃时ꎬ产物中 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 相的质量分数明显增

加ꎬ但仍有(ＮＨ４) ２Ｍｏ３Ｏ１０、Ａｇ６Ｍｏ１０Ｏ３３及 Ａｇ 的衍射

峰出现ꎻ当温度为 ２００℃时ꎬ产物中只有纯的三斜相

Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７(ＪＣＰＤＳ ７５－１５０５)ꎮ 说明反应温度升高能

有效促进 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 纯相的合成ꎮ 由此可知ꎬ在低

温下水热反应没有彻底进行ꎬ随着反应温度的升高ꎬ
溶剂对溶质的溶解度增大ꎬ使得反应速度加快ꎬ从而

使水热反应充分进行ꎮ 反应方程式为:
(ＮＨ４) ６Ｍｏ７Ｏ２４􀅰４Ｈ２Ｏ ＋ ＡｇＮＯ３ →

ＡｇｘＭｏｙＯｚ ＋ ＮＨ４ＮＯ３ ＋ Ｈ２Ｏ (１)

１—１４０℃ꎻ２—１７０℃ꎻ３—２００℃

图 １　 不同水热反应温度下样品的 ＸＲＤ 图

反应温度不但影响产物物相的纯度ꎬ而且对样

品形貌也有显著影响ꎮ 在上述实验条件下所得样品

的 ＳＥＭ 图如图 ２ 所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ当温度为

１４０℃时ꎬ得到直径为 ２００ ｎｍꎬ长度为几十微米的纳

米线ꎻ在 １７０℃时ꎬ产物变为直径为 ２００ ｎｍꎬ长度为

２~４ μｍ 且形貌规则的纳米棒ꎻ在 ２００℃的情况下ꎬ
得到大量粗且短的棒状结构ꎬ其直径为 ３００ ｎｍ ~
１ μｍ 左右ꎬ长度在 ６００ ｎｍ~３ μｍ 左右ꎮ 由此可知ꎬ
随着反应温度的升高ꎬ所得样品的晶粒直径越来越

大ꎮ 这个现象可以通过奥斯特瓦尔德熟化理论

(Ｏｓｔｗａｌｄ) 进行解释[１９]ꎮ 在水热体系中ꎬ Ａｇ＋ 和
Ｍｏ７Ｏ２４

６－反应ꎬ在不同反应温度下ꎬ当反应溶液达到

饱和时ꎬ晶核生成ꎮ 低温下所得产物的比表面积大ꎬ
表面能高ꎬ为了降低表面能ꎬ各个显露的晶面由于

Ｏｓｔｗａｌｄ 熟化机理ꎬ小尺寸的纳米线被兼并和溶解ꎬ而
大尺寸的晶核进一步成长为棒状ꎬ如图 ２(ｃ)所示ꎮ

(ａ)１４０℃ (ｂ)１７０℃

(ｃ)２００℃

图 ２　 不同水热反应温度下产物的 ＳＥＭ 图

２􀆰 ２　 水热反应时间对样品的影响

固定水热反应温度为 ２００℃ꎬＡｇＮＯ３ 浓度为

􀅰２１１􀅰
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０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌꎬ不同水热反应时间(８、１２、２４ ｈ)制备得

到样品的 ＸＲＤ 图谱如图 ３ 所示ꎮ 由图 ３ 中可以看

出ꎬ在 该 反 应 温 度 下ꎬ 所 有 样 品 的 衍 射 峰 与

Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的标准卡片 ＪＣＰＤＳ Ｎｏ􀆰 ７５－１５０５ 上的衍

射峰的位置吻合ꎬ主要衍射峰分别位于 ２８􀆰 ４１０、
２９􀆰 ０２７、３１􀆰 ８９０、 ３２􀆰 ４５６° 和 ３２􀆰 ８９３°ꎬ分别对应了

Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的(０２０)、( －１－１２)、( －１１２)、( －２０１)和

(２００)晶面ꎬ表明在该温度下成功合成了 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ꎮ
当反应时间为 ８ ｈ 时ꎬ随着反应时间的延长衍射峰

的峰强度有所增加ꎮ 根据 Ｓｃｈｅｒｒｅｒ 公式计算不同反

应时间下 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的晶粒大小ꎮ ８、１２ ｈ 和 ２４ ｈ 制

备的 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 晶粒尺寸分别约为 ５２、５６ ｎｍ 和

６４ ｎｍꎮ 由此可知ꎬ随着反应时间的延长ꎬ晶粒的粒

径尺寸逐渐增大ꎮ

１—８ ｈꎻ２—１２ ｈꎻ３—２４ ｈ

图 ３　 不同水热反应时间下样品的 ＸＲＤ 图

在上述实验条件下所得样品的 ＳＥＭ 图如图 ４
[８ ｈ 的 ＳＥＭ 图如图 ２(ｃ)所示]所示ꎮ 由图 ２(ｃ)可
以看出ꎬ水热反应 ８ ｈ 后ꎬ样品为大小不一且分散的

微米棒ꎻ由图 ４(ａ)和图 ４(ｂ)可以看出ꎬ当水热反应

时间增大到 １２ ｈ 和 ２４ ｈ 时ꎬ样品形貌更加均一ꎬ但
无明显变化ꎮ 由此可知ꎬ在一定时间范围内ꎬ反应时

间的长短对样品的形貌影响不大ꎮ

(ａ)１２ ｈ (ｂ)２４ ｈ

图 ４　 不同水热反应时间下样品的 ＳＥＭ 图

２􀆰 ３　 ＡｇＮＯ３ 浓度对样品的影响

固定水热反应温度为 ２００℃ꎬ水热反应时间为

１２ ｈꎬ改变 ＡｇＮＯ３ 的浓度(０􀆰 ０２５、０􀆰 ０５、０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ)
制备得到样品的 ＸＲＤ 图谱如图 ５ 所示ꎮ 从图 ５ 中

可以看出ꎬ三者的衍射峰均与 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的特征衍

射峰出现的位置一致ꎬ且没有出现其他物相的衍射

峰ꎬ但其衍射峰的强度有所不同ꎮ 根据 Ｓｃｈｅｒｒｅｒ 公

式计算 ＡｇＮＯ３ 浓度分别为 ０􀆰 ０２５、０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ 和

０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ 下制备的 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 晶粒尺寸分别约为

５８、５６ ｎｍ 和 ５４ ｎｍꎮ 由此可知ꎬＡｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 晶粒的粒

径尺寸随 ＡｇＮＯ３ 浓度的增加而减小ꎮ

１—０􀆰 ０２５ ｍｏｌ / Ｌꎻ２—０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌꎻ３—０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ

图 ５　 不同 ＡｇＮＯ３ 浓度所制样品的 ＸＲＤ 图

在上述实验条件下所得样品的 ＳＥＭ 图如图 ６
所示ꎮ 由 图 ６ ( ａ ) 可 以 看 出ꎬ ＡｇＮＯ３ 浓 度 为

０􀆰 ０２５ ｍｏｌ / Ｌ 时ꎬ所得产物呈长径比不均一的微米

棒型ꎬ直径在 １ ~ ３ μｍꎬ长度在 １０ μｍ 以上ꎻ将

ＡｇＮＯ３ 浓度升高至 ０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ 时ꎬ所得产物形貌明

显不同ꎬ如图 ４(ａ)所示ꎬ其直径约为 ２００ ｎｍꎬ长度在

１~３ μｍ 左右ꎻ当 ＡｇＮＯ３ 浓度继续增大至 ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ
[如图 ６(ｂ)所示)时ꎬ短棒的直径和长度有所减小ꎮ
这是因为晶核形成速率和晶体生长速率不同导致产

物形貌和尺寸的变化ꎮ 当 ＡｇＮＯ３ 浓度较低时ꎬ反应

体系的过饱和度也低ꎬ从而晶体生长速率高于晶体

成核速率ꎬ得到尺寸较大的 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ꎻ当 ＡｇＮＯ３ 浓

度升高至 ０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ 时ꎬ晶体成核速率加快ꎬ晶体

成核速率高于晶体生长速率ꎬ使得 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 尺寸

明显减小ꎮ

(ａ)０􀆰 ０２５ ｍｏｌ / Ｌ (ｂ)０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ

图 ６　 不同 ＡｇＮＯ３ 浓度样品的 ＳＥＭ 图

２􀆰 ４　 ＰＶＰ 的加入对样品的影响

为了研究表面活性剂 ＰＶＰ 对 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的物相

和形貌的影响ꎬ进行了添加 ＰＶＰ 和不加 ＰＶＰ 的比

较ꎬ结果如图 ７ 所示ꎮ 图 ７ 中谱线 ２ 是添加 １ ｇ
ＰＶＰ、ＡｇＮＯ３ 浓度为 ０􀆰 ０５ ｍｏｌ / Ｌ、 ２００℃ 水热反应
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１２ ｈ 制备得到样品的 ＸＲＤ 图谱ꎮ 加入 ＰＶＰ 后ꎬ
Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 对应的(０２０)晶面衍射峰强度增强ꎬ其余

衍射峰均变弱ꎬ有的衍射峰甚至有消失的迹象ꎮ 此

外ꎬ ＰＶＰ 的 加 入ꎬ 使 得 所 制 备 的 样 品 除 了 有

Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的 特 征 峰 之 外ꎬ 在 衍 射 角 ３８􀆰 １２° 和

４４􀆰 ２８°处还出现 ２ 个衍射峰ꎬ这 ２ 个衍射峰对应于

金属银的(１１１)和(２００)晶面衍射ꎮ 这是因为在制

备样品过程中ꎬＰＶＰ 起到还原剂的作用ꎬＡｇ＋和 ＰＶＰ
当中的 Ｎ 原子进行配位形成配合物ꎬ使 Ａｇ＋更易于

被还原为单质银ꎬ促进了银纳米晶核的形成[２０]ꎮ

１—未加 ＰＶＰꎻ２—加入 １ ｇ ＰＶＰꎻ３—Ａｇ 的 ＰＤＦ 卡片ꎻ
４—Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 的 ＰＤＦ 卡片

图 ７　 添加 ＰＶＰ 与不加 ＰＶＰ 样品的 ＸＲＤ 图

添加 ＰＶＰ 的 ＳＥＭ 图[不加 ＰＶＰ 的见图 ４(ａ)]
如图 ８ 所示ꎮ 从图 ８ 中可以看出ꎬＰＶＰ 的加入使得

产物由微米棒变为分散均匀的纳米片和纳米颗粒ꎮ
这是因为 ＰＶＰ 分子内的酰胺基团是强亲水性的基

团ꎬ会对无机盐前驱体产生良好的分散作用ꎬ适量的

ＰＶＰ 会包裹在刚生成的纳米粒子表面ꎬ阻止粒子进

一步长大ꎬ从而有利于获得尺寸相对较小且分散均

匀的产物ꎮ 另外ꎬＰＶＰ 与银离子产生的络合作用会

降低反应离子在反应溶液中的扩散速率ꎬ也会降低反

应离子达到反应最低活化能的几率ꎬ使产物均匀[２１]ꎻ
络合产生的空间位阻效应也会阻碍晶粒的长大[２２]ꎬ
从而得到尺寸较一致的颗粒状以及片状产物ꎮ

图 ８　 添加 １ ｇ ＰＶＰ 样品的 ＳＥＭ 图

３　 结论

(１)以(ＮＨ４) ６Ｍｏ７Ｏ２４􀅰４Ｈ２Ｏ 和 ＡｇＮＯ３ 为原料ꎬ

采用一步水热法成功制备了不同形貌的纳米钼酸

银ꎮ 制备过程中通过改变反应温度、反应时间和

ＡｇＮＯ３ 浓度可以对 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 形貌和晶粒尺寸进行

有效控制ꎮ
(２) 实验表明ꎬ 反应温度的升高有助于纯

Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 相的合成ꎬ同时 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 形貌由线状变

为棒状ꎻ反应时间的延长ꎬＡｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 晶粒的粒径尺

寸逐渐增大ꎬ当水热反应时间增大到 １２ ｈ 和 ２４ ｈ
时ꎬ样品形貌更加均一ꎬ但样品尺寸无明显变化ꎻ随
着 ＡｇＮＯ３ 浓度的增加ꎬＡｇ２Ｍｏ２Ｏ７ 晶粒的粒径不断

减小ꎮ
(３)ＰＶＰ 作为表面活性剂和还原剂加入到水热

体系中ꎬ在水热反应过程中有助于合成晶粒尺寸小

且分散均匀的纳米片状和纳米颗粒状的 Ａｇ２Ｍｏ２Ｏ７ꎮ
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的总能量效率[９－１０]ꎮ 因此ꎬ甲醇重整制氢在车载供

氢方案选择上具备较好的应用潜力ꎮ
甲醇可以通过热裂解(ＴＤ)、部分氧化(ＰＯＸ)、

蒸汽重整(ＳＲ)以及自热式重整(ＡＴＲ)等反应过程

产生氢气ꎬ其反应方程式如下:
ＣＨ３ＯＨ 􀪅􀪅 ＣＯ ＋ ２Ｈ２ 　 ΔＨ０ ＝ ９０ ｋＪ / ｍｏｌ (１)

ＣＨ３ＯＨ ＋ ０􀆰 ５Ｏ２ 􀪅􀪅 ２Ｈ２ ＋ ＣＯ２

ΔＨ０ ＝ － １９２ ｋＪ / ｍｏｌ (２)
ＣＨ３ＯＨ ＋ Ｈ２Ｏ 􀪅􀪅 ３Ｈ２ ＋ ＣＯ２ 　 ΔＨ０ ＝ ５０ ｋＪ / ｍｏｌ (３)

ＣＨ３ＯＨ ＋ (１ － ２α)Ｈ２Ｏ ＋ αＯ２ 􀪅􀪅 (３ － ２α)Ｈ２ ＋ ＣＯ２

ΔＨ０ ＝ － ４１５􀆰 ６α ＋ ４９ ｋＪ / ｍｏｌ (４)

　 　 综合考虑实际应用的场景ꎬ在发动机启动阶段

采用 ＡＴＲ 或 ＰＯＸꎬ而随着发动机尾气温度的提升ꎬ
适当调节 αꎬ降低 Ｏ２ 供给并提高供水量ꎬ可实现尾

气热量的最大化利用ꎬ并有助于提高反应的氢气选

择性ꎬ将是比较可行的技术方案ꎮ
工业上甲醇重整制氢常采用蒸汽重整的方式ꎬ

以尽可能提高产氢量ꎮ 经过多年研究与实践ꎬ
ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂由于成本低、活性高ꎬ在众多催化

剂中脱颖而出ꎬ被认为是针对甲醇蒸汽重整(ＳＲ)反
应过程的最有效的催化剂组合[１１－１６]ꎮ ＣｕＺｎＡｌ 基催

化剂也常被用于 ＡＴＲ 过程并展示出良好的催化反

应活性ꎮ Ｓｈｅｎ 等[１７] 使用浸渍、共沉淀和水热合成

等多种方法制备了 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂ꎬ结果发现共

沉淀法制备的 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂显示出很高的甲醇

转化率和氢气产率ꎬ但是对于 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂用

于柴油机尾气供热下的在线自热重整制氢却较少有

研究[１７－１８]ꎮ 柴油机尾气的温度范围较宽ꎬ随运行情

况的不同ꎬ其尾气温度可在 ２００ ~ ６００℃ 之间变

化[１９－２１]ꎬ这对催化剂的活性和热稳定性都提出了新

的挑战ꎮ
因此ꎬ笔者采用共沉淀法合成了具有不同组成

的 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂ꎬ分别在模拟柴油机尾气温度

条件(２００~ ６００℃)下对其 ＡＴＲ 反应活性和稳定性

进行研究ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 材料与试剂

三水硝酸铜、六水硝酸锌、九水硝酸铝等ꎬ均为

分析纯ꎬ上海麦克林生化科技有限公司生产ꎻ氢氧化

钠、无水乙醇ꎬ分析纯ꎬ国药集团化学试剂有限公司

生产ꎻ高纯氢气、氮气、氩气、氧气ꎬ纯度 ９９􀆰 ９９９％ꎬ
福建南安成功气体有限公司生产ꎻ商业甲醇重整制

氢 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂(ＳＣＳＴ－４０１)ꎬ四川蜀泰化工科

技有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 催化剂的制备

采用反向共沉淀法制备一系列 ＣｕＺｎＡｌ 基催化

剂ꎬ金属盐为硝酸铜 [ Ｃｕ (ＮＯ３ ) ２􀅰３Ｈ２Ｏ]、硝酸锌

[Ｚｎ(ＮＯ３) ２􀅰６Ｈ２Ｏ]、硝酸铝[Ａｌ(ＮＯ３) ３􀅰９Ｈ２]ꎬ沉淀

剂为 ＮａＯＨ 溶液ꎬ表面活性剂为聚乙二醇(Ｍｎ ５００、
Ｍｎ ２０００)ꎬ３５０℃ 焙烧 ４ ｈ(升温速率为 ２℃ / ｍｉｎ)ꎮ
ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂及其金属元素摩尔组成见表 １ꎮ

表 １　 ＣｕＺｎＡｌ 基催化剂及其金属元素摩尔组成

　 样品 Ｃｕ Ｚｎ Ａｌ
Ｃｕ４０Ａｌ ４０􀆰 ０ ０􀆰 ０ ６０􀆰 ０
Ｃｕ３０Ｚｎ１０Ａｌ ３０􀆰 ０ １０􀆰 ０ ６０􀆰 ０
Ｃｕ２０Ｚｎ２０Ａｌ ２０􀆰 ０ ２０􀆰 ０ ６０􀆰 ０
Ｃｕ１０Ｚｎ３０Ａｌ １０􀆰 ０ ３０􀆰 ０ ６０􀆰 ０
Ｚｎ４０Ａｌ ０􀆰 ０ ４０􀆰 ０ ６０􀆰 ０

ＳＣＳＴ－４０１ Ｎ / Ａ Ｎ / Ａ Ｎ / Ａ

􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜
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