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摘要!采用先氧化后中和的方法制备具有高比表面积的羟基氧化铁"考察不同碱源以及亚铁离子浓度对羟基氧化铁的

影响$ 通过mgK#红外光谱#J( 吸附等手段对比分析使用碳酸氢铵和 *Z( ]*ZA 3,7Ck亚铁可合成出比表面积为 !)A 的羟基

氧化铁$
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<<羟基氧化铁&_.@@>'广泛存在于如土壤#矿山

废水等自然环境介质中** B!+

$ 羟基氧化铁具有稳定

的物理化学性质及较大的比表面积"这些性质赋予

羟基氧化铁广泛的用途"如可用于净化水资源*! B"+

$

此外"羟基氧化铁&_.@@>'还可以用于环境保护和

工业应用领域"在环境保护过程中其不仅可以脱去

气体中的硫以及吸附工业废水中的重金属"还可作

为催化剂#颜料等运用在工业应用中$ 因此"人们对

羟基氧化铁的研究与应用日益关注*X BW+

$

;<羟基氧化铁合成方法
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&!)['"工业级"国药集

团化学试剂有限公司生产%氢氧化钠#碳酸铵"国药

集团化学试剂有限公司生产%自来水为自制$

><合成条件的影响

>=;<先氧化后中和合成方法与传统合成方法对比

&*'常规方法$ 采用先中和后氧化的方法"即

将硫酸亚铁配制成溶液&*Z( 3,7Ck'"加入碱源"调

制 N>至 " ]X"通入空气氧化至亚铁转化率达 WA[

为止"将得到的产品洗涤"干燥"即得羟基氧化铁"命

名为1$

&('本文中的制备方法$ 采取的是在酸性条件

下先氧化后中和的方法"包括如下步骤!称取硫酸亚

铁配制得到浓度为 *Z( 3,7Ck的硫酸亚铁溶液%在

搅拌条件下"向硫酸亚铁溶液中加入 &摩尔比为

*a)Z(A'硫酸"再加入双氧水&摩尔比为 *a*Z('"反

应一段时间后"使硫酸亚铁完全氧化为硫酸铁"得到

硫酸铁溶液%向硫酸铁溶液中加入碱源"控制 N>为

" ]X"控制反应温度为 !) ]=)^"沉淀完全后进行

陈化 * ]! 2"之后经洗涤"干燥"即得所述无定形羟

基氧化铁$ 根据碱源不同"分别命名为 J*&以氢氧

化钠为碱源'"J(&以碳酸钠为碱源'"J!&以碳酸氢

铵为碱源'$
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>=><ZL!光谱分析

样品mgK光谱图如图 * 所示$
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图 *<样品mgK谱图

从图 * 可以看出"样品的mgK谱图只有 * 个很

小的峰"说明合成的样品是没有晶型的结构"先中和

后氧化的常规合成方法和先氧化后中和的方法都合

成了无定型的羟基氧化铁$

>=?<红外光谱分析

样品的红外光谱图如图 ( 所示$
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图 (<红外光谱图

由图 ( 可知"样品红外光谱中均于 ! *)) ]
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B*处出现/@>的伸缩振动

吸收峰及 >/@/>的变形振动吸收峰%* ))A ]

* *(A 53

B*处的吸收峰为 ?@

( B

=

基团的振动峰"表明

产物_.@@>中还有残留的作为原料的 ?@

( B

=

"W)) ]

=A) 53

B*处的吸收峰为_.@@>的特征吸收峰"相比

之下"样品J* 即氢氧化钠为碱源合成的样品的振

动吸收峰略微弱一些$ 总之"8g光谱与 mgK谱线

一致"反应产物的矿相组成为无定型羟基氧化铁$

>=@< ÂH谱图

样品的MPG谱图如图 ! 所示$

由图 ! 可以看出"所有样品的氮气吸附等温线

在
'

型和
"

型之间"即偏向于化学吸附$ = 种样品

的比表面积分别为!1为 WA 3
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C&$ 显而易见"先氧化

后中和的方法能大大提高样品的比表面积"并且以

碳酸氢铵为碱源的效果最明显"故以下实验均以碳

酸氢铵为碱源来合成$
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图 !<样品的等温线

?<亚铁离子浓度的影响

按照 ( 中所述方法"以碳酸氢铵为碱源制备无

定形羟基氧化铁"考察亚铁离子浓度对羟基氧化铁

的影响"反应条件如表 * 所示$

表 ;<样品编号及反应条件

样品名称 亚铁浓度C&3,7,k

B*

'

碱源

+*

+(

+!

*Z)

*ZA

*Z#

&固体'

碳酸氢铵

?=;<ZL!谱图

样品的红外谱图如图 = 所示$ 从图 = 可以看

出"*Z)#*ZA#*Z# 3,7Ck的亚铁和碳酸氢铵中和并陈

化 ! 2后"都合成了非晶态#无定型氧化铁"说明用

这种方法合成高比表面积羟基氧化铁所需要的亚铁

浓度比较广泛"工艺简单易操作"条件易控制$

*/+*%(/+(%!/+!

图 =<样品mgK谱图

?=><红外谱图

! 个样品的红外光谱谱图如图 A 所示$ 由图 A
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可以看出"在所有样品的红外光谱线中"均于

! *)) ]! *A)#* =)) ]* ")) 53

B*处出现了/@>的

伸缩振动吸收峰#>/@/>的变形振动吸收峰%

* ))) ]* *)) 53

B*处的吸收峰为 ?@
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基团的振动

峰"表明产物 _.@@>中还有残留的原料 ?@
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=

"

W)) ]=A) 53

B*处的吸收峰为 _.@@>的特征吸收

峰$ 由此可见"8g光谱与 mgK谱线一致"表明产物

的矿相组成为无定型羟基氧化铁$
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图 A<红外光谱图

>=?<比表面积分析

样品的氮气吸附等温线如图 " 所示$
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图 "<+* 样品的等温线

由图 " 可以看出"所有样品的氮气吸附等温线

均在
'

型
"

型之间"即偏向于化学吸附$ ! 种样品

在相对压力@I@

)

很小时吸附量非常少"基本都为 )"

说明&羟基'氧化铁中形成微孔较少孔径较大$ 之

后等温线缓慢上升"随着 @I@

)

的逐渐增大"等温线

增长趋势缓慢增加"当 @I@

)

接近 * 时"吸附量急剧

上升"中孔内发生毛细凝聚"使得等温线继续向上"

吸附量增加$

! 样品的结构参数如表 ( 所示$ 从表 ( 可以看

出"! 个样品的比表面积分别为 (*)#!*(#!)A 3

(

C&$

结合 mgK#8g谱图可以看出"在考察范围内都成功

合成出具有高比表面积的无定型羟基氧化铁$

表 ><? 种样品的性质

样品 +* +( +!

孔容C&3k,&

B*

'

)Z*A )Z(= )Z(!

孔径C03 *Z=A *ZAA *ZA)

从表 ( 还可以看出"! 种样品的孔径随着亚铁

浓度的增大逐渐升高"! 种样品都具有纳米结构的

特征$

@<结论

&*'经mgK#8g#J

(

吸附试验表明"先氧化后中

和的方法合成出的样品的比表面积远远超过常规的

先合成后氧化的方法合成出的羟基氧化铁$

&('浓度为 *ZA ]*ZX 3,7Ck亚铁溶液"在不除

杂的工业级原料下"采用先氧化后中和的简易方法"

均成功合成了具有高比表面积的羟基氧化铁$

&!'用双氧水先氧化方法简单易行"易于操作"

并且节省了大量的工时和人力"合成条件宽泛"适于

大规模的生产$ 并且具有大的比表面积和纳米级的

结构"更增强了吸附能力"提高了羟基氧化铁的应

用性$
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