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１Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ
Ｉｎａｔｙｐｉｃａｌｐｒｏｃｅｄｕｒｅ，１０ｍＬｏｆ（ＮＨ４）６Ｍｏ７Ｏ２４

ｓａｔｕｒａｔｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓａｃｉｄｉｆｉｅｄ（ｐＨ ＝５）ｕｓｉｎｇ２．２
ｍｏｌＬ－１ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ．Ｔｈｅｎｉｔｗａｓｄｉｌｕｔｅｄｗｉｔｈ１０ｍＬ
ｄｅｉｏｎｉｚｅｄｗａｔｅｒ，ａｎｄｆｕｒｔｈｅｒａｃｉｄｉｆｉｅｄｕｓｉｎｇｔｈｅｓａｍｅ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｎｉｔｒｉｃａｃｉｄａｎｄｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ３０ｍｉｎ．Ｔｈｅ
ｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｔｏｇｅｔｈｅｒｗｉｔｈｗｈｉｔｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅ，ｗａｓ
ｔｒａｎｓｆｅｒｒｅｄｉｎｔｏａＴｅｆｌｏｎｌｉｎｅｄｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌａｕｔｏｃｌａｖｅ
ａｎｄｈｅａｔｅｄａｔ１８０Ｃｆｏｒ４０ｈ．Ｔｈｅｆｉｎａｌｐｒｏｄｕｃｔｗａｓ
ｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｗａｔｅｒ，ｅｔｈａｎｏｌａｎｄｅｔｈｅｒ，ｆｏｌ
ｌｏｗｅｄｂｙｄｒｙｉｎｇａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．

Ｗｈｅｎｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｉｎｏｒｇａｎｉｃｓａｌｔｓｗａｓｉｎｖｅｓｔｉｇａ
ｔｅｄ，ｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｐｒｏｃｅｄｕｒｅｗａｓｔｈｅｓａｍｅｔｏｔｈｅａｂｏｖｅ
ｅｘｃｅｐｔｔｈａｔ２０ｍＬｏｆｉｎｏｒｇａｎｉｃｓａｌｔｓｏｌｕｔｉｏｎｓ，ｗｉｔｈｔｈｅ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆ０．５ｍｏｌＬ－１，ｗｅｒｅａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｐＨ
＝５ＡＨＭｓｏｌｕｔｉｏｎ．
ＦＥＳＥＭｉｍａｇｅｗａｓｒｅｃｏｒｄｅｄｗｉｔｈａＪＳＭ６７０１Ｆ

ｆｉｅｌｄｅｍｉｓｓｉｏｎｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ．ＸＲＤ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｏｎａＲｉｇａｋｕＤ／Ｍａｘ３Ｂ
ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｅｒｗｉｔｈＣｕＫαｒａｄｉａｔｉｏｎ（ｓｃａｎｎｉｎｇｒａｔｅ＝
４ｏ／ｍｉｎ，ｖｏｌｔａｇｅ＝４０ｋＶ，ｃｕｒｒｅｎｔ＝２５ｍＡ）．Ｆｏｕｒｉｅｒ
ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎｉｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ（ＦＴＩＲ）ｗａｓｃａｒ
ｒｉｅｄｏｕｔｗｉｔｈａＴｈｅｒｍｏＮｉｃｏｌｅｔ５７００ＦＴＩＲＳｐｅｃｔｒｏｍｅ
ｔｅｒ．

２Ｒｅｓｕｌｔｓａｎｄｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ
２．１Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅ
ａｓｐｒｅｐａｒｅｄＭｏＯ３ｓａｍｐｌｅｓｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔａｔ１２０℃，
１５０℃，１８０℃ ａｎｄ２００℃，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ｗｈｉｌｅｔｈｅ
ｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｗａｓｆｉｘｅｄａｔ４０ｈ（Ｆｉｇ．１）．Ａｔ１２０℃，ａ
ｈｅｘａｇｏｎａｌｃｒｙｓｔａｌｒｕｄｉｍｅｎｔａｐｐｅａｒｅｄ，ａｎｄｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉ

Ｆｉｇ．１ＦＥＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆａｓｐｒｅｐａｒｅｄＭｏＯ３ｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｃｏｎｓｔａｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ
（ａ）１２０℃；（ｂ）１５０℃；（ｃ）１８０℃ ａｎｄ（ｄ）２００℃

２９２ 　　　　　　　　　　　　　　分　　子　　催　　化　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第２３卷　



ｚａｔｉｏｎｗａｓｉｎｃｏｍｐｌｅｔｅ．Ｗｈｅｎｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｕｐ
ｔｏ１５０℃ ａｌｔｈｏｕｇｈｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｗａｓｆｕｒ
ｔｈｅｒｐｒｏｍｏｔｅｄ，ｔｈｅｃｏａｒｓｅａｎｄｄｅｆｅｃｔｉｖｅｃｒｙｓｔａｌｗａｓｓｔｉｌｌ
ｉｒｒｅｇｕｌａｒ．Ｉｔｃｏｕｌｄｂｅｓｅｅｎｔｈａｔｔｈｅｒｅｇｕｌａｒａｎｄｕｎｉｆｏｒｍ
ｈｅｘａｇｏｎａｌｐｒｉｓｍｏｆＭｏＯ３，ｏｆｗｈｉｃｈｔｈｅｄｉａｍｅｔｅｒｏｆ
ｓｅｃｔｉｏｎｗａｓａｐｐｒｏｘｉｍａｔｅｌｙ３μｍａｎｄｔｈｅｌｅｎｇｔｈｗａｓａ
ｒｏｕｎｄ１５μｍ，ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄａｔ１８０℃．Ｆｕｒｔｈｅｒｉｎ
ｃｒｅａｓｉｎｇｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｕｐｔｏ２００℃ ｓｏｍｅ
ｓｍａｌｌｃｒｙｓｔａｌｂｒａｎｃｈｅｓｏｕｔｇｒｅｗｏｎｔｈｅｓｕｒｆａｃｅ．Ｉｔｗａｓ

ｄｅｍｏｎｓｔｒａｔｅｄｔｈａｔｂｅｌｏｗ２００℃ ｔｈｅｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｏｆｔｈｅ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓａｄｖａｎｔａｇｅｏｕｓｔｏｐｒｏｄｕｃｔｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａ
ｔｉｏｎ，ｂｕｔｈｉｇｈｅｒｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｔｈａｎ１８０℃ ｗｏｕｌｄｃａｕｓｅ
ｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｂｒａｎｃｈｅｓｔｏａｐｐｅａｒ．
２．２Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅ

Ｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｆｉｘｅｄａｔ１８０
℃ ｗｈｉｌｅｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅｗａｓｖａｒｉｅｄｉｎｔｈｅｒａｎｇｅ
ｏｆ９～６０ｈ．ＦｒｏｍｔｈｅＦＥＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＦｉｇ．２，ｉｔｗａｓ
ｃｌｅａｒｌｙｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｔｈｅｇｒｏｗｔｈｏｆＭｏＯ３ｈｉｇｈｌｙｄｅｐｅｎｄｅｄ

Ｆｉｇ．２ＦＥＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆａｓｐｒｅｐａｒｅｄＭｏＯ３ｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｃｏｎｓｔａｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｂｕｔｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ
（ａ）９ｈ；（ｂ）２４ｈ；（ｃ）４０ｈ（Ｆｉｇ．１ｃ）ａｎｄ（ｄ）６０ｈ

ｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ．Ｗｈｅｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｗａｓｓｈｏｒ
ｔｅｒｔｈａｎ４０ｈ，ｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｗａｓｉｎｃｏｍｐｌｅｔｅｄａｎｄ
ｔｈｅｃｌｅａｒｃｕｔｈｅｘａｇｏｎｗａｓａｂｓｅｎｔ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｓｍａｌｌ
ｂｒａｎｃｈｅｓａｐｐｅａｒｅｄｉｎｔｈｅｈｅｘａｇｏｎａｌｓｕｒｆａｃｅｗｈｅｎｔｈｅ
ｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｗａｓｌｏｎｇｅｒｔｈａｎ４０ｈ．Ｓｕｃｈｐｈｅｎｏｍｅｎｏｎ
ｗａｓａｌｓｏｏｂｓｅｒｖｅｄｗｈｅｎｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｈｉｇｈｅｒ
ｔｈａｎ１８０℃ ｗｉｔｈｔｈｅｃｏｎｓｔａｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ．Ｆｒｏｍｔｈｅ
ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｉｍａｇｅｓ，ｉｔｗａｓｓｕｒｅｔｈａｔｔｈｅ
ｐｅｒｆｅｃｔｃｒｙｓｔａｌｃｏｕｌｄｂｅｏｂｔａｉｎｅｄａｔ４０ｈ，ｓｈｏｒｔｅｒｏｒ
ｌｏｎｇｅｒｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｓｗｅｒｅｂｏｔｈｄｉｓａｄｖａｎｔａｇｅｏｕｓｆｏｒｔｈｅ
ｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈ．
２．３ＴｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｐＨｖａｌｕｅｓ

ＴｏｃｏｎｖｅｒｔｍｏｌｙｂｄａｔｅａｎｉｏｎｓｏｆＭｏ７Ｏ２４
６－ ｔｏｎｅｕ

ｔｒａｌＭｏＯ３，ｅｘｃｅｓｓｄｉｖａｌｅｎｔｏｘｙｇｅｎａｎｉｏｎｓｍｕｓｔｂｅｒｅ

ｍｏｖｅｄ．Ｓｔｏｉｃｈｉｏｍｅｔｒｉｃａｌｌｙ，ｔｈｒｅｅｄｉｖａｌｅｎｔｏｘｙｇｅｎａｎｉ
ｏｎｓｐｅｒＭｏ７Ｏ２４

６－ｍｕｓｔｂｅｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈｐｒｏｔｏｎｓｆｒｏｍ
ｔｈｅａｃｉｄｉｃｍｅｄｉｕｍ：

Ｍｏ７Ｏ２４
６－＋６Ｈ＋＝７ＭｏＯ３＋３Ｈ２Ｏ （１）

Ｉｎｔｈｅａｂｏｖｅｅｑｕｉｌｉｂｒｉｕｍ，ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｗｏｕｌｄｓｈｉｆｔ
ｔｏｔｈｅｒｉｇｈｔｗｉｔｈｈｉｇｈｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆｂｏｔｈＭｏ７Ｏ２４

６－

ａｎｄＨ＋．Ｉｔｉｓｔｈｕｓａｎｔｉｃｉｐａｔｅｄｔｈａｔｔｈｅｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆ
ＭｏＯ３ｓｈｏｕｌｄｈａｖｅａｓｔｒｏｎｇｄｅｐｅｎｄｅｎｃｅｏｎｔｈｅａｃｉｄ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ（ｐｒｏｔｏｎｓｐｒｏｖｉｄｅｄ）．ＴｈｅｐＨｖａｌｕｅｓｏｆ
ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｄｄｉｔｉｏｎａｍｏｕｎｔｏｆ
ＨＮＯ３ｗｅｒｅｓｈｏｗｎｉｎＴａｂｌｅ１，ａｎｄｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ
ＦＥＳＥＭｉｍａｇｅｓｗｅｒｅｓｈｏｗｎｉｎＦｉｇｕｒｅ３．Ｔｈｅｉｍａｇｅｓ
ｉｎＦｉｇｕｒｅ３ｉｌｌｕｓｔｒａｔｅｄｔｈａｔｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｗａｓｐａｒｔｉａｌ

Ｔａｂｌｅ１ＴｈｅｐＨｖａｌｕｅｓａｆｔｅｒｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｔｏｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｄｄｉｔｉｏｎａｍｏｕｎｔｏｆＨＮＯ３

Ｓａｍｐｌｅ
ＡＨＭｓａｔｕｒａｔｅｄ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ（ｍＬ）

ＨＮＯ３
（ｍＬ）

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（℃）

Ｔｉｍｅ
（ｈ）

ｐＨ
（ａｆｔｅｒｒｅａｃｔｉｏｎ）

１ １０ ５ １８０ ４０ １．０２
２ １０ １０ １８０ ４０ ０．２０
３ １０ １５ １８０ ４０ ０

ａｎｄｔｈｅｄｉａｍｅｔｅｒｏｆｓｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｗａｓｂｉｇｗｈｅｎ
ｔｈｅａｄｄｉｔｉｏｎｖｏｌｕｍｅｏｆＨＮＯ３ｗａｓ５ｍＬ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅ
ｐｅｒｆｅｃｔａｎｄｃｏｍｐｌｅｔｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄｗｉｔｈ１０
ｍＬｏｆＨＮＯ３．ＷｈｅｎｔｈｅａｄｄｉｔｉｏｎａｍｏｕｎｔｏｆＨＮＯ３ｗａｓ
ｉｎｃｒｅａｓｅｄｔｏ１５ｍＬｔｈｅｃｏｍｐｌｅｔｅｃｒｙｓｔａｌｃｏｕｌｄａｌｓｏｂｅ
ｏｂｔａｉｎｅｄ．Ｎｅｖｅｒｔｈｅｌｅｓｓ，ｔｈｅｓｕｒｆａｃｅｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｂｅ

ｃａｍｅｒｏｕｇｈ．Ｉｎａｗｏｒｄ，ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｗｅｒｅｓｕｇｇｅｓｔｅｄｔｈａｔ
ｔｈｅｐＨｖａｌｕｅｗｏｕｌｄｔａｋｅｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｅｆｆｅｃｔｏｎｔｈｅｍｏｒ
ｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔ．
２．４Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅａｇｅｄｔｉｍｅｆｏｒｔｈｅａｃｉｄｉｆｉｅｄ

ＡＨＭ ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓｏｌｕｔｉｏｎｓ
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ｉｓｈｅｄ，ｔｈｅｏｔｈｅｒｏｎｅｗａｓｉｎｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓ．Ａｓａｒｅｓｕｌｔ，
ｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｏｂｔａｉｎｅｄｗａｓｂｒａｎｃｈｅｄ．Ｉｎｓｕｍ，ａｎａｐｐｒｏ
ｐｒｉａｔｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＫＢｒｉｓｎｅｃｅｓｓａｒｙｔｏｆｏｒｍｕｎｉｆｏｒｍ
ｐｒｏｄｕｃｔ．

３Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ
Ｉｎｓｕｍｍａｒｙ，ｗｅｏｂｔａｉｎｅｄｔｈｅｈｅｘａｇｏｎａｌｐｒｉｓｍ

ＭｏＯ３ｗｉｔｈｔｈｅｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆＡＨＭａｎｄａｃｉｄｉｆｉｅｄ
ｂｙＨＮＯ３ｖｉａａｈｙｄｒｏｔｈｅｒｍａｌｐｒｏｃｅｓｓ．Ｔｈｅｂｅｓｔｒｅａｃｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅｗｅｒｅ１８０℃ ａｎｄ４０ｈ，ｒｅｓｐｅｃ
ｔｉｖｅｌｙ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｈｅｘａｇｏｎａｌＭｏＯ３ｗａｓｔｒａｎｓｆｏｒｍｅｄ
ｉｎｔｏｓｈｅｅｔＭｏＯ３ｗｈｅｎｔｈｅＡＨＭｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓ
ｋｅｐｔｆｏｒｓｅｖｅｒａｌｄａｙｓ．Ｓｅｖｅｒａｌｉｎｏｒｇａｎｉｃｓａｌｔｓｗｅｒｅｕｓｅｄ
ｉｎｏｒｄｅｒｔｏｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｔｈｅｉｒｅｆｆｅｃｔｏｎｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｍｏｒ
ｐｈｏｌｏｇｙ．ＩｔｗａｓｆｏｕｎｄｔｈａｔｔｈｅａｄｄｉｔｉｏｎｏｆＫＢｒｃｏｕｌｄｅｆ
ｆｅｃｔｉｖｅｌｙｄｅｃｒｅａｓｅｔｈｅｄｉａｍｅｔｅｒｏｆｓｅｃｔｉｏｎｗｈｉｌｅｔｈｅｒｅｇ
ｕｌａｒｈｅｘａｇｏｎａｌｐｒｉｓｍｏｆＭｏＯ３ｗａｓｍａｉｎｔａｉｎｅｄ．

Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ：

［１］　ＺｈａｎｇＺＴ，ＤａｉＳ，ＢｌｏｍＤＡ，ＳｈｅｎＪ．Ｃｈｅｍ．Ｍａｔｅｒ．

［Ｊ］，２００２，１４：９６５

［２］　ａ．ＳａｔｉｓｈｋｕｍａｒＢＣ，ＧｏｖｉｎｄａｒａｊＡ，ＮａｔｈＭ，ＲａｏＣＮ

Ｒ．Ｊ．Ｍａｔｅｒ．Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，２０００，１０：２１１５

ｂ．ＬｉＸｉａ（李　霞），ＢＺｈａｏｒｉｇｅｔｕ（照日格图），Ｇａｒｒｄｉ
（嘎日迪），ｅｔａｌ．Ｊ．Ｍｏｌ．Ｃａｔａｌ．（Ｃｈｉｎａ）（分子催化）
［Ｊ］，２００７，２１（１）：８２～８４
ｃ．ＬｉＮｉｎｇ（李　凝），ＬｕｏＬａｉｔａｏ（罗来涛）．Ｊ．Ｍｏｌ．
Ｃａｔａｌ．（Ｃｈｉｎａ）（分子催化）［Ｊ］，２００７，２１（５）：４０６～
４１２

［３］　ａ．ＺｈａｎｇＹＪ，ＺｈｕＪ，ＺｈａｎｇＱ，ｅｔａｌ．Ｃｈｅｍ．Ｐｈｙｓ．
Ｌｅｔｔ．［Ｊ］，２０００，３１７：５０４
ｂ．ＬｉＨｅｐｉｎｇ（李和平），ＷａｎｇＺｈｏｕｄｏｎｇ（王宙东），
ＺｏｕＧｕｉｒｏｎｇ（邹贵荣）．Ｊ．Ｍｏｌ．Ｃａｔａｌ．（Ｃｈｉｎａ）（分子
催化）［Ｊ］，２００８，２２（６）：５５５～５６０

［４］　ＰｅｎｇＸＳ，ＷｕＧＳ，ＨｏｌｔＨｉｎｄｌｅＰ，ＣｈｅｎＡＣ．Ｍａｔｅｒｉａｌｓ
Ｌｅｔｔｅｒｓ［Ｊ］，２００８，６２：１９６９

［５］　ＴａｔｉｂｏｕｔＪＭ，ＧｅｒｍａｉｎＪＥ．Ｊ．Ｃｈｅｍ．Ｒｅｓ．［Ｊ］，１９８１，
（Ｓ）２６８；１９８１，（Ｍ）３０７０

［６］　ＩｗａｓａｗａＹ，ＮａｋａｎｏＹ，ＯｇａｓａｗａｒａＳ．Ｊ．Ｃｈｅｍ．Ｓｏｃ．
ＦａｒａｄａｙＴｒａｎｓ．［Ｊ］，１９７８，７４：２９８６

［７］　ＯｎｏＴ，ＫａｍｉｓｕｋｉＨ，ＨｉｓａｓｈｉＨ，ＭｉｙａｔａＨ．Ｊ．Ｃａｔａｌ．
［Ｊ］，１９８９，１１６：３０３

［８］　ＺｈａｎｇＷ，ＤｅｓｉｋａｎＡＮ，ＯｙａｍａＳＴ．Ｊ．Ｐｈｙｓ．Ｃｈｅｍ．
［Ｊ］，１９９５，９９：１４４６８

［９］　ＩｗａｓａｗａＹ，ＴａｎａｋａＨ．Ｐｒｏｃ．Ｉｎｔ．Ｃｏｎｇｒ．Ｃａｔａｌ．，８ｔｈ，
Ｂｅｒｌｉｎ［Ｊ］，１９８４，ＩＶ：３８１

［１０］ ＩｗａｓａｗａＹ，ＡｓａｋｕｒａＫ，ＩｓｈｉｉＨ，ＫｕｒｏｄａＨＺ．Ｐｈｙｓ．
Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，１９８５，１４４：１０５

［１１］ＳａｂｕＫＲ，ＲａｏＫ，ＮａｉｒＣＧＲ．ＩｎｄｉａｎＪ．Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，
１９９４，３３Ｂ：１０５３

［１２］ＦｏｕｒｎｉｅｒＭ，ＡｏｕｉｓｓｉＡ，ＤｅｌｔｃｈｅｆｆＣＲ．Ｊ．Ｃｈｅｍ．Ｓｏｃ．
Ｃｈｅｍ．Ｃｏｍｍｕｎ．［Ｊ］，１９９４，３：３０７

［１３］ＨａｙａｓｈｉＨ，ＳｕｇｉｙａｍａＳ，ＭａｓａｏｋａＮ，ＳｈｉｇｅｍｏｔｏＮ．Ｉｎｄ．
Ｅｎｇ．Ｃｈｅｍ．Ｒｅｓ．［Ｊ］，１９９５，３４：１３７
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［１４］ ＧｕｎｔｈｅｒＳ，ＭａｒｓｉＭ，ＫｏｌｍａｋｏｖＡ，ｅｔａｌ．Ｊ．Ｐｈｙｓ．
Ｃｈｅｍ．Ｂ［Ｊ］，１９９７，１０１：１０００４

［１５］ ＴａｋｅｎａｋａＳ，ＴａｎａｋａＴ，ＦｕｎａｂｉｋｉＴ，ＹｏｓｈｉｄａＳ．Ｊ．
Ｐｈｙｓ．Ｃｈｅｍ．Ｂ［Ｊ］，１９９８，１０２：２９６０

［１６］ＴｈｏｒｎｅＲＥ．Ｐｈｙｓ．Ｔｏｄａｙ［Ｊ］，１９９６，４９：４２
［１７］ ＴａｇａｙａＨ，ＡｒａＫ，ＫａｄｏｋａｗａＪＩ，ｅｔａｌ．Ｊ．Ｍａｔｅｒ．

Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，１９９４，４：５５１
［１８］ ＳａｔｉｓｈｋｕｍａｒＢＣ，ＧｏｖｉｎｄａｒａｊＡ，ＶｏｇｌＥＭ，ｅｔａｌ．Ｊ．

Ｍａｔｅｒ．Ｒｅｓ．［Ｊ］，１９９７，１２：６０４
［１９］ＮｉｅｄｅｒｂｅｒｇｅｒＭ，ＫｒｕｍｅｉｃｈＦ，ＭｕｈｒＨＪ，ｅｔａｌ．Ｊ．Ｍａ

ｔｅｒ．Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，２００１，１１：１９４１

［２０］ＬｉｕＴ，ＸｉｅＹ，ＣｈｕＢ．Ｌａｎｇｍｕｉｒ［Ｊ］，２０００，１６：９０１５
［２１］ＺａｋｈａｒｏｖａＧＳ，ＴａｓｃｈｎｅｒＣ，ＶｏｌｋｏｖＶＬ，ｅｔａｌ．Ｓｏｌ．

ＳｔａｔｅＳｃｉ．［Ｊ］，２００７，９：１０２８
［２２］ＳｕｂｂａＲｅｄｄｙＣＶ，ＷａｌｋｅｒＪｒＥＨ，ＣｈｅｎＷ，ＳｕｎｉｌＭ．

ＪｏｕｒｎａｌｏｆＰｏｗｅｒＳｏｕｒｃｅｓ［Ｊ］，２００８，１８３：３３０
［２３］ＭｃＣａｒｒｏｎＩＩＩＥＭ，ＴｈｏｍａｓＤＭ，ＣａｌａｂｒｅｓｅＪＣ．Ｉｎｏｒｇ．

Ｃｈｅｍ．［Ｊ］，１９８７，２６：３７０
［２４］ＫｉｈｌｂｏｒｇＬ．ＡｒｋＫｅｍｉ［Ｊ］，１９６３，２１（３４）：３５７
［２５］ＫｒｅｂｓＶＢ，ＰａｕｌａｔＢｏｓｃｈｅｎＩ．ＡｃｔａＣｒｙｓｔａｌｌｏｇｒ．Ｓｅｃｔ．Ｂ

［Ｊ］，１９７６，３２：１６９７

六棱柱状 ＭｏＯ３的水热合成、表征及其形貌控制研究

张　霞１，２，许元栋１，２，李红玲１，２，蔺红桃１，２，杨　敏１，齐彦兴１，

（１．中国科学院兰州化学物理研究所　精细石油化工中间体国家工程研究中心，甘肃 兰州７３００００；

２．中国科学院研究生院，北京１０００４９）

摘　要：以钼酸铵为原料，采用水热合成法制备出具有不同形貌的ＭｏＯ３．考察了反应温度、反应时间以及硝酸加
入量对合成产物的影响．同时比较了新鲜溶液和经过一定陈化时间后的溶液对产物形貌的影响．实验结果表明：
用新鲜溶液在１８０℃反应４０ｈ后，可以得到形貌较好的六棱柱状ＭｏＯ３，将反应溶液陈化一定的时间后再进行水热
处理，得到的产物形貌为片状．同时还考察了无机盐的加入对ＭｏＯ３形貌的影响．结果表明，加入ＦｅＣｌ３、Ｆｅ（ＮＯ３）３
和 Ｃｅ（ＮＯ３）３抑制了ＭｏＯ３六棱柱的形成，加入ＫＢｒ形成了规则的六棱柱状ＭｏＯ３，同时产物的截面直径也变小．产
物分别用场发射扫描电镜（ＦＥＳＥＭ）、Ｘ射线粉末衍射仪（ＸＲＤ）和傅立叶变换红外光谱仪（ＦＴＩＲ）进行了表征．
关　键　词：水热合成法；ＭｏＯ３；晶体形貌；表征
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