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［摘　要］　纳米ＺｎＯ是一种新型的高功能精细纳米材料，用途广泛，采用水热法制备的纳米 ＺｎＯ颗粒
纯度高、晶形好且操作简便；含锌二次资源的锌浸出液中杂质元素较多，对后期产品纯素的影响较大，其

中除铜、镉较为关键。本文以含锌二次资源的锌浸出液为原料，采用锌粉置换除铜、镉，然后以净化后的

硫酸锌溶液为锌源，分别采用氨水、碳酸钠、氢氧化钠作为沉淀剂通过水热法制备纳米ＺｎＯ，并考察不同
工艺参数对纳米ＺｎＯ物相和形貌的影响，结果表明：在合适条件下，锌粉置换后浸出液中铜、镉离子浓度
分别为００３９９ｍｇ·Ｌ－１、６４１６２ｍｇ·Ｌ－１，可用于制备纳米ＺｎＯ；采用氨水和碳酸钠作为沉淀剂制得的产
物均为ＺｎＯ和其他晶体的混合物，属于非纯相的不规则晶体；采用氢氧化钠作为沉淀剂可制得纯相纳米
ＺｎＯ，最佳制备条件为锌碱摩尔比１∶２、反应时间１ｈ、反应温度１２０℃，制得的纳米 ＺｎＯ呈现棱柱结构，
粒径在５０～１００ｎｍ之间，颗粒尺寸分布均匀。
［关键词］　锌浸出液；除铜、镉；纳米ＺｎＯ；水热法；沉淀剂；氢氧化钠；晶相
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［第一作者］曾军（１９９６—），男，广东河源人，硕士，主要研究方向为

有色金属冶金、矿物资源化利用。

［通信作者］冷新村（１９７１—），男，江西高安人，硕士，高级工程师，

主要研究方向为冶炼工程、矿物资源化利用。

［基金项目］广西科技计划项目“培育建设广西无机材料绿色制备

与应用重点实验室（厅市会商）”（桂科ＡＤ２０２９７１３９）；广西重点实验

室运行补助项目“２０２１年度广西无机材料绿色制备与应用重点实验

室运行补助项目”（２１－２２０－０９）；２０２２年广西大学生创新创业训练

计划项目“锌浸出液深度净化并制备纳米氧化锌基础研究”

（Ｓ２０２２１１５４６０７０）。

　　世界锌资源中３０％的锌来源于二次锌资源，再
生锌的年产量高达２９０万 ｔ［１］。随着铅锌金属生产
和消费逐年增加，对锌的需求量不断提高，以各种含

锌的二次材料为原料提取锌已成为锌冶炼厂可持续

发展的新趋势。各种锌冶炼渣、布袋氧粉、铅厂烟

尘、钢铁厂烟尘等都是重要的含锌二次材料，锌含量

大，资源利用价值高［２－３］。由于含锌物料中杂质组

成千差万别、元素含量和物质组成不同，采用回收工

艺也不尽相同。在锌矿的回收方法中，湿法炼锌是

最主要的方法［４］，具有能耗低、资源综合利用率高、

产品纯度高、环境危害小等优点［５］。在湿法炼锌过

程中［６－７］，最关键的一步就是对硫酸锌溶液进行净

化，湿法炼锌的净化工艺主要包括去除铜、镉、钴和

铁等杂质。其中除铜、镉工艺是湿法炼锌净化中至

关重要的一步，国内外对锌浸出液除铜、镉通常采用

锌粉置换法［８］。

纳米ＺｎＯ是一种新型的高功能精细纳米材料，
它比传统的 ＺｎＯ尺寸要细小许多，其颗粒尺寸在１
～１００ｎｍ范围内［９－１１］。由于其比表面积大、化学稳

定性良好和化学活性较高，从而使其在光、陶瓷、电、

化学、医学、敏感材料等领域具有一般 ＺｎＯ无法比
拟的特殊性能和用途［１２－１４］。此外，由于制备工艺不

同，所形成的纳米ＺｎＯ的结构与形貌也有很大的差
别，这将对其性质与应用产生很大的影响。目前制

备纳米ＺｎＯ有很多方法，其中包括：沉淀法［１５］、溶胶
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－凝胶法［１６］、水热法［１７］以及微乳液法［１８］等。其中

水热法是在含一种或多种不同离子的可溶性锌盐溶

液中添加沉淀剂，在高温高压环境下生成难溶性的

氢氧化物和水合氧化物。在沉淀之后，将溶剂和溶

液中的原始阴离子洗去，干燥，然后进行热分解，最

终获得纳米粉末［１９－２０］，由于水热法制备的纳米颗粒

纯度高、晶形好且操作简便，因此研究较多。文献

［２１］以精制 ＺｎＳＯ４溶液为锌源，ＮａＯＨ溶液为沉淀
剂，在锌碱物质的量比为１∶５条件下，采用低温溶液
法制备得到纳米 ＺｎＯ，并对特定形貌 ＺｎＯ的生成机
理进行了分析，但制得的纳米 ＺｎＯ为非均匀的六方
纤锌矿结构，且未考虑多种沉淀剂对锌浸出液制备

纳米氧化锌的影响，分析不够全面。

为深度去除锌浸出液中的铜、镉离子，并将净化

后的硫酸锌溶液制备成新型高功能精细的 ＺｎＯ纳
米材料，本文以锌浸出液为原料，锌粉为沉淀剂，深

度去除锌浸出液中的铜、镉后，以净化液为锌源制备

纳米 ＺｎＯ，考察多种沉淀剂对制备纳米 ＺｎＯ的影
响，整个工艺流程简单，绿色无污染，在解决环境污

染和资源再利用方面具有重要意义。

１　试验材料与方法
１１　试验材料

１）主要试剂：锌浸出液（Ｚｎ：２５ｇ·Ｌ－１、Ｃｕ：０５
ｇ·Ｌ－１、Ｃｄ：０８ｇ·Ｌ－１）；硫酸锌（分析纯，成都金山化
学试剂有限公司），硫酸铜（分析纯，西陇科学股份

有限公司），硫酸镉（分析纯，天津奥普升化工有限

公司），锌粉（分析纯，江苏申隆锌业有限公司），氢

氧化钠（分析纯，西陇科学股份有限公司），硫酸（分

析纯，西陇科学股份有限公司），铜标准溶液（分析

纯，坛墨质检科技股份有限公司），镉标准溶液（分

析纯，坛墨质检科技股份有限公司）。

２）主要仪器：磁力搅拌恒温水浴锅（ＨＨ－６Ｂ，国
华（常州）仪器制造有限公司），电热鼓风干燥箱

（１０１型，北京市永光明医疗仪器有限公司），电子天
平（ＦＡ２００４，上海越平科学仪器有限公司），原位变
温Ｘ射线粉末衍射仪（Ｘ’ＰｅｒＲＰＯＭＰＤ，荷兰帕纳
科公司），场发射扫描电子显微镜（Ｓ－４８００，日本高
斯技术公司），电子ｐＨ计（ｐＨＳ－３Ｃ型，上海智光仪
器仪表有限公司），数控超声波清洗器（ＫＱ－３００ＤＢ，
昆山市超声仪器有限公司），原子吸收分光光度计

（岛津ＡＡ－６３００ＣＦ，岛津制作所）。

１２　试验方法

１２１　工艺路线
试验工艺流程如图１所示。采用锌粉还原法除

去锌浸出液中的铜、镉杂质，得到净化后的硫酸锌溶

液，以净化后硫酸锌溶液为锌源，采用水热法制备纳

米ＺｎＯ，分别采用氢氧化钠、碳酸钠、氨水作为沉淀
剂，在高温高压条件下水热反应一定时间后过滤，洗

涤、干燥后即得到纳米ＺｎＯ。

图１　锌浸出液水热法制备纳米ＺｎＯ工艺流程图
Ｆｉｇ．１　Ｐｒｏｃｅｓｓｆｌｏｗｄｉａｇｒａｍｏｆｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ｎａｎｏＺｎＯｂｙｈｙｄｒｏｔｈｅｒｍａｌｍｅｔｈｏｄｏｆ

ｚｉｎｃｌｅａｃｈｉｎｇｌｉｑｕｉｄ
　

１２２　锌粉置换除铜镉试验
取一定量锌浸出液于烧杯中，用０１ｍｏｌ／Ｌ稀

硫酸调节溶液调节到一定 ｐＨ值，当水浴锅加热到
所需温度后，加入一定量的锌粉，放置在恒温磁力搅

拌水浴锅中，磁力搅拌一定时间后，取出锥形瓶自然

冷却至室温，将锥形瓶中的溶液进行过滤得到净化

后的硫酸锌溶液。

１２３　水热合成法制备纳米ＺｎＯ
量取１００ｍＬ净化后的硫酸锌溶液于２５０ｍＬ烧

杯中，同时分别称取一定量的氨水、氢氧化钠粉末、

碳酸钠粉末至１００ｍＬ烧杯中，并用１００ｍＬ去离子
水进行溶解，在超声震荡下，将沉淀剂溶液滴入硫酸

锌溶液中，室温下超声波震荡一定时间。将该溶液

转移到２５０ｍＬ水热反应釜进行密封，并将其置于特
定温度的鼓风干燥箱中，水热反应一定时间。反应

结束后取出自然冷却至室温，并将反应釜中的溶液

进行过滤，用去离子水洗涤白色沉淀物数次后转移

到表面皿中，将表面皿置于干燥箱中１０５℃下干燥
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８ｈ，得ＺｎＯ。
１３　产品分析表征

采用岛津 ＡＡ－６３００ＣＦ型原子吸收分光光度计
测试锌浸出液锌含量；采用Ｘ’ＰｅｒＲＰＯＭＰＤ原位变
温Ｘ射线粉末衍射仪测试水热前驱体和水热样品
的晶型信息（靶材为ＣｕＫα，λ＝０１５４０６ｎｍ，４０ｋＶ／
４０ｍＡ，扫描范围为１０°～８０°）；采用Ｓ－４８００型场发
射扫描电子显微镜测试水热样品的形貌。

２　结果与讨论
２１　锌粉净化除铜、镉

固定试验条件溶液 ｐＨ＝３５、反应温度６０℃、
反应时间６０ｍｉｎ，采用锌粉深度去除浸出液中的铜、
镉离子，用量分别为铜、镉含量１１倍、１４倍、１７
倍、２倍、２３倍，试验结果如图 ２所示。由图 ２可
知，随着锌粉倍数的不断增加，浸出液中的杂质含量

在不断减少，去除率在逐渐增加后趋于平缓。锌粉

用量的增加对铜的去除没有显著影响，对镉的去除

影响较大。铜的去除率基本保持不变，而镉去除率

上升１７１％。这说明反应先置换铜再置换镉。锌
粉倍数为１４倍时，铜、镉去除率达９９５６％，选取
最佳锌粉过量倍数为１４倍，净化后浸出液中铜、镉
离子浓度分别为００３９９ｍｇ·Ｌ－１、６４１６２ｍｇ·Ｌ－１，
可用于制备纳米ＺｎＯ。

图２　锌粉净化除铜、镉试验结果
Ｆｉｇ．２　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｚｉｎｃｐｏｗｄｅｒｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

ａｎｄｒｅｍｏｖａｌｏｆｃｏｐｐｅｒａｎｄｃａｄｍｉｕｍ
　

２２　氨水沉淀剂制备纳米ＺｎＯ
２２１　反应时间对纳米ＺｎＯ物相的影响

固定试验条件硫酸锌与氨水物质的量比１∶２、
反应温度１５０℃，考察反应时间４ｈ、６ｈ、８ｈ、１５ｈ条
件下对产物物相的影响。

图３是不同反应时间条件下制备 ＺｎＯ的 ＸＲＤ
图谱，分析图谱结果可知，与标准卡片对照发现产物

均为ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２晶体。这是因为反应过程中
氨水解离形成 ＮＨ＋４ 和 ＯＨ

－，溶液中的 Ｚｎ＋与 ＯＨ－

和氨水分子生成配位离子，如［Ｚｎ（ＮＨ３）４］
２＋、

［Ｚｎ（ＯＨ）ｎ］
（ｎ－２）－（ｎ＝２或４），形成的配位离子与

ＳＯ２－４ 相互作用，生成溶解度较小的ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２
晶体。

图３　不同反应时间下制备纳米ＺｎＯ的ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．３　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｐｒｅｐａｒｉｎｇｎａｎｏＺｎＯｕｎｄｅｒ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｓ
　

图４　不同物质的量比下制备纳米ＺｎＯ的
ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．４　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｐｒｅｐａｒｉｎｇｎａｎｏＺｎＯ
ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｌａｒｒａｔｉｏｓ

２２２　硫酸锌与氨水物质的量比对纳米ＺｎＯ物相的
影响

在硫酸锌与氨水物质的量比１∶２条件下并未制得
纳米ＺｎＯ，因此考察沉淀剂用量对产物物相的影响。
固定试验条件水热反应时间１５ｈ、反应温度１５０℃，考
察硫酸锌与氨水物质的量比分别为１∶０５、１∶１、１∶２、
１∶４条件下对产物物相的影响。ＸＲＤ图谱见图４。

分析图谱结果可知，当物质的量比低于１∶２条件
时，与标准卡片对比发现产物为ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２晶
体，反应过程中氨水先水解形成 ＮＨ＋４ 和 ＯＨ

－，溶液

中的 Ｚｎ＋与 ＯＨ－和氨水分子生成配位离子，如
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［Ｚｎ（ＮＨ３）４］
２＋、［Ｚｎ（ＯＨ）ｎ］

（ｎ－２）－（ｎ＝２或４），形
成的配位离子与ＳＯ２－４ 相互作用，生成溶解度较小的
ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２晶体；当物质的量比为１∶４条件下，与
标准卡片对照发现产物为ＺｎＯ和ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２晶
体混合物，观察到样品的衍射峰符合六方纤锌矿结

构ＺｎＯ的特征峰（ＰＤＦ＃９９－０１１１），可成功制备

ＺｎＯ，但产物不是纯相ＺｎＯ结晶。
２２３　形貌分析

图５是以氨水为沉淀剂、反应温度１５０℃条件
下制得样品的ＳＥＭ图。从图中可以观察到，样品呈
现不规则小片状堆叠，并结合前面的 ＸＲＤ分析，制
备得到纳米ＺｎＯ为非纯相的不规则晶体。

图５　氨水沉淀剂制备纳米ＺｎＯＳＥＭ图
Ｆｉｇ．５　ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎａｎｏＺｎＯＳＥＭｂｙａｍｍｏｎｉａｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅ

　

２３　碳酸钠沉淀剂制备纳米ＺｎＯ

２３１　反应时间对纳米ＺｎＯ物相的影响
固定试验条件硫酸锌与碳酸钠物质的量比

１∶２，反应温度１５０℃，考察反应时间４ｈ、６ｈ、８ｈ、
１５ｈ条件下对产物物相的影响。

图６　不同反应时间下制备纳米ＺｎＯ的ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．６　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｐｒｅｐａｒｉｎｇｎａｎｏＺｎＯ

ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｓ

图６是不同反应时间条件下制备 ＺｎＯ的 ＸＲＤ
图谱，将图谱结果与标准卡片（ＰＤＦ＃１９－１４５８）对比，
发现生成物为碱式碳酸锌的特征峰型，均为

Ｚｎ５（ＣＯ３）２（ＯＨ）６晶体。当碳酸钠溶液不断滴加到

硫酸锌溶液中时，溶液中Ｚｎ＋和ＯＨ－的浓度达到过
饱和的状态，从而形成Ｚｎ（ＯＨ）２晶核。Ｚｎ（ＯＨ）２在
固液界面处于Ｚｎ２＋和ＯＨ－的解离平衡状态，与溶液
中的ＣＯ２－３ 和Ｈ２Ｏ反应，在Ｚｎ（ＯＨ）２晶种表面生成
碱式碳酸锌，随后 ＣＯ２－３ 由里及外逐渐组装形成片
状的聚集体。

２３２　硫酸锌与碳酸钠物质的量比对纳米 ＺｎＯ物
相的影响

固定试验条件水热反应时间１５ｈ、温度１５０℃，
考察物质的量比分别为１∶０５、１∶１、１∶２、１∶４条件下对
产物物相的影响。

图７是硫酸锌与碳酸钠物质的量比为１∶０５～１∶４条
件下制得ＺｎＯ的ＸＲＤ图谱。在物质的量比为１∶０５～
１∶２的条件下，将图谱结果与标准卡片（ＰＤＦ＃１９－
１４５８）特征峰对照，发现产物为Ｚｎ５（ＣＯ３）２（ＯＨ）６晶
体。当碳酸钠溶液不断滴加到硫酸锌溶液时，溶液

中Ｚｎ＋和 ＯＨ－的浓度达到过饱和状态，从形成
Ｚｎ（ＯＨ）２晶核；Ｚｎ（ＯＨ）２在固液界面处于 Ｚｎ

＋和

ＯＨ－的解离平衡状态，与溶液中的 ＣＯ２－３ 和 Ｈ２Ｏ反
应，在 Ｚｎ（ＯＨ）２晶种表面生成碱式碳酸锌，随后
ＣＯ２－３ 由里及外逐渐形成片状的聚集体。在物质的
量比为１∶４条件下，观察到样品的衍射峰符合六方
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纤锌矿结构ＺｎＯ特征峰（ＰＤＦ＃９９－０１１１），可成功制
备ＺｎＯ，但产生杂质衍射峰，说明晶型较杂，不是纯
相ＺｎＯ结晶。

图７ 不同物质的量比下制备纳米ＺｎＯ的ＸＲＤ图谱
Ｆｉｇ．７　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｐｒｅｐａｒｉｎｇｎａｎｏＺｎＯ

ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｌａｒｒａｔｉｏｓ
　

图８　碳酸钠沉淀剂制备纳米ＺｎＯＳＥＭ图
Ｆｉｇ．８　ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎａｎｏＺｎＯＳＥＭｂｙｓｏｄｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅ

２３３　形貌分析
图８是以碳酸钠为沉淀剂、反应温度１５０℃时

制得样品的ＳＥＭ图。从图中可以观察到，样品呈现
不规则片状，并结合前面的 ＸＲＤ分析，制备得到的
纳米ＺｎＯ为非纯相的不规则晶体。
２４　氢氧化钠沉淀剂制备纳米ＺｎＯ
２４１　锌碱物质的量比对纳米ＺｎＯ物相的影响

为了进一步制备纯相 ＺｎＯ，采用氢氧化钠作为
水热沉淀剂。固定试验条件水热反应时间１５ｈ、反
应温度１５０℃，考察锌碱物质的量比分别为１∶０５、
１∶２、１∶４、１∶８、１∶１６时对产物物相的影响。

图９是锌碱物质的量比为１∶０５～１∶１６条件下

制得ＺｎＯ的ＸＲＤ图谱，在锌碱物质的量比为１∶０５
条件下，将图谱结果与标准卡片对照，发现产物为

Ｚｎ（ＯＨ）２晶体，ＯＨ
－浓度较低，没有充足的 ＯＨ－参

与反应转化为ＺｎＯ晶体；在锌碱物质的量比为１∶２～
１∶８条件下，与标准卡片对照，发现产物为ＺｎＯ晶体，
观察到样品的衍射峰符合六方纤锌矿结构 ＺｎＯ的
特征峰（ＰＤＦ＃９９－０１１１），且未出现其他杂质的衍射
峰，表明该样品为纯相ＺｎＯ结晶，随锌碱物质的量比
的增大，该样品的衍射峰形变得更加锐利，表明样品

的结晶性能良好；锌碱物质的量比为１∶１６时，对比标
准卡片可知产物为ＺｎＯ晶体，ＯＨ－浓度较高，沉淀发
生溶解导致转化为 ＺｎＯ的量较少，产生少量杂质衍
射峰，说明晶型较杂。锌碱物质的量比对产物的纯度

有较大影响，精确控制二者的比例，可制备纯度较高

的ＺｎＯ。最佳锌碱物质的量比条件为１∶２。

图９　不同锌碱物质的量比下制备纳米ＺｎＯ的
ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．９　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆｎａｎｏＺｎＯｐｒｅｐａｒｅｄ
ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｚｉｎｃａｌｋａｌｉｍｏｌａｒｒａｔｉｏｓ
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２４２　反应时间对纳米ＺｎＯ物相的影响
为了探究水热反应时间对纳米 ＺｎＯ物相的影

响。固定试验条件锌碱物质的量比１∶２、温度１５０℃，
考察反应时间为４ｈ、６ｈ、８ｈ、１５ｈ、２０ｈ时对产物物
相的影响。

图１０是不同反应时间条件下制得ＺｎＯ的ＸＲＤ
图谱，将图谱结果与标准卡片对照，发现产物均为

ＺｎＯ晶体，样品的衍射峰符合六方纤锌矿结构 ＺｎＯ
的特征峰（ＰＤＦ＃９９－０１１１）。除去水热反应１５ｈ外，
其他反应时间均产生少量杂质衍射峰，说明晶型较

杂，而在 １５ｈ反应条件下没有产生其他杂质衍射
峰，说明样品为纯相的 ＺｎＯ晶体，结晶性良好。因
此，在１５ｈ反应条件下可制备纯度较高的ＺｎＯ。

图１０　不同反应时间下制备纳米ＺｎＯ的ＸＲＤ
图谱

Ｆｉｇ．１０　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆｎａｎｏＺｎＯｐｒｅｐａｒｅｄａｔ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｓ

　

图１２　氢氧化钠沉淀剂制备纳米ＺｎＯＳＥＭ图
Ｆｉｇ．１２　ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎａｎｏＺｎＯＳＥＭｄｉａｇｒａｍｂｙｓｏｄｉｕｍｈｙｄｒｏｘｉｄｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅ

２４３　反应温度对纳米ＺｎＯ物相的影响
为了探究水热反应温度对纳米 ＺｎＯ物相的影

响。固定试验条件锌碱物质的量比１∶２、反应时间
１５ｈ，考察温度为 １２０℃、１５０℃、１８０℃、２００℃、
２２０℃时对产物物相的影响。

图１１是不同反应温度条件下制得ＺｎＯ的ＸＲＤ
图谱，将图谱结果与标准卡片对照，发现产物均为

ＺｎＯ晶体，样品衍射峰符合六方纤锌矿结构 ＺｎＯ的
特征峰（ＰＤＦ＃９９－０１１１）。反应温度为１８０～２２０℃
时，产生少量杂质衍射峰，说明晶型较杂，而在

１２０～１５０℃反应条件下没有产生其他杂质衍射峰，
说明样品为纯相的 ＺｎＯ晶体，结晶性良好。因此，
在１２０～１５０℃反应条件下可制备纯度较高的ＺｎＯ。
通过上述分析，本着降低能耗原则，最佳反应温度条

件为１２０℃。

图１１　不同反应温度下制备纳米ＺｎＯ的
ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．１１　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆｎａｎｏＺｎＯｐｒｅｐａｒｅｄａｔ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

　

２４４　形貌分析
图１２是以氢氧化钠为沉淀剂、反应温度１２０℃
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时制得样品的ＳＥＭ图。从图中可以清晰观察到，样
品呈现棱柱结构，顶部呈现出六边形结构，符合六方

纤锌矿结构，且样品整齐，粒径在５０～１００ｎｍ之间，
颗粒尺寸分布均匀，成功制得纳米ＺｎＯ。

３　结论
本文以锌浸出液为原料，采用锌粉置换法除去

浸出液中的铜、镉杂质，并用净化后的高纯度硫酸锌

溶液作为锌源，分别以氨水、碳酸钠以及氢氧化钠作

为沉淀剂，考察不同物质的量比、反应时间、反应温

度对制得的纳米ＺｎＯ物相和形貌的影响，通过试验
确定最佳制备条件，得到以下主要结论。

１）采用锌粉深度去除浸出液中的铜、镉离子，
锌粉先置换铜再置换镉，在溶液ｐＨ＝３５、反应温度
６０℃、反应时间６０ｍｉｎ、最佳锌粉过量倍数１４倍的
条件下，净化后浸出液中铜、镉离子浓度分别为

００３９９ｍｇ·Ｌ－１、６４１６２ｍｇ·Ｌ－１，可用于制备纳米
ＺｎＯ。
２）分别采用氨水、碳酸钠、氢氧化钠作为沉淀

剂通过水热法合成纳米 ＺｎＯ，发现采用氨水制得的
产物为ＺｎＯ和ＺｎＳＯ４·３Ｚｎ（ＯＨ）２晶体混合物，为非
纯相的不规则晶体；采用碳酸钠制得的产物为 ＺｎＯ
和Ｚｎ５（ＣＯ３）２（ＯＨ）６晶体混合物，为非纯相的不规
则晶体；采用氢氧化钠制得的产物为纯相ＺｎＯ，成功
制得纳米ＺｎＯ。
３）采用氢氧化钠作为沉淀剂通过水热法合成

纳米ＺｎＯ的最佳制备条件为锌碱物质的量比１∶２、
反应时间１ｈ、反应温度１２０℃，在此条件下，制得的
纳米ＺｎＯ呈现棱柱结构，粒径在５０～１００ｎｍ之间，
颗粒尺寸分布均匀。
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