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摘 要

以草酸钠和氢氧化钽为原料，少量水为溶剂，在红外灯下充分研磨烘干后得到前驱体。利用热重分析（TG）技术对前驱体进行

分析。将制备的前驱体分别在 500℃、600℃、700℃、800℃下焙烧 3 h，得到的产物均为单相的 NaTaO3粉体。通过 X- 射线衍射

仪（XRD）、扫描电镜（SEM）及 FTIR对产物进行表征。在 500℃焙烧下得到的 NaTaO3粉体，XRD分析计算其晶粒直径为 43 nm，

通过扫描电镜（SEM）证实其颗粒小于 100 nm。在 FT- IR谱图中 615cm-1处存在 Ta- O键的特征吸收峰，经紫外 - 可见漫反射光谱

（UV- Vis）表征、计算得出 NaTaO3粉体的能隙为 3.96 eV。
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1 前 言

近年来，具有钙钛矿型结构的过渡金属氧化物，

由于它们具有特殊的性质和潜在的应用引起广泛的

关注。钽酸钠是一种重要的无铅钙太矿型铁电材料，
属于 ABO3型钙钛矿结构：Ta的 d电子和 O的 p电
子存在明显的轨道杂化，Ta和 O之间为共价互作用，
Na和 TaO3之间为离子互作用[1]。钽酸钠的电子结构
和化学键合特征与钽酸钾非常类似，具有极好的光

电、光折射性能。作为一种重要的纳米电瓷材料，研究
发现它在光波导、调节器和表面声波装置中都有广泛
的应用[2]。近年来无铅化成为陶瓷材料研究的热点之
一，钽酸盐陶瓷又是无铅化陶瓷研究的重点之一。研
究还发现钽酸钠在紫外光照射条件下是一种高活性

的催化剂，是已知钽酸盐中活性最强的[3]。具有钙钛
矿型结构的钽酸钠的合成是目前研究的热点。合成钽
酸钠的传统方法主要有固态反应法或高温络合物聚

合法[4]和混化学法。固态反应法需要在高温下长时间
进行，在高温下很难控制结晶态和粒子大小，组分不

均一，颗粒粗糙。湿化学法由于其反应温度相对较低，
且合成的粉体组成均匀、纯度高，而受到广泛应用。湿
化学法包括:溶胶一凝胶燃烧法[5]、共沉淀法[2]、水热
法[7]、碱金属盐合成法[6]、喷雾高温裂解[8]等。溶胶凝胶
燃烧法以钽的醇盐或氯化物作钽源，与强碱反应，使

用非常不稳定的金属有机化合物醇盐，原料价格昂

贵，对水敏感，反应条件难以维持；使用氯化物虽然价

格低些，但少量残留氯将使产物的光电性能降低。共
沉淀法需要对产物进行煅烧，造成表面损失。
水热法也用强碱，存在腐蚀设备的问题，而且反应时

间也较长。碱金属盐合成法也存在少量残留氯使产物
的光电性能降低的弊端。喷雾高温裂解需要在较高温
度下进行，实验操作麻烦。上述合成 NaTaO3的方法

都存在一定的不足，所以钽酸钠的合成方法需要更进

一步的改进。本文以在空气中稳定的廉价的氢氧化
钽、草酸钠为原料，在水作为溶剂的条件下合成 NaTaO3

具有如下优点：(1) 不需要复杂的反应试剂和特殊的
反应条件；(2)所需温度较低；(3)可以达到均匀混合并
可以相对准确控制化学计量。

2 实 验
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2.1 试剂与仪器
草酸钠（自制）；氢氧化钽（九江市金鑫有色金属

有限公司，纯度 99.99%，Ta2O5含量 76.1%），五氧化
二钽（Ta2O5，氢氧化钽于 800℃焙烧 6 h得到）。
采用上海路达实验仪器有限公司 4- 10 型马弗

炉进行焙烧（升温速率为 15℃/min从室温升温至指
定温度后，恒温 3 h）。采用美国 Perkin- Elmer公司的
Spectrum GX型傅里叶变换红外光谱仪（KBr 压
片法） 进行红外分析。美国 Perkin- Elmer 公司的
Pyris1 TGA 型热重分析仪（空气气氛，流量 20
mL/min，升温速率 20℃/min，从 30℃升温至 800℃）
进行 TG分析。采用日本理学 D/max- RB型 X射线
衍射仪（铜靶，θ- 2θ连续扫描方式，步长 0.02 mm，
扫描速度 4 mm(2θ)/min）进行结构分析。采用日本
JEOL公司生产的 JSM- 7500F型扫描电子显微镜（工
作电压 5 KV，工作距离 3~7 mm，分辨率 1 nm，真空
度 10- 8 Pa） 观察粉体的微观结构。采用美国
Perkin- Elmer公司的 Lamda 900紫外 - 可见 - 近红
外分光光度计（BaSO4 标准作参比，扫描范围

200~800 nm）进行紫外分析。
2.2 钽酸钠的制备
2.2.1前驱体的合成
以草酸钠和氢氧化钽为钠源和钽源，按化学计

量比（nNa∶nTa=1∶1）准确称取一定量草酸钠和氢氧
化钽，加入到玛瑙研钵中充分研磨，少量多次加适量

蒸馏水将混合物粉末调成糊状，以达到充分混合，在

红外灯下研磨 1～2 h后蒸发水分份得到分散均匀的
粉末（前驱体）。以 Ta2O5与 Na2C2O4为原料进行对比

实验，实验流程同上。

2.2.2钽酸钠的合成
将前驱体置于马弗炉中，以 15℃/min的升温速

率分别升温至 500℃、600℃、700℃、800℃，在各温度
下焙烧 3 h，得到相应的最终产物。

3 结果与讨论

图 1、图 2分别为原料、前躯体的 TG曲线和前
躯体的 TG- DTG 曲线。从图 1 中可知：草酸钠从
460℃开始失重，到 780℃失重结束，失重率 21.63%，
草酸钠分解生成碳酸钠，理论失重 20.89%，表明自制
的草酸钠纯度较高。Ta(OH)x自加热开始失重，600℃
后失重完全，失重 17.13%，生成 Ta2O5。
图 2中可以看出：前驱体在 30~800℃有三段失

重，第一段 30~400℃失重率 26.31%，400~600℃失重
率 6.78%，60 0~800℃微小失重 1.97%。前驱体的
失重曲线与原料 Ta(OH)x和Na2C2O4的 TG曲线完全
不同，可见通过加水混合研磨原料，并不断加热后可

能使得两者发生了化学反应，生成了新的物质

NaTaO3。
图 3 是在不同焙烧温度 500℃、600℃、700℃、

800℃焙烧后钽酸钠晶体的 XRD图。在 500℃时所得
到的衍射峰位置与他们所对应的晶面数与 NaTaO3

的标准 JCPDs(73- 878)卡峰位完全一致。标准晶胞参
数为 a=5.52130, b=7.79520, c=5.48420。实测晶胞参
数为 a=5.51912, b=7.79471, c=5.48443，说明在 500℃
时能得到单一相的钽酸钠晶体，但该温度下钽酸钠结

晶度不高。当焙烧温度达到 700℃时，得到的单一的
NaTaO3晶相，其 XRD衍射峰强而尖锐，可见该温度
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焙烧温度 产物 JCPDS号 粒径(nm) 晶胞参数 /魡 (+/- 0.002魡) 相对结晶度(%)

500℃ NaTaO3 73- 878 43

a=5.51912

75b=7.79471

c=5.48443

600℃ NaTaO3 73- 878 42

a=5.51461

77b=7.78684

c=5.49742

700℃ NaTaO3 72- 1191 44

a=5.48917

100b=7.77081

c=5.19938

800℃ NaTaO3 73- 878 54

a=5.50747

79b=5.14998

c=5.49972

下得到的钽酸钠晶体结晶度和纯度均较高。通过
XRD对产物的分析，进一步证明了对前驱体 TG分
析的结果，将前驱体在 500℃焙烧后可以得到
NaTaO3晶体。前驱体经过 700℃焙烧后反应完全，制
得纯度较高的 NaTaO3晶体。在不同焙烧温度下得到
的 NaTaO3晶体进行 XRD检索，利用 Jade 5.0软件对
产物的 XRD测定结果进行分析，得出 NaTaO3的晶

型为六边形。根据 Scherrer公式计算出不同焙烧产物
的粒径，NaTaO3晶体的粒径随焙烧温度的升高而呈

增大趋势，结果见表 1。另由表 1 可知，NaTaO3在

700℃时的相对结晶度最高。
由图 4看到 Ta2O5 与 Na2C2O4 经 500℃焙烧后

产物中含有较多的 Ta2O5相，说明以 Ta2O5为钽源，

500℃焙烧不能得到单一相 NaTaO3。原因可能是
Ta2O5的活性低，需要适量的氢氧化物诱导[9]。
图 5分别为 500℃、800℃焙烧制得的 NaTaO3放

大 3万倍后的扫描电镜（SEM）图。从 NaTaO3的 SEM
图可以观察到, NaTaO3的形状呈不规则球形。500℃
焙烧合成的 NaTaO3颗粒粒径小于 100 nm，但是有一
定的聚集。800℃焙烧合成的 NaTaO3颗粒粒径大于

表 1 NaTaO3晶体的 XRD检索结果

Tab.1 XRD results of NaTaO3 crystal
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100 nm。这一结果同 XRD分析中的计算结果有一定
的差距，这是因为 Scherrer公式有其一定的适用范
围，当晶体的粒径大于 100 nm时, Scherrer公式计算
结果误差较大。另 SEM测定的颗粒直径要大于 XRD
计算的晶粒直径。另由图 5可知，NaTaO3晶体的颗粒

随着焙烧温度的升高而增大，这一趋势与 XRD检索
计算结果相一致。
图 6 为前驱体分别在 500℃、600℃、700℃和

800℃下焙烧后得到的 NaTaO3粉末的红外光谱图。
由焙烧后产物的红外谱图中可以看出，不同焙烧温度的

产物在 615 cm-1、614 cm-1、603 cm-1、614 cm-1处出现

一个强的吸收峰，该峰为 Ta- O键构成的 TaO6氧八

面体的特征吸收带[10]。图 4中 Na2CO3在 1449 cm-1出

现了 CO伸缩振动峰[11]。 500℃灼烧后在 1431 cm-1、
1384 cm-1的 CO吸收峰强度要弱得多，说明 Na2CO3

的含量大大减少，大部分 Na2CO3参加了反应。600℃
的 1423 cm-1、700℃的 1383 cm-1峰强度进一步减弱，

800℃不存在 CO伸缩振动峰，说明在 500℃、600℃、
700℃的灼烧产物中有残余的 NaCO3, 在 800℃的时
候，NaCO3已全部反应生成 NaTaO3。
图 7为 500℃、600℃、700℃和 800℃下焙烧 3 h

后的 NaTaO3晶体的紫外光谱图。如图所示，产物在
波长为 200 nm～400 nm左右的紫外区有吸收峰，对
吸收曲线做微分曲线，得到的吸收曲线的拐点，做该

点的吸收曲线的切线，前线与 X轴的交点即为吸收
曲线的吸收边波长，以此计算出 500℃、600℃、700℃
和 800℃下 NaTaO3 的吸收边波长 λg 分别为
313nm、314 nm、315nm和 317 nm。根据公式 Eg(eV)
=1240／λg (nm)[12]，计算出 NaTaO3的能隙分别为

3.96 eV、3.95 eV、3.94 eV和 3.91 eV。该能隙是由 O
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原子的 2p轨道吸收能量，向 Ta原子的 5d轨道跃迁
产生的[13]，见图 8。

4 结 论

利用氢氧化钽与草酸钠反应可以在较低温度

（500℃），较短时间内（3h）制成单一相的 NaTaO3微粒，

产物的晶胞参数为 a=5.51912，b=7.79471，c=5.48443，
晶粒大小 43 nm，能隙为 3.96 eV。
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SYNTHESIS OF NaTaO3 NANOPARTICLES AT LOW
TEMPERATURE

Gong Hong Bian Yubo Jiang Heng

(School of Chemistry and Materials Science, Liaoning University of Petroleum & Chemical Technology, Fushun 113001)

Abstract

The precursor was obtained by grinding sodium oxalate and tantalum hydroxide in small amount of water and drying.

The precursor was analyzed by thermogravimetric (TG) analysis. NaTaO3 single-phase powder was obtained by calcining

the precursor at 500 ℃, 600 ℃, 700 ℃ and 800 ℃ for 3 hours. They were all characterized by x-ray diffraction, scanning

electron microscopy (SEM) and FTIR. The size of the particles calcined at 500 ℃ is 43 nm calculated by XRD analysis. The

SEM determination shows that the size of the particles calcined at 500 ℃ is less than 100 nm. The characteristic absorption

at 615cm is assigned to Ta-O band in FT-IR spectra. The energy gap of NaTaO3 calculated by UV-Vis is 3.96eV.

Keywords NaTaO3 powder, tantalum hydroxide, sodium oxalate, precursor
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