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纳米钛酸钡的制备与表征在无机化学实验教学中的应用探索
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陕西师范大学化学化工学院，西安 710119 

 

摘要：针对传统钛酸钡制备实验溶胶凝胶法反应时间过长、反应不易控制、产物杂相多且产品粒径不均匀等问题，

通过更换实验溶剂，引入表面活性剂，结合低温热处理，缩减了反应时间，获得了纯度较高且平均粒径小于20 nm的

超细钛酸钡纳米颗粒。本改进实验适用于本科一年级的无机化学实验教学。 
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Abstract:  To address the issues of long reaction time, difficult reaction control, multiple impurities, and uneven 

particle size in the traditional barium titanate preparation experiment using the sol-gel method, an improved experiment 

was conducted. By replacing the experimental solvent, introducing surfactants, and incorporating low-temperature heat 

treatment, the reaction time was significantly reduced, resulting in the production of highly pure and ultrafine barium 

titanate nanoparticles with an average particle size of less than 20 nm. This improved experiment is suitable for 

undergraduate-level inorganic chemistry laboratory teaching in the first year. 
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1  引言 

化学实验教学是化学专业人才培养的核心环节，在加深学生对化学理论理解的同时，培养学生

扎实娴熟的实验技能与方法，并进一步训练和提升科学思维、探究能力、研究素养和创新精神[1–3]。

无机化学实验作为高校化学学科的第一门专业基础实验课程，在化学实验课程体系中具有奠基性的

作用。为了深化高等院校实验教学改革，服务于高质量人才培养要求，无机化学实验课程内容需要

精心设计，去粗存精，与时俱进[4–6]。为此，国内各大院校积极尝试在无机化学实验课程中结合学科

发展和科学研究对教学内容进行改革和拓展，并在教学方法上进行创新，逐步探索出一系列可供其

他高校学习和借鉴的实验教学素材，共同促进了高校实验教学的不断发展[7–10]。 

作为无机化学学科的重要分支，无机合成化学已成为推动无机化学及相关学科协同共进的基础。

制备具有特定形态、特殊结构或突出性能的无机纳米材料，并以此创制功能器件是无机合成化学的
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发展方向之一[11]。因此，在无机化学实验中引入纳米材料的合成和表征，在体现“新方法、新原理、

新物质、新功能”要求的同时，增强实验内容的设计性和实验过程的探究性，在提升学生实验思维

和研究能力的同时，还可以拓展学生的视野，有助于培养学生的科研素养和创新应用能力。 

钛酸钡(BaTiO3)是一种经典且应用广泛的铁电材料，具有高介电常数和低介电损耗，常用于制

备高性能陶瓷电容器等电子元器件(钛酸钡性质与相关应用见表1) [12–14]，被誉为“电子陶瓷工业的

支柱”。常见的钛酸钡制备方法包括固相法、水热-溶剂热法、溶胶-凝胶法等，相比而言，溶胶-凝

胶法因其制备过程简单、反应条件温和、成本低而备受关注。高等教育出版社出版的《无机化学实

验》[15]中已将溶胶凝胶法用于纳米钛酸钡的合成，其实验原理是以钛酸四丁酯作为原料，以乙醇作

为溶剂，乙酰丙酮(AcacH)作为螯合试剂来抑制钛酸四丁酯的水解，进一步加入醋酸钡溶液，使之混

合成均匀的溶胶，最后通过调节pH，在低温水浴和碱性条件下来制备纳米钛酸钡。但在实验教学中

发现，该方法制备出的钛酸钡粉体杂相多、粒径不均匀，且反应时长超过6小时，不利于在本科大一

年级无机化学实验教学中开展。 

针对以上问题，本文参考纳米钛酸钡合成的科研成果[16]，介绍一种用于合成纳米超细钛酸钡粉

体的快速溶胶法。该方法可以缩短实验教学时长至4小时以内，并且能够直接获得纯度高、晶相好、

粒径小(< 20 nm)且更为均匀的纳米超细颗粒，从实验原理分析、实验过程设计、实验操作学习和实

验结果讨论等方面都非常适用于本科一年级的无机化学实验教学。 

 

表1  钛酸钡性质与相关应用 

钛酸钡性质 应用领域 

高介电常数 多层陶瓷电容器(MLCC)等电子元器件，电流变 

高机电耦合系数 压电陶瓷、变压器、超声马达、传感器以及扩音器、换能器 

半导体化后温度系数效应 正温系数热敏电阻、通讯装置、冰箱、录像机和变压器保护 

铁电性 信息存储器、脉冲发生器、稳压器、频率调制 

 
2  实验内容 
2.1  实验目的 

(1) 了解BaTiO3纳米颗粒现有制备方法的特点。 

(2) 掌握快速溶胶法的基本原理和操作方法。 

(3) 了解X射线衍射仪、场发射扫描电镜仪和场发射透射电子显微镜在纳米材料组成、结构和形

貌表征方面的应用。 
2.2  实验原理 

纳米钛酸钡制备方法主要有固相法、水热法、共沉淀法、溶胶-凝胶法。其中固相法是利用高温

煅烧BaCO3和TiO2或其他钡钛化合物的方法制备BaTiO3；水热法一般以Ba(OH)2和钛酸四丁酯

(Ti(OBu)4)为前驱体，水作溶剂，130–250 °C条件下，在水热反应釜中将原料经溶解、反应和再结晶

以制备BaTiO3；共沉淀法常用醋酸钡(Ba(Ac)2)和四氯化钛(TiCl4)混合后加入共沉淀剂NaOH；溶胶凝

胶法是通过溶胶、凝胶和热处理三步合成钛酸钡，其制备过程简单、反应条件较为温和、成本低廉，

但一般需要经过长时间的热处理过程，才能进一步制得纯相、粒径小且分布较为均匀的纳米钛酸

钡[17–19]。在溶胶凝胶法中，由于表面张力的作用，反应物粒子之间会发生团聚，粒子越小，表面张

力越大，粒子越容易团聚，从而阻碍了后续反应的进行，使许多产物往往停留在前驱物步骤，需要

煅烧热处理去除掉有机成分才能进一步获得纯相产物。 

近年来，有研究者对溶胶凝胶法进行了改进[16,20]，以三乙二醇(TEG)为溶剂控制Ti(OBu)4的水解

反应速率进而调控钛酸钡颗粒的形成速度，并加入表面活性剂聚乙烯吡咯烷酮(PVP)以抑制高活性
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纳米颗粒之间的团聚，PVP作为具有双亲性质的表面活性剂，能吸附在固体表面，在颗粒之间形成

空间位阻，通过长分子链之间的位阻效应有效避免纳米粒子之间的团聚，从而提高了BT纳米粒子的

分散性[21]。其过程如图1所示。 

 

 
图1  分散剂作用示意图 

 

实验原理如图2所示：以TEG为溶剂，与钛酸四丁酯发生取代反应，当钛酸四丁酯上原有的酯基

被TEG部分取代后，其水解反应受到抑制，因此可以明显降低水解反应的速率，进而调控水解产物

与Ba2+结合生成BaTiO3纳米颗粒的反应速度。在反应过程中钛酸四丁酯既可以与溶剂分子发生取代

反应，也可以发生水解反应，取代产物和水解产物共同作用形成钛酸溶胶，从而在表面活性剂PVP

的辅助作用和碱性环境下与Ba2+形成粒径较小的BT纳米颗粒(以下方程式中Ti(OR’)4指发生取代和水

解作用的产物) [22]。当钛酸四丁酯钛上原有的酯基被醇类分子部分取代后，其水解反应变得困难，

因此可以大大降低水解反应的速率，控制产物BaTiO3纳米颗粒生成速度。连接在产物颗粒表面的PVP

分子和醇类分子使得颗粒可以稳定分散。用水除去附着在产物表面的表面活性剂和溶剂，促进颗粒

沉淀，通过酸洗、醇洗和水洗，得到目标产物BT纳米颗粒。 

 

Ti(OR’)4 + 2OH− + Ba2+ + H2O  BaTiO3 + 4HOR’ 
 

 
图2  反应原理图 

 

2.3  实验仪器与试剂 

2.3.1  仪器设备 

分析天平、磁力搅拌器、恒温鼓风干燥箱、恒温加热磁力搅拌器(油浴锅)、台式低速离心机、磁

子、铁架台、500 mL烧杯、玻璃棒、药匙、250 mL圆底烧瓶、球形冷凝管、橡胶管、2.5 mL注射器、

5.0 mL注射器、50 mL量筒、100 mL量筒、pH试纸、粉末X射线衍射仪(XRD，Bruker公司，Bruker D8 

Quest，德国)、场发射扫描电子显微镜(SEM，日立公司，SU8220，日本)、场发射投射电子显微镜

(TEM，FEI公司，Tecnai G2 F20，美国)、数控超声波清洗器。 
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2.3.2  实验试剂 

聚乙烯吡咯烷酮(PVP，分析纯，99.0%)、钛酸四丁酯(Ti(OBu)4，分析纯，99.0%)、八水合氢氧

化钡(Ba(OH)2∙8H2O，分析纯，99.0%)、氨水(25%–28%，分析纯，99.0%)、冰醋酸(分析纯，99.0%)、

无水乙醇(分析纯，99.0%)、三乙二醇(TEG，分析纯，99.0%)。以上试剂购买于国药集团化学试剂有

限公司。 

2.4  实验过程 

2.4.1  纳米钛酸钡的制备 

在250 mL圆底烧瓶中加入20 mL TEG和0.2059 g PVP (注：PVP少量多次缓慢加入)，搅拌溶解后

加入2.5752 g (8 mmol) Ba(OH)2∙8H2O，搅拌30 min至Ba(OH)2∙8H2O部分溶解后，剧烈搅拌下用注射

器缓慢滴加2.8 mL (8 mmol) Ti(OBu)4，搅拌至澄清后用注射器缓慢滴加2.0 mL氨水，搅拌5 min后在

已预热至160 °C的油浴锅中冷凝回流2 h，混合液逐渐呈淡黄色。取出圆底烧瓶静置冷却后加入130 mL 

(约6倍溶胶体积)去离子水，充分搅拌呈均匀稳定的淡黄色液溶胶。 

2.4.2  洗涤、干燥、研磨、称量产物 

将混合液在8000 r∙min−1下离心1 min，倒掉上层清液，加入约25 mL浓度为56%的醋酸溶液，混

合均匀后同等转速下离心3 min，离心洗涤3次，之后用无水乙醇洗涤2次，再用去离子水洗涤至中性。

取出样品放入烘箱中80 °C干燥后研磨，得白色BaTiO3粉末，称重，计算产率。 

2.4.3  结构表征 

(1) 将产物粉末压制成片，置于X射线衍射仪中，扫描角度设置为20°–80°。 

(2) 取少量粉末分散在30 mL H2O中，将分散液滴在硅片和双联碳支持膜上，自然风干后在场发

射扫描电镜和场发射透射电子显微镜下对钛酸钡纳米颗粒进行形貌分析。 
 

3  实验结果与讨论 
3.1  实验结果 

为了对比两种不同的实验方法，在钛源和钡源用量相同的条件下，分别进行了三组实验(结果见

表2)，从中可以看出采用实验教材中的溶胶凝胶法获得产物的产率受反应时间影响较大，且容易产

生大量杂质，其7 h反应条件下产率超过了100% (其原因为加入的乙酰丙酮和分解产物正丁醇吸附在

胶体中，洗涤未能除净，需要经高温热处理才可除净)。而快速溶胶法获得的产物产率随反应时长影

响较小，反应更稳定，可重复性更高。 
 

表2  实验方法与反应时长对产率的影响 

实验方法 钛试剂用量/mL 钡试剂用量/g 反应时间/h 产率 

溶胶凝胶法 6.8 (钛酸四丁酯) 5.038 (Ba(CH3COO)2) 5 63.2% 

6.8 5.038   6 89.3% 

6.8 5.038 7 108.6% 

快速溶胶法 2.8 2.5752 (Ba(OH)2∙8H2O) 1.5 68.7% 

2.8 2.5752   2 73.3.% 

2.8 2.5752 2.5 78.1% 

 
3.2  结构表征 

利用XRD、SEM和TEM表征分析分别对两种方法制备出的产物进行晶相和形貌对比分析(结果

见图3、图4和图5)，由图可以看出，溶胶凝胶法制备出的产物XRD出峰杂乱，主晶相不明显，产品

中杂相过多，且产物粉体呈现粘连状态，粒径分布不均匀；而快速溶胶法获得的产物XRD图谱出峰

正常，纯度高晶相好，且纳米粒子较为分散，粒径分布在10 nm左右，呈现出超细纳米颗粒形貌。 



大 学 化 学 Univ. Chem. 2024, 39 (4), 66 

 
图3  XRD对比图 

(a) 溶胶凝胶法；(b) 快速溶胶法 

 

 
图4  SEM对比图 

(a) 溶胶凝胶法；(b) 快速溶胶法 

 

 
图5  快速溶胶法获得钛酸钡纳米粉体的TEM图 

 
4  教学组织 
4.1  快速溶胶法的教学可行性分析 

将本实验纳入化学专业本科生的基础无机化学实验教学，建议安排4–6学时，在具体教学过程

中，采取线上线下相结合的教学方式。 

(1) 授课教师提前1周向学生布置实验任务，发布相关实验资料，引导学生对本实验的原理、方

法和表征分析开展文献查阅学习，在线上学习平台进行视频学习和完成相应的预习测试，并思考以

下问题：① 纳米钛酸钡有哪些重要应用？② 制备钛酸钡纳米颗粒的方法有哪些，其主要优缺点是

什么？③ 什么是溶胶凝胶法，其原理是什么，有什么特点？④ 本实验采用的方法与一般溶胶凝胶
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法相比有什么不同，为什么可以获得纯相钛酸钡？⑤ 本实验中如何抑制高活性纳米粒子之间的团

聚，你还知道哪些方法？⑥ 该实验中影响钛酸钡纯度、粒径大小和分散性的因素有哪些，该实验还

可以从哪些方面进行改进？分组讨论实验方案，完成实验预习报告。 

(2) 线下教学组织中首先进行实验内容强调和预留问题处理，大概用时0.5 h，之后安排学生按

照事先设计好的实验方案开展实验，并将提前完成实验小组制备的产品部分送样进行X射线衍射和

场发射扫描电镜分析(大概用时0.5 h左右)，学生课后将相关数据进行简单分析和处理，汇总到实验

报告中，完成反思评价与拓展。 

为验证该改进实验在本科教学中的可行性，在2022年春季学期的某次实验教学中，选取某一班

级，60位本科一年级学生自主分组(2人1组)，进行实验学习及相关操作，实验结果及数据如图6所示。 
 

 
图6  实验教学小组时长和产量统计图 

 
教学结果表明：(1) 20%的同学实验用时小于3 h，所有小组可在4 h内完成，本实验时长合理；

(2) 所有同学均制备得到白色粉末状产物，73%的同学产率高达70%以上，实验重现性好；(3) 通过

线上学习，学生对改进实验的原理及相关知识背景了解和掌握较好，在本科实验教学中具有很强的可

行性。 

4.2  探究型实验教学设计 

该实验不仅可以单独作为本科无机化学实验中的合成方法实验教学，也可以将该实验改进为探

究型教学实验，将其设计为不同方法、不同粒径的纳米钛酸钡颗粒的合成探究实验，如图7所示。让

学生采取分组探究的形式，利用改进后的溶胶凝胶法、水热法及共沉淀法分别制备不同粒径的纳米

 
图7  探究型实验设计 
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钛酸钡颗粒，通过学习和理解反应原理、观察实验现象，对比分析实验结果，让学生从不同方法的

内在区别与相互联系中掌握相关原理与操作技能，更加系统、完整地学习钛酸钡纳米颗粒的制备，

从而提升辨析思维，促进科学探究意识的培养。以下是水热合成法及共沉淀法的操作流程，如图8和

图9所示。 

(1) 共沉淀法。 

 

 
图8  共沉淀法操作流程 

 
(2) 水热合成法。 

 

 
图9  水热合成法操作流程 

 

4.3  探究型实验教学安排建议 

探究型实验可采取分层次实验教学，根据学生培养要求和学生的实际情况来进行选择性开展与

实施，建议2人一组，可采用线上线下混合教学模式，并在教学过程中强化课前预习及课后讨论与巩

固环节，具体实施安排建议如表3。 

 
5  结语 

本文介绍了一种用于合成超细纳米钛酸钡的快速溶胶法，解决了传统溶胶凝胶法制备实验中需

要进行热处理才能获得纯相以及反应时间过长的问题。该改进实验原料试剂简单易得、实验现象明

显、操作过程安全温和、实验时间较短、产品的纯度和形貌稳定、实验可重复性强，在实验教学中

具有很强的可实施性。在知识能力素养层面，该实验涵盖了较多的化学基本原理、重要实验操作，

具有较强的探究性，锻炼了学生分析解决实验问题的能力。此外，针对不同的培养要求，还可将该
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实验设置成使用不同方法合成不同粒径纳米钛酸钡粉体的探究型实验，学习无机纳米粒子的几种重

要合成方法和结构表征手段，强化学生的辨析思维和研究素养，激发学生对科学研究的兴趣。 
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表3  探究型实验教学安排建议 

序号 实验模块 实验内容 学习方式 建议学时 

1 实验背景及相关知识、预

习思考题 

钛酸钡的相关应用及研究进展，解决预习思考题 线上为主 学生自主进行 

2 实验讲解和相关问题讨论 不同方法的特点、原理与实验设计的对比与分析 线下 1 h 

3 实验组织与教学开展 2人一小组选择不同合成方法，并进行实验 线下 5 h 

4 产物结构表征与分析 X射线衍射和场发射扫描电镜表征分析晶相与形貌 线下 0.5 h 

5 实验结果与讨论 小组对比分析不同方法合成产物的纯度、形貌以及粒

径，分享讨论与实验感悟 

线下或线上 0.5 h 

6 实验巩固与拓展 实验报告上传，线上测试 线上 学生自主进行 
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