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摘要　采用熔盐法分别采用ＫＣｌ，Ｋ２ＳＯ４，Ｋ２ＣＯ３ 或ＫＮＯ３ 为熔融盐和Ｎｂ２Ｏ５ 反应，９００℃下反应２ｈ合成了铌酸

钾晶体。研究了熔融盐的种类对产物组成、形貌和光学性能的影响。Ｘ射线衍射检测结果表明分别采用 ＫＣｌ和

Ｋ２ＳＯ４为熔融盐时的产物为ＫＮｂ３Ｏ８，而采用Ｋ２ＣＯ３ 和ＫＮＯ３ 为熔融盐时得到的产物为Ｋ３ＮｂＯ４。电子扫描显微

镜检测结果表明采用ＫＣｌ为熔融盐时产物为０．２～０．５μｍ宽，１～１０μｍ长的棒状结构，采用Ｋ２ＳＯ４ 为熔融盐时，

产物为０．２～１μｍ宽，１～２５μｍ长的棒状结构。采用Ｋ２ＣＯ３ 为熔融盐时，产物不是棒状结构，而是不规则颗粒状

结构。采用ＫＮＯ３ 为熔融盐时，产物为０．２～１μｍ宽的棒状结构，长度为０．５～４μｍ，部分棒连接在一起。荧光光

谱研究表明，以Ｋ２ＳＯ４，Ｋ２ＣＯ３ 和ＫＮＯ３ 为熔融盐制备的样品具有非常相似的荧光光谱，以ＫＣｌ，Ｋ２ＳＯ４ 和Ｋ２ＣＯ３

为熔融盐制备的样品具有较好的荧光性。
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图１ 采用不同熔融盐合成样品的ＳＥＭ照片

Ｆｉｇ．１ ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｌｔｅｎｓａｌｔ

１　引　　言

铌酸钾是一种典型的钙钛矿型铁电体，具有良

好的光学非线性、电光性、光催化性、荧光性和环境

协调性，被广泛应用于光波导、全息照相存储、激光

倍频和光折变等研究及应用领域［１～４］。研究表明，

由可控形貌的晶体制备的器件具有更优异的性能。

近年来，铌酸钾的制备特别是一维铌酸钾的制备及

应用引起人们极大的兴趣［５］，其合成方法主要有溶

胶 凝胶法［６］、水热法［７］和熔盐法等。其中熔盐法是

一种可以在较短的时间内合成高纯度粉体的简单有

效的方法，具有可以通过调整原料配比、反应时间和

反应温度来控制粉体形貌和尺寸的优点。近年来有

几个研究小组采用熔盐法制备了不同结构的铌酸盐

晶体。Ｘｕ等
［８，９］以ＫＣｌ和Ｎｂ２Ｏ５ 为原料，１０００℃反

应３ｈ，制备了Ｋ２Ｎｂ８Ｏ２１微米线。在８００℃下反应

３ｈ制备了Ｋ２Ｎｂ８Ｏ２１纳米带，并研究了其电学及微波

介电性能。Ｌｉ等
［１０，１１］以 ＫＣｌ和 Ｎｂ２Ｏ５ 为原料，在

８００℃下，反应３ｈ，制备了 ＫＮｂ３Ｏ８ 纳米线。以

Ｋ２ＣＯ３，ＫＣｌ和Ｎｂ２Ｏ５ 为原料，１０６０℃反应３ｈ制

备了盘状 Ｋ４Ｎｂ６Ｏ１７。以 ＫＣｌ，Ｋ２ＳＯ４ 混 合 盐 和

Ｎｂ２Ｏ５为原料，制备了ＫＮｂ３Ｏ８ 纳米带，探讨了ＫＣｌ

和Ｋ２ＳＯ４ 混合盐的不同配比对产物组成及形貌的影

响及在紫外光下对甲基橙的降解情况。李月明等［１２］

以Ｎａ２ＣＯ３，Ｋ２ＣＯ３ 和Ｎｂ２Ｏ５ 为原料，采用熔盐法在

７００～８５０℃保温４ｈ合成了球形和方形 Ｎａ０．５Ｋ０．５

ＮｂＯ３粉体。研究了合成温度和熔盐含量对粉体形貌

的影响及材料的压电和介电性能。本文研究了不同

种类的钾盐原料对产物的形貌和组成的影响。并对

其荧光性及光催化性等光学性能进行了研究。

２　实　　验

２．１　实验原料

以分析纯氯化钾、硫酸钾、硝酸钾、碳酸钾、五氧

化二铌和乙醇为原料。

２．２　铌酸盐的制备

分别按Ｋ∶Ｎｂ摩尔比５∶１分别称取ＫＣｌ，Ｋ２ＳＯ４

和Ｋ２ＣＯ３ 或ＫＮＯ３ 和 Ｎｂ２Ｏ５ 原料，放入玛瑙研钵

中进行充分研磨后，移入坩埚中，放入马弗炉中

９００℃煅烧２ｈ，冷却到室温后，经过水洗、过滤，将

滤出物反复用去离子水洗去除可溶性熔盐，在６０～

１００℃下干燥１２ｈ，得到铌酸钾晶体。

２．３　表　　征

样品的物相采用德国生产的Ｄ８ＡＤＶＡＮＣＥ型Ｘ

射线衍射（ＸＲＤ）仪测定，Ｃｕ靶Ｋα１辐射，用弯曲石墨

晶体单色器滤波，工作电流４０ｍＡ，电压４０ｋＶ，扫描

速率６（°）／ｍｉｎ，步长０．０２°，λ＝０．１５４０６ｎｍ。样品的

形貌采用日本生产的Ｓ３４００Ｎ 扫描电子显微镜

（ＳＥＭ）测定。样品的荧光光谱由日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ公

司的ＲＦ５３０１ＰＣ型荧光光谱仪测定，实用Ｘｅ灯做

为光源。

３　结果与讨论

３．１　形貌分析

图１为采用不同熔融盐合成样品的ＳＥＭ 照

ｓ１０６００２２



曹慧群等：　熔融盐种类对铌酸钾的合成及光学性能影响的研究

片，采用ＫＣｌ为熔融盐时，产物基本为０．２～０．５μｍ

宽，１～１０μｍ长的棒状结构，如图１（ａ）所示。采用

Ｋ２ＳＯ４ 为熔融盐时，产物为０．２～１μｍ宽的棒状结

构，棒的长短差别较大，长度为１～２５μｍ，绝大部分

棒都结合在一起，如图１（ｂ）所示，同以ＫＣｌ为原料

相比，棒的宽度增加，长度的差别增大。采用

Ｋ２ＣＯ３ 为熔融盐时，产物不再是棒状结构，而是大

小不等的不规则颗粒状结构，小的为２μｍ左右长

和宽，大的约有４μｍ宽，１０μｍ长，部分块体有长方

的趋势，如图１（ｃ）所示。采用 ＫＮＯ３ 为熔融盐时，

产物为０．２～１μｍ 宽的棒状结构，长度为０．５～

４μｍ，部分棒连接在一起，如图１（ｄ）所示。

３．２　物相分析

图２为９００℃时反应２ｈ合成样品的ＸＲＤ图，

分别采用ＫＣｌ和Ｋ２ＳＯ４ 为熔融盐时，所制备样品的

ＸＲＤ图的特征峰与粉末衍射元件（ＰＤＦ）卡片

ＮＯ．３８０２９６的数据对照表明，产物为 ＫＮｂ３Ｏ８ 晶

体。分别采用Ｋ２ＣＯ３ 和ＫＮＯ３ 为熔融盐时，虽然特

征峰的位置有所不同但与ＰＤＦ卡片 ＮＯ．５２１８９４

的数据对照表明都为 Ｋ３ＮｂＯ４ 晶体。反应过程如

下：

Ｎｂ２Ｏ５＋ＫＣｌ→ＫＮｂ３Ｏ８＋Ｃｌ２

Ｎｂ２Ｏ５＋Ｋ２ＳＯ４ →ＫＮｂ３Ｏ８＋ＳＯ２

Ｎｂ２Ｏ５＋Ｋ２ＣＯ３ →Ｋ３ＮｂＯ４＋ＣＯ２

Ｎｂ２Ｏ５＋ＫＮＯ３ →Ｋ３ＮｂＯ４＋ＮＯ２

图２ 采用不同熔融盐制备样品的ＸＲＤ图

Ｆｉｇ．２ ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｌｔｅｎｓａｌｔ

　　可以看出即使Ｎｂ
５＋∶Ｋ＋物质的量比、煅烧温度

及时间均相同，混合物中使用不同的钾源将导致不

同晶型的铌酸钾形成，这与林波涛等［１３］的研究结果

是一致的。

３．３　荧光性

对所制备的样品进行紫外光谱分析的最大吸收

波长约为２９０．０ｎｍ。如图３所示，采用２９０．０ｎｍ

的激发波长进行荧光分析，以ＫＣＬ为熔融盐制备的

样品在３９２，４７９，４９７，５１１和５２１ｎｍ附近出现荧光

光谱特征峰。以Ｋ２ＳＯ４，Ｋ２ＣＯ３ 和ＫＮＯ３ 为熔融盐

制备的样品具有非常相似的荧光光谱，在３６０，４５０，

４６７，４８０和４９１ｎｍ附近出现荧光光谱特征峰。图３

中ａ谱线出现明显的红移现象，ｄ谱线的荧光强度

较弱，ａ，ｂ和ｃ谱线具有较好的荧光性。ａ和ｂ谱线

虽然都是 ＫＮｂ３Ｏ８ 晶体，但表现出不同的荧光性，

具体的原因还在进一步研究中。

图３ 采用不同熔融盐制备样品的荧光光谱

Ｆｉｇ．３ Ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒａｏｆｓａｍｐｌｅｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄ

ｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｏｌｔｅｎｓａｌｔ

４　结　　论

采用熔融盐合成了铌酸钾晶体，不同种类的熔

融盐对产物的形貌和组成有较大的影响。当采用

ＫＣｌ，Ｋ２ＳＯ４ 或ＫＮＯ３ 分别为熔融盐时，产物为棒状

晶体。当采用ＫＣｌ或ＫＮＯ３ 为熔融盐时，棒的宽度

较小，采用 Ｋ２ＳＯ４ 为熔融盐时，棒的宽度较大，为

１μｍ。使用ＫＮＯ３ 为熔融盐时，产物不再是棒状结

构，而是不规则块状结构。分别采用ＫＣｌ和Ｋ２ＳＯ４

为熔融盐时产物为ＫＮｂ３Ｏ８ 晶体，分别采用Ｋ２ＣＯ３

和ＫＮＯ３ 为熔融盐时，产物为Ｋ３ＮｂＯ４ 晶体。荧光

光谱表明以ＫＣＬ为熔融盐制备的样品在３９２，４７９，

４９７，５１１和５２１ｎｍ附近出现荧光光谱特征峰。采

用Ｋ２ＳＯ４，Ｋ２ＣＯ３ 和ＫＮＯ３ 为熔融盐制备的样品具

有非常相似的荧光光谱，在３６０，４５０，４６７，４８０和

４９１ｎｍ附近出现荧光光谱特征峰。
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