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随着现代工业的迅速发展，环境污染问题日益加重，

工业及生活中废气和废水的排放，对我们的生存环境造

成了极大的威胁，保护和净化环境已经成为当务之急。

然而，传统的污染处理措施：分离、吸附等方法只是将

各种污染物简单的进行转移、稀释处理，并没有将其转

化为无毒无害物质，还有可能造成二次污染；采用臭氧

等氧化处理技术，虽然有一定效果，但对环境带来了较

大的副作用 [1-5]。光催化技术是一种先进的处理大气和

水体污染的技术，其可以破坏许多结构稳定的难降解污

染物，使污染物降解更彻底，且不产生二次污染。草酸

氧钛盐作为一种新型的光催化剂，具有生产成本低、形

貌稳定、光催化性能好等优点，然而目前草酸氧钛盐合

成研究还较少 [6-7]。本文以二氧化钛和草酸铵为原料，

对合成条件进行优化，合成出了高纯度草酸氧钛铵。

1 主要仪器及试剂

烧杯、三口烧瓶、电热板、水循环式真空泵、真空

烘箱；二氧化钛、草酸铵、去离子水为优级纯；硫酸、

乙醇为分析纯。

2 实验方法与结果分析

2.1 实验过程

取一定量硫酸和二氧化钛于三口烧瓶中，加热至物

料完全溶解，冷却至室温，加水溶解，加入草酸铵，待

沉淀完全，过滤，用去离子水和乙醇分别洗涤沉淀 3 次

以上，放入烘箱在 60-80℃干燥 3-5h 得到产品。

2.2 实验结果与讨论

2.2.1 硫酸和二氧化钛配比对收率的影响

在实验中，控制其他反应条件不变，探索硫酸和二

氧化钛配比对收率的影响。

表 1   不同的硫酸和二氧化钛配比对收率的影响
Tab.1   Effect of different ratio 

of sulfuric acid and titanium dioxide on Yield

实验序号 1 2 3 4 5

H2SO4:TiO2（质量比） 2:1 3:1 4:1 5:1 6:1

收率（%） 55 82 96 95 96

从表 1 可以看出，硫酸和二氧化钛配比对收率有较

大影响，随着硫酸与二氧化钛摩尔比增大，所得产品的

收率逐渐变大后趋于不变，硫酸加入量小于 4mol 时，

反应物加热一段时间后迅速固化，固化后产品部分不能

溶解于水中，不能用于后续合成反应，导致合成产品收

率较低。随着硫酸用量增加，溶解的二氧化钛逐渐增

多，收率逐渐变大，但是当硫酸和二氧化钛配比大于 4:1

以后，虽然收率较高，但是加入过量的硫酸，一方面造

成了硫酸的浪费，另一方面需要加入更多的草酸铵调节

溶液的 pH 值和消耗更多的洗涤液，增加了后处理难度

和成本，综合考虑，硫酸和二氧化钛配比为 4:1 时较为

合适。

2.2.2 加热温度对收率的影响

在实验中，控制其他反应条件不变，探索加热温度

对收率的影响。

表 2   加热温度对收率的影响
Tab.2   Effect of heating temperature on Yield

实验序号 1 2 3 4 5

加热温度 140 160 180 200 220

收率（%） 30 65 96 98 98

从表 2 可以看出，加热温度对收率有较大影响，
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加热温度小于 180℃时，收率下降较快，加热温度大

于 180℃以后，收率较高且基本维持不变。当温度低于

180℃时，二氧化钛溶解较慢，加热 30min 以后，才观

察到部分二氧化钛被硫酸溶解，随着温度升高，硫酸

溶解的二氧化钛逐渐升高，收率逐渐增大，温度大于

180℃以后，二氧化钛在短时间内就被硫酸溶解，且温

度越高，溶解速度越快，考虑到反应所用的硫酸为浓硫

酸且反应结束后还需要进行降温处理，加热温度在 180-

200℃范围内较为合适。 

2.2.3 加热时间对收率的影响 

在实验中，控制其他反应条件不变，探索加热时间

对收率的影响。

表 3   加热时间对收率的影响
Tab.3   Effect of heating time on Yield

实验序号 1 2 3 4 5

加热时间（min） 20 40 60 80 100

收率（%） 68 85 96 98 97

从表 3 可以看出，加热时间对收率有一定影响，产

品收率随加热时间先增大之后趋于不变，加热时间小于

60min，二氧化钛未完全溶解，不能全部参与后阶段合

成反应，加热时间大于 60min 以后，二氧化钛溶解完全，

全部参与后阶段合成反应，所得产品收率较高，再继续

延长加热时间，对收率影响不大，加热时间在 60min 较

为适宜。

2.2.4 草酸铵加入量对收率的影响

在实验中，控制其他反应条件不变，探索草酸铵加

入量对收率的影响。

草酸铵加入量对收率有一定影响，产品收率随草酸

铵加入量增加先增大后减小。当草酸铵加入量小于 1mol

时，在反应过程中二氧化钛过量，未全部参与反应，导

致合成产品收率较低，随着草酸铵加入量增大，二者反

应越完全，收率逐渐升高。草酸铵的加入量也不是越高

越好，由于草酸铵与二氧化钛是以摩尔比 1:1 进行反应

的，加入过量的草酸铵会导致其反应不完全，进而导致

收率变低。相对来所，加入过量的草酸铵较其加入量不

足时影响要小，其主要原因是草酸铵在反应过程中还起

到调节 pH 的作用，保证硫酸氧钛水解反应正常进行，

同时避免了硫酸氧钛水解太快生成沉淀。从提高产物收

率的角度出发，草酸铵与二氧化钛摩尔比 1:1 较佳。

2.2.5 聚合温度对收率的影响

在实验中，控制其他反应条件不变，探索聚合温度

对收率的影响。

聚合温度对收率有一定影响，产品收率随聚合温度

增大呈现出先增大后减小的趋势。从反应原理可知草酸

氧钛铵的合成属于脱水聚合反应，反应温度低，不利于

其脱水聚合反应的进行，反应温度高，加快了硫酸氧钛

水解，增加了氢氧化钛团聚体的生成，不利于后续反应，

反应温度为 120℃较合适。

2.2.6 聚合时间对收率的影响

在实验中，控制其他反应条件不变，探索聚合时间

对收率的影响。

聚合时间对收率有一定的影响，聚合时间小于 5h 时，

收率偏低；聚合时间大于 5h 以后，收率基本稳定。由

于草酸氧钛铵的合成是脱水缩合反应，反应速度较慢，

在短时间内反应不完全，导致反应时间小于 5h 时，测

试结果偏低，反应时间大于 5h 以后，物料基本反应完全，

所得产品收率较高，反应时间在 5-6h 较为适宜。

3 结论

①通过对草酸氧钛铵合成过程中影响收率的各因素

进行探索，得到最佳的合成条件为：将硫酸和二氧化

钛以质量比 4:1，加热温度 180℃，加热时间 1h，草酸

铵与二氧化钛摩尔比 1:1，聚合温度 120℃，聚合时间

5h；

②在影响产品收率的因素中，除了聚合温度影响较

小，其他合成条件均影响较大，在合成过程中应严格控

制；
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