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含纳米 V2o5颗粒钒催化剂的制备 
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(重庆大学，重庆 400044) 

摘 要：介绍了 1种制备纳米钒催化剂的新方法。用 TEM，SEM，XRD，DSC等手段研究了纳米 V2O5溶胶．凝胶，以 

及活性组分 v2O5颗粒在钒催化剂中的形貌、大小和分布等。试验结果表明，随着水钒比的降低，纳米 v2O5颗粒的形 

状由针状、椭球状向球状变化：制备纳米 v2O5溶胶．凝胶适宜的熔化工艺参数为 8o0℃～86O℃，15 min～10 min。采用 

本工艺方法制备出了含粒径为 30 nm～60 nm的纳米 v2O5溶胶．凝胶和纳米钒催化剂。 
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早在 1900年，E．de埃恩就用 V2O5作生产硫酸的 

催化剂【】】。由于钒催化剂比铂催化剂的使用寿命长、 

催化活性大、价格便宜、稳定性好，已广泛地用于生 

产尼龙、轻质油、橡胶、聚苯乙烯和聚氯乙烯等。在 

美国每年钒催化剂的用钒量就达 270 t-360 t，硫酸工 

业占35％、石油工业占35％、其它工业占30％。普通 

的钒催化剂是以硅酸或硅酸镁等为载体，约含 7％的 

V2O5作为主要活性组分，以硫酸钾盐为助催化剂【 。 

随着工业技术的发展，研制低温节能、宽温区高活性 

的新型钒催化剂势在必行【 ．4】。 

在钒催化剂中，钒化合物是活性组分，提高钒化 

合物的表面活性势必改善钒催化剂的使用活性。而纳 

米微粒的尺寸小、比表面积大，其位于表面的原子比 

例大、表面能量高。如粒径 10 nm时，其比表面积为 

90 m 儋，表面原子达 20％。由于表面原子数增多， 

表面原子的键态和电子态差异、配位不足和高的表面 

能，使这些表面原子具有高的活性【5】。显然，在催化 

剂的制备中，若能减小活性组分的颗粒到纳米级，则 

能显著提高其催化活性。尽管纳米级的催化剂目前还 

处于实验室阶段，尚未见在工业上广泛应用，但有人 

预计2 1世纪将是纳米微粒催化剂发展和应用的时代【61。 

本研究就纳米 V2O5溶胶一凝胶及其纳米钒催化剂的 

制备进行了试验研究，以探讨纳米钒催化剂的制备技 

术 。 

1 试验材料及方法 

本试验采用攀钢生产的工业 V2O5片状晶体来制 

备溶胶一凝胶[7~10】，其质量标准见 GB3283—87。催化剂 

载体材料为山东硅藻土 (30％)和吉林硅藻土 (70％)， 

其化学分析结果如表 1所示。 

表 1 硅藻土的化学组成 

将 V2O5晶体放入 SX一10—13电炉中熔化后，迅速 

倒入蒸馏水中、搅拌均匀，即得 V2O5溶胶，进而获得 

V2O5凝胶。用 ND一3型数字式高温旋转粘度计测量其 

粘度随浓度、时间的变化；用 STA449C型综合热分析 

仪测试其热稳定性；用H一600透射电子显微镜测量溶 

胶中 V2O5颗粒的粒度、形状。然后，采用混合法制备 

钒催化剂试样，并进行组织、性能分析检测。 

2 试验结果及讨论 

工业 V2O5水淬制备溶胶一凝胶的正交试验结果列 

入表 2中。可以看出，影响成胶的因素主要是熔化温 

度和水钒Lt,(W／V)，当熔化温度在 700~C时，V205未 

能完全熔化，无法获得溶胶一凝胶；而熔化温度为 900 

℃又略显偏高，有少量挥发损失。在本试验条件下， 
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工业 V2o5水淬制备溶胶一凝胶的最佳工艺参数为：水 

钒 比 (W／V)30mltg Oml／g．800~C．15 min。进一 

步优化重复试验发现．工业 V2O5水淬制备溶胶凝胶的 

工艺参数可放宽为：800℃～860℃，l5rain~l0min。 

表 2 工业 v2o5水津制胶正交试验结果 

Table 2 Orthogonal experimental results of priparing sols and gels from V2o5 crysta 

室温下溶胶 凝胶的粘度随水钒比和时间的变化 

如表 3、表4。可以看出，当wⅣ 太于 50mYg时．溶 

胶的粘度几乎为零；当 W／V小于 50 ml／g后 溶胶的 

粘度则随着 w／V减小而增大，随时间的延长而增大； 

但 10 d后其牯度变化趋于平缓。这说明，当 w／v小 

于 40 ml／g时，可以形成凝胶 热分析发现，v2O5凝 

胶在加热过程中除了水分挥发以外．没有其它变化， 

且在 1 50℃以下水分挥发就基本结束，即稳定性较好 

表 3 溶腔一凝胶的牯度随水钒 比的变化 

Table3 Effect ofW ，V Oll vlseoslty of sols and g 

表 4 溶胶一凝胶的粘度随时间的变化 

Table 4 Efleet of廿me on 

d 3 l0 

W ／V=40 5 8 

etPa s W 厂v=35 l0 26 

、截 =25 25 42 

45 

l6 

38 

52 

图 1是溶胶中纳米 v2o5的颗粒 TEM 照片。可 

以看出，纳米 v2os颗粒为针状和球状，颗粒尺寸约 

20 Jim～60 nm。纳米 v205颗粒的粒度和形状与 w，v 

的关系如表 5所示。帆表 5中可以看出，w v对纳 

米 V2o5颗粒的粒度和形状有较大的影响。随着 w，v 

的降低，V2O5颗粒变小变圆；当 W／V 小于 35 ml／g 

时．颗粒基本为40 rim的球。事实上，水钒比、熔化 

温度和保温时间 3个工艺参数对 v2o5颗粒的影响实 

质上是一致的，即 v2os熔体与蒸馏水之间的总热容 

量之差的大小的影响。当 w，v 较大时，即总热容量 

之差较大，急冷作用较强，且总的形核率亦较低，故 

易出现较大的不规则的针状颗粒：反之，当 W，V较 

小时，即总热容量之差较小．冷却作用较弱，且总的 

形核率较大．故易出现较小的规则的球状颗粒。显然． 

熔化温度提高和保温时间延长．均使 v2O5熔体的热 

容量增大，与 w／v的影响机理是一致的。 

图 1 V2O5颗粒的 TEM 照片 

Fig．1 TEM micrographs ofV2O particles 

图 2是用混合法制各的钒催化剂试样的 SEM 照 

片。从图 2中可见，白亮色小点活性组分纳米 O5 

颗粒在硅藻土表面的分布是比较均匀的。但还有待于 

与浸渍法比较和进行催化性能等的试验[I1]。 

表 5 水钒比对v2o5颗粒太小的彩状的影响 

Table5 Effect ofW 『v oA diameter and shape ofVzO5particle 

蔫一 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


2期 高家诚等：含纳米 V：o5颗粒钒催化剂的制各 ·441． 

一 
图 2 钒催化剂的 SEIvI照片 

Fig 2 SEM l=口[crograph ofvanadium 

3 结 论 

1)在本试验条件下，工业 v2O5水淬制各溶胶． 

凝胶的最佳工艺参数为：水钒比 (w／v)30 ml／g~40 

ml幢，熔化制度 800℃～860℃ ，15 min 10 rain。 

2)W，v对纳米 V2O5颗粒的粒度和形状有较大的 

影响 随着 w厂v的降低，V2O5颗粒变小变圆；当w，v 

小于 35 mI／g时，颗粒尺寸基本为40nJn的球。 

3)用混合法制备的钒催化剂中，自亮色小点活性 

组分纳米 Vz 颗粒在硅藻土表面的分布是均匀的。 
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New Process of Preparation Vanadium Catalyst with Nanosized V2O5 Particles 

Gao Jiaeheng，Chen Gongming，Yang Shaoli，Xu Chushao，Wang Yong 

(Chongqing University．，Chongqing 400044，China) 

Abstract：A Hew process ofpreparing the vanadium catalyst with nanosized V：O5particles w0．s introduced
． The inorganic sol-ge1 method 

wigs used to prepare the sols and gels with nanosized V O5 particles．The morphology,size and distribution of the nanoslzed V2Os patticles 

fn the sols-gals and vanadium catalyst were studied by TEM
， SEM，XRD an d DSC．The results show that as the decline of the W／V (the 

rate ofwater and vanadium)．the morphology ofthe nanosized V305particles varies from acicular-like shape to nell-一ellipse then t0 phere
． 

The better processto preparethe sOIS and gels with nanosizad V20sparticlesis 800"C~860"C
， 15min ~10rain Th e sols-gals and eatalyst 

with 30 nm-．~60 n血 V10{particles have been obt~*ined by也 s Dtoces8
． 

Key words：sol—gel；nan osized V20s particles；vanadium catalyst 
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