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(57)摘要

本发明属于无机非金属纳米材料技术领域，

具体涉及一种钛基氧氮化物纳米颗粒材料、制备

方法及应用。钛基氧氮化物纳米颗粒材料，以尿

素、钛酸铯和Cs0 .68Ti1 .83O4为原料在氮气气氛的

管式炉中加热，反应获得钛基氧氮化物TiOxNy纳

米颗粒材料。所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒

材料是由N3‑占据一部分O2‑的位置所形成的。该

制备方法通过固相合成法进行高温煅烧的方式，

调节温度来调整光催化剂中掺入的氮含量，从而

制备出尺寸小的球状纳米颗粒，该球状纳米颗粒

为具有高光催化活性的钛基氧氮化物TiOxNy纳

米颗粒。制备方法该改变钛基氧氮化物TiOxNy纳

米颗粒的带隙宽度，增强对可见光的响应，可以

直接用于可见光下有机物的分解。
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1.钛基氧氮化物纳米颗粒材料，其特征在于：以尿素、钛酸铯和Cs0 .68Ti1 .83O4为原料在

氮气气氛的管式炉中加热，反应获得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

2.根据权利要求1所述的钛基氧氮化物纳米颗粒材料，其特征在于：所述钛基氧氮化物

TiOxNy纳米颗粒材料是由N3‑占据一部分O2‑的位置所形成的。

3.钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法，其特征在于包括如下步骤：

(1)钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料的制备：

(1.1)将1‑5g二氧化钛粉末和1‑5g钛酸铯粉末在研钵中混合均匀得到钛基氧化物混合

粉末；

(1.2)将步骤(1.1)的所述钛基氧化物混合粉末进行固相合成，在马弗炉中空气气氛下

高温煅烧；其中所述的固相合成的温度为500‑1000℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为10‑

30h。

(1.3)将步骤(1.2)中固相合成的所述钛基氧化物混合粉末冷却至室温，用去离子水洗

涤1‑10次，在60‑100℃烘箱中干燥得到所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料。

(2)钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的制备：

(2.1)将1‑5g钛酸铯粉末、1‑10g所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料和3‑15g尿素在

研钵中混合均匀得到钛基氧氮化物混合粉末。

(2.2)将步骤(2.1)中的所述混合粉末进行固相合成，在管式炉中氮气的气氛下高温煅

烧；其中所述的固相合成温度为500‑1500℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为1‑5h。

(2.3)将步骤(2.2)合成的粉末冷却至室温，用去离子水洗涤1‑10次，在60‑100℃烘箱

中干燥所得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

4.根据权利要求3所述的钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法，其特征在于：在所述

步骤(2)中，所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的颗粒形貌为球型，尺寸为10‑50nm。

5.根据权利要求4所述的钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法，其特征在于：在所述

步骤(2.2)中，通过控制煅烧温度来调控所得到的所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒中掺杂

的氮含量。

6.一种如权利要求3‑5任一项所述制备方法制备得到的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒

材料，以催化剂在光催化中的应用。

7.一种有机物的光降解方法，其特征在于：以权利要求1‑5所述的钛基氧氮化物TiOxNy
纳米颗粒材料作为光催化剂，对有机物进行光降解。
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钛基氧氮化物纳米颗粒材料、制备方法及应用

技术领域

[0001] 本发明属于无机非金属纳米材料技术领域，具体涉及一种钛基氧氮化物纳米颗粒

材料、制备方法及应用。

背景技术

[0002] 自从藤岛和本田首次发现二氧化钛的光催化作用以来，二氧化钛在能源和环境方

面的各种应用得到了广泛的研究。由于二氧化钛的宽带隙，二氧化钛的光催化性能主要局

限于紫外区域。因此，缩小带隙以有效利用太阳光，特别是在可见光范围内，扩大光催化应

用是关键问题，因此大家把目光转向了钛基氧化物。

[0003] 一氧化钛是不溶于水和硝酸的，颜色成金黄色的粉末。一氧化钛常用作电容器、光

催化剂、锂硫电池等。为了增加光催化性能，常用氮掺杂来改性合成钛基氧氮化物TiOxNy纳

米材料。

[0004] 目前钛基氧氮化物TiOxNy纳米材料的制备方法主要有：脉冲磁控管制备薄膜、固相

分解法、氧化还原法等。这些方法或多或少存在着些许缺陷，如脉冲磁控法需要很高的功

率。固相分解法是在空气中退火以及在氨中退火得到最终的钛基氧氮化物TiOxNy纳米催化

剂，这些制备方法大多合成的是钛基氧氮化物TiOxNy薄膜，方法繁琐，钛基氧氮化物TiOxNy
薄膜相比粉末来说利用性比较局限。

[0005] 有鉴于此，本发明提供一种新型的、简便的、有效的钛基氧氮化物纳米颗粒制备方

法是十分有必要的。

发明内容

[0006] 本发明的目的在于针对现有技术的不足，提供一种钛基氧氮化物纳米颗粒材料、

制备方法及应用，该制备方法工艺简单、成本低、并且容易批量生产。

[0007] 为了解决上述技术问题，采用如下技术方案：

[0008] 钛基氧氮化物纳米颗粒材料，以尿素、钛酸铯和Cs0.68Ti1.83O4为原料在氮气气氛的

管式炉中加热，反应获得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0009] 所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料是由N3‑占据一部分O2‑的位置所形成的。

[0010] 本发明的另一技术方案，钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法，包括如下步骤：

[0011] (1)钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料的制备：

[0012] (1.1)将1‑5g二氧化钛粉末和1‑5g钛酸铯粉末在研钵中混合均匀得到钛基氧化物

混合粉末；

[0013] (1.2)将步骤(1.1)的所述钛基氧化物混合粉末进行固相合成，在马弗炉中空气气

氛下高温煅烧；其中所述的固相合成的温度为500‑1000℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为

10‑30h。

[0014] (1.3)将步骤(1.2)中固相合成的所述钛基氧化物混合粉末冷却至室温，用去离子

水洗涤1‑10次，在60‑100℃烘箱中干燥得到所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料。
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[0015] (2)钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的制备：

[0016] (2.1)将1‑5g钛酸铯粉末、1‑10g所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料和3‑15g尿

素在研钵中混合均匀得到钛基氧氮化物混合粉末。

[0017] (2.2)将步骤(2.1)中的所述混合粉末进行固相合成，在管式炉中氮气的气氛下高

温煅烧；其中所述的固相合成温度为500‑1500℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为1‑5h。

[0018] (2.3)将步骤(2.2)合成的粉末冷却至室温，用去离子水洗涤1‑10次，在60‑100℃

烘箱中干燥所得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0019] 进一步的，在所述步骤(2)中，所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的颗粒形貌

为球型，尺寸为10‑50nm。

[0020] 进一步的，在所述步骤(2.2)中，通过控制煅烧温度来调控所得到的所述钛基氧氮

化物TiOxNy纳米颗粒中掺杂的氮含量。

[0021] 本发明的另一技术方案，利用所述制备方法制备得到的钛基氧氮化物TiOxNy纳米

颗粒材料，以催化剂在光催化中的应用。

[0022] 本发明的另一技术方案，一种有机物的光降解方法，以上述的钛基氧氮化物TiOxNy
纳米颗粒材料作为光催化剂，对有机物进行光降解。

[0023] 由于采用上述技术方案，具有以下有益效果：

[0024] 本发明为钛基氧氮化物纳米颗粒材料、制备方法及应用，该制备方法通过固相合

成法进行高温煅烧的方式，调节温度来调整光催化剂中掺入的氮含量，从而制备出尺寸小

的球状纳米颗粒，该球状纳米颗粒为具有高光催化活性的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒。

[0025] 制备方法该改变钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒的带隙宽度，增强对可见光的响应，

可以直接用于可见光下有机物的分解。

[0026] 本发明通过简单的固相合成法制备钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒，该制备方法操

作简单，易于控制。

[0027] 本发明的制备方法能够可控的掺入氮含量。

[0028] 本发明的方法相对于目前的方法来说，更加经济、安全，具有能耗低的优点。

[0029] 本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒相对于纳米薄膜的利用更加广泛。

附图说明

[0030] 下面结合附图对本发明作进一步说明：

[0031] 图1是本发明制备的钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料和钛基氧氮化物TiOxNy纳米

颗粒材料的XRD图；

[0032] 图2是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料在800‑1200℃的XRD图；

[0033] 图3是本发明制备的钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料和钛基氧氮化物TiOxNy纳米

颗粒材料的SEM图；

[0034] 图4是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的晶格常数图；

[0035] 图5是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的XPS图；

[0036] 图6是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的TG图。

[0037] 图7是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的紫外‑可见光光谱图。

[0038] 图8是本发明制备的钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的元素分析表格图。
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具体实施方式

[0039] 为使本发明的目的、技术方案和优点更加清楚明了，下面通过附图及实施例，对本

发明进行进一步详细说明。但是应该理解，此处所描述的具体实施例仅仅用以解释本发明，

并不用于限制本发明的范围。此外，在以下说明中，省略了对公知结构和技术的描述，以避

免不必要地混淆本发明的概念。

[0040] 如图1至图8所示，钛基氧氮化物纳米颗粒材料，以尿素、钛酸铯和Cs0.68Ti1 .83O4为

原料在氮气气氛的管式炉中加热，反应获得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0041] 所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料是由N3‑占据一部分O2‑的位置所形成的。

[0042] 钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法，包括如下步骤：

[0043] (1)钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料的制备：

[0044] (1.1)将1‑5g二氧化钛粉末和1‑5g钛酸铯粉末在研钵中混合均匀得到钛基氧化物

混合粉末；

[0045] (1.2)将步骤(1.1)的所述钛基氧化物混合粉末进行固相合成，在马弗炉中空气气

氛下高温煅烧；其中所述的固相合成的温度为500‑1000℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为

10‑30h。

[0046] (1.3)将步骤(1.2)中固相合成的所述钛基氧化物混合粉末冷却至室温，用去离子

水洗涤1‑10次，在60‑100℃烘箱中干燥得到所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料。

[0047] (2)钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的制备：

[0048] (2.1)将1‑5g钛酸铯粉末、1‑10g所述钛基氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料和3‑15g尿

素在研钵中混合均匀得到钛基氧氮化物混合粉末。

[0049] (2.2)将步骤(2.1)中的所述混合粉末进行固相合成，在管式炉中氮气的气氛下高

温煅烧；其中所述的固相合成温度为500‑1500℃，升温速率为1‑10℃/min，时间为1‑5h。

[0050] (2.3)将步骤(2.2)合成的粉末冷却至室温，用去离子水洗涤1‑10次，在60‑100℃

烘箱中干燥所得钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0051] 进一步的，在所述步骤(2)中，所述钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料的颗粒形貌

为球型，尺寸为10‑50nm。

[0052] 进一步的，在所述步骤(2.2)中，通过控制煅烧温度来调控所得到的所述钛基氧氮

化物TiOxNy纳米颗粒中掺杂的氮含量。

[0053] 本申请通过下面实施例对钛基氧氮化物纳米颗粒材料的制备方法作进一步阐述。

[0054] 实施例1

[0055] 在研钵中加入2.437g的Cs2CO3和2.983g的TiO2粉末研磨30min，放入马弗炉中800

℃高温煅烧20h，升温速率为2℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，在60℃的烘箱中干

燥过夜，得到层状钛氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料；再用1g前述合成的Cs0.68Ti1.83O4、1.006g

的Cs2CO3和5g尿素在研钵中研磨30min，放入管式炉中，通入氮气，分别在800℃、900℃、1000

℃、1100℃和1200℃下高温煅烧3h，升温速率为2℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，

在60℃的烘箱中干燥过夜，得到钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0056] 实施例2

[0057] 在研钵中加入3g的Cs2CO3和3.5g的TiO2粉末研磨30min，放入马弗炉中800℃高温

煅烧20h，升温速率为3℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤4次，在60℃的烘箱中干燥过夜，

说　明　书 3/4 页

5

CN 115108538 A

5



得到层状钛氧化物Cs0.68Ti1.83O4纳米材料；再用1.1g前述合成的Cs0.68Ti1.83O4、1.2g的Cs2CO3
和5.5g尿素在研钵中研磨30min，放入管式炉中，通入氮气，分别在800℃、900℃、1000℃、

1100℃和1200℃下高温煅烧3h，升温速率为2℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，在60

℃的烘箱中干燥过夜，得到钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0058] 实施例3

[0059] 在研钵中加入2g的Cs2CO3和2.4g的TiO2粉末研磨30min，放入马弗炉中800℃高温

煅烧20h，升温速率为3℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，在60℃的烘箱中干燥过夜，

得到层状钛氧化物Cs0 .68Ti1 .83O4纳米材料；再用1.25g前述合成的Cs0 .68Ti1 .83O4、1.35g的

Cs2CO3和6g尿素在研钵中研磨30min，放入管式炉中，通入氮气，分别在800℃、900℃、1000

℃、1100℃和1200℃下高温煅烧3h，升温速率为2℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，

在60℃的烘箱中干燥过夜，得到钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0060] 实施例4

[0061] 在研钵中加入2.2g的Cs2CO3和3.25g的TiO2粉末研磨30min，放入马弗炉中800℃高

温煅烧20h，升温速率为3℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤4次，在60℃的烘箱中干燥过

夜，得到层状钛氧化物Cs0 .68Ti1 .83O4纳米材料；再用1.5g前述合成的Cs0 .68Ti1 .83O4、1.6g的

Cs2CO3和6g尿素在研钵中研磨30min，放入管式炉中，通入氮气，分别在800℃、900℃、1000

℃、1100℃和1200℃下高温煅烧3h，升温速率为2℃/min，冷却至室温后用去离子洗涤3次，

在60℃的烘箱中干燥过夜，得到钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料。

[0062] 实施例结果表明，本发明采用的固相合成法在管式炉中在氮气气氛下掺杂氮元

素，改变Cs0.68Ti1.83O4的结构，成功的合成出钛基氧氮化物TiOxNy纳米颗粒材料，改变对可见

光的响应特性，以用于在可见光下对有机物的分解。

[0063] 以上仅为本发明的具体实施例，但本发明的技术特征并不局限于此。任何以本发

明为基础，为解决基本相同的技术问题，实现基本相同的技术效果，所作出地简单变化、等

同替换或者修饰等，皆涵盖于本发明的保护范围之中。
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