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(57)摘要

本发明涉及赤铁矿三方偏方面体双晶的合

成方法，在持续搅拌下，将Na2S溶液逐滴加入

FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；将固体悬

浮液中加入Na2S和单质硫粉的水溶液的沸液，随

后在水热反应釜中反应，冷至室温后，将反应得

到的固体物洗涤、干燥，即得到赤铁矿三方偏方

面体双晶。本发明得到的赤铁矿三方偏方面体双

晶，是第一次在实验室通过人工合成方法制备得

到，为特殊形貌的赤铁矿类材料的制备提供了新

的思路。本发明方法为一步水热反应法，工艺简

单，操作方便，且有易于重复等优点。
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1.赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，包括如下步骤：

步骤1，在持续搅拌下，将Na2S溶液逐滴加入FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；

步骤2，将步骤1中的固体悬浮液中加入Na2S和单质硫粉的水溶液的沸液，随后在水热反

应釜中反应，冷至室温后，将反应得到的固体物洗涤、干燥，即得到赤铁矿三方偏方面体双

晶，所述FeS与步骤2中的Na2S的物质的量之比≤1/2。

2.如权利要求1所述的赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，步骤1和步

骤2中所述Na2S的浓度为0.05～1mol/L。

3.如权利要求1所述的赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，所述步骤1

中的FeSO4浓度为0.05～1mol/L。

4.如权利要求1所述的赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，步骤2中所

述单质硫粉的水溶液的浓度为0.05～2mol/L。

5.如权利要求1所述的赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，所述水热反

应温度为100～250℃，水热反应时间为2～120h。

6.如权利要求1所述的赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，其特征在于，步骤2中所

述洗涤步骤依次为：用无氧水洗涤2次以上；用1mol/L的煮沸得Na2S溶液洗涤3次以上；用

1mol/L的HCl洗涤2次以上；用无水乙醇洗涤3次以上。
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赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法

技术领域

[0001] 本发明涉及赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方法，属于矿物材料技术领域。

背景技术

[0002] 赤铁矿是自然界中最常见的铁矿物，其化学性质稳定且无毒，其广泛分布于表生

矿床、土壤中及沉积物中。赤铁矿是一种具有合适的禁带宽度(Eg＝2.1eV)和较高的吸光系

数(可吸收约40％的太阳光谱)的半导体材料和光伏材料，其较高的光催化及光电催化活

性、太阳能综合利用效率使其在环保、能源等领域，如电化学传感器、光催化去除毒害有机

污染物及致病微生物、光电催化水裂解制氢等，具有广阔的应用前景。同时，赤铁矿高的表

面化学活性使其在环境中重金属离子的吸附去除方面也得到了广泛应用。

[0003] 天然赤铁矿中一般含有各种杂质且很难去除，通过天然矿物的直接研磨加工得到

的产品通常纯度较低、品质较差，这显著制约了其应用。近年来，人们通过多种方法合成了

赤铁矿薄膜及多种形貌的纳微米颗粒，如球状、双锥状等，其形貌对反应活性及应用具有显

著影响。目前还未有关于具有特殊形貌的三方偏方面体双晶结构的赤铁矿合成方法的报

道。

发明内容

[0004] 本发明地目的是为了改进现有技术的不足而提供赤铁矿三方偏方面体双晶的合

成方法，以解决现有技术没有合成赤铁矿三方偏方面体双晶的方法的问题。

[0005] 为实现上述目的，本发明采用如下技术方案：赤铁矿三方偏方面体双晶的合成方

法，包括如下步骤：

[0006] 步骤1，在持续搅拌下，将Na2S溶液逐滴加入FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；

[0007] 步骤2，将步骤1中的固体悬浮液中加入Na2S和单质硫粉的水溶液的沸液，随后在

水热反应釜中反应，冷至室温后，将反应得到的固体物洗涤、干燥，即得到赤铁矿三方偏方

面体双晶。

[0008] 进一步的，所述Na2S的浓度为0.05～1mol/L。

[0009] 进一步的，所述步骤1中的FeSO4浓度为0.05～1mol/L。

[0010] 进一步的，步骤2中所述单质硫粉的水溶液的浓度为0.05～2mol/L。

[0011] 进一步的，所述FeS与步骤2中的Na2S的物质的量之比≤1/2。

[0012] 进一步的，所述水热反应温度为100～250℃，水热反应时间为2～120h。

[0013] 进一步的，步骤2中所述洗涤步骤依次为：用无氧水洗涤2次以上；用1mol/L的煮沸

得Na2S溶液洗涤3次以上；用1mol/L的HCl洗涤2次以上；用无水乙醇洗涤3次以上。

[0014] 本发明利用Na2S溶液与亚铁离子反应得到FeS沉淀，再利用Na2S溶液和单质硫粉与

水混合并加热煮沸生成的多硫化物在高温下与FeS沉淀反应并生成赤铁矿三方偏方面体双

晶。通过调控水热反应温度可以调节赤铁矿三方偏方面体双晶晶体生长速率及晶体大小；

多硫化物在赤铁矿三方偏方面体双晶的形成过程中具有决定性作用，其主要作为赤铁矿晶
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面引导剂和物相调节剂，通过Na2S的浓度来调节多硫化物的浓度，改变多硫化物的浓度可

以调节产物的物相组成及有无赤铁矿三方偏方面体双晶的生成。

[0015] 与现有技术相比，本发明的有益效果是：

[0016] 1、本发明得到的赤铁矿三方偏方面体双晶，是第一次在实验室通过人工合成方法

制备得到，为特殊形貌的赤铁矿类材料的制备提供了新的思路。

[0017] 2、本发明的赤铁矿三方偏方面体双晶制备方法为一步水热反应法，工艺简单，操

作方便，且有易于重复等优点。

[0018] 3、本发明提供的赤铁矿三方偏方面体双晶对可见光具有良好的吸收效果，其在太

阳能利用方面将具有一定的应用前景；且其对重金属离子具有较高的吸附速率，其在重金

属污染治理方面具有潜在的应用价值。

附图说明：

[0019] 图1为为实施例1制备的赤铁矿三方偏方面体双晶的扫描电镜图。

[0020] 图2为对比实施例1制备的样品的扫描电镜图。

具体实施方式

[0021] 下面通过实施例对本发明技术方案做进一步详细描述，所述是对本发明的解释而

不是限定。

[0022] 实施例1

[0023] 步骤1，在持续搅拌下，将20mL浓度0 .3mol/L的Na2S溶液逐滴加入20mL浓度

0.3mol/L的FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；步骤2，随后向前述黑色固体悬浮液中加

入20mL浓度0.6mol/L的Na2S和浓度0.3mol/L的单质硫粉的混合水溶液的沸液，随后在水热

反应釜中于200℃水热反应24h，冷至室温后，将反应后的固体进行洗涤、干燥，即得到赤铁

矿三方偏方面体双晶，本实施例步骤2中FeS与Na2S的物质的量之比为1/2。对其进行电镜扫

描观察，结果见图1。

[0024] 图1给出的扫描电镜图片表明所得到的样品是由赤铁矿三方偏方面体双晶颗粒构

成，其颗粒尺寸约为3μm，这表明成功制备了赤铁矿三方偏方面体双晶。

[0025] 实施例2

[0026] 步骤1，在持续搅拌下，将20mL浓度0 .05mol/L的Na2S溶液逐滴加入20mL浓度

0.05mol/L的FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；步骤2，随后向前述黑色固体悬浮液中

加入20mL浓度0.8mol/L的Na2S和浓度0.05mol/L的单质硫粉的混合水溶液的沸液，随后在

水热反应釜中于100℃水热反应120h，冷至室温后，将反应后的固体进行洗涤、干燥，即得到

赤铁矿三方偏方面体双晶，本实施例步骤2中FeS与Na2S的物质的量之比为1/16。

[0027] 实施例3

[0028] 步骤1，在持续搅拌下，将20mL浓度1mol/L的Na2S溶液逐滴加入20mL浓度1mol/L的

FeSO4水溶液得到黑色FeS固体悬浮液；步骤2，随后向前述黑色固体悬浮液中加入40mL浓度

2mol/L的Na2S和浓度2mol/L的单质硫粉的混合水溶液的沸液，随后在水热反应釜中于250

℃水热反应2h，冷至室温后，将反应后的固体进行洗涤、干燥，即得到赤铁矿三方偏方面体

双晶，本实施例步骤2中FeS与Na2S的物质的量之比为1/4。
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[0029] 对比实施例1：

[0030] 使用实施例1所述制备方法制备材料，不同之处是FeS与Na2S的物质的量之比为1。

图2为对所得产物进行扫描电子显微镜分析图，图中表明所得产物主要由黄铁矿立方体构

成，而没有观察到赤铁矿三方偏方面体双晶的存在。

[0031] 以上内容是结合具体的优选实施方式对本发明所作的进一步详细说明，不能认定

本发明的具体实施只局限于这些说明。对于本发明所属技术领域的普通技术人员来说，在

不脱离本发明构思的前提下，还可以做出若干简单推演或替换，都应当视为属于本发明的

保护范围。
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图1

图2
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