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Abstract: Spherical and monodispersed cuprous oxide (CuO2) powder with 200 nm particle size and 5.1 m2/g special 
surface area were prepared by reacting CuSO4·5H2O with appropriate amount of NH3·H2O, glucose and NaOH. Char-
acterizations of X-ray diffraction, laser particle size analysis, scanning electron microscopy and Brunauer-Emmett- 
Teller analysis confirmed that the as-prepared powder is monodispersed. It has been found increasing the NH3·H2O 
concentration (from 0 to 4.0 mol/l) and the initial CuSO4·5H2O concentration (from 0.5 mol/l to 1.5 mol/l) is propitious 
to preparation of monodispersed CuO2 powders with small particle size. Additionally, reaction temperature and dosage 
of glucose affect the powder particle size and dispersion behavior. 
 
Keywords: Cuprous Oxide (Cu2O); Monodispersed; Nanopowders 

球形单分散 Cu2O 纳米粉体的制备* 

朱归胜#，颜东亮，杨会娟，赵昀云，高  康 

广西信息材料重点实验室，桂林电子科技大学，桂林 
Email: #zgs9539@163.com 

 
收稿日期：2012 年 2 月 18 日；修回日期：2012 年 3 月 16 日；录用日期：2012 年 3 月 19 日 

 
摘  要：硫酸铜和适量氨水反应形成铜氨络合物并加入葡萄糖溶液，最后加入 NaOH 溶液，制备了平均粒径为

200 nm，比表面积为 5.1 m2/g 的球形氧化亚铜粉体，由 SEM、激光粒度测试仪和 BET 三种方法分析得到的粉末

平均粒径相吻合，证明制备得到的粉末是单分散状态的。XRD 显示产物为立方相的氧化亚铜，未出现金属铜的

衍射峰。实验发现，产物粒径随氨水用量和硫酸铜初始反应浓度的增加而减小，葡萄糖用量和反应温度对产物

粒径和均匀性也有着重要影响。 
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1. 引言 

氧化亚铜(Cu2O)作为一种 P 型半导体材料，纳米

氧化亚铜可用作制备导电铜粉的前驱体、负极材料和

光催化材料，同时，氧化亚铜又是一种少有的能被可

见光激发的半导体材料，其 2.0 eV 的禁带宽度可以被 

波长为 600~400 nm 的可见光激发，再加上其无毒、

制备成本低，理论利用率高等优点，因此在太阳能的

开发和利用方面具有很大的应用潜能[1-3]。目前制备超

细氧化亚铜的主要方法是湿化学法，其中水热法还原

法在近年来得到了较大的发展，并在制备纳米氧化亚

铜粉体上表现出了干法和电解法所不能比拟的优势
[4,5]，但该法制备氧化亚铜粉体对设备要求严格且成本

高；而采用葡萄糖还原法制备氧化亚铜具有环境友 
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好、工艺简单、成本低等优点而受到研究者们的关注，

zhang、Liang[6-8]等采用葡萄糖还原法制备了不同形貌

的氧化亚铜如八面体、星花状、方形等。王岳俊、蒋

志刚 [9,10]等采用葡萄糖还原法获得了平均粒径在

0.9~2 μm 的氧化亚铜粉体，粉体颗粒较粗，主要针对

导电铜粉应用，而电池材料、光催化领域的应用需要

更细的粉体。本工作以硫酸铜和氨水反应形成铜氨络

合物，并加入葡萄糖，最后再加入 NaOH 溶液，并通

过控制反应温度和时间，得到了高球形度、高分散性

的纳米氧化亚铜粉体。 

2. 实验部分 

2.1. 粉体的制备 

实验先将 CuSO4·5H2O 加热搅拌溶解，控制浓度

分别为 0.5 mol/L、1 mol/L、1.5 mol/L，随后按

CuSO4·5H2O:NH3·H2O = 1:4( 摩尔比 )加入适量的

NH3·H2O 使其生成铜氨络合物，将溶液温度升至 85

℃后加入定量的葡萄糖，最后加入定量的氢氧化钠溶

液，在控温状态下反应 15 min 加入冷纯水急剧冷却至

50℃以下，经过滤、洗涤、真空干燥后即得产物。 

2.2. 粉体表征 

采用扫描电镜(SEM，XL30 & DX-4I，Philips Co.,)

分析产物的形貌和粒径及其分布，测算平均粒径时，

对照片内任意 50 个以上颗粒的粒径取平均；采用激

光粒度仪(LS-300，Coulter Co.,)分析产物的团聚体尺

寸和分布，采用 X 射线衍射仪(XRD，D/Max 2200，

Rigaku Co.,)分析产物的晶型，采用比表面积测试仪

(BET，Flowsorb 2300，Coulter Co.,)测试粉体的比表

面积。 

3. 结果与讨论 

硫酸铜 1 mol/L，氨水 4 mol/L，葡萄糖 1.3 mol/L，

氢氧化钠溶液 2.5 mol/L，85℃反应 15 min 获得的产

物测试结果见图 1。SEM 结果可以直接反应单个颗粒

的粒径，从图 1(a)可以看出粉体形貌为高球形度，分

散性好，平均粒径为 200 nm，激光粒度测试结果可以

反映粉末团聚体的尺寸，从图 1(b)可以看出，团聚体

平均尺寸为 210 nm，且呈现正态分布；图 1(c)为产物

的 XRD 图，图谱中的衍射峰峰位在 2θ值为：29.602˚， 

 

 

 

Figure 1. Characterization of as-prepared Cu2O powder: (a) SEM; 
(b) Particle size and distribution by laser; (c) XRD 

图 1. Cu2O 粉末的表征：(a) 扫描电镜图；(b) 粒度分布图；(c) 衍
射图 

 

36.524˚，42.440˚，61.536˚及 73.685˚处，其对应的晶

面指数分别为(110)，(111)，(200)，(220)和(311)，与

Cu2O 的标准谱图基本一致，表明产物为立方晶型的

氧化亚铜，且未出现金属铜的衍射峰。 

3.1. 氨水浓度对产物的影响 

图 2(a)~(d)分别为加入氨水 0 mol/L，2 mol/L，4 

mol/L，6 mol/L 的 SEM 图，从图中可以看出未加氨水

的产物粒径较大，平均粒径为 1 μm，均匀性和分散性

较差；产物随着氨水加入量的增加，粒径变小，产物

的分散性和均匀性也变好，当加入 4 mol/L 的氨水时，

产物粒平均粒径为 210 nm，分散性和均匀性都较好； 
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Figure 2. SEM micrographs of Cu2O powders formed at different 
NH3·H2O concentrations: (a) 0 mol/L; (b) 2 mol/L; (c) 4 mol/L; (d) 

6 mol/L 
图 2. 不同氨水浓度下产物的 SEM 照片：(a) 0 mol/L；(b) 2 mol/L； 

(c) 4 mol/L；(d) 6 mol/L 

但过量的氨水加入量会影响产物的分散性和均匀性

(图 2(d))，原因是过量的氨水会与铜离子进一步反应，

生成氢氧化铜，实验中也发现，过量的氨水会出现微

量的沉淀物。氨水的加入，可以使 CuSO4·5H2O 和

NH3·H2O 形成铜氨络合物，此时加入葡萄糖对可以促

使氧化亚铜的均匀形核，最后再加入强碱性的 NaOH

溶液促使氢氧化铜的快速还原成氧化亚铜，并促进氧

化亚铜的均匀生长，而后的快速冷却可以防止氧化亚

铜进一步还原成金属铜。与王岳俊、蒋志刚[9,10]等采

用葡萄糖还原法制备的氧化亚铜粉体相比较，本文采

用加入 NH3·H2O 形成铜氨络合物，通过引入低成本的

氨水即获得了粒径分布均匀的单分散纳米氧化亚铜

粉体。 

3.2. 硫酸铜初始浓度对产物的影响 

图 3 为在不同的硫酸铜初始反应浓度下得到产物

的 SEM 图，当硫酸铜浓度为 0.5 mol/L 时，产物粒径

较 1 mol/L 时小，平均粒径为 110 nm，见图 3(a)；当

硫酸铜浓度为 1.5 mol/L 时，产物粒径变大并且出现

了大小不均的颗粒，见图 3(b)。硫酸铜的初始反应 
 

 

 

Figure 3. SEM micrographs of Cu2O powders formed at different 
CuSO4·5H2O concentrations: (a) 0.5 mol/L; (b) 1.5 mol/L 

图 3. 不同硫酸铜初始浓度下产物的 SEM 照片：(a) 0.5 mol/L；(b) 
1.5 mol/L 
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浓度对产物的粒径有着较大影响，在本实验范围内产

物粒径随硫酸铜浓度增大而变小。其主要原因是：1) 

随着反应物浓度增大，晶核形成速率增快，形核速率

远远大于长大速率，因此有利于生成细小的氧化亚铜

颗粒；2) 当反应物浓度为 1.5 mol/L 时，一方面增加

了单位时间内的形核数量，另一方面浓度的提高大大

加快了新生氧化亚铜扩散到原有氧化亚铜晶核表面

的速率，从而使得氧化亚铜的粒径均匀性降低。实验

表明硫酸铜浓度在 1 mol/L 时产物(见图 1(a)的分散

性、均匀性及粒径都相对理想，且对产品的工业化生

产也是有利的。 

3.3. 反应温度对产物的影响 

在固定反应条件：硫酸铜 1 mol/L，氨水 4 mol/L，

葡萄糖 1.3 mol/L，氢氧化钠溶液 2.5 mol/L，改变葡萄

糖反应温度以考察其对产物的影响。葡萄糖的还原能

力随反应温度的升高而增强，在不同的反应温度下，

Cu2O 的生成速率会有很大的差别，从而导致粉体粒

径上的差异。葡萄糖对产物的形貌及粒径有较大的影

响，从图 4 可以看出当葡萄糖反应温度为 65℃时，粉

体粒径为 430 nm，主要原因是在该温度下，葡萄糖的

还原能力较弱，Cu2O 的生成和增长都比较缓慢；在

65℃~75℃之间，粉体粒径随葡萄糖反应温度的升高

而增大，而当葡萄糖反应温度大于 80℃时，葡萄糖的

还原能力迅速增强，反应时生成的 Cu2O 颗粒的数量

增多，Cu2O 颗粒互相碰撞长大的机会变小，因此生

成的产物粒径变小，而当葡萄糖反应温度大于 90℃， 
 

 

Figure 4. The influence of reaction temperature of glucose on size 
of Cu2O powder 

图 4. 葡萄糖反应温度对氧化亚铜粉体粒度的影响 

粉体粒径变得很细但粉体团聚度增加，因此用激光粒

度测试仪所测试的粒径结果变大。 

3.4. 葡萄糖和氢氧化钠用量对产物的影响 

在其他反应条件不变的情况下改变葡萄糖的用

量，考察葡萄糖用量对粉体粒径和分散性的影响，图

5 为在不同的葡萄糖用量下，产物的 SEM 图，从图中

可以看出当葡萄糖的用量为 1 mol/L 时，得到的颗粒

球体表面不光滑，附着有一些不规则的小颗粒，XRD

结果显示为 Cu2O；当葡萄糖用量为 1.5 mol/L 时得到

的产物中出现了金属 Cu 颗粒，见图 6 XRD 结果。实

验表明，当葡萄糖的用量为 1.3 mol/L 时得到的氧化

亚铜粉体表面光滑，大小均匀且分散性好，见图 1(a)。

葡萄糖在还原过程中会被氧化成葡萄酸，且葡萄酸具

有一定的还原能力，因此葡萄糖用量对氧化亚铜粉体

的形成是有一定影响的。此外，在该反应体系中，葡

萄糖被还原成葡萄酸会消耗掉一部分氢氧化钠，同时

在反应体系中过量一定量的氢氧化钠以维持系统的

稳定对反应的顺利进行是有利的。实验发现，NaOH

用量对产物的粒径影响不大，但对产物的表面形貌和 
 

 

 

Figure 5. The SEM of particle of Cu2O with different dosage of 
glucose: (a) 1 mol/L; (b) 1.5 mol/L 

图 5. 不同葡萄糖用量下产物的 SEM 图：(a) 1 mol/L；(b) 1.5 mol/L 
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Figure 6. The XRD of particle of Cu2O with different dosage of 
glucose: (a) 1 mol/L; (b) 1.5 mol/L 

图 6. 不同葡萄糖用量下产物的 XRD 图：(a) 1 mol/L；(b) 1.5 mol/L 

 

分散性有一定的影响，在实验范围内随 NaOH 用量的

增加，颗粒的表面形貌和分散性变好，当 NaOH 为 2.5 

mol/L 时产物的表面形貌光滑且分散性好。 

4. 结论 

采用硫酸铜和氨水反应形成铜氨络合物，并改变

加料顺序，制备了球形度高、分散性好，具粒度可控

的纳米氧化亚铜粉末，其平均粒径为 210 nm，比表面

积为 5.1 m2/g；该方法具有成本低、工艺简单的特点，

适合于工业生产。在实验范围内，产物粒径随氨水加

入量和硫酸铜初始反应浓度的增加有而变小，反应温

度主要影响葡萄糖的还原性，反应温度和葡萄糖用量

对产物的粒径和分散性和形貌有着重要的影响，氢氧

化钠用量对产物的粒径影响较小，但对产物的表面形

貌和分散性有一定的影响。 
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