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氧化银微纳米粉体的制备研究 
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摘  要：为制得形貌和粒径均匀的氧化银(Ag2O)微纳米粉体，对比研究了氧化银的 3种化学合成法。

结果表明，采用常规方法可制备出类球形氧化银，添加剂 PVP不改变氧化银粉体形貌，但可减小其

粒径，氧化银产率为 100%；采用铵盐络合法可制备出正八面体和削角八面体的氧化银粉体，且粒

径均匀(平均粒径为 1~2μm)，氧化银产率为 100%；采用氨水络合法可制备出八面体、削角八面体、

类球形、六足体、正方体的氧化银粉体，随 AgNO3:NH3·H2O 摩尔比增大，氧化银粉体粒径增大，

氧化银产率降低，为提高氧化银产率，可增大 NaOH摩尔占比，所得氧化银粉体其物相为立方晶系

氧化银且无其他杂质相。 
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Study on the preparation of Ag2O micro-nano powder 
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(Northwest Institute for Nonferrous Metal Research, Xi’an 710016, China) 

 

Abstract: In order to obtain Ag2O micro-nano powders with uniform morphology and particle size, three 

chemical synthesis methods of silver oxide were compared and studied. The results show that spherical 

Ag2O can be prepared by conventional methods. The addition of PVP does not change the morphology of 

Ag2O powder, but reduces its particle size, and the yield of Ag2O is 100%. The ammonium salt 

complexation method can be used to prepare regularoctahedron and truncated octahedron Ag2O powders 

with uniform particle size, and its average particle size is 1~2 μm, and the yield of Ag2O is 100%. 

Octahedral, truncated octahedral, spherical like, hexapod and cubic Ag2O powders can be obtained by the 

ammonia complexation method. As the molar ratio of AgNO3: NH3·H2O increases, the particle size of 

Ag2O powder increases but the yield of Ag2O decreases. In order to improve the yield of Ag2O, the molar 

ratio of NaOH can be increased, and the phase of the obtained Ag2O powder is cubic silver oxide without 

other impurity phases. 

Key words: Ag2O; micro-nano powder; chemical synthesis method; preparation 

 

氧化银(Ag2O)是一种具有简单立方结构的棕黑

色粉体，其禁带宽度为 1.46 eV，电化当量为 0.231 

Ah/g，主要用作有机合成催化剂、电池正极活性物

质和电子浆料等，其中电子行业所消耗的氧化银占

比为 90%[1-4]。 

目前，氧化银粉体的制备方法主要有电化学法、

热分解法和化学合成法[5-7]。Murray 等[8]报道了采用

电化学法合成氧化银微纳米颗粒，在碱性 Na2SO4

溶液体系中，以银线为阳极，通过改变阳极电位，

制得漏斗形和花形的氧化银颗粒，并通过电解时间

来调控颗粒尺寸，但是氧化银产率低，限制其实际

应用。Mashkani 等[9]采用 400℃热分解水杨酸银新

型前驱体，在空气气氛中制得粒径 40~50 nm 的六

边形氧化银，但水杨酸银前驱体合成操作繁杂。 
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化学合成法制备氧化银是研究最广泛的，也是

国内氧化银生产的主要方法。Wang 等[10]直接将硝

酸银水溶液和氢氧化钠溶液混合，搅拌反应生成氧

化银。Lyu 等[11]采用混合 AgNO3、NH4NO3和 NaOH

溶液制得不同形状的氧化银纳米晶体，并通过三者

摩尔比来调控氧化银晶体的生长。武慧芳[12]报道了

在硝酸银溶液中加入氨水，配成银氨溶液，然后加

入氢氧化钠溶液，充分搅拌反应，制得不同形貌的

氧化银粉体，同时考察了有机聚合物对氧化银颗粒

的影响。但是，该方法存在氧化银颗粒粒径分布不

均匀、形貌不规则等问题。 

本文分别采用常规方法、铵盐络合法和氨水络

合法 3 种化学合成法，以硝酸银作为初始原料开展

一系列制备氧化银粉体的试验研究，并制备不同形

貌和粒径的氧化银微纳米粉体，为实现氧化银粉体

形貌和粒径的可控制备提供技术支撑。 

 

1  实验 

 

1.1  试剂及器材 

实验原料及试剂：硝酸银，氢氧化钠，氨水，

硝酸铵，无水乙醇，聚乙烯吡咯烷酮(PVP，相对平

均分子质量为 40000)，试剂均为市售分析纯试剂，

实验用水为去离子水。 

仪器及设备：恒温加热磁力搅拌器，电子天平，

电炉，真空干燥箱，离心机等常规实验设施。 

1.2  实验方法 

由于 OH-与 Ag+反应速度很快，过程难以控制。

而利用 NH3与 Ag+络合成 Ag(NH3)+离子，能有效减

缓 OH-与 Ag+的反应速度，使得氧化银晶体生长过

程得到有效控制。本研究采用化学合成法制备氧化

银粉体，分别采用氨水或铵盐+氢氧化钠作为络合

剂，硝酸银溶液与络合剂形成银氨溶液，以聚乙烯

吡咯烷酮(PVP)作为分散剂，再用氢氧化钠溶液沉

淀制得不同形貌的氧化银粉体；另外直接将硝酸银

溶液与氢氧化钠溶液混合制得氧化银粉体。样品制

备步骤如下： 

1) 常规方法。将AgNO3溶液倒入 250mL烧杯，

并放置于磁力搅拌器中，启动搅拌，再将 NaOH 溶

液缓慢加入到 AgNO3 溶液，室温(25℃)下搅拌反应

2h 后，离心过滤，并用去离子水洗涤至中性后再用

无水乙醇洗涤一次，在 80℃下真空干燥得到氧化银

粉体。 

2) 铵盐络合法。将 AgNO3溶液和 NH4NO3溶

液依次倒入 250mL 烧杯中，添加少量 NaOH 溶液后

超声处理 1 min，放入磁力搅拌器中，在 35℃下静

置 30 min 后，启动搅拌，再添加 NaOH 溶液，室温

(25℃)下搅拌反应 5 min 后，离心过滤，并用去离子

水洗涤至中性后再用无水乙醇洗涤一次，在 80℃下

真空干燥得到氧化银粉体。 

3) 氨水络合法。将 AgNO3溶液倒入 250mL 烧

杯，并放置于磁力搅拌器中，启动搅拌，缓慢添加

NH3·H2O 溶液并搅拌 5 min 后形成银氨溶液，再添

加 NaOH 溶液，室温(25℃)下继续搅拌反应 5 min

后，静置 24h，离心过滤，并用去离子水洗涤至中

性，再用无水乙醇洗涤一次，在 80℃下真空干燥得

到氧化银粉体。 

上述步骤涉及如下化学反应： 

AgNO3+2NH3·H2O=Ag(NH3)2
++NO3

-+2H2O(1) 

2Ag(NH3)2
++2OH-+3H2O=Ag2O↓+4 NH3·H2O(2) 

NH4NO3+NaOH =NH3 +H2O+ NaNO3(3) 

2AgNO3+2NaOH=Ag2O↓+2NaNO3+H2O(4) 

1.3  测定和表征 

采用Bruker D8 Advance型X射线衍射仪(XRD)

分析所得样品物相；JSM-6700F 型场发射扫描电镜

(SEM)观察所得样品微观形貌，统计分析粒径；采

用电子天平对所得样品进行称重。氧化银产率(X)

的计算公式如下： 

X=(2m/232)/(cV)×100%            (5) 

式中，m代表氧化银实际质量，g；c代表硝酸

银溶液浓度，mol/L；V代表硝酸银溶液体积，L。 

 

2  结果与讨论 

 

2.1  常规方法制备氧化银粉体 

配制 2 份 20mL 2mol/LNaOH 溶液，其中 1 份

不添加聚乙烯吡咯烷酮(PVP)，另 1 份添加 0.1g PVP，

再分别缓慢倒入 100 mL 0.2mol/L AgNO3溶液中，

在室温下搅拌反应 2 h 后过滤，用去离子水洗涤至

中性后再用无水乙醇洗涤一次，在 80℃下真空干燥

得到氧化银粉体，考察聚乙烯吡咯烷酮(PVP)对氧

化银粉体形貌的影响，结果如图 1 所示。 

由图1可知，当AgNO3:NaOH摩尔比为1:2时，

添加 PVP 情况下制得的氧化银颗粒粒径更小，这是

由于 PVP 作为分散剂可增大颗粒的比表面积并降

低粒子团聚[13]。PVP 中的羰基氧原子有孤对电子与

Ag+形成共价键，从而形成保护作用，使得用于晶

核成长的物种浓度降低，得到细微粒子，从而增大 
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(a)/(b). 无 PVP(Without PVP); (c)/(d). 0.1 g PVP 

图 1 常规法制备氧化银粉体的 SEM 图像 

Fig.1SEMimagesof Ag2O powder  

prepared by conventional method 

 

颗粒比表面积。但是，PVP 对氧化银粉体形貌无影

响，不添加 PVP 和添加 PVP 两种情况下制得的氧

化银粉体形貌均为类球形，粒径不均匀，平均粒径

为 0.1~0.5μm；氧化银产率均为 100%。 

2.2  铵盐络合法制备氧化银粉体 

取 50mL AgNO3 溶液和 50mL NH4NO3溶液，

AgNO3 浓度分别为 0.1 和 0.01mol/L，对应的

NH4NO3浓度分别为 0.2 和 0.02mol/L，先添加 5 或

0.5mL2mol/LNaOH 溶液后超声处理 1 min，并放入

35℃水浴锅中静置 30 min后，再添加 25mL或 10mL 

2mol/LNaOH 溶液，控制 AgNO3:NH4NO3:NaOH 摩

尔比为 1:2:12 或 1:2:42，制得如图 2 所示的氧化银

粉体。 

由图 2 可知，采用铵盐络合法，NH4NO3 先与

NaOH 反应形成 NH3，NH3再与 AgNO3络合形成银

氨溶液，可制备出正八面体或削角八面体的氧化银

粉体。这是由于在较高的反应物浓度下，氧化银晶

体沿[100]方向的生长速率大于沿[111]方向生长速

率，从而形成正八面体；而在较低的反应物浓度下，

氧化银晶体沿[100]和[111]方向的生长速率相当，从

而形成削角八面体[11]。另外所得氧化银粉体粒径均

匀，其平均粒径为 1~2 μm，氧化银产率均为 100%。 

2.3  氨水络合法制备氧化银粉体 

取 50mL AgNO3 溶液，当 AgNO3 浓度分别为

0.1、0.05 和 0.01 mol/L 时，在搅拌条件下分别对应 

 

(a)/(b). 1:2:12; (c)/(d).1:2:42 

图 2 不同 AgNO3:NH4NO3:NaOH 摩尔比制备 

得到的氧化银粉体的 SEM 图像 

Fig.2 SEM images of Ag2O powder preparedat  

different AgNO3: NH4NO3: NaOH molar ratios 

 

加入 50mL 0.2、0.1 和 0.02 mol/L NH3·H2O 或 0.4、

0.2 和 0.04 mol/L NH3·H2O 络合形成银氨溶液，搅

拌 5 min 后分别添加 5mL 2mol/LNaOH，在室温下

搅拌反应 5 min 后，静置 24h，离心过滤，并用去

离子水洗涤至中性再用无水乙醇洗涤一次，在 80℃

下真空干燥得到氧化银粉体，考察 AgNO3:NaOH 和

AgNO3:NH3·H2O 摩尔比对氧化银粉体形貌和粒径

的影响，结果如图 3 和图 4 所示。 

由图 3 可知，采用氨水络合 Ag+时，当 AgNO3: 

NH3·H2O 摩尔比为 1:2，NaOH 浓度为 2 mol/L 时，

随着 AgNO3:NaOH 摩尔比增大，由于氧化银在碱性

溶液中具有较大的溶解度[14]，NaOH 溶液侵蚀氧化

银颗粒的棱角和棱边，使氧化银颗粒球形化，从而

依次制得八面体、削角八面体、类球形氧化银粉体，

平均粒径分别为 0.4~0.8、0.3~0.6、0.2~0.4 μm，氧

化银产率分别为 53.45%、58.62%、100%。 

由图 4 可知，采用氨水络合 Ag+时，其他条件

不变，控制 AgNO3: NH3·H2O 摩尔比为 1:4，NaOH

浓度为 2mol/L 时，可分别制得六足体、六足体(花

状)、正方体形氧化银粉体，平均粒径分别为 3~4、

4~5 和 0.5~1μm，氧化银产率分别为 5.17%、31.03%、

51.72%。由于氨水络合作用，Ag+被氨分子包围，

阻碍 Ag+与 OH-反应[12]，导致氧化银的产率降低。 

(a) (b) 

(c) (d) 

(a) (b) 

(c) (d) 
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(a)/(b). 1:2:2; (c)/(d).1:2:4; (e)/(f).1:2:20 

图 3 不同 AgNO3:NH3·H2O:NaOH 摩尔比制备 

得到的氧化银粉体的 SEM 图像 

Fig.3 SEM images of Ag2O powder prepared at  

different AgNO3: NH3·H2O: NaOH molar ratios 

 

因此，增大 AgNO3: NH3·H2O 摩尔比有利于制

得较大粒径的氧化银粉体。由于氨水络合作用增强，

更有利于形成带菱角的氧化银粉体，但产率会降低。 

 

 (a)/(b). 1:4:2; (c)/(d).1:4:4; (e)/(f).1:4:20 

图 4 不同 AgNO3:NH3·H2O:NaOH 摩尔比摩尔比制备 

得到的氧化银粉体的 SEM 图像 

Fig.4 SEM images of Ag2O powder prepared at 

 different AgNO3: NH3·H2O: NaOH molar ratios 

 

2.4  三种制备方法的综合对比 

将常规法、铵盐络合法和氨水络合法制备氧化

银粉体时对应的氧化银产率作对比，如表 1 所列。 

 

表 1 不同制备方法对氧化银产率的影响 

Tab.1 Effect of different preparation methods on Ag2O yield 

制备方法 反应物摩尔比 AgNO3 用量 氧化银质量/g 氧化银产率/% 

常规法 AgNO3:NaOH=1:2 100mL 0.2mol/L 2.4 100 

铵盐络合法 
AgNO3:NH4NO3:NaOH=1:2:12 50mL 0.1mol/L 0.6 100 

AgNO3:NH4NO3:NaOH=1:2:42 50mL 0.01mol/L 0.06 100 

氨水络合法 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:2:2 50mL 0.1mol/L 0.31 53.45 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:2:4 50mL 0.05mol/L 0.17 58.62 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:2:20 50mL 0.01mol/L 0.08 100 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:4:2 50mL 0.1mol/L 0.03 5.17 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:4:4 50mL 0.05mol/L 0.09 31.03 

AgNO3: NH3·H2O:NaOH=1:4:20 50mL 0.01mol/L 0.03 51.72 
 

  

(c) (d) 

(e) (f) 

(b) (a) (a) (b) 

(c) (d) 

(e) (f) 
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由表 1 可知，采用常规法和铵盐络合法时氧化

银产率均为 100%，但铵盐络合法操作工序较多，

不利于工业应用；而采用氨水络合法时氧化银产率

较低，且随着 NH3·H2O 摩尔占比增加，氧化银产率

继续减小。因此采用氨水络合法时，为获得较高氧

化银产率，应增大 NaOH 摩尔占比。 

对氨水络合法所得氧化银粉体进行 XRD 物相

表征，结果如图 5 所示。 

 

 

图 5 Ag2O 粉体的 XRD 图谱 

Fig.5 XRD pattern of Ag2O powder 

 

图 5中在 2θ为 32.853°、38.116°、55.004°、65.570°

和 68.883°处有明显的衍射峰，与 PDF#75-1532 的

数据基本吻合，分别与立方晶系氧化银的(111)、

(200)、(220)、(311)和(222)晶面对应，且衍射峰非

常尖锐，无其他杂峰。 

 

3  结论 

 

1) 采用常规方法制备氧化银时，添加 PVP 可

减小氧化银粉体粒径，但对其形貌无影响，所得氧

化银粉体形貌为类球形，粒径不均匀。 

2) 采用铵盐络合法可制备出正八面体和削角

八面体的氧化银粉体，且粒径均匀，其平均粒径为

1~2 μm，氧化银产率为 100%。 

3) 采用氨水络合法可制备出八面体、削角八

面体、类球形、六足体、正方体的氧化银粉体，随

AgNO3:NH3·H2O 摩尔比增大，氧化银粉体粒径增大，

氧化银产率降低，所得氧化银粉体无杂质相。 
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