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摘  要：用桑叶提取物制备钯纳米颗粒，考察了反应温度、反应物浓度对纳米颗粒形貌的影响。采

用 X射线光电子能谱(XPS)、扫描电镜(SEM)、傅里叶变换红外光谱(FTIR)对反应产物进行了表征。

结果表明，温度过低时较难生成钯纳米颗粒，适宜的温度(60℃)下可获得不发生团聚的钯纳米颗粒；

反应物浓度对钯纳米颗粒形貌有较大影响，加入不同量的桑叶提取液可制备出类球形、三角形、凹

陷的不规则形、棒状的钯纳米颗粒。 
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Abstract: Palladium nanoparticles were prepared using mulberry leaf extract. The effects of reaction 

temperature, reactant concentration on the morphology of nano particles were studied. The properties of 

products were characterized by XPS, SEM and FTIR. The results showed that it was impossible to get 

palladium nanoparticles at low temperature. However, palladium nanoparticles could be obtained with 

appropriate temperature of 60℃. Reactant concentration had great influence on the morphology of 

palladium nanoparticles. Adding different amounts of mulberry leaves extract, variable shapes of 

palladium nanoparticles were prepared, such as sphere, triangle and bar. 
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钯纳米颗粒由于其独特的物理、化学、光学、

热力学性质，在催化、传感器、生物医药等方面有

重要的应用价值[1-4]。钯纳米颗粒的催化性能随其晶

体的尺寸和形貌而变。国内外对于钯纳米颗粒的制

备研究主要为物理和化学方法。生物还原法制备金

属纳米颗粒是近几年新兴起的绿色合成技术，此法

具有很多优点，如还原条件温和、无污染、生物来

源广等[5]。过去的研究中，生物还原法主要集中在

制备金属纳米颗粒，国外 Petla 等[6]利用大豆叶还原

Pd
2+制备出平均粒径为 15 nm 的钯纳米颗粒， 

 

Prasad 等[7]利用海带还原 Pd
2+制备出粒径为 60~80 

nm 的球型钯纳米颗粒；国内杨欣等[8]利用栀子还原

Pd
2+制备出粒径为 2~10 nm，呈近球形的 Pd 纳米颗

粒，并且在水溶液中具有很好的分散性和稳定性[9]。

张峰等[10]利用芳樟叶的提取液成功的还原出了平

均粒径在 4 nm 左右的 Pd 纳米颗粒。植物法制备金

属纳米颗粒的研究较多集中于纳米颗粒的制备过

程，而还原过程中对形貌控制合成鲜有报道，本文

以桑叶提取液为还原剂，研究其对钯纳米颗粒制备

以及对其形貌控制的能力。 
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1 实验部分 

 

1.1 实验材料药品 

本实验所用硝酸钯为分析纯；实验用水为去离

子水；无水乙醇为分析纯。 

1.2 桑叶提取液的制备 

桑叶干粉的制备：将桑树叶洗净、晒干，用高

速万能粉碎机粉碎(颗粒大小约为 100 目)后常温保

存在玻璃瓶中备用。 

提取液的制备：称取 5 g 桑叶干粉于锥形瓶中，

加入 100 mL 去离子水，再加 150 mL 无水乙醇，在

60℃水浴锅加热(回流) 24 h，自然冷却，过滤、定

容得到 20 g/L 的桑叶提取液。 

1.3 生物还原实验 

钯纳米颗粒制备：以桑叶提取液为还原剂，不

同体积比的桑叶提取液与硝酸钯溶液置于 60℃水

浴锅中反应 24 h，自然冷却后，将反应液离心水洗，

在真空干燥箱中 60℃下真空干燥，制得钯纳米颗

粒。具体实验条件为： 

以体积比 1:1 分别在常温、40、50、60、70、

80℃与浓度为 0.01 mol/L 的硝酸钯溶液反应 24 h，

考察温度对纳米钯颗粒的影响。 

按体积比 1:1、2:1、3:1、4:1、5:1、6:1、10:1

分别与浓度为 0.01 mol/L 的硝酸钯溶液混合，在

60℃下水浴锅中反应 24 h，考察反应物浓度对生成

的钯纳米颗粒的影响。 

1.4 还原产物的表征 

采用 VG Scientific Ltd.公司 ESCALAB MK II

型X 射线光电子能谱仪(XPS)对催化剂样品中 Pd的

存在价态进行表征；用 FEI 公司 NOVA NANO 

SEM450 型扫描电子显微镜(SEM)观察生成的钯纳

米颗粒的形貌；用 Thermo Scientific 公司 Nicolet 

iS10 型傅立叶变换红外光谱仪(FTIR)分析桑叶中的

还原物质。 

 

2 结果和讨论 

 

2.1 X 射线光电子能谱(XPS)分析 

XPS 表征常用来测量固体样品的化学状态、表

面化学元素组成、确定产物中钯的价态，从而确定

是否有单质钯生成。对生成的钯纳米颗粒做 XPS 分

析，结果如图 1 所示。 

 

 

图 1 纳米钯颗粒的能谱分析图 

Fig.1 XPS spectrum of palladium nanoparticle 

 

从图 1 可看出 338.3 和 343.7 eV 处的谱峰(峰间

距为 5.4 eV)相对于零价钯标准峰位置整体位移了 3 

eV，结合后文的红外分析，其原因可能由于桑叶提

取液中的有机物基团对钯纳米颗粒产生了保护作

用，从而使峰偏移。 

2.2 扫描电镜(SEM)分析 

在合成金属纳米颗粒的过程中，晶体生长通常

历经 3 个阶段[11]：还原-成核-生长。一般来说，晶

体在各个方向上的生长速率与其表面能有关。因此，

通过一定手段对某些特定晶面的表面能进行调节，

则可以控制晶体在某些方向上的生长速率，从而达

到控制晶体形貌的目的。有很多因素都能影响到晶

体最终的形貌和尺寸。例如反应物的浓度(包括前驱

物和还原剂)、反应温度、反应时间、加入助剂的种

类和浓度等。 

本文首先考察不同温度对制备钯纳米形貌的影

响，产物的扫描电镜图像如图 2 所示。 

从图 2 可看出温度对钯纳米颗粒的制备有较大

影响：当处于低温(40℃)时，基本没反应，只观察

到少量纳米钯；高温(70℃)时，纳米颗粒发生团聚。

其原因可能是温度较低时，不利于晶核的生长，因

此反应较难发生；而温度较高时，反应速率增加，

因此容易发生团聚。因此综合考虑最终选择 60℃作

为植物还原反应温度。 
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图 2 不同温度制备所得纳米钯的扫描电镜图像 

Fig.2 SEM images of nano-Pd prepared at different temperatures 

 

进一步考察了还原剂桑叶提取液浓度对钯纳米 颗粒的形貌的影响，结果如图 3 所示。 

 

   

 

图 3 不同还原剂/硝酸钯体积比制备所得纳米钯的扫描电镜图像 

Fig.3 SEM images of nano-Pd prepared in different volume ratios of reductant/Pd(NO3)2 

 

由图 3 可见，增加还原剂的用量，可制备出类

不同形状的纳米钯颗粒，其中：球形(还原剂与前驱

体的比为 1:1、2:1、3:1、4:1)、三角形(5:1)、带凹

陷的不规则形(6:1)以及棒状(10:1)。 

分析形成不同形状纳米钯的原因，可能在于钯

离子在不同的还原剂用量下有着的不同聚合过程。

当还原剂用量较少时，成核速度较慢，体系中各个

晶面之间的生长速率差异很微弱，其生长过程中各

个方向速率相差不大，则最终产物有形成类球体的

趋势。当加大还原剂用量后，体系整体反应速率加

快，当晶核聚集到一定尺寸时，便会形成具有一定

形貌的晶种。 

2.3 傅里叶变换红外光谱(FTIR)分析 

为了研究纳米颗粒的形成机理，对反应前后的

桑叶提取液经真空干燥后的干粉做红外光谱分析，

结果如图 4 所示。 

 

 

图 4 反应前(a)后(b)桑叶提取液干粉 FTIR 图 

Fig.4 FTIR of mulberry leaf extract powder (a) before 

and (b) after reaction 

(a). 40℃ (b). 60℃ (c). 70℃ 

(a). 3:1 (b). 5:1 (c). 6:1 

(d). 10:1 
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图 4 中，3195 cm
-1 处的吸收是-OH 或-NH2的特

征吸收峰，2925 cm
-1 和 1392 cm

-1 处分别为-C-H-的

伸缩振动和弯曲振动吸收峰，1602 cm
-1 处为-COO-

的反对称伸缩振动吸收峰，1046 cm
-1 处为糖原的特

征吸收峰。对比反应前和反应后的红外光谱发现，

反应后的峰都有明显减弱，可认为钯的生物质还原

是生物质中的氨基、羟基、羧基起的作用，并对产

物进行保护，产物稳定性通过-N-H···Pd、-C-O···Pd

和-CO-O···Pd 等方式实现。 

 

3 结论 

 

本文采用桑叶提取物还原制备出纳米钯颗粒，

并对制备温度、反应物浓度对纳米钯颗粒的形貌影

响进行了研究，结果表明，在适宜的温度(60℃)下，

可以制备出类球形、三角形、凹陷的不规则型、棒

状的钯纳米颗粒，探讨了反应温度和反应物浓度对

其的影响。发现在植物还原过程中反应温度对颗粒

的形貌影响不大；而反应物浓度对钯纳米颗粒的形

貌影响较大，当增加还原剂用量时可制备出具备一

定形貌、分散性好的钯纳米颗粒。形成不同形貌的

原因可能是还原剂浓度不同导致钯纳米颗粒在不同

晶面的生长速度不同，最终形成不同形貌的钯纳米

颗粒。 
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