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(57) 摘要

本发明公开了一种氧化铟锡单分散纳米粉体

的低温溶剂热制备方法。该方法包括以下步骤：

将铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液放入反应釜中进

行低温溶剂热反应，反应完成后将所得沉淀离心

分离，洗涤，干燥，得到氧化铟或氧化铟锡单分散

纳米粉体；所述低温溶剂热反应是在 180～ 300℃

温度条件下反应 0.5～ 20h。本发明利用简单的低

温溶剂热合成法，一步反应即可，工序简单、易于

操作；反应所需的温度低，不需煅烧，设备简单、

成本低、操作安全、污染小；制备的氧化铟、ITO粉

体平均粒径可小于 100nm，粒径分布范围窄，分散

性很好。
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1. 一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征在于包括以下操作

步骤：将铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液放入反应釜中进行低温溶剂热反应；反应结束后离

心，洗涤，干燥，得到氧化铟锡单分散纳米粉体；所述低温溶剂热反应是在 180～ 300℃温度

条件下反应 0.5 ～ 20h；所述氧化铟锡单分散纳米粉体含有质量百分比浓度为 0 ～ 20％的

氧化锡。

2.根据权利要求 1所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：所述铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液是将铟锡氧化物前驱体以质量体积比≤ 0.1g/ml

的浓度分散在乙二醇中；所述铟锡氧化物前驱体是将金属铟和金属锡混合物，或可溶性铟

盐和可溶性锡盐混合物采用化学沉淀法、水热法或微乳法制备得到。

3.根据权利要求 1所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：所述铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液是按以下步骤制备得到：

(1)将金属铟和金属锡混合物，或可溶性铟盐和可溶性锡盐混合物溶解于无机酸中，得

到铟和锡金属离子浓度为 0.14～ 1.4mol/L的混合溶液；

(2)将步骤 (1)所得混合溶液加入乙二醇中，混合均匀；

(3)调节 pH值至 6.0～ 11.0，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液。

4.根据权利要求 3所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：步骤 (1)所述无机酸是盐酸、硝酸和硫酸中的一种或多种。

5.根据权利要求 3所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：步骤 (2)所述混合溶液和乙二醇的体积比为 0.1∶ 10～ 2∶ 10。

6.根据权利要求 3所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：步骤 (3)所述调节 pH值是用氢氧化钠、氢氧化钾、尿素或氨水进行调节。

7.根据权利要求 1所述一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法，其特征

在于：所述干燥为烘干或真空干燥，干燥的温度是 40～ 200℃，干燥的时间为 1～ 48h。

8.一种根据权利要求 1～ 7任一项所述方法制备的氧化铟锡单分散纳米粉体，其特征

在于：所述氧化铟或氧化铟锡单分散纳米粉体的粒径为 10～ 200nm。

9.根据权利要求 8所述的氧化铟锡单分散纳米粉体应用于制备液晶显示材料、隔热玻

璃、太阳能电池、太阳能收集器或车辆窗口去雾防霜剂。
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氧化铟锡单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于半导体材料技术领域，特别涉及一种氧化铟锡 (ITO) 单分散纳米粉体

的低温溶剂热制备方法。

背景技术

[0002] 伴随着液晶显示的发展，用于透明电极的铟锡氧化物 (ITO) 需要量急剧增加。目

前，世界上的发达国家如日本、美国、法国等，将 90％的铟用于制备 ITO 的材料。它们普遍

采用铟锡氧化物制成靶材，然后用直流磁控溅射法将靶材制成 ITO 薄膜。这种薄膜对可见

光透明，能强烈反射红外光，有低的膜电阻，因而在液晶显示、隔热玻璃、太阳能电池和收集

器、车辆窗口去雾防霜等方面获得日益广泛的应用。对于制备靶材所用的 ITO粉末，要求十

分严格，不仅要纯度高，而且粒度细、分散性能好。下一代利用打印技术生产过程中对 ITO

粉末得粒度和分散性具有更高的要求。近年来有关氧化铟锡纳米粉体制备的方法有很多，

如水热法、微乳法、喷雾燃烧法及化学沉淀法等，但能够用于工业上生产制备 ITO 粉体的方

法仅有液雾氧化燃烧法、液相化学共沉淀法和均相共沉淀法。如公开文献报道的 ITO 纳米

粉体的制备方法主要有：

[0003] 1、“晶型可控的氧化铟粉末的制备方法”，中国专利 < 申请号 >200710044189，阐

述了基于晶型可控的氧化铟粉末的制备如下：(1) 将含有铟离子和一定量的过渡金属离子

(Fe，Co，Ni，Cu，Cr，Mn中的一种或几种 )的醇溶液，和碱的醇溶液混合；(2)将得到悬浮液

离心，得到的沉淀洗涤，干燥，在 300-500℃温度下煅烧，即可得到可控晶型的氧化铟纳米粉

体。所述的醇溶液为低极性醇，优先推荐甲醇或乙醇。铟盐醇溶液的质量百分浓度为 0.5～

10％，掺杂过渡金属离子的原子百分浓度为 0.1～ 20％。

[0004] 2、“化学共沉淀法制备纳米 ITO粉体及结构表征”，《功能材料》，2003，26(4)。文献

中介绍了以 InCl3·4H2O和 SnCl4·5H2O为原料，采用化学共沉淀法制备出纳米级 ITO粉体。

利用 TEM、XRD、IR、粒度分布仪等实验手段对粉体的形貌、物相、粒度进行了表征，讨论了煅

烧温度对粉体物相和粒度的影响。研究结果表明：当煅烧温度＞ 300℃时，可以获得晶型为

立方 In2O3 结构的球形纳米 ITO粉体，粒径约 30nm。

[0005] 3、日本高知大学 Yanagisawa 等人在文献 (Journal of Materials Research，

2000，15(6)：1404-1408) 提到了一种水热法制备 ITO 粉体的方法。该法采取氨水沉淀铟

(锡 )盐溶液，将生成的水热前驱体 -氢氧化铟 (锡 )进行水热反应 (300℃ )，最后经过过

滤、真空干燥、煅烧得到 ITO 纳米粉体。该法制备过程中由于引入氨水为沉淀剂，其得到的

水热反应温度 (不低于 300℃ )，同时为了使铟和锡完全沉淀，需要使用过量的氨水沉淀剂，

从而导致在高温水热过程中会逸出氨气，以致于水热反应设备的耐压能力需要大大提高

(理论压力就不低于 20MPa)，并且氨水的引入导致了水热设备高温防腐能力的下降。

[0006] 4、“In2O3、ITO 单 分 散 纳 米 粉 体 的 水 热 制 备 方 法”，中 国 专 利 < 申 请 号

>200310111223，阐述了基于氧化铟、ITO单分散纳米粉体的制备如下：将金属铟 (锡 )溶解

于无机酸中，配成一定浓度的混合溶液后用阴离子交换树脂进行处理得到的胶体溶液，将
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分离出树脂的胶体溶液置于入高压反应釜中，在水热温度 180～ 260℃下反应 4～ 24h后，

将产物用纯水洗涤、真空过滤，并经 100-105℃干燥 6 ～ 12h、500 ～ 1000℃煅烧 2 ～ 4h 后

即可制得 In2O3、ITO单分散纳米粉体。研究结果表明：粉体粒径≤ 100nm。

[0007] 从上述的文献或专利中我们可以了解到，现有各种制备 ITO 粉体的方法都有共同

的缺点：不管是用化学共沉淀法，还是水热法，都需要两步反应，首先在低温制得前驱物铟

锡氢氧化物沉淀，然后在 300-500℃煅烧得到 ITO 粉体。工艺流程复杂；由于需要煅烧，因

此所需的温度都很高；高温煅烧也必然造成产品颗粒团聚严重，不利于下一步的应用。

发明内容

[0008] 针对上述现有技术存在的不足，本发明的首要目的在于提供一种氧化铟锡 (ITO)

单分散纳米粉体的低温溶剂热制备方法。

[0009] 本发明的另一目的在于提供一种上述方法制备的氧化铟锡单分散纳米粉体。

[0010] 本发明的目的是通过如下技术方案实现的：一种氧化铟锡单分散纳米粉体的低温

溶剂热制备方法，其特征在于包括以下操作步骤：将铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液放入反

应釜中进行低温溶剂热反应；反应结束后离心，洗涤，干燥，得到氧化铟或氧化铟锡单分散

纳米粉体；所述低温溶剂热反应是在 180～ 300℃温度条件下反应 0.5～ 20h；所述氧化铟

锡单分散纳米粉体含有质量百分比浓度为0～20％的氧化锡(当氧化锡的质量百分比浓度

为 0时，产物即为氧化铟 )。

[0011] 所述铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液是将铟锡氧化物前驱体 (铟锡氢氧化物 )以质

量体积比≤ 0.1g/ml 的浓度分散在乙二醇中；所述铟锡氧化物前驱体是将金属铟 + 金属锡

或可溶性铟盐 +可溶性锡盐采用化学沉淀法、水热法、微乳法制备得到。

[0012] 所述铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液是按以下步骤制备得到：

[0013] (1)将金属铟+金属锡或可溶性铟盐+可溶性锡盐溶解于无机酸中，得到铟和锡金

属离子浓度为 0.14～ 1.4mol/L的混合溶液；

[0014] (2)将步骤 (1)所得混合溶液加入乙二醇中，混合均匀；

[0015] (3)调节 pH值至 6.0～ 11.0，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液。

[0016] 步骤 (1)所述无机酸是盐酸、硝酸和硫酸中的一种或多种。

[0017] 所述无机酸是步骤 (2)所述混合溶液和乙二醇的体积比为 0.1∶ 10～ 2∶ 10。

[0018] 步骤 (3)所述调节 pH值是用氢氧化钠、氢氧化钾、尿素或氨水进行调节。

[0019] 所述干燥为烘干或真空干燥，干燥的温度是 40～ 200℃，干燥的时间为 1～ 48h。

[0020] 上述方法制备的氧化铟或氧化铟锡单分散纳米粉体的粒径为 10～ 200nm。

[0021] 上述的氧化铟或氧化铟锡单分散纳米粉体应用于制备液晶显示材料、隔热玻璃、

太阳能电池、太阳能收集器或车辆窗口去雾防霜剂。

[0022] 本发明与现有技术相比，具有如下优点和有益效果：(1) 利用简单的低温溶剂热

合成法，一步反应即可制备出氧化铟、ITO 纳米粉末，工序简单、易于操作；(2) 反应过程所

需的温度低，可低至 180℃，且不需经过煅烧即可得到产品，具有设备简单、成本低、操作安

全、污染小等优点；(3) 制备的氧化铟、ITO 粉体平均粒径可小于 100nm，，粒径分布范围窄，

分散性很好；(4)制备工艺流程简单，适合于规模化工业生产。
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具体实施方式

[0023] 下面结合实施例对本发明作进一步详细的描述，但本发明的实施方式不限于此。

[0024] 实施例 1

[0025] (1)把 38g InCl3·4H2O和 4.65g SnCl4·5H2O先用 100mL盐酸溶解，得混合溶液；

[0026] (2)将步骤 (1)所得混合溶液加入 4L乙二醇作溶剂，混合均匀；

[0027] (3) 在搅拌状态下，慢慢加入质量百分比浓度为 25％的 NH3·H2O，将 pH 值调节至

7.0，搅拌均匀，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液；

[0028] (4) 将步骤 (3) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 200℃条件

下，反应 2h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，60℃真空干燥 24h，即得氧化铟锡

单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 10％的氧化锡。将制得的纳米 ITO粉体

在扫描电镜下观察平均粒径＜ 100nm，采用纳米粒度分析仪测得的粒度范围为 10-200nm。

[0029] 实施例 2

[0030] (1)把 49.5g In(NO3)3·4H2O，和 6.0g Sn(NO3)4·5H2O先用 100mL硝酸溶解，得混

合溶液；

[0031] (2)将步骤 (1)所得混合溶液加入 10L乙二醇作溶剂，混合均匀；

[0032] (3) 在搅拌状态下，慢慢滴入氢氧化钠将 pH 值调节至 7.0，搅拌均匀，得到铟锡氢

氧化物的乙二醇悬浮液；

[0033] (4) 将步骤 (3) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 200℃条件

下，反应 4h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，40℃真空干燥 48h，即得氧化铟锡

单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 10％的氧化锡。

[0034] 实施例 3

[0035] (1)把 23.16g金属铟和 5.51g金属锡先用 100mL硫酸溶解，得混合溶液；

[0036] (2)将步骤 (1)所得混合溶液加入 2L乙二醇作溶剂，混合均匀；

[0037] (3)在搅拌状态下，用氢氧化钾将 pH值调节至 11.0，搅拌均匀，得到铟锡氢氧化物

的乙二醇悬浮液；

[0038] (4) 将步骤 (3) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 180℃条件

下，反应 20h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，100℃真空干燥 48h，即得氧化铟

锡单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 20％的氧化锡。

[0039] 实施例 4

[0040] (1)把 25.3g金属铟先用 100mL硝酸溶解，得混合溶液；

[0041] (2)将步骤 (1)所得混合溶液加入 8L乙二醇作溶剂，混合均匀；

[0042] (3) 在搅拌状态下，用固体尿素将 pH 值调节至 6.0，搅拌均匀，得到铟锡氢氧化物

的乙二醇悬浮液；

[0043] (4) 将步骤 (3) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 240℃条件

下，反应 5h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，60℃真空干燥 48h，即得氧化铟产

品。

[0044] 实施例 5

[0045] (1)把 41g InCl3·4H2O和 1.4g SnCl4·5H2O采化学沉淀法制备铟锡氧化物的前

驱体；
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[0046] (2)将步骤 (1)所得铟锡氧化物前驱体以质量体积比为 0.1g/ml的浓度分散在乙

二醇中，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液；

[0047] (3) 将步骤 (2) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 240℃条件

下，反应 5h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，100℃真空干燥 20h，即得氧化铟锡

单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 3％的氧化锡。

[0048] 实施例 6

[0049] (1)把 40g InCl3·4H2O和 2.3g SnCl4·5H2O采用水热法制备铟锡氧化物前驱体；

[0050] (2)将步骤(1)所得铟锡氧化物前驱体以质量体积比为0.08g/ml的浓度分散在乙

二醇中，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液；

[0051] (3) 将步骤 (2) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 300℃条件

下，反应 0.5h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，110℃真空干燥 24h，即得氧化铟

锡单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 5％的氧化锡。

[0052] 实施例 7

[0053] (1)把 38.9g InCl3·4H2O和 3.7g SnCl4·5H2O采用微乳法制备铟锡氧化物前驱

体；

[0054] (2)将步骤(1)所得铟锡氧化物前驱体以质量体积比为0.02g/ml的浓度分散在乙

二醇中，得到铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液；

[0055] (3) 将步骤 (2) 所得铟锡氢氧化物的乙二醇悬浮液移到反应釜里，在 240℃条件

下，反应 5h；反应结束后，将所得沉淀物进行离心、洗涤，200℃真空干燥 4h，即得氧化铟锡

单分散纳米粉体产品，其中含有质量百分比浓度为 8％的氧化锡。

[0056] 上述实施例为本发明较佳的实施方式，但本发明的实施方式并不受上述实施例的

限制，其他的任何未背离本发明的精神实质与原理下所作的改变、修饰、替代、组合、简化，

均应为等效的置换方式，都包含在本发明的保护范围之内。
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