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共沉淀−氢气还原法制备碲化镉粉末 
 

刘  远，郑雅杰，孙召明 
 

(中南大学 冶金与环境学院，长沙 410083) 

 
摘  要：以高纯 CdCl2、TeCl4和氨水为原料，采用共沉淀−氢气还原法制备出碲化镉粉末。从离子反应平衡角度，

对碲和镉共沉淀产物的制备过程进行热力学计算，得到 Cd2+-Te4+- NH3-H2O 体系金属离子浓度与 pH 值之间的关

系，可以得到在 7.0＜pH＜8.0 时，体系处于碲和镉的共沉淀区域。结果表明：在 Cd2+、Te4+浓度在 0.1mol/L 的

溶液中，加入氨水调节终点 pH=7.1 时，碲和镉的共沉淀率为 99.5%，此时碲镉共沉淀产物为 Cd(OH)2、TeO2 和

少量 Cd(NH3)2Cl2的混合物。然后采用氢气还原碲和镉共沉淀产物，在反应温度为 400 ℃、保温时间为 2.5 h、

氢气流量为 40 L/h 时，成功制备碲化镉粉末。 
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CdTe powder prepared by coprecipitation−hydrogen 
reduction method 
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(School of Metallurgy and Environment, Central South University, Changsha 410083, China) 

 
Abstract: CdTe powder was prepared by the coprecipitation−hydrogen reduction method using high purity CdCl2, 
TeCl4 and ammonia as the raw materials. The preparation process of the Cd and Te coprecipitation product was 
analyzed by thermodynamic calculation, and the relationship between metal ion concentration and pH at 25 ℃ for 
Cd2+-Te4+-NH3-H2O system was established. The system is in the co-precipitation area of Cd and Te when 7.0＜pH＜

8.0. The results show that the coprecipitation rate of is 99.5% as the concentrations of Cd and Te are 0.1 mol/L when 
pH=7.1. XRD results show that the coprecipitation product is a mixture of Cd(OH)2, TeO2 and small amount of 
Cd(NH3)2Cl2. The Cd and Te coprecipitation product is reduced by H2. As the reaction temperature is 400 ℃, isothermal 
time is 2.5 h, hydrogen flow is 40 L/h, the CdTe powder can be successfully synthesized. 
Key words: CdTe powder; coprecipitation; hydrogen reduction 

                                           
 

碲化镉作为一种重要的Ⅱ-Ⅵ族半导体材料[1]，由

于其独特的光学、电学特性，在发光二级管[2]、非线

性光学[3]、太阳能电池和生命科学等领域获得广泛应

用。现在采用湿化学法[4]合成碲化镉粉末的制备技术

发展很快，具有代表性的方法有微波辐射法[5]、微乳

液法[6]、溶胶凝胶法[7−9]，水热合成法[10−11]，共沉淀   
法[12−13]以及相对传统的高温固相法[14−15]等。湿化学法

的特点是在溶液中将所有组分均匀混合，然后共同分

离，因此，湿化学法是制备具有精确化学计量比的复

合粉体的优越方法。研究结果表明，湿化学法共沉淀

制备的难点在于如何将多种元素按照化学计量比的共

同沉淀，而Cd2+与NH3·H2O作用时，会生成多种镉氨

配离子，对共沉淀过程有一定影响[16]。本文作者从离

子反应平衡角度，考虑溶液中镉的氨基配合离子，对

Te-Cd-NH3-H2O体系进行热力学分析，研究体系中各

溶解组分的平衡浓度随pH值的变化趋势，绘制体系 
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的优势区域图，得到碲镉按照化学计量比的共沉淀区，

在共沉淀区制备得到符合化学计量比的碲镉共沉淀产

物。在前期采用氢气还原 Cd(OH)2制得镉粉的研究基

础上[17]，本文作者以高纯 CdCl2、TeCl4和氨水为原料，

采用氢气还原碲镉共沉淀产物，制备出具有精确化学

计量比的碲化镉粉末。 
 

1  实验 
 
1.1  实验原料 

实验中使用的高纯 Cd 和 Te 原料为实验室制   
备[17−18]，其杂质含量分别如表 1 和 2 所列。使用的氨

水为分析纯，使用的氢气纯度为 99.99%。 
 
表 1  原料 CdCl2的杂质含量 

Table 1  Impurities contents in raw material CdCl2 (mg/kg) 

Zn Pb Cu Ag As Fe 

0.6 0.2 0.1 0.3 0.2 0.3 

 

表 2  原料 TeCl4的杂质含量 

Table 2  Impurities contents in raw material TeCl4 (mg/kg) 

Ag Se Bi Cu Fe Pb Ni 

0.1 0.8 0.5 0.3 0.9 0.8 0.3 

 
1.2  实验步骤 

按照 n(Cd)/n(Te)=1:1，取 CdCl2溶液和 TeCl4溶液

配制成混合溶液，加入氨水调节溶液 pH 值为 7.0，得

到碲镉共沉淀物，将其洗涤干燥后置于程控管式炉中，

在一定的温度下氢气气氛中还原得到碲化镉粉体。 
 
1.3  分析与检测 

采用电感耦合等离子光谱仪(Intrepid II XPS)分析

物料中杂质含量；采用 Rint−2000 型 X 射线衍射仪分

析 样 品 的 物 相 组 成 ； 采 用 扫 描 电 镜 (JEOL ，

JSM−5600LV)对样品的形貌进行表征。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  Cd2+-Te4+- NH3-H2O 体系中金属离子浓度与 pH

值的关系 
在 Cd2+-Te4+- NH3-H2O 复杂体系中，Cd(II)与 NH3

形成多种配合物，该体系中不存在氧化还原反应，根

据同时平衡原理，每种镉配离子均与 Cd(OH)2平衡，

计算中采用浓度代替活度。在 Cd2+和 Te4+水溶液中，

加入氨水时，发生的沉淀反应如式(1)和(2)所示： 
 
Te4++4OH−=Te(OH)4↓ (Ksp1=3×10−54)           (1) 
 
Cd2++2OH−=Cd(OH)2↓ (Ksp2=7.2×10−15)         (2) 
 

由式(1)和(2)可以看出，在体系中 Te4+先发生沉

淀，当 c(Cd2+)·c(OH−)2＞7.2×10−15 时，Cd(OH)2 才与

Te(OH)4共同沉淀。由式(1)和(2)，根据平衡反应得 
 
c(Te4+)·c(OH−)4=3×10−54                       (3) 
 
lgc(Te4+)=−4pH+2.48                          (4) 
 

同理可得 
 
lgc(Cd2+)=−2pH+12.8                         (5) 
 

当 满 足 lgc(Cd2+) ≥ 12.8−2pH 和 lgc(Te4+) ≥
2.48−4pH 时，混合体系才能发生共沉淀。在此体系中

要考虑到 Cd2+与氨发生络合反应，生成镉氨络合物，

对平衡体系有一定的影响，会影响共沉淀产物中碲和

镉的配比。25 ℃时，体系中 Cd2+和 NH3 的有效平衡

反应及其 ΔrGm
Θ如式(6)所示[19]： 

 
Cd(OH)2+2NH3=Cd(NH3)2

2++2OH− 
 

(ΔrGm
Θ=130.99 kJ/mol)                    (6) 

 
式(6)中有 

 
ΔrGm=ΔrGm

Θ+RTlnc[Cd(NH3)2]2++2RTlnc(OH−)    (7) 
 
得 
 
lnc[Cd(NH3)2]2+=−2pH+14.8                    (8) 
 
Cd(OH)2+4NH3=Cd(NH3)4

2++4OH− 
 

 (ΔrGm
Θ=39.32 kJ/mol)                    (9) 

 
式(9)中有 

 
ΔrGm=ΔrGm

Θ+RTlnc[Cd(NH3)4]2++4RTlnc(OH−)   (10) 
 
得
 

 

l
 
nc[Cd(NH3)4]2+=−2pH+18.15                  (11) 

根据式(4)、(5)、(8)和(9)可知，在 Cd2+-Te4+-NH3- 
H2O 体系中金属离子浓度及 pH 值的关系(见图 1)。图

1 中每条直线表示与 Te(OH)4 和 Cd(OH)2 固相平衡时

对应的离子浓度与 pH 值关系。为了保证共沉淀得到

具有精确化学计量比的碲镉混合物，应控制反应在图

1 中区域Ⅲ进行，即碲镉共沉淀区域。 
 
2.2  氨水沉淀法制备碲镉共沉淀物 

采用 CdCl2 溶液和 TeCl4 溶液配制 Cd2+和 Te4+浓

度各为 0.1mol/L 的混合溶液，在搅拌作用下加入氨水
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溶液，采用 PHS−3C 数字酸度计测定反应过程的 pH
值，反应结束后将共沉淀物直接置于 60℃真空干燥箱

中烘干得到碲镉混合共沉淀。图 2 所示为不同终点 pH
值下的碲镉共沉淀率。由图 2 可知，在溶液中

n(Cd2+)=n(Te4+)=0.1 mol/L 时，随着 pH 值的增加，碲

和镉共沉淀率逐渐增大，当 pH=7.1 时，碲镉共沉淀

率为 99.5%。随着 pH 值继续增加，镉的沉淀率开始

下降，pH=8 时，镉沉淀率降低至 95.4%。结合图 1 可

知，当 n(Cd2+)=n(Te4+)=0.1 mol/L，pH=8 时，镉会生

成 Cd(NH3)2
2+溶解于溶液中，造成镉沉淀率降低，影

响共沉淀物中碲镉的配比，因此，在此共沉淀过程中

应控制反应终点 pH=7.0。 
图 3 所示为终点 pH=7.1 时所得碲镉共沉淀物的

XRD 谱。由图 3 可知，由于在烘干过程中 Te(OH)4分

解，碲镉共沉淀产物中碲主要以 TeO2形式存在，镉以

Cd(OH)2 和 Cd(NH3)2Cl2 形式存在。Cd(NH3)2Cl2 的生

成说明在 NH3·H2O 体系中少量的 Cd(OH)2 生成

[Cd(NH3)2]2+配合离子，从而产生 Cd(NH3)2Cl2，这与 
 

 

图 1  Cd2+-Te4+- NH3-H2O 体系的 lgc−pH 图 

Fig. 1  Relationship between lgc and pH of Cd2+-Te4+- 

NH3-H2O system 
 

 
图 2  不同 pH 值下碲和镉的共沉淀率 

Fig. 2  Coprecipitation rates of Te and Cd at different final pH 

values 

前面的热力学分析结果是一致的，当碲镉共沉淀产物

直接过滤烘干，Cd(NH3)2Cl2残存在其中。 
图 4 所示为共沉淀制备的碲镉共沉淀的 SEM 像。

从图 4 中可以看出，共沉淀得到的粉末粒度分布比较

均匀，颗粒疏松多孔，超大团聚颗粒少。 
 

 
图 3  pH=7.1 时共沉淀产物的 XRD 谱 

Fig. 3  XRD pattern of coprecipitated product at final pH 

value of 7.1 
 

 

图 4  碲镉共沉淀的 SEM 像 

Fig. 4  SEM image of Te-Cd coprecipitated product 

 
2.3  氢气还原碲镉共沉淀产物制备碲化镉粉末 

将烘干后的碲镉共沉淀产物研磨后，放入石英舟

内并置于管式炉中，通入氮气置换管内空气后通入氢

气，升温至指定温度，还原时间为 2.5 h。图 5 所示为

不同还原温度下产物的 XRD 谱。由图 5 可知，采用

氢气还原碲镉共沉淀产物，当还原温度为 250~300 ℃
时，还原产物中存在 TeO2和[Cd(NH3)2]Cl2的物相；当

反应温度高于 400 ℃时，TeO2和[Cd(NH3)2]Cl2物相消

失，还原产物为纯净的 CdTe；继续升高还原温度至

450 ℃，产物的衍射峰尖锐，产物为立方闪锌矿结构

CdTe。 
图 6 所示为在不同反应温度下产物的 SEM 像。

从图 6(a)可以看出，当还原温度为 400 ℃时，产品表

面及内部存在大量孔隙且分布较均匀。从图 6(b)中可

以看出，当还原温度为 450 ℃时，产物表面生成致密
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反应中物质在相应温度下的吉布斯生成自由能∆GΘ 如

表 3 所列[15]。 
层。因此，反应温度对产物形貌的影响很大。在可合

成单一相 CdTe 的条件下，温度为 400 ℃时 CdTe 粒度

较小，表面疏松；当温度增大至 450 ℃，CdTe 粒度增

大，表面变光滑致密。 
 
表 3  体系部分成分在不同温度下的∆GΘ[15] 

 Table 3  ∆GΘ of some compositions in this system at different 

temperatures 

 

Temperature/

K 

∆GΘ/(kJ·mol−1) 

CdO TeO2 CdCl2 H2O CdTe

600 −199.6 −216.18 −297.44 −214.08 −96.67

700 −189.0 −198.83 −281.65 −208.90 −94.79

800 −178.4 −179.70 −266.12 −203.60 −91.03

 
通过热力学计算得到式(12)~(16)的∆GΘ与 T 的关

系，可以看出当反应温度高于 600 K 时，均有∆GΘ＜0，
即在 600 K 以上式(12)~(16)都可能进行。共沉淀过程

中产生的[Cd(NH3)2]Cl2 分解后与 TeO2 在氢气的作用

下还原生成 CdTe，挥发的水蒸气在反应表面形成许多

孔洞，有利于充分还原得到 CdTe。 

图 5  在不同还原温度下产物的 XRD 谱 

Fig. 5  XRD patterns of products prepared at various 

reduction temperatures: (a) 300 ℃; (b) 350 ℃; (c) 400 ℃; (d) 

450 ℃ 
 

图 7 所示为在还原温度为 400 ℃、还原时间为 1、
2.5、3.5 和 4.5 h 时所得产物的 XRD 谱。由图 7 可知，

在还原时间为 1 h 时，所得产物显示出明显的

CdCl2·H2O 特征峰，说明在还原反应初始阶段发生了

式(15)，在 2θ为 23.796°、39.351°、46.448°、62.457°
等处出现 CdTe 特征峰，说明此时已经初步生成 CdTe
晶体，但峰强不高，还处于无定形状态。从图 7 中还

可以看出，随着还原时间的增加，CdCl2·H2O 特征峰

消失，CdTe 衍射峰强度明显增大，说明晶型结构趋于

完整，在还原 2.5 h 时，除了立方闪锌矿结构的 CdTe
相特征峰外，未发现其他杂相的衍射峰，产物相成分

均一。 

 

图 8 所示为在还原温度为 400 ℃、不同还原时间

时所得产物的 SEM 像。从图 8 中可以看出，随着还 
 

 

图 6  不同还原温度下产物的 SEM 像 

Fig. 6  SEM images of products at different reduction 

temperatures: (a) 400 ℃; (b) 450 ℃ 

 
在氢气还原碲镉共沉淀产物的过程中，可能发生

学反应如式(12)~(16)所示： 化
 
C
 

dO+H2=Cd+H2O                           (12) 

TeO2+2H2=Te+2H2O                         (13) 
 
C
 

d+Te=CdTe                               (14) 
图 7  不同还原时间下所得产物的 XRD 谱 

Cd(NH3)2]Cl2=CdCl2+2NH3                   (15) [
 Fig. 7  XRD patterns of products prepared for different 

reduction time: (a) 1 h; (b) 2.5 h; (c) 3.5 h; (d) 4.5 h CdCl2+TeO2+H2=CdTe+H2O                   (16) 
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图 8  不同还原时间下产物的 SEM 像 

Fig. 8  SEM images of products prepared at different reduction time: (a) 1 h; (b) 2.5 h; (c) 3.5 h; (d) 4.5 h 

 
原时间的升高，晶体颗粒逐渐长大，在还原时间达 4.5 
h 时，颗粒分布不均匀，形状变得不规则，颗粒团聚

成块。这是由于随着还原时间的延长，小颗粒溶解再

结晶，与其他颗粒团聚于一体，粒径增大。在一定的

还原温度下，晶粒的平均直径与时间的平方根成正比，

产物的平均尺寸随着反应时间的增加而增加，由晶粒

聚集的颗粒尺寸也增大。随着还原时间的增加，细颗

粒发生团聚，粗粒区的颗粒逐渐增加，碲化镉的粒径

明显变大。因此，在保证产品质量的同时应尽量减少

反应时间，从而控制碲化镉粉体粒径的增大。 
对还原温度为 400 ℃、还原时间为 2.5 h 时得到碲

化镉粉体进行 ICP 分析，表 4 所列为 3 个单独样品的

成分。由表 4 可知，碲和镉的质量分数符合 CdTe 的

化学计量比。 
表 5 所列为得到碲化镉粉末中的杂质含量。由表

5 可知，还原得到的碲化镉纯度达到 99.99%。 
 
表 4  产物中 Cd 元素和 Te 元素的质量分数 

Table 4  Mass fractions of Cd and Te in product 

Sample No. 
Mass fraction/% 

Te Cd 

1 49.89 50.11 

2 50.00 50.00 

3 49.90 50.10 

Average 49.93 50.07 

表 5  还原产物 CdTe 中的杂质含量 

Table 5  Impurities contents in CdTe powder (mg/kg) 

Ag Se Bi Cu Fe Pb Ni Zn As

0.1 0.8 0.5 0.6 1.0 1.0 0.2 0.6 0.2

 

3  结论 
 

1) 根据热力学计算结果，得到 25 ℃时 Cd2+-Te4+- 

NH3-H2O 体系的 lgc−pH 图。通过热力学分析可知，

当溶液中 n(Cd2+)=n(Te4+)=0.1 mol/L，当 7＜pH＜8 时，

体系处于碲镉共沉淀区域。 

2) 以氯化镉、氯化碲和氨水为原料，在水溶液中

控制反应终点 pH=7.1，制备了具有精确化学计量比的

碲镉共沉淀产物。将此共沉淀产物置于氢气气氛下，

在 400 ℃下还原 2.5 h 成功制备了立方闪锌矿结构

CdTe粉末，该粉末具有多孔结构，其纯度达到99.99%。 
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