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硼氢化钾还原法制备纳米铜粉 
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摘  要：采用硼氢化钾为还原剂制备分散性好的纳米铜粉。研究反应物配比、无水硫酸铜的浓度、反应温度、分

散剂对产物粒径及转化率的影响。利用 SEM 表征铜粉的形貌。结果表明，制备纳米铜粉的较好工艺条件是：硼

氢化钾与无水硫酸铜的摩尔比为 无水硫酸铜的浓度为，4׃3 0.4 mol/L，反应温度为 30 ℃，采用正丁醇为分散剂。

所制铜粉颗粒为近球形，平均粒径约为 100 nm。 
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Abstract: High dispersive copper nanoparticles were prepared by the chemical reduction method using potassium 

borohydride as reducing agent. The effects of reactant ratio, concentration of CuSO4, reaction temperature, dispersant on 

the size of product and conversion rate were studied. The morphology of copper nanoparticles was characterized by 

scanning electron microscopy. The results show that the optimum process conditions are as follows: the molar ratio of 

KBH4 to CuSO4 is 34׃, the concentration of CuSO4 is 0.4 mol/L, reaction temperature is 30 ℃, and using n-butyl alcohol 

as dispersant. The average particle size of copper powders with spherical shape gained is about 100 nm. 
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纳米铜粉因其具有优良的物理和化学性质，可作

为催化剂直接应用于化工行业，也可以用于高级润滑

剂。纳米铜粉是高导电率、高强度纳米铜材不可缺少

的基础原料。迄今为止，纳米铜粉的主要制备方法有：

气相蒸发法、等离子体法、机械化学法、γ射线辐照−
水热结晶联合法、化学还原法等[1−9]。大多数制备方法

存在着一定的问题，如气相蒸汽法所需原料气体价格

昂贵、设备复杂、成本高；机械化学法制备的铜粉不

均匀，粒径分布宽，易引入杂质；等离子法能量利用

率低；γ 射线法产品难以收集。正因为以上缺点，使

得这些制备方法的应用推广受到了限制[1−2, 4]。 
液相还原法制备纳米铜粉有其独到的优点，如设

备简单、工艺流程短、易工业化生产等。目前常采用

的还原剂包括甲醛[10]、抗坏血酸[11]、次亚磷酸钠[12−13]、

水合肼[14]等，但是这些还原剂有的有剧毒，有的还原

能力差，有的成本太高，或有的反应过程中易引入其

他杂质，因此，寻找更为合适的还原剂，研究更为理

想的反应体系成为纳米铜粉制备研究的重要课题。本

文作者采用硼氢化钾为原料研究制备纳米铜粉，通过

研究反应物配比、硫酸铜浓度、反应温度、分散剂等 
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因素的影响，得出较优制备工艺条件，并用电子扫描

电镜对其进行表征。 
 

1  实验 
 
1.1  试剂与仪器 

CuSO4·5H2O、KOH 均为分析纯，KBH4为化学纯。

HH−4 型数显恒温水浴锅，JJ−1 型定时搅拌器，

DZF−6050 型真空干燥箱，欧美克激光粒度仪，

TESCAN VEGA 扫描电子显微镜。 
 
1.2  实验步骤 

将一定量的 CuSO4·5H2O 溶于去离子水，加入分

散剂并混合均匀；同时将 KBH4，KOH，EDTA 按一

定比例配成溶液，在搅拌作用下将 CuSO4·5H2O 溶液

滴加到 KBH4 溶液中，反应一定时间后抽滤，分别用

无水乙醇和丙酮洗涤 3 次，最后于真空干燥箱中干燥。 
 
1.3  样品的表征 

用激光粒度仪测定其平均粒度；用电子扫描电镜

(SEM)观察粒子的形貌及大小。 
 

2  结果与讨论 
 

2.1  硼氢化钾与铜离子配比的影响 
KBH4 是一种强还原剂，在空气中稳定，与酸和

氧化剂有燃烧的危险，与水接触会缓缓地散发出氢气，

在碱性溶液中稳定，因此用 KBH4 还原法制备铜粉要

在碱性环境中进行，实验中选择 KOH 作为碱性介质，

为避免 Cu2+在碱性介质中形成氢氧化铜沉淀，在硫酸

铜溶液中添加配合剂 EDTA。硼氢化钾与硫酸铜在碱

性条件下的反应方程式为： 
 
4CuSO4+KBH4+8KOH=4Cu+4K2SO4+KBO2+6H2O 
 

由此可知 KBH4 与 CuSO4 反应的理论摩尔比为

本实验选择不同的摩尔比，固定反应时间为。4׃1 0.5 h，
考察其对铜粉粒径及转化率的影响，其结果如图 1 和

图 2 所示。 
由图 1 和图 2 可知，随着 KBH4与 CuSO4摩尔比

的增大，即 KBH4 加入量的增加，硫酸铜反应转化率

提高，摩尔比在 0.75(即 左右时，反应转化率约为(4׃3

95%，增大趋势近于平缓；且此时，反应生成的铜粉

粒度最小，所以当 KBH4 与 Cu2+的摩尔比为 4׃3 时， 

 

 
图 1  KBH4与 CuSO4的摩尔比对铜粉粒度的影响 

Fig.1  Effect of molar ratio of KHB4 to CuSO4 on average 

particle size 
 

 
图 2  KBH4 与 CuSO4的摩尔比对转化率的影响 

Fig.2  Effect of molar ratio of KHB4 to CuSO4 on conversion 

rate 
 
反应转化率较高且消耗 KBH4 的量较少，故为最佳配

比。 
 
2.2  Cu2+的初始浓度的影响 

溶液中生成纳米铜粉的过程可以分为两个阶段。

第一阶段是生成铜晶核，第二阶段是铜晶核的长大。

制备纳米铜粉即是使生成晶核速度很快，而其长大较

慢，这就需要控制好反应物 Cu2+的初始浓度。固定

KBH4与 CuSO4摩尔比为 0.75，改变 Cu2+的初始浓度，

考察其对铜粉粒径的影响，结果如图 3 所示。 
由图 3 可知，随着 Cu2+初始浓度的增大，反应速

率提高。反应速率的增大，使铜粉晶核数量相应地增

加，从而获得粒径较小的铜粉；但反应物浓度太    
大，晶核数目过多，会导致晶核团聚，反而使粒径变

大，因此选择 Cu2+的初始浓度为 0.4 mol/L。 
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图 3  Cu2+浓度对铜粉粒度的影响 

Fig.3  Effect of concentration of Cu2+ on average particle size 

of copper 

 

2.3 温度的影响 

固定 KHB4与 CuSO4的摩尔比为 0.75，硫酸铜的

浓度为 0.4 mol/L，改变反应温度，实验结果见图 4。 
 

 
图 4  反应温度对铜粉粒度的影响 

Fig.4  Effect of reactive temperature on average particle size 

of copper 
 

由图 4 可知，随着温度的升高，铜粉的粒度随之

减小，但上升到一定温度时，粒度变化曲线又上升。

在反应体系中，温度对成核速度的影响大于对生长速

度的影响，所以当温度升高时，成核速度比生长速度

快，得到的铜粉粒径较小；但当温度过高时，晶核的

表面活性增强，晶核之间容易发生碰撞而团聚，反而

使粒径增大。研究表明[1]，在较低的反应温度下可使

产物的纯度提高，减少铜粉的氧化。所以实验选择反

应温度为 30 ℃。 

2.4  分散剂的影响 

纳米微粒的制备过程中如何分散是一个关键问

题，纳米微粒的表面活性使它们很容易团聚在一起形

成带有若干弱连接界面的尺寸较大的团聚体，为防止

生成的纳米粒子团聚，加入分散剂，它是一种高分子

化合物，在水溶液中其亲和基团附在铜粉颗粒表面，

而另一端长链基团伸入水溶液中，这样铜粉表面覆盖

一层有机薄膜，可以减少铜粉晶核之间的碰撞，从而

阻止粒子的团聚生长并改善粒子的分散性；同时可阻

碍铜粉与溶液中的氧气接触，防止其被氧化。本实验

分别采用 PVP、丙三醇、正丁醇和 PEG 400 为分散剂，

实验结果见表 1。由表 1 可知：用 PVP 和正丁醇较适

合本体系，且采用正丁醇产物粒径较小。故采用正丁

醇为分散剂。 
 
表 1  分散剂对铜粉平均粒度的影响 

Table 1  Effect of dispersant agents on average particle size of 

copper powders 

No. Dispersant agent Average particle size/μm

1 Polyvinyl pyrrolidone 0.23 

2 Glycerol propanetriol 0.61 

3 n-butyl alcohol 0.15 

4 PEG 400 0.42 

 

2.5  样品的 SEM 分析 

采用较优工艺条件：硼氢化钾与无水硫酸铜的摩

尔比为 无水硫酸铜的浓度为，4׃3 0.4 mol/L，反应温

度为 30 ℃，分别选用不同的分散剂，制备出纳米铜

粉，其扫描电镜的分析如图 5 所示。 

由图 5 可知：当分散剂为 PVP 时，所制备的铜粉

团聚严重，但其中有较小的颗粒(见图 5(a))。当分散剂

分别为丙三醇和 PEG 400 时，所制备的铜粉颗粒粒径

较大，团聚严重(见图 5(b)和 5(d))。当采用正丁醇作分

散剂时，可使产物粒径变小，约为 100 nm，且分布较

均匀(见图 5(c))。由文献可知，利用硼氢化钾作还原剂，

在没有加入分散剂的条件下，可制备出粒径为 100 nm

左右的铜粉[1]，若采用 PVP 和十二烷基硫酸钠可以使

产物不聚集且为球形[15]；而用甲醛作还原剂制备的铜

粉团聚严重[10]，粒径范围在 20~400 nm。虽然采用联

氨法[14]可制备出尺寸大小在 35 nm 左右，近似圆球 
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图 5  不同分散剂所制铜粉的形貌 

Fig.5  SEM micrographs of copper powders prepared from different dispersant agents: (a) Polyvinyl pyrrolidone; (b) Glycerol 

propanetriol; (c) n-butyl alcohol; (d) Polyethylene glycol 400 
 
形铜粉，但该方法具有原料有毒、不适用大量使用的

缺点[1]。 
 

3  结论 
 

1) 以硫酸铜为原料，硼氢化钾为还原剂，正丁醇

为分散剂，制备出分散均匀、平均粒径约为 100 nm 的

铜粉。研究得出较优工艺条件为：硼氢化钾与无水硫

酸铜的摩尔比为 无水硫酸铜的浓度为，4׃3 0.4 mol/L，
反应温度为 30 ℃。 

2) 在制备纳米铜粉的工艺中，分散剂可有效防止

纳米颗粒的团聚生长，使产物粒径均匀。 
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