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【摘要】目的，寻找硅胶在成品之后变黄的原因，并试图改进制作条件降低变黄的可能性。

结论，硅胶变黄主要是由于在加热烘干时其中的 NO3
-
发生了分解，生成了黄色物质。同时，

降低加热温度，缩短加热时间能有效降低硅胶变黄的可能性。 
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硅胶是一种广为使用的材料，故在新材料的研究上，也涉及很多硅胶的制备问题。同时，

也有很多方法来制备所需要的硅胶。例如在本实验中采用溶胶凝胶方法，但在进行溶胶凝胶

反应实验时，可以看到有很多同学的硅胶产品会呈黄色，影响产品的应用范围。由于变黄具

体原因还不清楚，所以如何避免这样的问题也也无从谈起。本实验首先分析变黄样品与正常

样品的表征结果，从可能的原因中尝试判断到底是什么原因导致硅胶变黄的，并进行理论上

的说明和分析。并设法找出能够控制的因素来避免变黄，以期更好的指导溶胶凝胶法的使用。 

 

1 实验部分 

 

1.1 表征部分 

    造成硅胶呈现两种不同颜色的因素经推测有：硅胶空间形态、金属铕离子的影响、硝酸

根的影响等，实验通过多种表征手段分别对两种样品（黄色及白色硅胶）进行测试，分析其

可能因素。 

 

1.1.1 硅胶空间结构——X-RD 及 SEM 

（1）X-RD（X 射线衍射法） 

白色硅胶： 

   



 

黄色硅胶： 

 

从而得知，硅胶为非晶态结构，经比较得知，白色和黄色样品在非晶混合方式上无明显



区别。 

（2）SEM （扫描隧道显微镜） 

白色硅胶 

            

黄色硅胶 

            

    经比较得，两样的空间结构类似，黄色硅胶相比较致密一些，而白色硅胶晶粒性质更明

显，但是由于实验采用粉末样品测试，考虑研磨对硅胶空间结构可能造成的破坏，实验结果

可能有较大偏差。 

由此，由（1）（2）可基本排除硅胶空间结构对颜色的影响。 

 

1.1.2 金属铕离子的影响——荧光分析 

（1）原子荧光光谱分析 

当自由原子吸收特征波长的辐射之后被激发到较高能态，接着又以辐射形式去活化，就

可以观察到原子荧光。当原子周围的配位环境改变是时，金属原子的外层电子云会改变形状，

从而影响荧光的位置。反之，从荧光光谱也可以判断原子的配位情况是否相同。 

白色硅胶 
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黄色硅胶 
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由图上信息得，铕离子的荧光特征峰有少许位移，这说明铕离子所处化学环境有些许不

同。 

 



1.1.3X 射线荧光光谱分析 

由于测试时只有铜靶，未能到达铕的特征峰值，故该项表征无法提供有用信息。 

 

白色硅胶 

 

黄色硅胶 

 

 

分析：单从样品表征很难判定铕离子对硅胶颜色的影响，故将设计不添加氧化铕的实验

对照组以探究其影响。 

 

1.1.4 硝酸的影响（IR——红外光谱法） 

    红外光谱是分子振动光谱，不同化学键的不同振动类型具有特征红外吸收，将白色和黄

色样品的红外谱图与硅胶的标准谱图相对照，发现主要区别就在于两样品都多了波数为

1384 左右的一个吸收峰，而且该峰在白色样中较强，在黄色样中较弱。 

硅胶标准红外谱图 



 

白色样品谱图 

 

黄色样品谱图 



 
 

    经查阅“常见官能团红外吸收的特征频率表”（《仪器分析》 清华大学出版社 2002），

1384 的峰归属为γO—NO2（NO3 结构中 N—O 键的面外弯曲振动） 

为验证上述推断，测定分析纯的 Mg（NO3）2·6H2O。 

分析纯的 Mg（NO3）2·6H2O，如图 



红外谱图如下： 

 

 

从图中可得，除去水峰及二氧化碳峰等的影响，NO3
—
的特征吸收峰为 1635（γN=O）及

1381，故有此可确定能用 1384 处的峰强大小来表征 NO3
—
的含量。 

几点说明： 

1）硅胶谱图中的其他各特征峰归属如下： 3400— 3500 ：γ O— H（ H2O ）               

1080—1095：γSi—O 

2）由于 Mg（NO3）2·6H2O 为纯粹无机体系，而硅胶样品的组成则较复杂，故红外吸收

中几个波数的偏差并不影响特征峰的归属。 

3）1637 左右的峰虽然同为 NO3
—
的特征峰，但由 Mg（NO3）2·6H2O 红外谱图可得该峰

只有 1384 的峰的一半强，而且 NO2等其他含氮结构中也会有 N=O 键，故侧重分析两样品 1384

处的峰差异。 

假设推断成立，则两样品的 NO3
—
 等含氮化合物含量不同，这也很好地解释了为什么原

子荧光光谱中铕的由于化学环境的不同峰值发生了位移。（因为可能发生了这样的反应，

4Eu(NO3)3=2Eu2O3+12NO2↑+3O2↑） 

综上分析，由于相较于白色样品， 黄色样品的 1384 处峰强明显变小，说明 NO3
—
大部

分分解，而且 1637 处峰强基本不变，推断为 NO3
—
分解为 NO2等含氮结构，这也可能是硅胶

变黄的最重要原因。 

 

1.2 改进部分 

基本实验步骤： 

（1）称量 0.0265g 氧化铕于 50ml 的三口烧瓶中，再向其中加入 1.5mol/L 硝酸 5ml,剧烈搅

拌，充分溶解。 

（2）待氧化铕完全溶解后（溶液澄清），再向烧瓶中依次加入正硅酸已酯 5ml、无水乙醇 5ml、



水 5ml，于 80 C˚ 水浴反应，成溶胶。 

（3）将溶胶倾入培养皿于干燥箱与一定温度下烘烤若干小时，成干凝胶。 

 

基本实验仪器：  

搅拌器，三口烧瓶，磁力搅拌集热式加热器，恒温烘箱 

如图： 

 



 

 

1.2.1 反应温度对产品颜色的影响。 

1.2.1.1 原理： 

温度升高，水解速率相应增大，胶粒分子动能增加，碰撞几率也增大，聚合速率快，从

而导致溶胶时间缩短；另一方面，较高温度下溶剂醇的挥发也加快，相当于增加了反应物浓

度，也在一定程度上加快了溶胶速率，但温度升高也会导致生成的溶胶相对不稳定，且易生

成多种产物的水解产物聚合。考虑到反应温度对实验产物也有可能会有影响，就是说在不同

的温度下，反应的具体过程发生了改变或者是产生了某种副产物（可能是新产生的产物也可

能是原产品变性了）。所以反应温度有可能对最终产物的颜色会有一定的影响。 

又因为在平时实验的过程中，同学们在做实验时温度一般都控制在 85℃左右，并且温度太

低实验的耗费时间太长，所以反应的温度变量控制为 85℃，90℃，95℃四组。 

1.2.1.2 操作过程： 

基本操作过程与上面的基本操作步骤一样，只是把水浴温度分别调到三个值。 

1.2.1.3 实验结果： 

在烘箱中烘烤 16h 之后比较四组产品的颜色。其实际的情况如下面的照片： 



 
有上面的照片可见，三组样品都变黄了，并且变黄的程度差不多，这说明水浴反应温度

对产品的颜色影响不大，这个因素可以被排除。 

1.2.2 烘烤时间对产品颜色的影响。 

1.2.2.1 原理： 

在烘烤的过程中，硅胶中的一些物质仍然可以反应，比如，在实验的表征阶段，已经可

以初步判断是 N 元素的某些化合价的变化导致产品颜色的变化。如果此反应是在烘烤的温度

下可以进行但反应速度较慢，则烘烤时间对产品的颜色变化就会有很大的影响。所以在实验

过程中选择不同的烘烤时间。三组烘烤时间分别为 5 小时，16h，30h。 

1.2.2.2 操作过程： 

基本操作过程一样，只是分别控制烘烤时间。 

1.2.2.3 实验结果： 

取出烘烤后的三组样品，其照片分别如下： 

 



 
 

由上面的照片可以看出，烘烤 5 小时的样品基本上是无色透明的，而后面两组都有变黄

现象，并且随着烘烤时间的加长其变黄程度加大。所以烘烤时间对产品颜色有很大的影响。 

1.2.3 烘烤温度对产品的影响 

1.2.3.1 原理： 

在烘烤的过程中硅胶中的一些物质仍然可以反应，而一方面在化学反应的过程中温度可

以决定反应的△G 的正负，即可决定反应是否可以发生，所以控制不同的温度，可能发生不

同的反应或者可以控制某些反应的发生。另一方面，由于温度可以影响化学反应的速度，在

有副反应的情况下，可以决定样品变黄的时间。所以烘烤温度也是实验中要控制的变量之一。

其三组烘烤温度分别是 80℃，100℃，120℃。并且分别在 5 小时和一天后取两次产品，5

小时取出的样品可以观察是否变黄，而 16h，25h 后取出的样品可以观察变黄的程度。 

1.2.3.2 操作过程： 

基本操作一样，只是在烘烤时，控制三组温度变量，在烘烤后 5 小时，16 小时，25 小

时分别取出样品比较颜色。 

1.2.3.3 试验结果： 

80℃结果 



 
100℃结果 

 
 

 

 



120℃烘烤结果 

 
 

由上面可以看出烘烤时间越长，烘烤温度越高，产物变黄越多。但在 120℃连续烘烤超

过 100h 后，硅胶的性状发生了巨大变化，包括变硬，变白，致密等，这说明在 120℃长时

间烘烤，可能会改变硅胶的结构，即使不变黄，也是不可取的。 

1.2.4 反应酸对产品颜色的影响： 

1.2.4.1 原理： 

在实验的表征部分实际上已经初步确定了产品变黄是因为 N 元素的价态的变化，所以在

这组实验中，直接将反应酸 HNO3换成 HCl，如果样品仍然变黄，那么就可彻底排除实验 N 元

素的影响，如果样品在各种实验条件下均不变黄，那么就可确定是因为 N元素的影响而使样

品变黄。 

1.2.4.2 操作过程： 

基本操作一样，只是在加酸时应加入同等摩尔量的 HCl。 

1.2.4.3 实验结果： 

取出 HCl 样品在 100℃下烘烤 5h，25h 的样品照片如下： 



 
由上面的照片可以看出，无论在 80℃下烘多久，样品依然是无色透明的。 

取出在 120℃下烘烤 5h，50h，>100h 的样品照片如下： 

 
由上面可以看出，在 120℃下烘烤过长时间，样品开始略微变黄，但是同 120℃加入硝

酸的样品相比，变黄的速度很慢，这可能是 120℃的温度下，已经开始有别的因素（包括结



构改变等）导致硅胶变黄了，但显然不是主要因素。 

由上面的试验结果可以看出，换成 HCl 以后产品不会变黄（<100℃），可以确定产品的

变黄是由于 N 元素的某些变化造成的。 

1.2.5 铕离子对颜色的影响 

1.2.5.1 原理： 

首先查资料，发现水溶液中铕离子是无色的，在阴离子无色的简单晶体中，其也是无色

的，但这并不能完全排除铕离子的可能性。于是设计了以下对照实验： 

1.2.5.2 操作过程： 

基本操作一样，只是在两组中有一组不加铕离子，其他条件为 100℃烘烤 16h。 

1.2.5.3 试验结果： 

如图： 

 
可见，二者情况相同，都略有微黄，证明铕离子不是影响因素。 

 

2 结果与讨论。 

 

2.1 实验表征部分 

总结：IR 谱图证明变黄硅胶中 NO3
-
含量较少，通过 XRD 与 SEM 图看以证明无色硅胶与

黄色硅胶的结构是相同的，这样否定了由于围观晶体结构不同导致的颜色不同。故黄色很有

可能是由于 NO3
-
分解产生黄色物质产生的。 

 

2.2 实验改进部分 

总结：由于控制水浴生成溶胶的过程生成物没有变黄，但是在控制烘烤过程（包括时间

和温度）后产品变黄，说明是在烘烤过程中产品发生了变化。故烘烤温度和烘烤时间是我们

应主要控制的两个变量。 



 

3 结论 

硅胶变黄很大一部分因素是由于硅胶中的 NO3
-
分解为有色物质导致的，可以通过减少烘

烤时间和烘烤温度降低变黄的可能性。 


