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摘要:采用有机金属液相合成法制备的油溶性 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ 量子点在 ５３８ ｎｍ 处发射荧光ꎮ 考察了不同反应时间、反应温度等
因素对 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ 量子点荧光强度的影响ꎬ利用 Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)、荧光分光光度计(ＦＬ)、傅里叶变换红外光谱仪( ＩＲ)等对
其进行表征ꎬ考察其晶体结构及荧光性能ꎮ 结果表明ꎬ随着反应时间的增大ꎬ量子点发射峰逐渐红移ꎬ随着反应温度的升高ꎬ量
子点荧光强度逐渐增大ꎮ 该方法合成的量子点操作相对简单、易于控制ꎬ且合成的量子点晶型稳定ꎬ荧光性能较好ꎬ抗光漂白能
力强ꎮ

关键词:ＣｄＳｅ / ＣｄＳꎻ量子点ꎻ荧光性能
中图分类号:Ｏ６５７.３　 文献标志码:Ａ　 文章编号:０２５３－４３２０(２０１７)１２－０１２３－０３
ＤＯＩ:１０.１６６０６ / ｊ.ｃｎｋｉ.ｉｓｓｎ ０２５３－４３２０.２０１７.１２.０２９　

Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ ｏｐｔｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｙ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎ ｏｆ ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ
ＬＩ Ｘｕｅ￣ｍｅｉ１ꎬ ＦＵ Ｄａ￣ｙｏｕ１∗ꎬ ＹＵＡＮ Ｄｏｎｇ２ꎬ ＺＨＯＵ Ｒｕｉ￣ｌｕ１ꎬ ＧＵＯ Ｘｕｅ￣ｙａｎ１

(１.Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｓｉｃｈｕａｎ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｚｉｇｏｎｇ ６４３００ꎬ Ｃｈｉｎａꎻ ２.Ｃｏｌｌｅｇｅ
ｏｆ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ ａｎｄ Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｓｉｃｈｕａｎ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬ Ｚｉｇｏｎｇ ６４３０００ꎬ Ｃｈｉｎａ)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｔｈｅ ｏｉｌ￣ｓｏｌｕｂｌｅ ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｍｅｔａｌ ｌｉｑｕｉｄ ｐｈａｓｅ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｍｅｔｈｏｄ
ｅｍｉｔ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ａｔ ５３８ ｎｍ.Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｔｈｅ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ
ｏｆ ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ａｒｅ ｓｔｕｄｉｅｄ.Ｉｔ ｉｓ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅｄ ｂｙ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ (ＸＲＤ)ꎬｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ (ＦＬ)
ａｎｄ Ｆｏｕｒｉｅｒ ｔｒａｎｓｆｏｒｍ ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ( ＩＲ ) ｅｔｃ. Ｉｔｓ ｃｒｙｓｔａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ａｎｄ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ａｒｅ ａｌｓｏ
ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ.Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｅｘｔｅｎｓｉｏｎ ｏｆ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅꎬｔｈｅ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｐｅａｋ ｏｆ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ｓｈｉｆｔｓ ｇｒａｄｕａｌｌｙ.
Ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬｔｈｅ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ｏｆ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ｉｎｃｒｅａｓｅｓ ｇｒａｄｕａｌｌｙ.Ｔｈｉｓ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ
ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ｉｓ ｒｅｌａｔｉｖｅｌｙ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ｅａｓｙ ｔｏ ｃｏｎｔｒｏｌꎬａｎｄ ｔｈｅ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓ ｈａｖｅ ｓｔａｂｌｅ ｃｒｙｓｔａｌꎬｇｏｏｄ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ａｎｄ ｓｔｒｏｎｇ ａｎｔｉ￣ｂｌｅａｃｈｉｎｇ ａｂｉｌｉｔｙ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ＣｄＳｅ / ＣｄＳꎻ ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓꎻ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ

　 收稿日期:２０１７－０６－２２
　 基金项目:绿色催化四川省高校重点实验室开放基金项目(ＬＹＪ１４０５)
　 作者简介:李雪梅(１９９２－)ꎬ女ꎬ硕士研究生ꎬ主要从事化学分析方面的研究ꎬｌｘｍ８２２０２９＠ １６３.ｃｏｍꎻ付大友(１９６４－)ꎬ男ꎬ硕士ꎬ教授ꎬ主要从事色

谱分析技术研究ꎬ通讯联系人ꎬｆｄｙ８８８＠ ２６３.ｎｅｔꎮ

　 　 量子点(ｑｕａｎｔｕｍ ｄｏｔｓꎬＱＤｓ)作为一种功能型纳

米材料ꎬ因其特有的光学特性被国内外的研究学者

高度关注ꎮ 量子点是由Ⅱ~Ⅵ族、Ⅲ~Ⅴ族或Ⅳ~Ⅵ
族的化学元素组成的半导体纳米颗粒[１－２]ꎮ 由于量

子点存在尺寸限域效应ꎬ导致量子点相较于传统荧

光染料具有众多优势ꎬ如较宽的激发光谱、对称的发

射光谱、荧光稳定性强、荧光量子产率高等[３－６]ꎮ 目

前Ⅱ~Ⅵ族量子点中ꎬ以 ＣｄＳｅ、ＣｄＳ 量子点的研究被

广泛关注ꎬ各种不同方法的制备也不断出现ꎬ由于制

备过程的不同ꎬ得到的量子点的性质也存在差异ꎮ
目前ꎬＣｄＳｅ 的制备方法分为有机合成法和水相合成

法[７]ꎬ水相合成法制备的量子点具有成本低、水溶

性好等优点ꎬ但制备出的量子点荧光强度不高ꎬ结晶

不完善ꎻ有机合成法制备的量子点具有尺寸分布均

匀、荧光性能好、产率高等优点ꎬ成功应用于化学分

析[８]、生物医学[９]、能源[１０]等领域ꎮ
笔者以液体石蜡为溶剂ꎬ高温下获得油酸修饰

的 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ 量子点ꎮ 所制备的量子点可以作为荧

光探针应用于多个领域ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

氧化镉 ( ＣｄＯ)、硒粉 ( Ｓｅ)、升华硫 ( Ｓꎬ纯度

>９９􀆰 ５％)、油酸、液体石蜡、甲苯、丙酮ꎬ所用试剂除

硫粉是高纯试剂外ꎬ其余均是分析纯ꎻ实验室用水均

采用超纯水ꎮ
ＮＩＣＯＬＥＴ ６７００ 傅里叶变换红外光谱仪ꎬ美国

Ｔｈｅｒｍｏ 公司生产ꎻＬａｍｂｄａ ３５ 紫外 /可见双光束全波

段扫描分光光度计ꎬ美国 ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ 公司生产ꎻ
ＬＳ５５ 荧光分光光度计ꎬ美国 ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ 公司生产ꎻ
Ｓ４ Ｅｘｐｌｏｒｅｒ Ｘ－射线衍射仪ꎬ德国布鲁克 ＡＸＥ 公司

生产ꎻＤＺ－２ＢＣ 真空干燥箱ꎬ天津市泰斯特仪器有限

公司生产ꎻＵＰ－Ⅱ优普超纯水机ꎬ成都超纯科技有限

公司生产ꎻＡＳ１０２００Ｂ 超声清洗器ꎬ天津奥特塞恩斯
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特仪器有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 量子点的制备[１１]

量取 ４０ ｍＬ 液体石蜡于 ２５０ ｍＬ 的三口烧瓶中ꎬ
加入一定量硒粉ꎬ置于智能磁力搅拌器上ꎬ在搅拌的

状态下缓慢加热升温到特定温度(２２０℃)ꎬ使硒粉

完全溶解为酒红色的 Ｓｅ 前驱体溶液ꎮ
量取 ２０ ｍＬ 液体石蜡于 １００ ｍＬ 的三口烧瓶中ꎬ

加入一定量硫粉ꎬ置于智能磁力搅拌器上ꎬ在搅拌的

状态下缓慢加热升温至 １２０℃ꎬ使硫粉完全溶解为

浅黄色澄清的 Ｓ 前驱体溶液ꎮ
量取 ２１ ｍＬ 液体石蜡和 ４ ｍＬ 油酸于 １００ ｍＬ 三

口烧瓶中ꎬ加入一定量氧化镉ꎬ置于智能磁力搅拌器

上ꎬ在搅拌的状态下缓慢加热到 １５０℃ꎬ使氧化镉完

全溶解为深红色的 ＣｄＯ 前驱体溶液ꎮ
准确移取 ５ ｍＬ ＣｄＯ 前驱体溶液ꎬ快速注入到

硒前驱体溶液中ꎬ溶液迅速变为橘色ꎬ此时温度会降

低ꎬ待温度回升至 ２２０℃ 后反应 １ ｍｉｎꎬ之后注入

５ ｍＬ 硫前驱体溶液ꎮ 保持温度不变ꎬ间隔不同的反

应时间取样ꎬ反应进行相应时间ꎬ停止加热后ꎬ关闭

开关ꎬ将反应产物静置至室温ꎬ即可得到 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ
ＱＤｓꎮ 在反应产物中加入一定量的丙酮促进产物的

沉淀ꎬ离心将上清液倒掉ꎬ再加入甲苯分散产物后离

心ꎮ 重复 ３ 次ꎬ取一些分散在甲苯中ꎬ低温避光保存

备用ꎬ剩余部分置于 ６０℃真空干燥箱中干燥 ２４ ｈꎮ
得到深红色的固体样品用于仪器表征分析ꎮ
１􀆰 ３　 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的表征

对 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 进行红外光谱表征(４ ０００ ~
４００ ｃｍ－１)ꎬ由波峰强度、形状等信息推测量子点的

结构和组成ꎮ
对 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 进行 ＸＲＤ 表征(２０~８０°)ꎬ并

对量子点的晶体结构进行分析ꎮ
１􀆰 ４　 紫外光谱和荧光光谱的测定

将 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 用甲苯稀释 １ ０００ 倍ꎬ超声混

匀后用紫外可见分光光度计和荧光分光光度计进行

光谱扫描ꎮ 紫外－可见分光光度计的波长扫描范围

为 ４００~６５０ ｎｍꎬ荧光光谱激发波长设定为 ４００ ｎｍꎬ
激发狭缝宽度和发射狭缝宽度均为 １０ ｎｍꎬ扫描范

围为 ４２０~７８０ ｎｍꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＸＲＤ 谱分析

ＣｄＳｅ / ＣｄＳ 量子点的 Ｘ 射线衍射谱图(ＸＲＤ)如
图 １ 所示ꎮ 由图 １ 中可以看出ꎬ有 ３ 个强的衍射峰ꎬ
其 ２θ 值分别为 ２５􀆰 １、４１􀆰 ９、４９􀆰 ３°ꎬ分别对应 ＣｄＳｅ 立

方晶系的(１１１)、(２２０)、(３１１) ３ 个衍射晶面ꎬ该谱

图与标准谱图(ＪＣＰＤＳ－ＩＣＤＤ１９－０１９１)相吻合ꎬ并没

有其他杂质峰ꎬ表明制备的纳米微粒分散性好ꎬ尺寸

均匀ꎬ具有立方形的结构ꎮ 根据德拜－谢乐公式 ｄ ＝
ｋλ / βｃｏｓ θ(λ 为 Ｘ 射线波长ꎬλ ＝ ０􀆰 １５４ ｎｍꎻｋ 为衍射

峰形谢乐常数ꎬｋ＝ ０􀆰 ８９ꎻβ 为衍射峰的半高峰宽ꎬ计
算时需转化为弧度( ｒａｄ)ꎻθ 为布拉格衍射角ꎬ单位

为弧度(ｒａｄ)ꎻＤ 为沿晶面垂直方向的厚度)ꎬ计算可

得粒径大小平均约为 １􀆰 ９４ ｎｍꎮ

图 １　 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的 Ｘ 射线衍射图

２􀆰 ２　 红外光谱分析

ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的红外光谱图如图 ２ 所示ꎮ 由

图 ２ 可以看出ꎬ３ ４３０ ｃｍ－１附近有一段明显的对称波

峰ꎬ这是 Ｏ—Ｈ 键的对称伸缩振动峰ꎬ在 ２ ９２５ ｃｍ－１

和 ２ ８５３ ｃｍ－１附近尖锐的吸收峰主要是 Ｃ—Ｈ 键的

伸缩振动峰ꎬ１ ７０９ ｃｍ－１附近较弱的吸收峰是 Ｃ􀪅􀪅Ｃ
双键的伸缩振动峰ꎬ１ ５３６ ｃｍ－１ 和 １ ４３５ ｃｍ－１ 处为

—ＣＯＯ—的反对称和对称伸缩振动峰ꎬ说明油酸基

团包覆在量子点表面ꎮ １ ３１１ ｃｍ－１为 Ｃ—Ｈ 键的弯

曲振动峰ꎬ７２４ ｃｍ－１是 Ｃｄ－Ｓｅ 的特征振动峰ꎮ 以上

分析说明合成了油酸修饰的 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓꎬ并且油

酸基团与量子点之间存在比较好的键合关系ꎮ

图 ２　 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的红外光谱图

２􀆰 ３　 光谱分析

ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的紫外－可见吸收光谱图及荧光

光谱图如图 ３ 所示ꎮ 由图 ３ 中谱线 １ 可以看出ꎬ
ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的吸收光谱在 ４００ ~ ６５０ ｎｍ 波长范

围内都有吸收ꎬ约在 ５２０ ｎｍ 处有明显的特征吸收

峰ꎬ表明实验所合成的量子点具有良好的发光性质ꎮ
由图 ３ 中谱线 ２ 可以看出ꎬ当激发波长为 ４００ ｎｍ
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时ꎬＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的荧光吸收峰位于 ５３８ ｎｍ 处ꎬ此
峰型连续对称分布并且狭窄ꎬ半高宽约为 ３０ ｎｍꎮ

１—紫外－可见吸收光谱图ꎻ２—荧光光谱图

图 ３　 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的紫外－可见吸收光谱图

及荧光光谱图

２􀆰 ４　 影响因素

２􀆰 ４􀆰 １　 反应时间的影响

为了研究反应时间与 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 发光性质

之间的关系ꎬ考察了反应时间对 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 光

学性质的影响ꎮ 不同反应时间(１、２、３、４、５ ｍｉｎ)下
合成的 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的荧光光谱图如图 ４ 所示ꎮ
由图 ４ 可以看出ꎬ随着反应时间的增加ꎬ样品的吸收

峰逐渐发生红移ꎬ从 ５２６ ｎｍ 红移到 ５３３ ｎｍꎬ但吸收

峰的峰形相似且对称分布ꎬ量子点的粒径也逐渐增

大[１２]ꎮ 并且随着反应时间的增加ꎬ吸收峰位置变化

幅度减小ꎬ这是因为反应最初 Ｓ 前驱体的加入ꎬ使
ＣｄＳ 迅速生成并包裹在 ＣｄＳｅ 外ꎬ吸收峰位置移动幅

度大ꎬ但随着反应时间的增加ꎬＣｄＳ 的增多并紧密吸

附在 ＣｄＳｅ 表面ꎬ抑制 ＱＤｓ 的长大ꎬ从而使吸收峰位

置变化减小ꎮ

１—１ ｍｉｎꎻ２—２ ｍｉｎꎻ３—３ ｍｉｎꎻ４—４ ｍｉｎꎻ５—５ ｍｉｎ

图 ４　 不同反应时间下 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的

荧光光谱图

２􀆰 ４􀆰 ２　 反应温度的影响

考察了反应温度对 ＣｄＳ / ＣｄＳｅ ＱＤｓ 光学性能的

影响ꎮ 不同反应温度(２００、２１０、２２０℃) 下合成的

ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的荧光光谱图如图 ５ 所示ꎮ 由图 ５
可以看出ꎬ随着反应温度的升高ꎬ量子点荧光强度逐

渐增大ꎮ 这是因为温度的升高有利于量子点表面结

构的重新排列ꎬ高温提供了重排的能量ꎬ温度越高ꎬ

能量越大ꎬ晶体表面缺陷减少ꎬ从而导致量子点荧光

强度的增大[１３]ꎮ 因此ꎬ最终选择反应温度为 ２２０℃ꎮ

１—２００℃ꎻ２—２１０℃ꎻ３—２２０℃

图 ５　 不同反应温度下 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的

荧光光谱图

２􀆰 ４􀆰 ３　 紫外激发时间的影响

量子点的荧光稳定性是评价量子点光学性能的

重要手段ꎬ量子点的荧光稳定性越好ꎬ其应用范围越

广ꎮ 为了研究 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的光稳定性ꎬ将制备

的 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 在 ３６５ ｎｍ 的紫外灯下照射不同的

时间ꎬ测定其荧光强度的变化ꎮ 不同紫外照射时间

下 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的荧光强度如图 ６ 所示ꎮ 从图 ６
中可以看出ꎬ连续照射 １ ｈ 后ꎬＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 荧光

强度变化幅度小ꎬ说明制备的量子点稳定性好ꎮ

图 ６　 不同紫外照射时间下 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的

荧光强度

３　 结论

以硒粉、氧化镉、硫粉为原料ꎬ液体石蜡为溶剂ꎬ
在高温条件下合成了以油酸修饰的 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓꎮ
ＸＲＤ 测试结果表明ꎬＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 具有明显的立

方形结构ꎬ平均粒径大约为 １􀆰 ９４ ｎｍꎮ 研究不同制

备条件下 ＣｄＳｅ / ＣｄＳ ＱＤｓ 的光学性质发现ꎬ随着反

应时间的增大ꎬ量子点的发射光谱出现红移现象ꎬ在
２２０℃温度下制备的量子点荧光性能最好ꎬ拥有良好

的光学稳定性ꎮ
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均孔径大ꎮ 如果按照尺寸匹配原则来选择原料ꎬ平
均粒径大ꎬ给烧结带来困难ꎮ 在大孔径的支撑体上

进行复合膜制备的合适工艺是用较小粒子涂膜ꎬ通
过控制合适的固含量和涂膜时间等ꎬ可得到一定厚

度、一定孔径且孔径分布较窄的膜[１５]ꎮ 因此ꎬ选用

纳米氧化铝在蜂窝陶瓷表面进行复合膜制备ꎮ 制备

过程如下:
将蜂窝陶瓷切成长方体试条ꎬ用去离子水进行

彻底清洗ꎬ除去表面灰尘ꎬ然后用电热干燥箱干燥ꎬ
自然冷却至室温ꎮ 用放大镜挑选表面完整无缺陷的

试条用于陶瓷超滤膜的制备ꎮ
将纳米氧化铝粉末和去离子水按比例加入圆底

烧瓶中ꎬ机械搅拌器搅拌形成均匀分散的涂膜液ꎮ
将烘干的试条在铸膜液中多次浸涂ꎬ并在每次浸涂

后立即进行干燥ꎮ 最后一次干燥完成后ꎬ将试条放

入马弗炉进行烧结ꎬ设定好烧结温度和烧结时间ꎬ烧
结完成后关闭加热控温装置ꎬ待马弗炉自然冷却至

室温ꎮ
１􀆰 ２　 氧化铝蜂窝陶瓷超滤膜的表征

利用德国蔡司集团生产的 Ｍｅｒｌｉｎ 场发射扫描

电镜观察复合膜表面以及截面的形貌ꎮ 利用

ＳＴＡ４９９Ｃ 对无负载的氧化铝膜进行热重分析ꎮ
１􀆰 ３　 氧化铝蜂窝陶瓷超滤膜的通量测定

１􀆰 ３􀆰 １　 纯水通量的测定

用自制膜过滤装置(如图 １ 所示)测定膜的纯

水通量ꎮ 实验过程中通过空压机对与其相连陶瓷超

滤膜加压使悬浮液透过膜ꎬ控制测定时的压力为

０􀆰 １ ＭＰａꎬ用量筒量取固定时间内透过液的体积ꎬ计

算复合膜的纯水通量:
Ｊ ＝ Ｖ / Ｓｔ (１)

式中:Ｊ 为纯水通量ꎻＳ 为复合膜的有效分离面积ꎻｔ
为作用时间ꎻＶ 为 ｔ 时间内获得的滤液体积

图 １　 复合陶瓷网格膜过滤装置

１􀆰 ３􀆰 ２　 料液通量和截留率的测定

利用纳米粒度超细炭粉悬浮液表征膜的分离性

能ꎻ利用马尔文 ＮａｎｏＺＳ 粒径分析仪对进水以及膜

出水和支撑体出水的悬浮液分别进行粒径分析ꎮ
以超细炭粉悬浮液为料液进行氧化铝蜂窝陶瓷

膜的超滤实验ꎬ实验装置及相关操作同纯水通量的

测定ꎬ料液通量的计算同纯水通量ꎮ 通过进水和出

水的体积和浊度变化计算膜的截留率ꎮ
利用 ＳＧＺ－１Ａ 浊度仪测量进水浊度和出水浊

度ꎬ通过与标准曲线的对比计算ꎬ得出陶瓷超滤膜

的截留率ꎮ 标准曲线是悬浮液中炭粉的质量分数

与浊度的拟合曲线ꎬ通过配制并测定不同质量分

数的炭粉悬浮液的浊度来绘制ꎮ 其中ꎬ截留率计

算式为:
Ｒ ＝ (１ － Ｃｐ / Ｃｂ) × １００％ (２)

式中:Ｒ 为截留率ꎻＣｐ 为进水炭粉质量分数ꎻＣｂ 为

出水炭粉质量分数ꎮ
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