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摘要:采用水热法制备铜铝水滑石作为前体ꎬ经 ５００℃焙烧得到 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物ꎬ并利用 Ｘ 射线衍射、红外光谱对其进行

表征ꎻ将 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物负载于直径为 ３~５ ｍｍ 球状 Ａｌ２Ｏ３ 载体上ꎬ进行 ＮＯ 吸附和热稳定性试验ꎮ 结果表明ꎬＮＯ、Ｏ２、Ｈ２Ｏ
(ｇ)在 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物作用下在氧化物表面生成 ＨＮＯ３ꎬ并与 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物中的 ＣｕＯ 组分反应生成 Ｃｕ(ＮＯ３) ２ꎬ吸附率

可达 ２８％ꎬ再高温焙烧可以释放以 ＮＯ 为主体的氮氧化物ꎬ并且可以恢复到之前的金属氧化物结构ꎮ 而吸附完成的化合物静置

数天后会回到原来的水滑石层状结构ꎮ
关键词:铜铝水滑石ꎻＡｌ２Ｏ３ 载体ꎻ铜铝氧化物ꎻＮＯｘ 吸附ꎻ催化剂再生
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　 　 随着火力发电工业的发展和机动车数量的增

长ꎬ排放的氮氧化物(其中 ＮＯ 体积分数占 ９０％以

上)日益增加ꎮ 氮氧化物 ＮＯｘ 对大气环境的污染日

益严重ꎬ不但会形成光化学烟雾ꎬ产生酸雨ꎬ对人体

呼吸道造成危害ꎬ而且会破坏生态环境[１]ꎮ 因此ꎬ
如何有效地消除 ＮＯｘ 已成为全世界高度关注的重

要课题ꎮ
类水滑石经高温焙烧、脱去层间水和阴离子ꎬ可

得到具有较大比表面积和较强碱性的复合金属氧化

物[２－３]ꎬ该复合金属氧化物在催化消除 ＮＯｘ 方面不

但表现出很好的催化活性ꎬ而且还不易受其他组分

的影响[４]ꎬ因此在脱除 ＮＯｘ 领域得到广泛的应

用[５－７]ꎮ 目前的研究主要集中在分子筛催化剂和金

属氧化物催化剂ꎬ由于金属氧化物催化剂比分子筛

催化剂具有更好的水热稳定性ꎬ因此被广泛的使用ꎮ
金属氧化物催化剂研究中则以 Ａｌ２Ｏ３ 为载体较为普

遍ꎬ其中 Ａｌ２Ｏ３ 负载 Ｃｕ 的催化剂由于具有最佳活性

温度较低、廉价易得等优点ꎬ一直引起广泛的研究ꎮ
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笔者主要通过水热法制备铜铝水滑石(ＣｕＡｌ－
ＬＤＨ)ꎬ经 ５００℃焙烧后形成 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物并负

载于 Ａｌ２Ｏ３ 载体上ꎬ研究其吸附 ＮＯ 的机理ꎮ 实验

结果表明ꎬ铜铝水滑石(ＣｕＡｌ－ＬＤＨ)经高温焙烧后

层间水丢失ꎬＮＯ－
３ 离子以 ＮＯ２ 的形式释放出去ꎬ剩

下 ＣｕＯ 组分和均匀分布在 ＣｕＯ 组分中呈无定形态

的 Ａｌ２Ｏ３ꎮ 将焙烧完成的 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物负载到

直径为 ３~５ ｍｍ 的 Ａｌ２Ｏ３ 小球上进行 ＮＯ 的吸附试

验ꎮ 吸附试验完成后通过表征发现ꎬＣｕ－Ａｌ 复合氧

化物又与进气反应生成了 Ｃｕ(ＮＯ３) ２ꎬ再经高温加

热可以释放出高浓度氮氧化物ꎬ易于收集处理ꎬ并且

恢复 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物结构ꎬ体现了催化剂的可再

生性ꎮ

１　 理论分析

１􀆰 １　 水滑石结构的形成机理

由于金属氧化物本身存在“记忆效应” [８－１０]ꎬ所
以ꎬ在 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物吸附 ＮＯ 静置数天后会形

成原来的水滑石结构ꎮ 水滑石的形成机理包括以下

两个方面[１１]ꎮ
其一:

ＮＯ(ｇ) ＋ Ｏ２(ｇ) → ＮＯ２(ｇ) (１)
ＣｕＡｌ(Ｏ) ＋ ＮＯ２(ｇ) → ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺ＮＯ２(ａｄｓ) (２)
ＣｕＡｌ(Ｏ) ＋ Ｈ２Ｏ(ｇ) → ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｈ２Ｏ(ａｄｓ) (３)
ＣｕＡｌ(Ｏ) ＋ Ｏ２(ｇ) → ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｏ２(ａｄｓ) (４)

ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｈ２Ｏ(ａｄｓ) ＋ ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺ＮＯ２(ａｄｓ) ＋
ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｏ２(ａｄｓ) → ＣｕＡｌ － ＮＯ３ － ＬＤＨ (５)

　 　 其二:
ＣｕＡｌ(Ｏ) ＋ Ｈ２Ｏ(ｇ) → ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｈ２Ｏ(ａｄｓ) (６)

ＣｕＡｌ(Ｏ) ＋ ＣｕＡｌ(Ｏ)􀆺Ｈ２Ｏ(ａｄｓ) ＋ Ｃｕ(ＮＯ３) ２ →
ＣｕＡｌ － ＮＯ３ － ＬＤＨ (７)

　 　 由式(１) ~式(５)可知ꎬＮＯ 氧化生成的 ＮＯ２ 可

以与 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化在水蒸气和氧气同时存在的

条件下直接反应生成 ＣｕＡｌ－ＮＯ３ －ＬＤＨꎻ由式(６)、
式(７)可知ꎬＣｕ－Ａｌ 复合氧化物可以与 Ｃｕ(ＮＯ３) ２

的 ＮＯ－
３ 形成化学键ꎬ在水蒸气协同作用下恢复成

水滑石层状结构ꎮ 式(１) ~式(４)和式(６)中ꎬＣｕ－
Ａｌ 复合氧化物对水蒸气、氮氧化物和氧气的吸附

在化学吸附阶段完成ꎮ 这一阶段水蒸气、ＮＯ２ 和

Ｏ２ 富集在催化剂表面ꎬ部分经化学反应转化为

ＨＮＯ３ 和 Ｃｕ ( ＮＯ３ ) ２ꎮ 而 类 水 滑 石 结 构 ( 通 式

[Ｍ２＋
１－ｘＭ３＋ｘ(ＯＨ) ２] ｘ＋(Ａｎ－) ｘ / ｎ􀅰ｍＨ２Ｏ)中存在的 ＯＨ－

离子不易与 ＨＮＯ３ 共存[２]ꎬ只有在干燥器中静置阶

段 ＨＮＯ３ 完全反应生成 Ｃｕ(ＮＯ３) ２ 后ꎬ试样才能形

成类水滑石结构ꎮ
１􀆰 ２　 Ｃｕ－Ａｌ 类水滑石氧化物的吸附机理

Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物在水蒸气存在的条件下吸附

ＮＯ 的机理如下:
２ＮＯ ＋ Ｏ２ → ２ＮＯ２ (８)

０􀆰 ５Ｏ２ ＋ ２ＮＯ２ ＋ Ｈ２Ｏ → ２ＨＮＯ３ (９)
２ＨＮＯ３ ＋ ＣｕＯ → Ｃｕ(ＮＯ３) ２ ＋ Ｈ２Ｏ (１０)

　 　 工业废气或汽车尾气中通常包含 ＮＯ 和 Ｏ２ꎬ
ＮＯ２ 易与空气中的 Ｏ２ 和 Ｈ２Ｏ 反应生成 ＨＮＯ３ꎬ因此

上述反应机理具有普遍性ꎮ 有学者认为ꎬ以类水滑

石为前体的复合金属氧化物存在氧空位ꎬ对氧气具

有很强的解离吸附能力[１２]ꎬ吸附氧后形成活泼的

晶格氧( Ｏ∗ )ꎻＯ∗ 在水蒸气的作用下ꎬ将吸附在

Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物上的氮氧化物氧化成 ＨＮＯ３ꎬ然
后 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物中的 ＣｕＯ 与 ＨＮＯ３ 反应生成

Ｃｕ(ＮＯ３) ２ꎮ 此机理还需进一步验证ꎮ

２　 材料与方法

２􀆰 １　 催化剂的制备

采用水热法制备铜铝水滑石ꎬ按铜铝摩尔比 ２ ∶
１ꎬ先将 ０􀆰 ０３ ｍｏｌ 的 Ｃｕ(ＮＯ３) ２􀅰３Ｈ２Ｏ 和 ０􀆰 ０１５ ｍｏｌ
的 Ａｌ(ＮＯ３) ３􀅰９Ｈ２Ｏ 溶于 １５０ ｍＬ 去离子水和 ５０ ｍＬ
二甲基亚砜的混合液中ꎬ搅拌 １０ ｍｉｎ 直至溶液澄

清ꎬ之后再将 ０􀆰 ０４ ｍｏｌ 的尿素(ＣＯ(ＮＨ２) ２)加入到

上述溶液中继续搅拌 ３０ ｍｉｎꎮ 然后将混合液平均分

配到 ４ 个 １００ ｍＬ 的高压反应釜中ꎬ在 １１０℃下反应

１２ ｈ 后离心分离、洗涤ꎬ并在 １００℃下干燥 １２ ｈꎬ研
磨得到铜铝水滑石ꎮ

采用浆液浸渍法将经 ５００℃焙烧完成的 Ｃｕ－Ａｌ
复合氧化物负载于 Ａｌ２Ｏ３ 球体上ꎬ取 ３ ｇ Ｃｕ－Ａｌ 复合

氧化物粉末置于烧杯中ꎬ向其中加入 ２ ｍＬ 乙二醇溶

液和 ２ ｍＬ 铝溶胶ꎬ搅拌 ５ ｍｉｎ 以后ꎬ将球状 Ａｌ２Ｏ３

放入烧杯中浸渍 ５ ｍｉｎꎬ取出后置于干燥皿中ꎬ在干

燥箱 １００℃下干燥 ３ ｈ 后取出即可制得样品ꎮ
２􀆰 ２　 催化剂的表征

利用德国 Ｂｒｕｋｅｒ 公司生产的 Ｄ２ ＨＡＳＥＲ 型 Ｘ
射线衍射仪测量 ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 水滑石的 ＸＲＤ 特性ꎮ
使用 Ｃｕ 靶、ｋα 射线ꎬ管电压为 ３５ ｋＶꎬ管电流为

３０ ｍＡꎬ扫描范围 ２θ＝ ５~８０°之间ꎮ 红外光谱分析采

用的是美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公司生产的 Ｎｉｃｏｌｅｔ ｉＳ１０
红外分光光度计ꎮ
２􀆰 ３　 ＮＯ 吸附实验

ＮＯ 吸附实验在内径为 ２５ ｍｍ 的固定床石英玻

璃管式炉中进行ꎬ实验系统如图 １ 所示ꎮ 催化剂质

􀅰８３１􀅰



２０１９ 年 ５ 月 拜文磊等:Ａｌ２Ｏ３ 负载型 Ｃｕ－Ａｌ 类水滑石氧化物的 ＮＯｘ 吸附及分解性能

量为 ０􀆰 ３ ｇꎬ将催化剂负载于直径为 ３ ~ ５ ｍｍ 的

Ａｌ２Ｏ３ 球体上ꎬ球体个数在 ２６~３０ 颗ꎮ 负载在球体上

之后样品总质量为 ３􀆰 ０ ｇꎮ 管式炉的温度由智能型温

控仪控制ꎮ 首先进行空载试验ꎬ在 １３０℃和 １５０℃温

度下通 ９００ ｍＬ / ｍｉｎ 的高纯度 Ｎ２、２􀆰 ６ ｍＬ / ｍｉｎ 的 ＮＯ
(９０％的 Ｎ２ ＋１０％的 ＮＯ)、４９􀆰 ３ ｍＬ / ｍｉｎ 的 Ｏ２ 以及

２００ ｍＬ / ｍｉｎ 的水蒸气ꎬ总流量为 １ １５１􀆰 ９ ｍＬ / ｍｉｎꎬ
记录出口气体情况作为对照情况进行分析ꎮ 负载实

验是将负载催化剂的球体 Ａｌ２Ｏ３ 置于石英玻璃中ꎬ
两侧放置筛状 Ａｌ２Ｏ３ 固定位置ꎬ通入与空载试验等

量气体ꎬ在 １３０℃和 １５０℃下等温吸附 ３０ ｍｉｎꎬ利用

德国ＭＧＡ５ 红外烟气分析仪检测出口处 ＮＯ、ＮＯ２ 及

ＮＯｘ 的含量ꎮ

１—气瓶ꎻ２—减压阀ꎻ３—质量流量计气体控制柜ꎻ
４—气体混合室ꎻ５—智能型温控仪ꎻ６—程控马弗炉ꎻ

７—石英管ꎻ８—烟气分析仪ꎻ９—尾气吸收装置

图 １　 实验装置图

２􀆰 ４　 ＮＯ 热稳定性试验

负载催化剂经过 ２５ ｍｉｎ ＮＯｘ 吸附试验后ꎬ紧接

着将反应气体切换为 ９００ ｍＬ / ｍｉｎ 的 Ｎ２ 吹扫直至分

析仪中氮氧化物的各参数为 ０ꎬ仅在 Ｎ２ 的环境下

４ ｍｉｎ 内快速升温至 ５００℃后温度保持不变直至氮

氧化物全部释放ꎬ记录出口处 ＮＯ、ＮＯ２ 及 ＮＯｘ 浓度

的变化情况ꎮ

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 ＸＲＤ 分析

ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 的 ＸＲＤ 谱图如图 ２ 所示ꎮ 由图 ２
可以看出ꎬ水滑石层状结构的特征衍射峰(００３)、
(００６)分别出现在 ９􀆰 ９４°和 ２０􀆰 ０４°ꎮ 由于姜泰勒效

应ꎬＣｕ２＋进入层板形成以 Ｃｕ２＋ 为中心的 ３Ｒ 对称结

构ꎬ层板的长程有序度下降ꎬ导致层板不稳定[１３]ꎮ
由图 ２ 中谱线 ２ 可以看出ꎬ经焙烧得到的试样只出

现 ＣｕＯ 物相的特征衍射峰在(１１１)、(１１１)和(２０２)
的晶面衍射峰ꎬ没有检测到 Ａｌ２Ｏ３ 物相ꎬ表明 ＣｕＡｌ－

ＬＤＨ 经焙烧后生成的 Ａｌ２Ｏ３ 呈无定形态[１４－１５]ꎬ均匀

分布在 ＣｕＯ 体相中ꎮ 因此ꎬ在作为吸附剂吸附 ＮＯ
的试验中起到吸附作用的是 ＣｕＯ 组分ꎮ

１—常温ꎻ２—５００℃焙烧后

图 ２　 ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 的 ＸＲＤ 谱图

３􀆰 ２　 ＦＴ－ＩＲ 分析

ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 在 ５００℃焙烧前后 ＦＴ－ＩＲ 谱图如图

３ 所示ꎮ 比较图 ３ 中曲线 １ 和曲线 ２ 发现ꎬＣｕＡｌ－
ＬＤＨ 经 ５００℃焙烧后ꎬ３ ３８２ ｃｍ－１和 １ ６３６ ｃｍ－１处由

层间水和层板羟基伸缩振动引起的吸收峰以及在

１ ３４０ ｃｍ－１处由 ＮＯ２－
３ 同层板间相互作用引起的吸

收峰消失ꎬ而金属氧化物的吸收峰明显增强ꎮ ＦＴ－
ＩＲ 表征进一步确认了 ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 焙烧前试样的结

构ꎬ与 ＸＲＤ 的表征结果一致ꎮ

１—常温ꎻ２—５００℃焙烧后

图 ３　 ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 的 ＦＴ－ＩＲ 图

３􀆰 ３　 ＮＯ 的吸附存储

空载、１３０℃、１５０℃下进气经过石英玻璃管以后

出口处气体(ＮＯ、ＮＯ２、ＮＯｘ)体积分数随时间变化的

曲线分别如图 ４ 所示ꎬ由此反应了 ＮＯ 在铜铝复合

氧化物表面的吸附情况ꎮ 由图 ４(ａ)可以看出ꎬ打开

气体阀门后ꎬ在开始的 １ ｍｉｎꎬ由于气体经过管道需

要时间ꎬ所以体积分数保持在 ０ μＬ / Ｌꎮ 在进气初

期ꎬ由于进入的 ＮＯ 部分直接被 Ｏ２ 氧化成 ＮＯ２ꎬ所
以在 １ ~ ６ ｍｉｎ 内ꎬ以 ＮＯ２ 为主ꎮ ６ ｍｉｎ 以后混合气

体体积分数趋于饱和ꎬ此时 ＮＯ 的体积分数比 ＮＯ２

相对高一点ꎬ总体 ＮＯｘ 的体积分数为 ２４４ μＬ / Ｌꎮ 而

对比图 ４(ａ)、图 ４(ｂ)可以发现ꎬ通过铜铝复合氧化

物的混合气体在 ２５ ｍｉｎ 以后才能达到饱和浓度ꎬ并
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且在进气的开始阶段由于 ＮＯ 在氧气的作用下被氧

化成为 ＮＯ２ꎬ２ ~ ６ ｍｉｎ 内 ＮＯ 的体积分数加速上升ꎬ
而 ＮＯ２ 的体积分数有一个下降的趋势之后趋于稳

定在 ８０ μＬ / ＬꎬＮＯ 的体积分数缓慢上升直至趋于稳

定在 １６０ μＬ / Ｌ 左右ꎮ 由此可知ꎬＣｕ－Ａｌ 复合氧化物

对氮氧化物具有吸附作用ꎮ 选择 ０ ~ １０ ｍｉｎ 相对于

空载计算在 １３０℃以及 １５０℃下的 ＮＯｘ 平均吸附效

率分别为 ２４􀆰 ８％和 ３１􀆰 １％ꎬ由此可得 １３０ ~ １５０℃时

Ｃｕ－Ａｌ 氧化物对 ＮＯｘ 的平均吸附效率可达 ２８％ꎮ

１—ＮＯꎻ２—ＮＯ２ꎻ３—ＮＯｘ

(ａ)空载

１—ＮＯꎻ２—ＮＯ２ꎻ３—ＮＯｘ

(ｂ)１３０℃

１—ＮＯꎻ２—ＮＯ２ꎻ３—ＮＯｘ

(ｃ)１５０℃

图 ４　 空载、１３０℃、１５０℃下 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物

吸附 ＮＯｘ 体积分数的变化情况

３􀆰 ４　 ＮＯ 热稳定性分析

吸附完成的 Ｃｕ－Ａｌ 氧化物经高温焙烧所释放

的氮氧化物在 Ｎ２ 环境下随温度的变化情况如图 ５
所示ꎮ 从图 ５ 中可以看出ꎬ加热初期由于温度较低ꎬ
不能使吸附的氮氧化物释放出来ꎬ当温度达到

３００℃左右时ꎬ附着在 Ｃｕ－Ａｌ 氧化物上的氮氧化物

开始释放ꎬ释放产物仅为 ＮＯꎬ并且体积分数逐渐升

高ꎬ继续加热到温度达到 ４００℃左右时 ＮＯ 体积分数

开始降低ꎮ 之后释放气体发生变化ꎬ温度在 ５００℃
左右时生成 ＮＯ２ꎬ并且 ＮＯ 和 ＮＯ２ 体积分数均开始

上升ꎬ之后逐渐下降ꎬ直至吸附氮氧化物全部释放ꎮ
由此可知ꎬ吸附试验后的 Ｃｕ－Ａｌ 氧化物加热释放的

氮氧物以 ＮＯ 为主ꎬ只有少量的 ＮＯ２ 存在ꎮ

１—ＮＯꎻ２—ＮＯ２ꎻ３—ＮＯｘꎻ４—温度

图 ５　 Ｃｕ－Ａｌ 复合氧化物吸附 ＮＯ 后加热释放图

３􀆰 ５　 吸附剂的再生性能

对加热试验完成后的吸附剂进行 ＸＲＤ 分析ꎬ结
果如图 ６ 所示ꎮ 从图 ６ 中可以看出ꎬ２ 条谱线的主

要特征峰都出现在相同的位置ꎬ表明物质没有发生

改变ꎬ都为 ＣｕＯ 组分ꎮ 但是加热释放后的吸附剂由

于负载于 Ａｌ２Ｏ３ 小球上会有杂质峰出现ꎬ会影响吸

附剂的性能ꎮ 但总体上起吸附作用的成分并没有发

生变化ꎬ体现了吸附剂的可再生性能ꎮ

１—Ｃｕ－Ａｌ(Ｏ)ꎻ２—加热释放后

图 ６　 吸附剂 ＸＲＤ

４　 结论

(１)ＣｕＡｌ－ＬＤＨ 经 ５００℃焙烧以后负载氧化铝

球体可以有效吸附 ＮＯｘꎬ在 １３０ ~ １５０℃工作温度下

平均吸附率可达 ２８％ꎮ
(２) Ｃｕ － Ａｌ 复合氧化吸附 ＮＯ 以后加热到

３００℃时开始释放ꎬ并以 ＮＯ 为主ꎬ随着温度升高到

５００℃时ꎬ会有少量的 ＮＯ２ 生成ꎮ
(３)吸附试验完成后吸附剂经加热处理后再次

得到 Ｃｕ－Ａｌ 金属氧化物ꎬ体现了催化剂的可再生

性能ꎮ
　 　 　 　 (下转第 １４２ 页)
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ＢａＴｉＯ３ 中制备 ＲＧＯ / ＢａＴｉＯ３ 复合材料ꎬ探究了 ＲＧＯ
添加对复合材料性能的影响ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

石墨粉ꎬ青岛日升有限公司生产ꎻ盐酸ꎬ泉州东

海试剂有限公司生产ꎻ硝酸钠ꎬ太仓沪试试剂有限公

司生产ꎻ氯化钡ꎬ江苏强盛功能化学股份有限公司生

产ꎻ双氧水ꎬ上海沃凯生物技术有限公司生产ꎻ高锰

酸钾、９８％浓硫酸ꎬ中国上海试剂总厂生产ꎻ乙二醇ꎬ
合肥市伟利化工有限公司生产ꎻ钛酸钡ꎬ南京宏德纳

米材料有限公司生产ꎻ二甲苯ꎬ苏州科伦化工有限公

司生产ꎬ以上试剂均为化学纯ꎻ去离子水ꎬ实验室自制ꎮ
低温恒温反应浴(ＤＦＹ５ / ３０)ꎬ上海越众仪器设

备有限公司生产ꎻ高速冷冻离心机(ＧＬ－２２ＭＳ)ꎬ常
州梅 香 仪 器 有 限 公 司 生 产ꎻ 超 声 波 清 洗 器

(ＫＨ５００Ｂ)ꎬ北京则祥佳燕科技有限公司生产ꎻ真空

干燥箱(ＤＺＦ６０２１)ꎬ南京索特干燥设备厂生产ꎻ手动

粉末压片机(ＳＹＤ－１５Ａ)ꎬ鹤壁市蓝博仪器仪表厂生

产ꎻ介电常数测试仪(ＪＣＴＤ－Ａ)ꎬ西安君畅电子科技

有限公司生产ꎻ Ｘ 射线粉末衍射仪 ( Ｘ􀆳Ｐｅｒｔ － Ｐｒｏ
ＭＰＤ)ꎬ荷兰帕纳特公司生产ꎻ激光拉曼光谱仪

(ｐ３０００)ꎬ费尔伯精密仪器有限公司生产ꎻ傅里叶变

换红外光谱仪(ＧＸＨ－３０１０Ｅ)ꎬ金坛市良友仪器有限

公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 ＲＧＯ / ＢａＴｉＯ３ 复合材料的制备

１􀆰 ２􀆰 １　 氧化石墨烯 ＧＯ 的制备

采用改进的 Ｈｕｍｍｅｒｓ 法制备氧化石墨烯ꎬ实验

在 ３ 个温度下充分反应:首先在低温阶段反应ꎬ将
５􀆰 ７５ Ｌ 浓硫酸加入 ５０ Ｌ 的低温玻璃反应釜ꎬ搅拌下

加入 ２５０ ｇ 石墨粉和 １２５ ｇ 硝酸钠ꎬ搅拌 １５ ｍｉｎꎬ然
后在 １ ｈ 内分 ６ 次加入 ７５０ ｇ 高锰酸钾ꎬ继续搅拌

２ ｈꎻ然后进入中温反应阶段ꎬ升高反应温度至 ３７~
４０℃ꎬ搅拌 ４ ｈꎻ最后进行高温反应ꎬ将反应温度升高

到 ９８℃ꎬ加入 １２􀆰 ５ Ｌ 去离子水ꎬ搅拌 ３０ ｍｉｎ 后ꎬ缓
慢加入双氧水至无气泡产生ꎬ最后加入 ５ Ｌ ５％的稀

盐酸ꎮ 反应结束后先在低速下离心洗涤 ２ 次ꎬ然后

在中空纤维膜中洗涤至中性后进行喷雾干燥得到分

散均匀的 ＧＯ 粉末ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 ＲＧＯ 的制备

将制备好的 ＧＯ 粉末溶于乙二醇溶液中配置成

１ ｍｇ / ｍＬ 的 ＧＯ 溶液ꎬ取 ３００ ｍＬ 溶液放入超声仪器

中超声 ２ ｈ 后ꎬ加入少量饱和氢氧化钠调节溶液 ｐＨ
至 ９~１０ꎬ并倒入 ５００ ｍＬ 的三口烧瓶中ꎬ在 １７０℃的

油浴中回流搅拌 ２４ ｈꎮ 反应后的产物洗涤至中性ꎬ
过滤ꎬ在 ６０℃的烘箱中烘干研磨得到 ＲＧＯꎮ
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