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复合材料的制备

及其光催化性能研究
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摘要!通过水热D溶剂热法制备了N2_/5FN2
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复合材料& 采用A>]%IM*%R̀ D̀28]>I等测试手段对复合光催化剂的

结构%形貌和光学性质进行表征& 通过光催化降解罗丹明 N溶液对其光催化性能进行评价& 结果表明!与纯 N2

#
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样品相

比$N2_/5FN2
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样品对罗丹明N的光催化降解能力显著增强$且复合光催化剂具有较高的稳定性$重复使用 E 次后$罗丹明

N的降解率变化不明显$仍可达到 <" V̂c&

关键词!N2_/5FN2

#

J_

@

'光催化'罗丹明N
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;作者简介!李静")<<# D#$女$硕士$主要从事光催化材料的制备$)E)@(<#)@"YTT'3+1'倪刚")<") D#$男$博士$教授$主要从事功能化材料的

制备$通讯联系人$.2K4.KY.Q7'%,7'3.&

;;近年来$利用半导体光催化技术降解染料废水

及有机污染物的研究受到广泛关注-).

& N2
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作

为一种新型的可见光催化剂$因具有较窄的禁带宽

度"# V̂ %̀ #$无毒$耐腐蚀性好$制备简单$稳定性

强$可响应可见光等优良性能而得到了研究人员的

青睐-# D!.

& 但在可见光下$N2

#
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的光生电子D空

穴对的寿命很短$很容易发生复合$导致其光催化效

率较低-E D@.

& 为提高 N2
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的光催化活性$常用

的方法有离子掺杂和半导体复合$如/FN2
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N2
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%N2
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Fh._%N2
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等复合材料在

很大程度上提高了其光催化活性-" D)(.

&

N2_/5是一种间接带隙半导体光催化剂$双/5

D

离子层和-N2

#
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# g层交替排列构成独特的层状结

构$禁带宽度在 ! Ĉ %̀ 左右$只吸收紫外光-)).

& 据

文献报道$构建异质结光催化剂是一个有效的提高

可见光的光催化活性的方法$半导体异质结构不仅

可以扩大光吸收$还可以提高光诱导的电子空穴对

的分离$最终获得优异的光催化活性-)# D)E.

& 笔者将

在N2
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上复合N2_/5材料$通过水热D溶剂热法

制备N2_/5FN2
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复合光催化材料$并探究其光

催化活性&

BC实验部分

BLBC实验试剂及仪器

试剂!硝酸铋%钨酸钠%聚乙二醇$上海阿拉丁生

产'罗丹明 N$82K14试剂公司生产'次氯酸钠%氢氧

化钠%无水乙醇$天津市大茂化学试剂厂生产'上述

试剂均为分析纯&

仪器!真空干燥箱$上海鸿都电子科技有限公司

生产'集热式加热磁力搅拌器$郑州长城科工贸易有

限公司生产']14Q#(((F?/型AD射线粉末衍射仪$

日本理学生产'iI*D"C(($型扫描电子显微镜$日

/<</
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本WM_I 公司生产'=7D)V)( 型紫外可见分光光度

计$北京普析责任有限公司生产'B\]C(( J球形

氙灯$深圳市安宏达光电科技有限公司生产&

BLDC样品的制备

N2
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的制备!将 # 11+XN2"a_

!

#

!

/C\

#

_和

) 11+Xa4

#

J_

E

/#\

#

_溶于 !( 1X蒸馏水中$超声

)( 12.后密封并搅拌数分钟$加 ( )̂ K聚乙二醇$搅

拌至溶解& 用a4_\溶液调混合液的 S\$磁力搅拌

!( 12.& 将混合溶液移入到反应釜中$在 )@(o下反

应 #( 0& 反应完成$经洗涤%干燥即可得到 N2

#

J_

@

样品&

N2_/5FN2

#

J_

@

的制备!采用溶剂热法制备

N2_/5FN2
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复合光催化剂& 分别称取 ( (̂V( K

N2

#
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粉末和一定量的N2"a_

!

#

!

/C\

#

_于 #C 1X

的乙二醇中$超声 !( 12.$再向其中加入一定量

a4_/5溶液$使N2F/5的摩尔比为 )$室温磁力搅拌

# 0后$将混合溶液移入反应釜中$在 )C(o下反应

! 0& 反应完成后$经洗涤%干燥即可得到 N2_/5F

N2

#
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样品& 通过改变反应物中 N2"a_

!
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和a4_/5的加入量来制备不同质量分数"*lCc%

)(c%)Cc%#(c#的*DN2_/5FN2

#
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"*D/5FJ#复

合光催化剂&

BLEC光催化降解实验

光催化反应于自制的反应容器中进行$光源为

球形氙灯$溶液与光源的距离为 #C 31& 将 ( (̂E K

N2_/5FN2

#

J_
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和 )(( 1XE 1KFX待降解溶液置于

反应器中$避光磁力搅拌 ) 0$达到吸附平衡后$打开

光源$每隔 C 12. 取样$离心分离后取上清液$测其

吸光度& 计算其降解率C!

CX-"(

(

N(

:

#Y(

(

. m)((c

式中!(

(

为目标降解溶液未降解时的吸光度'(

:

为

溶液降解:时间后的吸光度&

DC实验结果与讨论

DLBC光催化剂的表征

# )̂ )̂;光催化剂的A>]分析

掺杂不同质量分数N2_/5的N2

#

J_
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的A>]图

谱如图 ) 所示&

由图 ) 中谱线 @ 可以看出$所制备的样品中$

N2_/5的所有特征衍射峰都与四方晶系 N2_/5的标

准卡片"i/?]I a_̂V#D(EVC#相吻合'N2

#

J_

@

的所

有特征衍射峰都与正交相 N2

#

J_

@

的标准卡片

"i/?]I a_̂!<D(#C@#相吻合$未发现其他晶相和杂

质的A>]衍射峰$说明合成了纯度较高的 N2_/5%

N2
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光催化剂以及N2_/5FN2

#

J_

@

复合光催化剂&

)(N2

#
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'#(Cc/5FJ'!()(c/5FJ'E()Cc/5FJ'

C(#(c/5FJ'@(N2_/5

图 );不同质量分数N2_/5的N2

#

J_

@

催化剂的

A>]图谱

# )̂ #̂;光催化剂的 IM*分析

N2

#
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%N2_/5和 )Cc N2_/5FN2

#
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样品的

IM*图如图 # 所示&

"4#N2
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"&#N2_/5

"3#! ((( 倍 )Cc N2_/5F

N2
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",#! ((( 倍 )Cc N2_/5F

N2

#
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图 #;不同光催化剂的 IM*图

从图 #"4#可以看出$N2

#

J_
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的形貌为尺寸不

一%表面光滑的微米片状物$粒径在 ( )̂ d) (̂

!

1

之间& 从图 #"&#可以看出$合成的N2_/5的形貌为

花簇状$粒径在 C dV

!

1之间& 从图 #"3#%图 #",#

可以看出$将N2_/5和 N2

#
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复合后$其形貌为花

簇状且表面附着纳米片$结合A>]分析可知$N2_/5

成功地复合到N2
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上&

# )̂ !̂;光催化剂的 R̀ D̀28]>I分析

已制备样品的 R̀ D̀28]>I光谱图如图 !所示&

由图 ! 可以看出$N2
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%N2_/5%)Cc N2_/5F

N2

#
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在整个区间均有光的吸收$且光吸收能力为

)Cc N2_/5FN2
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eN2_/5eN2
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& 利用切线法

可得出 N2
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%N2_/5%)Cc N2_/5FN2
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样品的
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复合材料的制备及其光催化性能研究
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)()Cc N2_/5FN2
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'#(N2_/5'!(N2
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图 !;不同光催化剂的 R̀ D̀28]>I图

光吸收阈值"

!

K

#分别约为 EE@%!"( .1和 EC@ .1&

根据半导体带隙与紫外D可见光吸收边的关系!

1

K

l) #E(F

!

K

$计算得出他们的禁带宽度"1

K

#分别

约为 # "̂V%! !̂C %̀ 和 # "̂# %̀& 与 N2

#

J_

@

光催化

剂相比$)Cc N2_/5FN2

#

J_

@

复合光催化剂不仅对

光的吸收能力增强$禁带宽度减小$对可见光的响应

能力变大$从而可提高其光催化活性&

DLDC光催化剂的评价及其机理分析

# #̂ )̂;不同质量分数N2_/5的N2_/5FN2

#

J_

@

光催

化性能比较

不同光催化剂对罗丹明 N的降解效果如图 E

所示&

"4#N2
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"&#)Cc N2_/5FN2

#
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)(Cc/5FJ'#()(c/5FJ'!()Cc/5FJ'

E(#(c/5FJ'C(N2

#
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"3#不同N2_/5掺杂量的N2_/5FN2

#

J_

图 E;不同光催化剂对罗丹明N的降解效果

由图 E"4#可以看出$在可见光照射下$N2

#

J_

@

V( 12.对罗丹明N的降解率为 <#c$在 )(( 12. 时

可降解完全& 从图 E " &#可以看出$)Cc N2_/5F

N2

#

J_

@

在 #( 12.时可将罗丹明N降解完全& 从图

E"3#可以看出$不同质量分数 N2_/5的复合光催化

剂的 光 催 化 活 性! )Cc N2_/5FN2

#

J_

@

e)(c

N2_/5FN2

#

J_

@

e#(c N2_/5FN2

#

J_

@

eCc N2_/5F

N2

#

J_

@

eN2

#

J_
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& 随着N2_/5质量分数的增加$罗

丹明 N的降解率出现先升高后降低的趋势& 当

N2_/5的质量分数为 )Cc$光照时间为 #( 12. 时$

此复合光催化剂对罗丹明 N的降解率最大可达

)((c& 因此$最终选 N2_/5质量分数为 )Cc的复

合光催化剂效果最佳&

# #̂ #̂;)Cc N2_/5FN2

#

J_

@

光催化剂的稳定性

光催化剂不仅要具有好的光催化活性$稳定性

对其实际应用也很重要& )Cc N2_/5FN2

#

J_

@

光催

化剂的降解率和循环次数的关系如图 C 所示&

)(第 ) 次'#(第 # 次'!(第 ! 次'E(第 E 次

图 C;)Cc N2_/5FN2

#

J_

@

光催化降解

罗丹明N的循环图

由图 C 可以看出$E 次循环利用后$)Cc N2_/5F

N2

#

J_

@

光催化剂对罗丹明 N的光催化活性并没有

明显的降低$仍可达到 <" V̂c& 此外$对 E 次循环

利用前后的 )Cc N2_/5FN2

#

J_

@

光催化剂进行A>]

分析$并未发现降解前后其特征峰有明显变化& 因

此$可说明 )Cc N2_/5FN2

#

J_

@

光催化剂不仅有较

高的催化活性且很稳定&

EC结论

采用温和的水热D溶剂法成功合成了 N2_/5F

N2

#

J_

@

复合光催化剂& 当 N2_/5的质量分数为

)Cc时$其光吸收性能增强$带隙降低& 在可见光照

射下$)Cc N2_/5FN2

#

J_

@

表现出了较高的光催化

活性$在 #( 12.时对罗丹明N的光催化降解率可达

)((c& 且具有良好的稳定性$重复使用 E 次后$对

罗丹明N的降解率变化不明显&
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#()" 年 # 月 李彬等!高纯度 ##@D二羟基萘的合成及精制

溶剂并加入少量碳酸钠进行一步精制$可得高纯度%

高收率的 #$@D二羟基萘&

BC实验部分

BLBC实验试剂与仪器

#$@D萘二磺酸钠%a4_\"质量分数为 <@c#%

[_\"质量分数为 <@c#%粉末状活性碳%氮气%甲

醇%助流剂A%助流剂k%助流剂*%助流剂h$均为工

业品'丙酸%碳酸钠$均为分析纯试剂&

碱熔釜%离心机%调压器%数显调节仪及岛津

X/D)(B=型高效液相色谱仪&

BLDC检测方法

利用岛津 X/D)(B=型高效液相色谱检测产物

中组分的含量$使用面积归一法定量& 检测条件/

)V

色谱柱")C( 11mE @̂ 11$E @̂

!

1#$流动相为乙腈

和 ( )̂c的醋酸水溶液混合物"体积比为 !(n"(#$

流速为 ) (̂ 1XF12.$进样量为 )(

!

X$I?]D)(B̀ ?

?578紫外D可见检测器"日本岛津生产#$检测波长

为 ##@ .1$柱温为 !Co&

BLEC合成

称取一定量的 #$@D萘二磺酸钠%a4_\%[_\倒

入反应釜中$再加入一定量的助流剂$加热搅拌$在

#C(o时通入氮气& 反应结束后$在 #C(o停止通入

氮气$缓慢加入 ) ((( 1X水$冷却至 V(o左右倒料$

再加入 ) ((( 1X水稀释& 用稀硫酸酸化至 S\l

) d#$离心$将离心的滤饼加入 # ((( d# C(( 1X水

中进行精制$精制水温为 V<o& 加入 V d)# K活性

碳进行脱色$保温 ( Ĉ 0$抽滤$滤液静置后抽滤$滤

饼于 V(o烘干&

BLFC精制

将 #$@D二羟基萘粗品与甲醇%丙酸%水按一定

质量比例混合$并加入一定量的弱碱$加热搅拌回

流$完全溶解温度在 @<o左右$然后加入粗品质量

#(c的活性碳$保温 ( Ĉ d) 0$趁热抽滤$滤饼用少

量水洗涤$滤液用保鲜膜密封保存$静置 #E 0$抽滤$

滤饼用少量水洗涤$于 V(o烘干&

DC结果与讨论

DLBCD&HV萘二磺酸钠中无机盐质量分数对碱熔的

影响

#$@D萘二磺酸钠为生产 #$"D萘二磺酸钠的副
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