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摘要!利用水热法合成了新型磁性
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CH1b4纳米复合材料%并用=射线衍射"=̀ \#&扫描电子显微镜"F]##&紫外可

见漫反射"IhAh16\̀ F#&能谱元素分析"]\F#&磁性表征"hF##对其结构进行表征$ 通过在可见光下降解亚甲基蓝"#H#%对

其光催化性能进行评价%结果表明%@Y
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CH1b4磁性复合材料的光催化活性较好%B( 01- 对 #H的降解率达到 ;"Y$ 可

在外加磁场的作用下实现快速分离与回收$ 光催化剂的回收循环实验表明%! 次循环利用后对 #H的光催化降解率仅小幅下

降%说明其具有很好的重复稳定性$
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CH1b4-$-*2*0M*617,6P17/ J161N3,31K/7%,6M*-6,$%,6522,66G5338G$N%12$7,+ $-+

2/$%$27,%1S,+ N8=U%$8+1GG%$271*- "=̀ \#%62$--1-K,3,27%*- 012%*62*M8"F]##%IhUh16+1GG56,%,G3,27$-2,"IhUh16

\̀ F#% ,-,%K8+16M,%61J,,3,0,-7$3$-$38616" ]\F # $-+ 0$K-,7122/$%$27,%1S$71*- " hF##% %,6M,271J,38&Q/,

M/*7*2$7$38712$271J171,6*G7/,
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CH1b4M%*+5276$%,,J$35$7,+ J1$7/,M/*7*+,K%$+$71*- *G0,7/83,-,N35,"#H#

6*3571*- 5-+,%J161N3,U31K/7%$+1$71*-&Q/,%,653766/*P7/$7N,77,%M/*7*2$7$38712$271J1782$- N,$2/1,J,+ N8561-K@Y *G
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CH1b40$K-,7122*0M*617,6$62$7$3867&Q/,+,K%$+$71*- %$7,%,$2/,6;"Y $G7,%+,K%$+$71*- G*%B( 01-&

#*%,*J,%%%$M1+ 6,M$%$71*- $-+ %,2*J,%8*G7/,
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CH1b40$K-,7122*0M*617,62$- N,G$21317$7,+ 5-+,%7/,,L7,%-$3

0$K-,712G1,3+&Q/,M/*7*2$7$38712+,K%$+$71*- %$7,*G#H16*-38631K/738+,2%,$6,+ $G7,%! 2823,6%1-+12$71-KK**+

%,M,$7$N13178&
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备%通讯联系人%-1K$-KW-L5&,+5&2-$

99近年来%半导体光催化技术引起人们的普遍关

注() A')

$ 应用于工业过程中的光催化剂大多都是响

应紫外光%具有高的电子A空穴复合率%而且作为粉

体光催化材料有易失活%不稳定%不利于重复使用等

不足(!)

%使得其在应用过程中有很大的局限性%并

且加大了处理成本$ 因此%对于液相反应体系%光催

化技术的焦点之一是光催化剂的分离回收及光催化

剂的稳定性(:)

$

铁磁性的纳米化合物由于其稳定性和高效的可

回收利用性而被广泛关注(@)

$ 研究发现%
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在光催化方面具有广阔的潜在应用价值(B)
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是一种强磁性物质%可用其作光催化剂的载

体%这样的复合可使得光催化材料利于分离(")

$

H1b4的禁带宽度为 )X" l)X; ,h左右%具有较强的

可见光吸收性能(V A)))

%制备材料低廉&无毒%同时具

有很好的稳定性$ 因此%
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和 H1b4的复合被

看作是切实可行的合成光催化材料%在材料的稳定

性和可回收利用方面有卓越的优势$

@A实验部分

@B@A实验试剂

硝酸铋&硝酸铁&氯化亚铁&乙二醇&碘化钾&浓

氨水&亚甲基蓝"#H#%均为分析纯$
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S[,$%复合材料的制备

"

A>,

'

b

!

的制备!采用共沉淀法制备%按 )v'的

摩尔比称取一定量的>,.3
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和>,"ab
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b%加水

溶于三口烧瓶中%水浴搅拌溶解%:(Z时缓慢滴加浓

氨水得黑色沉淀%升温至 B(Z后恒温搅拌 !( 01-%

收集沉淀洗涤%烘干%研磨得纳米
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粉末$
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CH1b4的 制 备! 称 取 ' 00*3的

H1"ab

!
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*@O

'

b加入到 '( 0d乙二醇中%超声溶

解%加入 ' 00*3g4完全溶解后加入蒸馏水%出现红
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色沉淀后用氨水调节 MO%在室温下搅拌 ) /$ 加入

不同量的
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粉末%继续超声 ' /$ 将混合液

倒入反应釜在 )B(Z下反应 )' /%取出样品%洗涤离

心%V(Z干燥后%得到
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的质量分数分别为

@Y&)(Y&)@Y&'(Y&'@Y的
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CH1b4$

@BDA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 '@ 20$ 将 (X) K

"

A

>,

'

b

!

CH1b4和 )(( 0d)( 0KCd#H溶液置于反应器

中%避光磁力搅拌 ) /%达到吸附平衡后%打开光源%

每隔 )( 01- 取样%通过外磁场作用分离后取上清

液%测其吸光度$ 计算其降解率"G#!

GU(".
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式中!.

(

为目标降解溶液未降解时的吸光度'.

7

为

降解A时间后溶液的吸光度$

@BEA样品的表征

利用日本理学生产的\0$L'(((C<.型=A射线

粉末衍射仪对样品进行 =̀ \测试%分析其晶体结构

和相组成'利用日本 []bF 公司生产的 F̂#A"@((>

扫描电子显微镜对样品的微观形貌进行观察'IhA

h16\̀ F测试在装有 B( 00积分球的 IhA'@@( 型

紫外A可见分光光度计上进行%以H$Fb

:

"分析纯#作

参比%测定波长为 '(( lV(( -0%波长扫描间隔为

(X@ -0'利用德国布鲁克 ?=F 公司生产的 F̂#A

"@((>C_I?aQ?=型能谱元素分析仪测量样品的组

成'利用美国 _5$-750\,61K- 公司生产的 #<#F A

=dA" 型交流直流磁化率测试仪对样品的磁化性能

进行表征$

CA光催化剂的表征

CB@A"P#分析

不同质量分数的
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磁性复合样品的

=̀ \谱图如图 ) 所示$
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CH1b4''-)(Y
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CH1b4'B-H1b4

图 )9光催化剂的 =̀ \图谱

由图 ) 可以看出%所制备的
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CH1b4样品

的所有特征衍射峰都与
"
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的标准卡片"<\>~

'@A):('#&H1b4的标准卡片"<\>~)(A(::@#相吻

和$ 未发现其他晶相和杂质的 =̀ \衍射峰%说明合

成了纯度较高的
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CH1b4复合光催化剂$

CBCA&ZJ分析
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和
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CH1b4复合材料的 F]#图

如图 ' 所示$ 从图 '"$#中可以看出%>,
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是粒径

为 )( -0左右大小不同的纳米球形$ 图 '"N#中片

状H1b4表面有小球形颗粒%结合 =̀ \分析可知%这

些球形颗粒为
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$ 因此%
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成功复合

在H1b4表面%其粒径为 '( l)(( -0

###############################################

$

99!上接第 ))B 页"

参考文献

()) F*3*J18$-*J??&?66*21$7,+ M,7%*3,50K$6G$%1-K!]-J1%*-0,-7$3

1665,6( )̂&̀ 5661$- *̂5%-$3*G[,-,%$3./,0167%8%'())%V)")'#!

'@!) A'@:)&

(') H%$K1-6E11bH%./,%-$J6E11F c&I7131S$71*- *G$66*21$7,+ M,7%*3,50

K$6!]2*-*0121665,6( )̂&̀ 5661$- *̂5%-$3*G[,-,%$3./,0167%8%

'())%V)")'#!'@:' A'@:B&

(!) H1$- O %̂=5 i \%d1==%7A)B&?-*J,3M%*2,66G*%-$75%$3K$6

31R51+6%,2*J,%8G%*0*13G1,3+ $66*21$7,+ K$6P17/ 31R5,G1,+ -$75%$3

K$62%8*K,-12,-,%K857131S$71*-( )̂&./1-,6, *̂5%-$3*G./,012$3

]-K1-,,%1-K%'())%);"!#!:@' A:B)&

(:) d1_c% 5̂ cd&\,61K- $-+ $-$38616*G31R5,G$271*- M%*2,66G*%*GGU

6/*%,$66*21$7,+UK$6%,6*5%2,6( )̂&?MM31,+ Q/,%0$3]-K1-,,%1-K%

'()(%!(")B#!'@)V A'@'@&

(@) #*16,,J$dF&.$%N*- +1*L1+,2*%%*61*- *G*13$-+ K$6G1,3+ ,R51MU

0,-7( )̂&<%*7,271*- *G#,7$36%'((:%:)")#!"B AV!&

(B) 范庆虎%李红艳%王洁%等&海上天然气液化装置中酸性气体的

脱除技术( )̂&天然气工业%'()(%!(""#!;! A;"&

(") 王天明%邵拥军%王春燕%等&中小型液化天然气装置净化和液

化工艺研究( )̂&石油与天然气化工%'(("%!B"!#!);) A);!&

(V) 陈建峰&超重力技术及应用!新一代反应与分离技术(#)&北

京!化学工业出版社%'((!!) A))&

(;) 邢银全%刘有智%王其仓%等&超重力法脱除合成氨原料气中二

氧化碳的实验研究( )̂&天然气化工".) 化学与化工#%'((V%

!!")#!'; A!!&

()() 高升%刘学军%王广全%等&喷射式超重力旋转床吸收 .b

'

的研

究( )̂&化工进展%'())%!("F)#!V'' AV':&

"

*V))*



'()" 年 ! 月 韩影等!

"

A>,

'

b

!

CH1b4光催化材料的制备及其性能研究
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CH1b4复合材料

图 '9不同光催化剂的扫描电镜图

CBDA紫外可见漫反射# Q̀IQ,9#P&$分析

H1b4和 @Y

"

A>,
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CH1b4的 IhAh16\̀ F 光

谱图如图 ! 所示$

)-H1b4''-

"

A>,
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CH1b4

图 !9不同光催化剂样品的IhAh16\̀ F光谱

由图 ! 可以看出%' 种光催化剂在 '(( l"(( -0

都有光吸收%且光吸收能力大小为 @Y

"

A>,
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C

H1b4nH1b4$ 利用切线法得出 H1b4&@Y

"

A>,
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C

H1b4样品的光吸收阈值 "

+

K

#分别为 B@B -0和

B:( -0$ 利用公式 C

K

e) ':(C

+

K

计算其禁带宽度

"C

K

#分别为 )XV; ,h和 )X;: ,h$ 与 H1b4相比%

"

A
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与H1b4的复合会在一定程度上增加光催化剂

的禁带宽度%减少对可见光的响应范围%使其光催化

活性略有降低%但光吸收能力增加$

CBEAZ#&分析
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CH1b4样品的]\F谱图如图 : 所示$

图 :9

"

A>,

'

b
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CH1b4的]\F图谱

由图 : 可以看出%样品构成元素有 H1&b&4和

>,$ 结合 =̀ \分析可知%合成的
"
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!

CH1b4样

品中没有其他杂质%

"

A>,

'

b
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成功复合在 H1b4样

品上$

CBGAQ&J磁性表征

"

A>,

'
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和 @Y

"

A>,
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CH1b4的磁滞回归线

如图 @ 所示$

)->,

'

b

!

''-@Y >,

'

b

!

CH1b4

图 @9不同样品的磁滞曲线

由图 @ 可知%
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和 @Y

"
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CH1b4的

比饱和磁化强度分别为 !@X( ,05CK和 'VX;) ,05CK$

两者均表现出了一定的软磁性质%都具有永久磁性

性能$ 在外磁场的作用下%@Y

"

A>,

'

b

!

CH1b4的比

饱和磁化强度尽管有所下降%但仍可通过外加磁场

作用实现光催化剂与溶液的有效分离$

DA样品的光催化活性评价

DB@A($U自由基的检测

"

A>,

'

b

!

CH1b4光催化降解 #H过程中产生的

*bO被对苯二甲酸"Q<?#捕获后生成 'A羟基对苯

二甲酸"OQ<?#%可通过 OQ<?的荧光强度的变化

来探究光催化降解过程中产生*bO的数量()')

$ @Y

"

A>,

'
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!

CH1b4降解#H时OQ<?的荧光强度变化情

况如图 B 所示$ 由图 B 可以看出%随降解时间的增

加%OQ<?的荧光强度逐渐增强%说明产生的*bO数

量在不断增多%这与光催化降解效果相关文献的结

论相吻合()!)

$

)-)( 01-''-'( 01-'!-!( 01-':-:( 01-'

@-@( 01-'B-B( 01-

图 B9光催化降解#溶液体系Q<?的

荧光强度变化

DBCA光催化活性评价

不同质量分数
"

A>,
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!

"@Y&)(Y&)@Y#的磁

性
"

A>,
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CH1b4样品对 #H的光催化降解曲线如

*;))*
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图 " 所示$

)-H1b4''-@Y >,
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CH1b4'!-)(Y >,
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!

CH1b4'

:-)@Y >,
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!

CH1b4

图 "9不同样品对#H的催化降解率

由图 " 可以看出%随着
"

A>,
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b

!

质量分数的增

加%#H的降解率随之下降$ 说明加入
"

A>,
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b

!

会

降低
"

A>,
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CH1b4光催化剂的光催化活性$ 但当

"

A>,

'

b

!

的质量分数为 @Y%光降解时间为 B( 01-

时%复合光催化剂对 #H的降解率仍可达到 ;"Y$

综合考虑磁性分离的效果%选择最佳
"

A>,

'
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!

的质

量分数为 @Y$

DBDA光催化循环使用与稳定性

@Y

"

A>,

'
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CH1b4光催化剂的降解率和循环

次数的关系图如图 V 所示$

)-第 ) 次循环''-第 ' 次循环'!-第 ! 次循环

图 V9

"
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CH1b4光催化降解#H循环图

由图 V 可以看出%! 次循环利用后%@Y
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CH1b4光催化剂对#H的光催化活性没有明显

的降低%仍可达到 ;BX!Y$ 此外%对 ! 次循环使用

前后的 @Y

"
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CH1b4光催化剂进行 =̀ \表征

分析%未发现其特征峰有明显变化$ 说明 @Y

"

A
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CH1b4光催化剂不仅有较高的催化活性且稳

定性较好$

EA结论

合成了
"

A>,

'

b
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CH1b4纳米复合材料$ 表征分

析表明
"

A>,

'

b

!

复合在 H1b4纳米薄片上$ 与 H1b4

相比%

"

A>,

'

b
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与H1b4的复合一定程度上增加了光

催化剂的禁带宽度%但可提高其对光的利用效率$

通过外磁场作用很容易与反应溶液分离%从而达到

分离回收的目的$

"

A>,

'
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