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摘要!利用共沉淀法合成了/4$

#

纳米颗粒&/4$

#

QG\'"并利用不同量的 /4$

#

QG\ 制备一系列的聚乙烯醇&GkF'W/4$

#

纳

米复合薄膜# 采用h射线衍射法&h_c'+扫描电子显微镜& \ *̂'对材料进行表征"并利用紫外D可见光谱&dk'和荧光光谱

&G['对材料的光学性质进行了研究# 结果表明!/4$

#

纳米颗粒的形成与立方相有关"晶粒尺寸大约在 #( Y#; .1%/4$

#

纳米颗

粒均匀的分散在GkF膜表面%/4$

#

纳米颗粒在约 !(( .1的边缘有强烈的吸收"复合薄膜在 #(( .1和 !(( .1左右出现吸收

带%/4$

#

纳米颗粒的G[谱在 !=" .1和 ;=( .1附近有一系列的发射峰"复合薄膜的G[谱带表明GkF的这 ! 种&间规+无规+等

规'分子构象的游离羟基中氧原子的 #L

# 非键电子会发生 .

+

*

$电子跃迁#

关键词!共沉淀%纳米颗粒%纳米复合材料%表征%光学性质

中图分类号!BH!@!E 文献标志码!FE 文章编号!(#A! D"!#(&#()"'(# D((;) D(!

];+29&0(0"19*.*12&.(M*2(/+*+,/-2(1*6-./-&.2(&0/3-/6;'(+;6

*61/9/6Z8*S

!

+*+/1/4-/0(2&3(640

H9>?G)'$A15'" >!JG)".AF)".

&\30++5+K\32%.3%" /0+.J̀2.JP24+9+.Jd.2M%-829:" /0+.J̀2.J"(((;"" /02.4'

<=02.*12! /4$

#

.4.+L4-9235%8&/4$

#

QG\' 4-%8:.90%82O%, V290 /4/5
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#

纳米颗粒&/4$

#

QG\'是一种&在 )# %k'有

宽带间隙和发光性能的碱金属卤化物.)/

# 在 GkF

基体中"/4$

#

纳米颗粒的宽带间隙会随着 /4$

#

QG\

量的增加而降低# /4$

#

纳米颗粒是一种发光材料"

其发射高能光子后吸收低能光子.# D!/

# 由于其在发

光材料以及光子学方面的潜在应用"近年来受到广

泛研究."/

# 而且还具有独特的能力"当掺杂稀土

&_̂ '离子时产生一个固体激光.A D?/

"具有优良的

紫外线透过率.; D)(/

"可用于准分子激光器# 准分

子激光可用于眼科手术和微细加工# 这种材料可

用作光束传送&在光刻方面'以及医学和生物学

标记.)) D)!/

#

/4$

#

纳米颗粒可以用不同的方法合成"如溶

胶D凝胶.)"/

+共沉淀.)A/

+反胶束.)?/

+热液.);/

# 目前"

表面改性的方法逐渐发展起来"如用聚合物封装上

变频粒子# 纳米颗粒嵌入在固体或聚合物矩阵中制

成不同的功能部件或加工成性能不同各种薄膜# 聚

乙烯醇&GkF'具有优良的成膜能力+良好的透明性

和对添加剂兼容性.)@/

# 基于 GkF聚合物材料往往

是暴露于来自太阳的紫外线辐射或者人工对原材料

的灭菌过程.)=/

# 笔者利用共沉淀法合成了

/4$

#

QG\"并利用不同量的 /4$

#

QG\ 制备一系列的

聚乙烯醇&GkF'W/4$

#

纳米复合薄膜# 同时研究了

GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的光学性质#

#?实验部分

#@#?8*S

!

纳米颗粒和 5K<Z8*S

!

纳米复合薄膜

的合成

&)'通过共沉淀法合成 /4$

#

QG\!将 (<() 1+5

氯化钙&/4/5

#

'溶解在 )(( 1[蒸馏水中"然后加入

*);*
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(<(# 1+5的Q]

"

$溶液"通过磁力搅拌器剧烈搅拌

# 0"逐渐转变成不透明的白色悬浊液# 然后"把得

到的悬浊液在 ! ((( -W12.下离心 )( 12."并且洗涤

A 次"通过离心分离除去残余的乙醇+氯离子和铵离

子# 最后离心分离 )( 12."即得/4$

#

QG\#

&#'GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的合成!往质量分

数分别为 )>+#>和 ">的 /4$

#

QG\&占 GkF总质

量'中分别加入蒸馏水和GkF溶液&GkF在 ;(l水

浴中溶解'并搅拌# 该溶液在培养皿中萃取"在烘

箱中 @(l干燥 # 0"干燥后所得聚合物层即为GkFW

/4$

#

纳米复合薄膜"其平均厚度大约是 !(

(

1#

#@!?8*S

!

纳米颗粒和 5K<Z8*S

!

纳米复合薄膜

的表征

用 P\*DA=(([k型扫描电子显微镜观察

/4$

#

QG\和GkFW/4$

#

纳米复合薄膜形态%采用 h0

G%-9G-+*Gc型 R射线衍射仪测定 /4$

#

QG\ 的晶体

结构%利用紫外可见分光光度计&dkcD#=A('检测

/4$

#

QG\ 和 GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的吸收光谱%

并且利用&[\D"A'荧光光谱仪对 /4$

#

QG\ 和 GkFW

/4$

#

纳米复合薄膜的G[谱图进行了研究#

!?结果与讨论

以/4/5

#

和 Q]

"

$为原料"利用共沉淀法合成

/4$

#

纳米颗粒&/4$

#

QG\'"并利用不同质量分数的

/4$

#

QG\制备一系列的聚乙烯醇&GkF'W/4$

#

纳米

复合薄膜# 采用h射线衍射法&h_c'+扫描电子显

微镜&\ *̂'对材料进行表征"并利用紫外D可见光

谱&dk'和荧光光谱&G['对材料的光学性质进行

研究#

!@#?8*S

!

纳米颗粒和 5K<Z8*S

!

纳米复合薄膜

的结构分析

采用共沉淀法合成的 /4$

#

QG\ 的 hD射线衍射

图如图 ) 所示# 根据所得到的衍射峰可知"/4$

#

立

方相是$1!1空间群萤石型结构# 微晶的尺寸利用

\30%--%-公式推导"尺寸大约在 #( Y#; .1#

图 )E/4$

#

纳米颗粒的h_c图

利用扫描电镜图像进行形态分析# /4$

#

纳米

颗粒和GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的 \ *̂图像分别

如图 # 和图 ! 所示#

图 #E/4$

#

纳米颗粒的 \ *̂图像

&4'纯GkF

&&'/4$

#

QG\质量分数为 )>

&3'/4$

#

QG\质量分数为 ">

图 !EGkFW/4$

#

纳米复合薄膜的 \ *̂图像

由图 # 可以看出"纳米颗粒的表面具有球形的

形状和一些颗粒表面上具有众多的球形扰动"这表

明他们形成于降水过程.);/

# 由图 ! 可以看出"增加

的氟化钙纳米颗粒在GkF矩阵中"并且氟化钙纳米

颗粒均匀地分布在GkF膜表面#

!@!?8*S

!

纳米颗粒和 5K<Z8*S

!

纳米复合薄膜

的光学性质研究

/4$

#

纳米颗粒和 GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的

光学吸收谱分别如图 " 和图 A 所示#

图 "E/4$

#

纳米颗粒的光学吸收谱

*#;*
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#

纳米复合薄膜的合成"表征及光学性质

)$/4$

#

QG\质量分数为 )>%#$/4$

#

QG\质量分数为 #>%

!$/4$

#

QG\质量分数为 ">

图 AEGkFW/4$

#

纳米复合薄膜的光学吸收谱

从图 " 中可以看出"在 dk范围内"/4$

#

QG\ 在

!)" .1处显示出强大的吸收带# 由图 A 可以看出"

在加入 /4$

#

纳米到 GkF矩阵中"纳米复合薄膜对

光的吸收有了明显的变化# 由于 GkF吸收在

#(( .1左右有峰值"并且在复合薄膜中"由于

/4$

#

QG\的吸收.#(/

"使得复合薄膜在 !(( .1左右

出现吸收带#

/4$

#

纳米颗粒和 GkFW/4$

#

纳米复合薄膜的

荧光光谱分别如图 ? 和图 ; 所示#

图 ?E/4$

#

纳米颗粒的荧光光谱图

)$纯GkF%#$/4$

#

QG\质量分数为 )>%

!$/4$

#

QG\质量分数为 #>%"$/4$

#

QG\质量分数为 ">

图 ;EGkFW/4$

#

纳米复合薄膜的荧光光谱图

由图 ? 可以看出"当样品在 !="<" .1处受到激

发时"在 !=" .1和 ;=( .1附近出现了一系列的发

射峰# 这些峰归因于在不同温度下碱金属卤化物的

晶格结构的表面缺陷# 在 QG\ 表面出现的这种空

缺导致 G[峰在可见光范围内在不同的波长出现#

由图 ; 可以看出"光谱显示纳米复合薄膜G[强度比

纯GkF膜的更强# 同时"光谱显示 GkFW/4$

#

纳米

复合薄膜比/4$

#

纳米颗粒有更多发光峰# GkF聚

合物分子由 /]

))

#

))

/]

))

e]

单体组成# 羰基沿主

链的立构性产生了&等规+间规和无规'! 种聚合物

结构# 由于$e]的伸缩振动"使得电子受到共振

激发"因此GkFW/4$

#

纳米复合薄膜在 ?(( Y;(( .1

内出现光谱带.#)/

#

$?结论

制备了 GkFW/4$

#

纳米复合薄膜并用 h_c+

\ *̂+紫外光谱和荧光光谱对其进行了检测# \ *̂

图像显示"/4$

#

纳米均匀地分布于 GkF膜表面#

纳米复合薄膜的紫外D可见光谱显示"复合薄膜相

对于 /4$

#

纳米颗粒对光的吸收有了明显的变化#

荧光光谱表明"在 GkF矩阵添加 /4$

#

纳米颗粒提

高了 /4$

#

纳米颗粒的光致发光特性"GkFW/4$

#

纳

米复合薄膜比/4$

#

纳米颗粒有更多发光峰#
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#()" 年 # 月 赵雪莲等!硝化菌包埋载体活化性能研究

度法%亚硝酸盐氮&Qe

#

DQ'采用>D&)D萘基'D乙二

胺光度法%硝酸盐氮 &Qe

!

DQ'采用紫外分光光

度法#

#@$?包埋载体活化试验

&)'序批试验在量筒中进行!反应器有效容积

为 # ["投入一定比例的包埋载体和人工合成氨氮

废水或生活污水# ce维持在 # Y? 1JW[左右"改

变活化温度+活化时间+菌液性能和菌液含量"使固

定化硝化菌活性恢复和增殖"定期测样"分析 Q]

!

D

Q+Qe

#

DQ+Qe

!

DQ浓度随时间变化情况"计算氨氮

去除效率#

&#'扩大规模活化试验系统"采用 A( 1

!

W, 的

FWe处理规模"并接种活性污泥处理生活污水"定

期测样"分析Q]

!

DQ随时间变化情况"计算氨氮去

除效率#

!?结果与讨论

!@#?包埋载体活化初期性能

包埋硝化菌载体由于包埋过程的影响会造成部

分菌种死亡"降低载体内部的菌种量"故在应用过程

中需要对载体进行充分活化才能发挥载体的处理效

果# 载体在活化初期表现出不同于其他活化时间段

的特点# 为了更好表现包埋载体活化初期的性能"

笔者采用 ! 种不同时间制作的载体和未加菌种的空

白载体进行活化对比性能试验"结果如图 ) 所示#

包埋载体活化初期"不同载体处理出水中氨氮表现

出同样的活化特点!随着时间的延长"氨氮质量浓度

呈现出先增高后降低的趋势"且空白载体处理出水

中氨氮在不同时间内的质量浓度始终高于其他包埋

载体# 这主要是由于空白载体内未包埋任何菌种"

没有对氨氮的降解功能# 处理出水中亚硝酸盐氮质

量浓度则随时间的延长略有增加"且不同载体增加

量不同# 由于亚硝酸盐氮质量浓度较低"人为测试

误差较大"导致不同载体同一时间内的浓度存在差

异%随着反应的进行"部分氨氮逐渐转化为亚硝酸盐

氮"致使亚硝酸盐氮质量浓度略有提高# 硝酸盐氮

质量浓度在前 " 0 内快速增加"之后趋于平缓"且

)

Z

+#

Z

+!

Z载体系统中硝酸盐氮质量浓度的增加量明

显多于空白载体"主要与菌液中含有一定质量浓度

的硝酸盐氮有关# 从图中三氮的变化可以看出"包

埋载体活化初期氨氮和硝酸盐氮质量浓度在短时间

内快速增大"主要由于载体中氮盐成分快速释放引

起的"其释放量的多少与包埋载体中的氮盐成分及

量的多少有关%随着反应时间的增加"氨氮质量浓度

升高后又降低"硝酸盐氮质量浓度继续升高"说明氨

氮被包埋载体内的硝化细菌氧化生成硝酸盐氮
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