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摘 要

本文采用 化学合成手段制备 了不 同粒径和 掺杂浓度 的纳米 粉体
,

并

采用包膜的方法对纳米粉体进行表面处理 通过对荧光性能的研究
,

发现纳米 粉

体的激活剂临界浓度明显提高
,

并导致材料的荧光强度 明显增强 另外
,

经包膜处理 的纳米
“ 粉体

,

由于有效地消除了表面悬空键
,

荧光强度获得进一步提高

纳米
,

荧光强度
,

激活剂临界浓度
,

包膜词号键类关分

引言

近年来
,

随着纳米材料科学 的发展
,

纳米材料介观物理性能的研究 日益得到大家的重

视 其 中对纳米材料光学性能的研究取得 了许多重要结果

传统发光材料 中
,

稀土化合物与半导体材料一样也 占有十分重要 的地位
,

虽然对稀

土氧化物纳米材料 的制备 已有人做了很多的工作
,

但对其至关重要的光学性能的研究并未

展开 为此我们以纳米 粉体为研究对象
,

对它的荧光性能进行了初步的研究
,

发现 了一些重要 的荧光特性
,

如光谱蓝移现象
、

荧光寿命延长现象等 陈 〕 同时发现 纳米
“ 粉体的荧光强度也受粒径的影响

,

随粒径减小而 下降 这种效应 明显影响纳米
“ 粉体的应用前景

,

因此我们希望能找到提高纳米 ” 粉体荧光强度的方

法

本文通过提高纳米 “ 粉体激活剂 临界浓度及表面包膜处理 的方法
,

明显提高

了材料的荧光强度
,

并对其中的机理进行了初步分析

实验步骤

一

卜 粉体的制备

纳米 抖 粉体的制备采用两种不 同的方法 均相沉淀法和 高分子 网络凝胶法

这两种方法所制得粉体的粒径不同

均相沉淀的方法工艺如下 于 “ , ” 硝酸盐溶液中加入尿素
,

将混合溶液过滤后置

于
“

烘箱 中加热 后
,

溶液开始混浊
,

出现混 浊后继续反应
,

然后经离心分离
,

并用蒸馏水洗涤
,

所得沉淀经冷冻干燥除去残 留水分
,

于 焙烧得到纳米 “ 粉

‘

一 一 收到初稿
, 一 一 收到修改稿
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体 通过改变溶液 中 “ ,

离子的 比例分别获得掺杂 “ 摩 尔浓度分别 为
、 、

、 、 、 、

的纳米 粉体 这些粉体的粒径约为

高分子 网络凝胶法制备纳米 粉体溶液工艺如下于 “ , ” 硝 酸盐溶液 中

加入丙烯酸胺单体
、 , ‘一

亚 甲基双丙烯酞胺网络剂及过硫酸按引发剂
,

在 聚合获得

凝胶 然后
,

将所得凝胶以 的升温速度升至
,

并恒温
,

所得微粉再分别经

锻烧
,

得到纳米 “ 粉体 通过调整溶液 中 的含量分别获得掺杂 “

摩尔浓度为
、 、 、 、 、 、

的纳米 粉体 这种方法制

得的粉体粒径约为

同时采用传统的草酸盐沉淀的方法制备一批微米 粉体
,

与纳米 ”

粉体进行 比较

纳米 矿 粉体的表面包膜处理

包膜的方法有很多种
,

如浸渍法
、

表面反应
、

共沉淀法等
,

其 中浸渍法是常用方法 我

们对于纳米 “ 粉体的表面处理采用复合工艺
,

首先使用浸渍法
,

将纳米 ”

粉体在超声波作用下
,

于 的 溶液 中浸渍
,

使纳米 粉体表面

吸附一层
,

然后将浸渍后的粉体经高速离心分离脱除 溶液
,

再将粉体在超

声波作用下于 的硅酸钠溶液 中浸渍
,

发生如下表面共沉淀反应

置
一 、 丰 本

粉体经高速离心分离
,

并洗涤
,

再经
“

锻烧后得到氧化铝及二氧化硅复合包膜的

粉体

粉体的表征

发射光谱的测试采用 荧光分光光度计进行 另外对包膜前后的纳米 ”十 粉

体用 一 进行表面分析

结果与讨论

纳米 “ 粉体激活剂临界浓度

图 为分别采用均相沉淀法和高分子网络凝胶法制得的纳米 抖 粉体不 同 “

掺杂浓度 的荧光强度 曲线 荧光强度是以微米 为参比的相对荧光强度
,

从中可以

看出粒径为 的样品系列一的激活剂 ” 临界浓度为
,

与传统的微米 “十

是一致的 川 但粒径为 的样 品系列二 的 抖 临界浓度却为
,

同时 ” 离子

店界浓度的提高导致荧光强度的提高 样品系列 中 离子临界浓度为 样

品 的相对荧光强度为
,

而 样 品系列 的 临界浓度 样 品相对荧光强度

则提高到

导 致纳米 “ 粉体激 活剂 临界浓度上升的机理 现在还不很清楚
,

考虑 到 纳米

粉体荧光寿命的变化 及光谱特性的变化 冈
,

这些荧光动力学方面的变化都

应当与材料的纳米结构特性对发光过程 中能量传递过程的影 响有关 对这些现象机理有待

进一步 的研究

表面处理前后纳米 护 粉体表面键结构分析

纳米材料巨大的 比表面积及大量的表面缺陷是它结构上的重要特征 为此采用 一

对所合成 的粉体进行表面键结构分析
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图 为微米 ” 与纳米 粉体 一工 谱
·

图中 一 所对应 的吸

收 峰应为 粉体 中 一 键 或 一 键
,

这两者很接近 伸缩 振 动对应的红外吸

收 峰 从 中可以看出与微米 粉体红外吸收谱相 比
,

纳米 “ 粉体
一 吸收峰附近有一个肩峰

,

波数 比 一 的吸收峰波数更大 这个新 的吸收峰应 当与

表面的 一 悬空键有关
·

这个新的吸收峰与 一‘ 一 伸缩振动吸收峰 比较接

近
,

应 当属 于 一 悬空键的伸缩振动
,

之所以波数变大是 由于悬空键力 常数的变化造

成的

扮与毛。差

‘
「

口一
一

叙
、

一
或 卜

一

‘ 如 ‘ 一 ‘ 一一 习

〔 斗 川
、尸

一 , , 。

】 ‘
一

】〕 〔

认了 、 了

图 不同 “ 掺杂浓度对荧光性能的影 响

俄

一

一

微米 与纳米

粉体 一 谱
一 一

、

图伪

一 “

表面悬空键这种缺陷往往与荧光碎灭有关 因此纳米 “十 表面这种大量的悬空

键将使荧光强度下 降 针对表面 的这种缺陷
,

纳米材料的表面处理
,

则是提高纳米材料荧

光性能的重要手段 因此我们仍然采用 一 考察包膜处理对表面键结构 的影响

图 为纳米 粉体包膜前后 红外光谱的 比较 图 中 一 ‘ 为表面 吸附

微量的水分子 的 一 弯曲振动峰
, 一‘ 及 一 分别为 一 一 和 一 一 键 的

一 弯 曲振动峰 一 所对应的吸收峰应为表面的 一 键的伸缩振动造成的其 中可

能包含有 一 键 的伸缩振动 一‘ , 一‘ 仍为 一 键的伸缩振动
·

从包膜

后 纳米 “ 的红外光谱来看
, 一 附近的肩峰 已基本 消失

,

这说明经过包膜处

理纳米 抖 粉体表面的 一 悬空键 已基本被消除
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包膜处理对纳米粉体荧光性能的改善

将高分子 网络法制备并经包膜处理 的纳米 “ 不 同 掺杂浓度 的系列样 品

进行荧光强度测 试 荧光强度仍然采用相对荧光强度 将所得结果与包膜前样品 的荧光强

度进行 比较
,

图 为这两个系列样 品相对荧光强度随浓度 的变化情况

户一的。二

。李”︻。﹄育工习公三叫丝

认了 们门 ,

丫
一一

一‘

一
一、一

亡 丁

图 纳米 粉体包膜前
、

后

红外光谱的比较
一 一

一

图 不同 掺杂浓度纳米 粉

体包膜前
、

后 相对荧光强度的比较
、

后
一

,
一

从 图中可 以看 出包膜处理后荧光强度普遍提高
,

其中最高的荧光强度为
,

已经超

过微米 “ 的荧光强度 这说 明经表面包膜处理
,

有效地消除了表面有害缺 陷
,

可

以改善纳米发光材料的荧光性能 提高材料的发光效率

结论

当纳米 粉体的粒径达到 时
,

激 活剂临界浓度 明显升高
,

从而使纳

米 粉体的荧光强度获得相应的提高
·

包膜处理是改善纳米 表 面结构 的有效手段
,

并能使纳米 “ 发光

效率大大提高
,

获得高于微米 粉体的荧光强度
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