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[摘  要] 用固相研磨法和液相沉淀法合成了纳米氧化锌颗粒。两种方法得到的纳米氧化锌都用红外和X射线粉末衍射及透射电镜进行了表征。

再用两种方法合成的纳米氧化锌作催化剂,利用太阳光为光源对甲基橙溶液进行光催化实验,对其光催化性能进行对比,实验结果表明：液相沉

淀法合成的纳米氧化锌具有更好的光催化性能。 
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1 实验步骤 

1.1纳米氧化锌的合成 

1.1.1固相研磨法合成纳米氧化锌： 

将七水合硫酸锌(ZnSO4· 7H2O)与氯化钠(NaCl)按质量比1:2混合,在

研钵中研磨0.5h至糊状；加入粉末状的氢氧化钠(NaOH),继续研磨0.5h；

将糊状混合物刮到烧杯里,加入适量蒸馏水,搅拌0.5h,洗涤抽滤,直至上

清液中检测不出硫酸根离子和氯离子；80℃下减压干燥3h后,再将产品放

入马弗炉中300℃煅烧3h。 

1.1.2液相沉淀法合成纳米氧化锌： 

取800mL NaCO3(0.12mol/L)溶液于烧杯中,在80℃温度下逐滴加入等

体积的0.1mol/L ZnSO4·7 H2O溶液,同时保持强烈搅拌；滴加结束后继续

搅拌1h；冷却后抽滤洗涤,直至上清液中检测不出硫酸根离子；将产品放

入烘箱中80℃下干燥后,获得前驱体碱式碳酸锌；将前驱体放入马弗炉中

300℃煅烧3小时,得到纳米氧化锌颗粒。 

1.2纳米ZnO的光催化实验 

以太阳光为光源的光催化实验： 

(1)取三个培养皿,分别加入800mL12.5mg/L的甲基橙溶液,标记为B、

C、D。(2)在中B加入0.8000g固相研磨法合成的纳米氧化锌样品,在C中加

入0.8000g用液相沉淀法合成的纳米氧化锌样品,D中不加纳米氧化锌样

品。(3)将培养皿B、C分别放在磁力搅拌器上避光搅拌30min,使其基本达

到吸附—脱附平衡,并从B、C、D中取样作为光催化初始浓度,标记B0、C0、

D0。(4)将培养皿B、C、D置于太阳光下每隔10min搅拌一次,每间隔一定的

时间后,用注射器从B、C、D中取5mL试样,将样品加入离心试管避光放置,

并标记B1—B9、C1—C9、D1—D9。(5)将所取溶液放入离心机中以3000r/min

离心20min,取上清液在分光光度计上于波长465nm处测定甲基橙溶液的吸

光度并记录。 

2 结果与分析 

2.1固相研磨法合成纳米氧化锌的性能表征 

XRD特征峰归于氧化锌(ZnO),其中峰(100)、(101)、(002)、(110)、

(103)和(112)都很明显,没有其他杂质峰,说明样品纯度高,晶型单一。较

为分散的纳米氧化锌粒子尺寸在20～50nm之间,部分粒子有团聚现象, 也

有一些较大的外貌为棒状结构的纳米氧化锌粒子,长度达到100nm。 

2.2液相沉淀法合成纳米氧化锌的性能表征 

XRD特征峰归于氧化锌(ZnO),没有其他杂质峰,说明样品纯度高,晶型

单一。在前驱体的红外光谱中,3438cm
-1
为O—H的伸缩振动峰,1637cm

-1
为O

—H的弯曲振动峰,1508cm
-1
和1394cm-1为CO3

2-
的吸收峰,470cm

-1
为O—Zn的

伸缩振动峰,可知前驱体为碱式碳酸锌；3438cm
-1
为O—H的伸缩振动

峰,1637cm
-1
为O—H的弯曲振动峰,470cm

-1
为O—Zn的伸缩振动峰,其强度明

显较a中470cm
-1
峰强,说明经300℃煅烧后样品为纳米氧化锌,但含有残留

的羟基或物理吸附水。 

2.3光催化实验结果分析 

由于甲基橙溶液在低浓度范围内的浓度值与吸光度值成线性关系,所

以可用吸光度间接表示甲基橙的浓度,因此,光催化降解率计算公式为：降

解率=(A0-A)/A0其中A0和A分别为甲基橙溶液的初始吸光度和瞬时吸光度。以

太阳光为光源,纳米氧化锌颗粒对甲基橙溶液有较好的催化效果,用降解

率=(A0-A)/A0可以计算出以固相研磨法合成的纳米氧化锌作催化剂,甲基

橙溶液的降解率为55.41%；以液相沉淀法合成的纳米氧化锌作催化剂,甲

基橙溶液的降解率为80.82%。而不加氧化锌样品的甲基橙溶液由于水分的

蒸发,其吸光度略微增大。催化降解效果用液相直接沉淀法合成的纳米氧

化锌作催化剂,甲基橙溶液的降解效果更显著,明显比固相研磨法合成的

纳米氧化作催化剂时甲基橙溶液的降解效果好；开始后45min—120min降

解速度最快,120min后降解速度逐渐减弱。 

3 结论 

固相研磨法合成的纳米氧化锌颗粒未煅烧前经TEM表征,其粒径为

20-50nm,液相沉淀法合成的纳米氧化锌颗粒,其特征峰较固相研磨法合成

的纳米氧化锌颗粒特征峰宽,由此可以得出,液相沉淀法合成的纳米氧化

锌颗粒粒径较小,比表面积大。用室温固相研磨法制备纳米氧化锌无需溶

剂、产率高且反应条件易掌握,但是所得产物的光催化性能不及液相沉淀

法所得氧化锌的光催化性能好。 
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