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蒲公英状氧化锌的合成及光催化性能研究 

刘 自力，朱郁葱，王 魁 ，杨 林 

(河南师范大学 化学化工学院，河南 新乡 453007) 

摘 要 ：以六水合硝酸锌和脲为原料，经水浴加热，高温煅烧，获得具有蒲公英状的氧化锌．通过 x射线粉末 

衍射仪、扫描电子显微镜、透射电子显微镜和 BET对氧化锌的结构和形貌进行了表征，以及采用紫外漫反射仪对氧 

化锌的紫外吸收进行了测定，并研究了所制备的氧化锌对溶液中罗丹明 B的光催化降解性能．实验结果表明：制备 

的氧化锌具有分级结构，对罗丹明B具有较好的光催化性能，光照反应 1h，对罗丹明 B(1．0×10 mol／L)的降解率 

达 98．97％． 
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氧化锌是一类重要的直接带隙半导体材料口]，在室温下能带带隙为 3．3 eV，激子束缚能达 60 MeV，其 

具有独特的催化、电学、光电学、光化学性质，广泛应用于气敏 2̈]、压敏 、催化 、抗菌 引、光学 。 和医药m等 

诸多领域 ]．随着纺织业的发展和农药、杀虫剂的广泛使用 ，染料和农用化学品污染成为 目前一个严重 的环 

境问题，威胁着人类的健康和生命 ]．以半导体材料作催化剂光催化降解环境污染物的研究已引起环境工作 

者的广泛重视【9 ¨．氧化锌作为光催化剂与二氧化钛的催化机理相似 ]，使用氧化锌作为光催化剂降解环 

境污染物具有无毒、价格低廉、高效等特性． 

目前制备纳米氧化锌的方法有很多 ，已报道 的制备方法有 ：溶剂热法[] 、离子液体法口 、溶胶 一凝胶 

法L1 、均匀沉淀法口。 和直接沉淀法[1 等．吕中等人 1 采用超声 波组合法合成 了棱柱形 、花状 、纺锤状纳米 

氧化锌样 品，且进一步研究表明它们对金黄色葡萄球 菌具有明显的抑制作用 ；Mashkoor Ahmad等人口。 通 

过液相法合成了具有可控形貌和可控尺寸的分级花状氧化锌纳米粒子，且通过与金纳米粒子电沉积相结合 

的方法，不仅增强其光催化活性，而且提高了锂离子电池的锂存储量和电池循环寿命；D Stichtenoth_2叩等人 

通过催化水汽输送技术合成了超薄氧化锌纳米线，且验证了这种纳米线具有良好的尺寸效应；赵伟等人口 

采用水热法，以硝酸锌为原料，通过添加不同的导向剂，分别合成了具有次级结构的扇面、微球和实心双螺旋 

帽状三种不同形貌的氧化锌，并且研究表明这三种不同形貌的氧化锌均具有良好的光催化活性，其中扇面状 

效果最佳．大量的研究表明，不同形貌、尺寸的ZnO纳米结构具有不一样的性质．因此可控合成不同形貌的 

ZnO纳米材料，研究形貌与性能关系是一项很有意义的工作． 

本文采用脲分解、间接沉淀，制备了具有蒲公英状的氧化锌，并研究了制备的氧化锌作为催化剂光催化 

罗丹明 B的性能． 成方法简单、能耗低，适于工业化生产，且由于具有较大的比表面积，其光催化剂性能比 

较好 ，具有很好的应用前景． 

1 实验部分 

1．1 试剂和仪器 

实验所用试剂均为分析纯；所用水均为二次水． 
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六水合硝酸锌 Zn(NO。) ·6H。O(分子量：297．49，国药集团化学试剂有限公司)；脲 H NCONHz(分子 

量：6O．O6，国药集团化学试剂有限公司)；罗丹明B(分子量：479．02，天津市科密欧化学试剂开发中心)． 

JSM一390LV型扫描电子显微镜(SEM，日本 电子公司)；JEM一2100型透射 电子显微镜 (TEM，日本电 

子公司)；Burker--D8一advance型X射线衍射仪(德国Burker公司)，Cu靶，Ka A一0．15 nm；TU一1900型 

双光束紫外可见分光光度计(北京普析通用仪器有限公司)；OCRS--V TYPE光化学反应仪(开封市宏兴科 

教仪器厂)；DLSB一5L／10低温冷却液循环泵(巩义市予华仪器有限责任公司)；汞灯(500 w)；紫外漫反射 

仪器(PerkinElmer)；Jw一004型全自动氮吸附比表面积仪(北京精微高博科技开发中心生产)；S x一4—9 

箱式电阻炉(南京莱步科技实业有限公司)． 

1．2 氧化锌的制备 

称取 1．859 0 g六水硝酸锌和0．375 1 g脲，置于250 mL圆底烧瓶中，加入50 mL水，超声分散，混合均 

匀．水浴加热到 90℃，保持 4 h，冷却到室温，抽滤，洗涤，真空干燥，于马弗炉中 600℃煅烧 2 h，得到氧化锌 

试样． 

1．3 氧化锌的表征 

采用 XRD对试样进行 物相分析 ；采用 SEM 观察试样 的形貌 ；将 试样超声分 散在无水 乙醇 中，采用 

TEM进行观察；采用紫外漫反射仪观察试样的紫外可见吸收光谱；采用BET测试仪观察氮气吸附脱附及其 

孔径大小． 

1．4 光催化性能测试 

氧化锌试样光催化性能的测定在光催化反应仪器中进行 ，用冷却循环泵恒温．向 25 ml摩尔浓度为 1× 

10 mol／L的罗丹明B溶液中加入 25 mg氧化锌试样，超声分散 10 rain，再于无光照条件下搅拌 20 min，使 

罗丹明B溶液与氧化锌试样达到吸附脱附平衡．在高压汞灯(500 W，波长 365 nm)照射下，每间隔一定时间 

取样，离心分离后取上清液，采用分光光度计扫描吸收光谱，根据试样吸光度的变化计算罗丹明 B溶液降解 

率．为了对比又进行了无光照仅加入氧化锌试样的罗丹明B溶液降解实验和仅有光照未加入氧化锌试样的 

罗丹明 B溶液降解实验． 

2 结果与讨论 

2．1 合成原理 

脲在水溶液中加热到 8O℃会分解为氨气、水和二氧化碳，氨气、二氧化碳水解产生OH，CO。 ，进一步与 

Zn 沉积生成碱式碳酸锌，高温煅烧得到氧化锌． 

Znz +OH一十co；一 Zn (o (CO。) zno 

2．2 XRD物相分 析 

氧化锌试样 的 XRD谱 图见图 1．由图 1可见，试样的衍射峰位置与标 准的氧化锌 (ICDD／JCPDS卡片 

号：65—3411)衍射峰位置吻合，且峰形尖锐，无其他杂质峰的存在，表明所制备的试样晶型较好，且为纯净晶 

体，属于纤锌矿型．衍射峰 2e为 31．8。，34．4。，36．2。，47．5。，56．6。，62．8。，67．9。分别对应纤锌矿型氧化锌的 

(100)，(002)，(101)，(102)，(110)，(103)，(112)晶面，表明所制备的氧化锌具有六方结构．晶胞参数为：a一 

3．25×10 。111，b一3．25×i0 。m，C一5．207×10一 in，a一90。，口一90。，)，一120。，属 于 P63mc空间群．试样 

(101)峰的强度相对较强，显示晶体生长的各向异性，表明微晶生长的取向性． 

2．3 SEM 和 TEM 

氧化锌试样的SEM照片见图2．扫描电镜放大 1000倍时，由图2a可以看出试样为比较均一的球体，可 

以看出其表面为毛茸茸的；扫描电镜放大 10 000倍时，由图2b看出试样完全被毛茸茸的针刺状纳米氧化锌 

所包裹 ，形成了独特的蒲公英形貌 ，平均粒径约为 5肚m．氧化锌试样 的 TEM 照片见图 3．图 3a，b，C为放大 

倍率增大的透镜图．由图3a可知试样为近似蒲公英状的小颗粒，具有明显的分级结构，粒径约为 5 btm；由图 

3b知蒲公英形貌的氧化锌是由纳米片组装成的；由图 3c可知纳米片是由纳米粒组装的．由选区衍射图图3d可 

以看出衍射斑点组成了模糊的衍射环，可以证实氧化锌试样是一种晶体结构，与前面的XRD图谱分析相一致． 
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图 5氧化锌试样 uV吸收光谱图谱 
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图6氧化锌试样光催化罗丹明 B降解图谱 
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制备的具有分级结构的蒲公英状氧化锌直径约为 5 m，具有较大的比表面积，该样品对紫外光具有很 

强的吸收作用 ，利用此样 品作为光催化剂光催化罗丹 明 B，发现氧化锌试样对 罗丹 明 B具有很好的降解性 

能．因其合成方法简单、能耗低，适于工业化生产，且由于具有较大的比表面积，其光催化剂性能比较好，具有 

很好的应用前景． 
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Synthesis of Zinc Oxide with Dandelion Shape and its Photocatalytic Propertie 

LIU Zili，ZHU Yucong，W ANG Kui，YANG Lin 

(Academy of Chemistry and Chemical Engineering，Henan Normal University，Xinxiang 453007，China) 

Abstract：Zinc oxide with dandelion shape were obtained using zinc nitrate hexahydrate and urea as original materi— 

als through water bath reaction and calcination afterwards．The product was characterized by XRD，SEM ，TEM and BET ana— 

lyses to observe its morphology and structure．We conducted ultraviolet diffuse reflectance measurement to study the UV ab— 

sorption of the ZnO product．And the photocatalysis behaviourof ZnO obtained was studied by the RhB degradation experiment． 

The characterizations reveal that the obtained Zn0 showed dandelion shape。and exhibit efficient photocatalysis performance 

with a degradation rate of 98．97 of RhB(1×10 mol／L)after lh’s UV illumination． 

Keywords：zinc oxide；dandelion shape；photocatalytic；Rhdamine B 


