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偕胺肟Ｇ稀土离子Tb(Ⅲ)、Dy(Ⅲ)配合物坯布的制备
及荧光性能研究
胡承功　徐珍珍　陶旭晨

(安徽工程大学纺织服装学院,芜湖２４１０００)

摘　要　将腈 纶(PAN)坯 布 与 羟 胺 溶 液 反 应,得 偕 胺 肟 腈 纶 坯 布(AOCF),再 将 AOCF 分 别 放 入 三 氯 化 铽

(TbCl３)、三氯化镝(DyCl３)溶液中,温度为４５℃,pH＝３,反应２􀆰５h,分别制得偕胺肟腈纶坯布Ｇ铽离子配合物[AOCFＧ
Tb(Ⅲ)]、偕胺肟腈纶坯布Ｇ镝离子配合物[AOCFＧDy(Ⅲ)].对制得的坯布进行表征和荧光性能测试.研究结果表

明:在紫外线激发波长为３２０nm 时,AOCFＧTb(Ⅲ)的荧光发射波峰为４６８􀆰５nm;在 紫 外 线 激 发 波 长 为３００nm 时,

AOCFＧDy(Ⅲ)的荧光发射波峰为４７５􀆰０nm.
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Abstract　Theamidoximefiber(AOCF)waspreparedbyreactingPANinthehydroxylaminesolution．Then,
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　　功能纤维性能优良,在航空航天、医疗卫生和安

全防 伪 等 领 域 应 用 广 泛,越 来 越 受 到 人 们 的 重

视[１Ｇ３].将功能纤维制成坯布,可以保留功能纤维的

原有特性.稀土离子由于特殊的电子结构,在紫外

线的激发下,可以发出荧光[４Ｇ７].将稀土离子与聚丙

烯腈纤维在一定条件下反应,可以制得稀土配合物

荧光坯布[８Ｇ９].本研究以稀土铽离子[Tb(Ⅲ)]、镝
离子[Dy(Ⅲ)]和 PAN 坯布为原材料,通过改变反

应时的pH 和温度,分别制得偕胺肟腈纶坯布Ｇ铽离

子配合物[AOCFＧTb(Ⅲ)]、偕胺肟腈纶坯布Ｇ镝离

子配合物[AOCFＧDy(Ⅲ)],并进行了测试,研究结果

表明,制得的坯布具有荧光性能.

１　实验部分

１􀆰１　试剂及仪器

三氯化二铽(Tb２O３)、三氯化二镝(Dy２O３),上

海跃龙有色金属有限公司;腈纶(PAN)坯布,安庆

石化总厂;盐酸羟胺(NH２OHＧHCl)、碳酸钠、乙二

胺四醋酸二钠(C１０H１４N２Na２O８􀅰２H２O)、氢氧化钠

(NaOH)、碳酸钙(CaCO３)、二甲酚橙,均为分析纯,
国药集团化学试剂有限公司.

电子天平(FCＧ１０４型)、雷磁数字pH 计(PHSＧ
２F型),上海精密科学仪器有限公司;电热恒温鼓风

干燥箱(１０１Ｇ１型),上海跃进医疗器械厂;磁力加热

搅拌器(７９１型),上海南汇电讯器材厂;数显恒温水

浴锅(HHＧ２型),常州国华电器有限公司;扫描电子

显 微 镜 (SEM,S４８００ 型)、荧 光 光 谱 仪 (XRF,

HITACHIFＧ４５００型),日本日立公司.

１􀆰２　样品制备

１􀆰２􀆰１　羟胺溶液制备

称取７３􀆰７g盐酸羟胺和５６􀆰２g无水碳酸钠分别

放置于两个烧杯中,加入适量蒸馏水放在磁力加热
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搅拌器进行搅拌溶解.在盐酸羟胺溶液中滴加碳酸

钠溶液,保持适当的滴加速度,并搅拌.最后将溶液

倒入１L容量瓶中定容,即制得３５g/L的羟胺溶液.

１􀆰２􀆰２　氯化铽、氯化镝溶液制备

称取０􀆰１０６８gTb２O３ 放入洁净干燥的小烧杯

中,加入约１５mL浓盐酸,放置于电炉上加热一段时

间,待冷却继续加入２０mL浓盐酸,加热,直至溶液

由红褐色变成透明状.这时将电炉停止加热,水浴

加热至有结晶出现,溶解结晶,并将溶液转移至

２５０mL容 量 瓶 中 定 容.此 时 Tb(Ⅲ)的 浓 度 为

０􀆰００２３３２mol/L.
称取０􀆰５０６８gDy２O３ 放入洁净干燥小烧杯中,

按照上述同样方法制得氯化镝溶液,此时稀土离子

Dy(Ⅲ)溶液的浓度为０􀆰０２２５２mol/L.

１􀆰２􀆰３　偕胺肟腈纶坯布(AOCF)制备

取腈纶坯布(１０cm×１０cm)小方块,放置于羟胺

溶液中,振荡加热,温度为７０℃,pH＝３~４,反应约

２h,将反应后的坯布用蒸馏水进行多次洗涤并烘

干,即制得白色的偕胺肟腈纶坯布(AOCF).

１􀆰２􀆰４　偕胺肟腈纶坯布Ｇ稀土离子配合物制备

将 AOCF分别放入氯化铽、氯化镝溶液水浴反

应,设置溶液的pH＝３,水温为４５℃,反应２􀆰５h后,
将坯布取出,洗涤烘干,分别制得 AOCFＧTb(Ⅲ)、

AOCFＧDy(Ⅲ).

２　结果与讨论

２􀆰１　SEM 分析

AOCFＧTb(Ⅲ)(a)、AOCFＧDy(Ⅲ)(b)的SEM
图见图１.从图１(a)、图１(b)可以看出,制得的

AOCFＧTb(Ⅲ)、AOCFＧDy(Ⅲ)表面显得凹陷不平,
表现出明显的锯齿状,这是因为 AOCF与 Tb(Ⅲ)、

图１　AOCFＧTb(Ⅲ)(a)、AOCFＧDy(Ⅲ)(b)的SEM 图

Dy(Ⅲ)溶液发生了反应,使其表面有大量的 Tb
(Ⅲ)、Dy(Ⅲ)离子,且分布比较均匀.

２􀆰２　荧光性能分析

２􀆰２􀆰１　AOCF坯布荧光性能分析

AOCF坯布的荧光谱图见图２.从图可以看

出,当用紫外线激发波长为３００nm 时,AOCF坯布

的荧光发射波峰为４１０nm.

图２　AOCF坯布的荧光谱图

２􀆰２􀆰２　AOCFＧTb(Ⅲ)荧光性能分析

AOCFＧTb(Ⅲ)的荧光谱图见图３.从图可以

看出,在紫外线激发波长为３２０nm 时,AOCFＧTb
(Ⅲ)的荧光发射波峰为４６８􀆰５nm.

图３　AOCFＧTb(Ⅲ)的荧光谱图

２􀆰２􀆰３　AOCFＧDy(Ⅲ)荧光性能分析

AOCFＧDy(Ⅲ)的荧光谱图见图４.从图可以

看出,在紫外线激发波长为３００nm 时,AOCFＧDy
(Ⅲ)配合物坯布的荧光发射波峰为４７５nm.

图４　AOCFＧDy(Ⅲ)的荧光谱图

通过图２、图３、图４相比较可以看出,在紫外线

一定的激发波长激发下,AOCF 坯布、AOCFＧTb
(Ⅲ)、AOCFＧDy(Ⅲ)均产生了一定的荧光效果.由

于本研究采用的 PAN 坯布为针织物,在进行一系

列的反应时,PAN坯布与羟胺溶液、Tb(Ⅲ)溶液和
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Dy(Ⅲ)溶液反应时,可能不是很充分,与 AOCF坯

布相比,AOCFＧTb(Ⅲ)、AOCFＧDy(Ⅲ)产生的荧光

效果不如 AOCF坯布直接反应的荧光效果.但是

这种方法避免了坯布的纤维在反应时的损伤,使制

得的坯布保持了原来的状态,坯布的密度和强度都

不会发生改变,因而也具有一定的应用前景[１０Ｇ１１].

３　结论

以PAN坯布为原料,与羟胺溶液反应,制得

AOCF,将 AOCF分别与稀土离子 Tb(Ⅲ)、Dy(Ⅲ)
溶液反应,在pH＝３,温度为４５℃,反应２􀆰５h条件

下,制得 AOCFＧTb(Ⅲ)、AOCFＧDy(Ⅲ).研究结果

表明:AOCF的表面变得粗糙,稀土离子 Tb(Ⅲ)、

Dy(Ⅲ)与 AOCF发生了配位反应;在紫外线激发波

长为３２０nm 时,AOCFＧTb(Ⅲ)的荧光发射波峰为

４６８􀆰５nm,在紫外线激发波长为３００nm 时,AOCFＧ
Dy(Ⅲ)的荧光发射波峰为４７５􀆰０nm.

由于制备时避免了坯布的纤维在反应时的损

伤,使制得的坯布保持了原来的状态,坯布的密度和

强度都不会发生改变,具有较好的应用前景.
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图５　１＃ 母粒断面的SEM 图

３　结论

成功制得 EQ 粒子掺杂 PP功能母粒,研究了

EQ粒子加入对PP功能母粒性能的影响.研究结

果表明:掺杂 EQ 粒子后,制得的 EQ 粒子掺杂 PP
功能母粒的特征衍射峰强度增加,晶型主要为α 晶

型,晶粒尺寸有所减小,结晶度升高,EQ 粒子对PP
有异相成核作用,在EQ 添加量为３％,加工温度为

２１０℃条件下,制得的EQ 粒子掺杂PP功能母粒的

熔融温度为１６８􀆰９℃,熔融热焓值为９９􀆰８J/g,黏度

达到８０Pa􀅰s,具有较好的性能.
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