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摘　要　首次以中药材贝母为碳源,采用微波法一步合成新型荧光碳量子点.通过原料用量、微波功率和反应

时间优化,获得了制备荧光碳量子点的最佳实验条件.同时通过透射电镜和 X射线光电子能谱仪对荧光碳量子点进

行了形貌及结构表征,通过荧光光谱和紫外Ｇ可见吸收光谱对荧光碳量子点进行了光学性能研究.结果表明:原料用

量２g,微波功率８００W,反应时间８min为合成荧光碳量子点最佳反应条件,制备得到的荧光碳量子点平均粒径５nm,

最大激发波长３１０nm,最大荧光发射波长位于４００nm 处,最大紫外吸收波长２８０nm.
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Abstract　ThenewphotoluminescentcarbondotswerepreparedbyutilizingtheChinesemedicinalmaterial

fritillariaasacarbonsourceviamicrowavemethodforthefirsttime．Theoptimumexperimentalconditionsforthe

preparationofcarbondotswereobtainedbyoptimizingtheamountofrawmaterials,themicrowavepowerandreaction

time．Atthesametime,themorphologyandstructureofcarbondotswerecharacterizedbyTEMandXPSimage．The

opticalpropertiesofcarbondots werestudiedbyphotoluminescentspectraand UVＧVisabsorptionspectra．The

experimentalresultsshowedthattheoptimumreactionconditionsweretheamountoffritillaria２g,themicrowave

power８００W,reactiontime８min．Theaveragediameterofcarbondotswas５nm,themaximumexcitationwavelength

was３１０nm,andthe maximum emission wavelength waslocatedat４００nm．The maximum UVＧVisabsorption

wavelengthwas２８０nm．
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　　荧光碳纳米材料是近几年发展起来的一种零维

新型荧光功能材料[１Ｇ２].作为碳纳米材料领域中的

一名新成员,碳量子点(CDs)粒径一般小于１０nm,
具有极好的荧光性能[３],强的量子局限和边缘效

应[４Ｇ５],低毒性和生物兼容性[６],以及优良的发光性

能[７Ｇ８]等特点.同时,碳量子点还有原材料易得、成

本低、制备设备简单和制备过程可控等优点,使其在

分析检测[９Ｇ１０]、化学传感[１１],细胞成像[１２Ｇ１３],生物标

记[１４],光催化[１５]和光电元器件[１６]等领域有着广泛

的应用前景.
目前,碳量子点的合成方法总体来说主要分为

自上而下(topＧdown)和自下而上(bottomＧup)这两
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大类.自上而下的合成方法是采用刻蚀或剥离尺寸

较大碳材料得到碳量子点的方法,主要包括电弧放

电法、电化学氧化法和激光刻蚀法等[１７Ｇ１８];自下而上

的合成方法是采用小分子前驱体得到碳量子点的方

法,主要包括热分解法、燃烧法和微波法等[１９Ｇ２０].
本研究以中药材贝母为碳源,采用微波法一步

合成荧光碳量子点.通过原料用量、微波功率和反

应时间条件优化得到制备荧光碳量子点的最佳条件

参数,为中药材贝母制备荧光碳量子点提供理论依

据.同时,对制备的荧光碳量子点进行了形态、结构

表征和光学性能研究.该合成方法仪器设备简单,
反应条件容易控制,操作简便,合成过程一步完成,
所需时间短,绿色环保,适用于荧光碳量子点的大批

量合成.

１　实验部分

１􀆰１　试剂与仪器

贝母,四川天予植物药业有限公司;实验用水均

为二次蒸馏水.
荧光光度分光计(FＧ２７００型),日本日立公司;

场发射透射电子显微镜(TEM,Tecnai１０型),荷兰

PhilipsＧFEI公司;紫外Ｇ可见分光光度计(UVＧ２５５０
型),日本岛津公司;微波反应器(XHＧ３００UL型),
北京祥鸽科技发展有限公司;X射线光电子能谱仪

(XPS,Thermoescalab２５０Xi型),美国热电公司;
台式高速离心机(TG２０ＧWS型),长沙湘仪离心机

仪器有限公司;中草药粉碎机(FWＧ１３５型),江苏益

勇仪器设备有限公司;６０目筛子,市售.

１􀆰２　实验方法

以中药材贝母为碳源,采用微波法一步制备荧

光碳量子点.将中药材贝母在４５℃下恒温干燥后,
粉碎过６０目筛.在１００mL圆底烧瓶中加入２􀆰００g
贝母粉末和３０mL蒸馏水,放入微波反应器中搅拌

３０min,在８００W 的功率下,微波加热８min.随着

时间的延长,溶液由无色逐渐变为浅黄色,最终变

成棕黄色,表明荧光碳量子点形成.通过过滤和

离心去除大颗粒杂质,即得棕黄色荧光碳量子点

分散液.

２　结果与讨论

２􀆰１　荧光碳量子点条件优化

２􀆰１􀆰１　贝母用量优化

实验过程中首先考察了中药材贝母用量对合成

荧光碳量子点的影响,选取６组平行实验对原料用

量进行了条件优化.在１００mL 圆底烧瓶中加入

３０mL 蒸 馏 水,分 别 称 取 ０􀆰２５g、０􀆰５０g、１􀆰００g、

２􀆰００g、３􀆰００g和４􀆰００g的贝母样品粉末,按１􀆰２方

法进行实验,讨论贝母用量对合成荧光碳量子点荧

光强度的影响,结果见图１.由图可知,当贝母用量

为０􀆰２５~２􀆰００g时,制备得到的碳量子点荧光强度

逐渐升高,随后贝母用量增加,碳量子点荧光强度有

所降低.当贝母用量为２􀆰００g时,荧光碳量子点的

发光效率最大,荧光强度最高,因此可以确定贝母用

量为２􀆰００g时效果最佳.

图１　贝母用量对合成荧光碳量子点荧光强度的影响

２􀆰１􀆰２　微波功率优化

微波功率是微波一步法合成的重要条件,因此

选取了５组平行实验对微波功率进行了条件优化.
在１００mL圆底烧瓶中加入３０mL蒸馏水和２􀆰００g
贝母样品粉末,按１􀆰２方法分别选取６００W、７００W、

８００W、９００W 和１０００W 的微波功率进行实验,讨论

微波功率对合成荧光碳量子荧光强度的影响,结果

见图２.当微波功率在６００~８００W 时,制备得到的

碳量子点荧光强度逐渐升高,随后微波功率继续增

大,碳量子点荧光强度反而降低.当微波功率为

８００W 时,得到的荧光碳量子点的发光效率最大,荧
光强度最高,因此选取８００W 作为微波反应的最佳

功率.

图２　微波功率对合成荧光碳量子点荧光强度的影响

２􀆰１􀆰３　反应时间优化

微波合成过程中,控制好微波反应时间尤为重

要,因此选取了５组平行实验对反应时间进行了条

件优化.在１００mL圆底烧瓶中加入３０mL蒸馏水

􀅰５２２􀅰



化 工 新 型 材 料 第４７卷

和２􀆰００g贝母样品粉末,选取微波功率为８００W,按

１􀆰２方 法 分 别 反 应 ４min、６min、８min、１０min 和

１２min进行实验,讨论反应时间对合成荧光碳量子

荧光强度的影响,结果见图３.由图可知,当反应时

间在４~８min时,制备得到的碳量子点荧光强度逐

渐升高,当反应时间达到８min时,荧光碳量子点的

荧光强度值达到最大,发光效率最高,随着反应时间

的继续增加,碳量子点荧光强度值反而下降,故选取

８min作为微波合成的最佳反应时间.

图３　反应时间对合成荧光碳量子点荧光强度的影响

２􀆰２　荧光碳量子点的表征

２􀆰２􀆰１　TEM 表征

最优条件下所制荧光碳量子点的 TEM 图见图

４.由图可见,碳量子点无团聚现象,颗粒分散均匀,
为球形或类球形,在１０nm 粒子计数下,荧光碳量子

点的粒径为４~６nm,平均粒径为５nm.

图４　最优条件下所制荧光碳量子点的 TEM 图

２􀆰２􀆰２　XPS表征

对最优条件下制备得到的荧光碳量子点进行

XPS分析,结果见图５.由图可知,在２８４􀆰７９eV 出

现的峰为 C(１s),在５３２􀆰４７eV 出现的峰为 O(１s),
因此荧光碳量子点主要含有碳元素和氧元素.

图５　荧光碳量子点的 XPS图

２􀆰３　光学性能分析

将最优条件下制备得到的荧光碳量子点通过荧

光光谱和紫外吸收光谱进行光学性能研究,结果见

图６.碳量子点在２９０~３４０nm 之间扫激发,荧光

纳米碳量子点的最大激发波长为３１０nm.由图可

知,在 ３１０nm 的 激 发 波 长 下,荧 光 碳 量 子 点 在

４００nm 处出现最大荧光发射峰,荧光碳量子点通过

紫外Ｇ可见吸收光谱测试,荧光碳量子点在２５０~
３００nm 之间具有较宽的吸收带,最大紫外吸收波长

为２８０nm.

图６　碳量子点的荧光光谱图(a)和碳量子点的

紫外吸收和荧光光谱图(b)

３　结论

本实验首次以中药材贝母为碳源,通过微波法

一步合成了荧光碳量子点,考察了中药材贝母用量、
微波功率和反应时间对荧光碳量子点合成过程的影

响.同时对制备得到的荧光碳量子点进行了形貌及

结构表征和光学性能研究.实验结果表明:在贝母

用量为２g,微波功率为８００W,反应时间为８min条

件下合成得到的碳量子点发光效率最高,荧光强度

最大.此方法得到的荧光碳量子点为球形或类球

形,平均粒径为５nm,主要含有碳元素和氧元素,在

３１０nm最大激发波长激发下,在４００nm 处出现最大

荧光发射峰,最大紫外吸收波长为２８０nm.该合成

方法仪器设备简单,反应条件容易控制,操作简便,
成本低,适用于荧光碳量子点的大批量合成.
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