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实验试剂

N-乙烯基咔唑（NVC, 98%）、纳米二氧化钛（TiO2, 99.8%, 10-20 nm）：上海麦克林生化科技有

限公司；甲苯（99.5%, AR）、丙酮（99.5%, AR）：杭州双林化工试剂有限公司；无水甲醇(99.5%, AR）、

四氢呋喃（THF, 99.0%, AR）：上海凌峰化学试剂有限公司；聚(N-乙烯基咔唑)（PVK，Mw  90000）、

聚甲基丙烯酸甲酯（PMMA，Mw  170000）：上海阿拉丁试剂有限公司；其它试剂若无特殊说明，均

为阿拉丁分析纯试剂。

聚合物分子量测试

在聚合反应过程中取样，所得样品中加入过量甲醇沉淀出聚合物，聚合物经 50℃真空干燥后用日

本岛津凝胶渗透色谱仪（GPC）测量其数均分子量（Mn）、重均分子量（Mw）和分子量分布系数 PDI

（PDI = Mw/Mn）。GPC仪器装配有岛津 LC-15C溶液传输单元，岛津 RID-10A折光指数检测器，岛津

SPD-15C紫外可见光检测器以及Waters HR-5E 色谱柱(4.6  300 mm)。测试条件：温度，35℃；淋

洗剂：THF；流速：0.3 mL/min。用一系列的聚苯乙烯标准聚合物产生 GPC校准曲线。

单体转化率测试

聚合反应的单体转化率采用重量法测定。在聚合反应的进行过程中定期取样，所得样品中加入过

量甲醇沉淀出聚合物，聚合物经 50℃真空干燥后称量其重量，计算转化率。计算公式为: Conv. (%) =

(W1/W2)×100%，W1为干燥后聚合物重量，W2为所取样品的反应产物湿重。

http://www.baidu.com/link?url=5DU0yXFdr_imZAmvLYvEutjzyu6jdmONYUFOXG0VyOQuz1-IpPu9GAWX5WQH9gj-8_99-EO9D0toXJ79_oXajCyqJdHTdUtuSSzGkd-bD9y7FPybyj5behIVr6sSBiNjlAYmKXUbxAoPSEqGUu5WyALZ-kaREwJx0DfjV3c3HXOc0wCBLyDTFSlhQKY6VBPemaDedAy8M5FQYUgjYe_g4o4aA3wq0KTn1CHqXqo6jXi
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傅里叶变换衰减全反射红外光谱表征

聚合物样品的红外光谱在附有 Specac ATR 衰减全反射附件的岛津 IRAffinity-1S红外光谱仪上进

行测试。将干燥后的聚合物样品在研钵研磨成粉末，过 300筛，所得聚合物粉末取约 1.0 mg置于衰减

全反射附件的 Zn-Se晶体上。测试条件：光谱范围 400 – 4000 cm-1，分辨率 2 cm-1，扫描次数 16次。

核磁共振氢谱表征

取干燥处理过后的聚合物样品约 3.0 mg加入到核磁管中，加入约 0.6 mL氘带氯仿，充分震荡使

聚合物得到充分溶解，采用瑞士布鲁克公司 500 MHz Bruker Avance III型核磁共振波谱仪对所得 PVK

样品进行 1H NMR测试。

紫外可见光吸收光谱分析

样品的紫外可见光吸收光谱采用北京普析通用仪器有限责任公司 TU-1900双光束紫外可见分光

光度计(UV-Vis）进行测定，聚合物浓度为 10-5 g/L。

聚合物荧光光谱分析

采用日本株式会社日立高新技术科学那柯事业所 F-2700型荧光分光光度计对样品进行荧光光谱

分析，激发波长 340 nm，溶剂为 THF，样品浓度为 10-5 g/L。

电化学测试

采用上海辰华 CHI660E型电化学工作站对 PVK及 PVK/TiO2纳米复合材料进行循环伏安测试。电

解池分别由工作电极（铂盘）、对电极（铂丝）以及参比电极（饱和甘汞电极）三电极组成。电解质溶

液为四丁基六氟磷酸铵的二氯甲烷溶液，电解质浓度为 0.1 mol/L，分别将 PVK和 PVK/TiO2纳米复合

材料以 1.0 g/L的添加量加入到上述电解质溶液中，以 50 mV/S的速度进行正向扫描。

TEM表征

使用透射电子显微镜（TEM）对 PVK/ TiO2纳米复合材料进行表征。取 1 mg纳米复合材料粉末样

品溶于 1 mL甲苯后超声 5 min，用点样毛细管取 10 L并滴至电镜铜网上，待其自然干燥后进行测试。

TEM设备为荷兰Philips-FEI公司 Tecnai G2 F30 S-Twin 场发射透射电子显微镜进行，加速电压为 300

kV，仪器点分辨率为 0.20 nm，线分辨率为 0.10 nm。

XRD表征

取 200 - 300 mg PVK/ TiO2纳米复合材料粉末置于凹玻片上，堆成一层约 22 cm2的复合材料薄

层进行 XRD测试。XRD测试采用荷兰帕纳科公司 X'Pert PRO MRD X射线衍射系统，测量操作条件：

http://www.so.com/link?m=aYK73tF%2B3mFt0BmB27btOPoLA7VmLgeDUDyoRnqBVuqXDYNYp3Q6LllKWAv96npeY4HPdYNNJ1lwd5gX8flvBM5%2F5kyEclNRVMjyzl0gtl%2FNeDXNULRurI%2FC%2B1rM825i1IsbhhHOXwZsUMtFgJublRkuojRNZdYMqR1IIlSSIN4bew5Hu0jC%2F9LFLqgwZFFWE
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Cu靶 Kα射线，λ = 1.5406 Å。

纳米 TiO2预处理

取 50 mg 纳米 TiO2加入 5 mL离心管中，100 ºC下真空干燥 6 h，干燥后的 TiO2用 5 mL无水甲

醇分散，超声振荡 5 min，然后 15000 rpm离心 10 min得到白色沉淀。此过程重复三次后得到表面预

处理的纳米 TiO2，真空干燥备用。

PVK-TiO2混合材料的制备

将1.0 g PVK和一定量经过预处理并干燥过的纳米TiO2加入到50 mL离心管中,同时在离心管中加

入20.0 mLTHF，超声处理10 min，使PVK溶液和纳米TiO2充分混合，此混合液经真空干燥后得到PVK-

TiO2共混材料。取此混合液用点样毛细管取10 L并滴至电镜铜网上，待其自然干燥后进行TEM测试。

PVK、PMMA光催化降解甲基橙实验

PVK、PMMA在紫外光照以及黑暗无光条件下的光催化性能测试在实验室暗箱中进行。将购买的

PVK及 PMMA分别磨粉过筛，取 300-800目颗粒进行光催化降解实验。将 4支 50 mL石英试管分别

编号为 a、b、c和 d，在各试管中加入规格相同的磁力搅拌子，准确称取 166.7 mg PVK、166.7 mg PVK、

166.7 mg PMMA、166.7 mg PMMA过筛粉末分别加入到 a、b、c、d试管中，a、c试管用黑纸及铝

箔严密包裹避光，随后在各试管中均加入 20.0 mL的 20.0 mg/L的甲基橙溶液，在室温避光条件下，

搅拌 30 min，使甲基橙与各样品之间进行吸附-脱附平衡，然后置于 365 nm紫外灯（紫外灯光源：

RUISIRON UVA-365 nm，220 V，15 W，石英管处紫外光强度用紫外光照度计测得为 130 μW/cm2）

条件下进行紫外光催化降解实验，每隔一定时间间隔后取样，进行甲基橙吸光度测定。

PVK/TiO2、PVK以及TiO2光催化降解甲基橙实验

PVK/TiO2、PVK以及 TiO2的光催化性能测试在实验室暗箱中进行。将 PVK/TiO2纳米复合材料、

购买的 PVK以及 PMMA分别磨粉过筛，取 300-800目颗粒进行光催化降解实验。将 4支 50 mL石英

试管分别编号为 a、b、c和 d，在各试管中加入规格相同的磁力搅拌子。准确称取 20.0 mg纳米 TiO2

粉末、186.7 mg PVK/TiO2纳米复合材料（其中含纳米 TiO2粉末 20.0 mg，PVK载体 166.7 mg）过筛

粉末、166.7 mg PVK过筛粉末分别加入到 a、b、c试管中，d管中不添加任何催化剂作为空白参比。

随后在各试管中均加入 20.0 mL的 20.0 mg/L的甲基橙溶液，在室温避光条件下，搅拌 30 min，使甲

基橙与各样品之间进行吸附-脱附平衡，然后将 4只试管置于 365 nm紫外灯下（石英管处紫外光强度

130 μW/cm2）条件下进行紫外光催化降解实验，每隔一定时间间隔后取样进行甲基橙吸光度测定。

PVK及 PVK/TiO2纳米复合材料重复使用降解甲基橙实验

为了测试 PVK以及 PVK/TiO2纳米复合材料的可重复使用性，分别将经过光催化降解实验后的浊

液进行过滤，将过滤后的 PVK和 PVK/TiO2纳米复合材料用过量的去离子水进行多次洗涤，50 ºC真
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空干燥箱中干燥 5 h，将干燥后的 PVK和 PVK/TiO2纳米复合材料进行下一次光催化降解甲基橙实验，

总计循环实验 6次。

甲基橙溶液吸光度测定

在紫外光催化甲基橙光降解过程中，每隔一段时间用移液器移取 2.0 mL甲基橙溶液至 4 mL离心管中,

15000 rpm离心 15 min，分离上层清液至另一干净离心管，继续 15000 rpm离心 15 min，。随后上清

液用紫外可见分光光度计在 464 nm处测量的吸光度，利用公式 D=[A0-At]/A0（其中 A0为初始吸光度，

At为光催化降解 t小时后的吸光度）来测定甲基橙催化降解率。
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