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碳点的制备及荧光量子产率的测定 
——一个仪器分析综合实验
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摘要：碳点作为碳家族的新兴纳米材料，不仅具有独特的光学性质，而且具有易制备、原材料低廉、耐光漂白和生

物相容性好等优良化学性质。本实验分别采用微波、水热和热解三种方法制备碳点，并采用红外光谱进行表征；分

别测定三种碳点的紫外-可见吸收光谱和荧光光谱，并与有机荧光小分子进行比较；最后以硫酸奎宁为基准，测定三

种碳点的荧光量子产率。该实验不仅让学生学习了碳纳米材料的制备方法、了解碳纳米材料独特的发光性能，还通

过量子产率的测定使学生对三种分子光谱仪器的结构、原理和应用有更深入的理解。本实验可作为10–12学时的仪

器分析综合实验，对化学、应用化学及材料化学等专业的大三学生开设。 
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Abstract:  As a new type of nano-materials, carbon dots have unique optical properties and excellent chemical 

properties, such as easy preparation, low cost, high chemical stability and good biocompatibility. Three kinds of carbon 

dots were prepared by microwave, hydrothermal and pyrolysis methods, and characterized by infrared spectroscopy. 

The ultraviolet-visible absorption spectra and fluorescence spectra of the three carbon dots were measured and 

compared with those of small organic fluorescent molecules. The fluorescence quantum yield of three carbon dots 

was measured using quinine sulfate as standards. This experiment not only enables students to learn the preparation 

methods and the unique luminescent properties of carbon nanomaterials, but also enables students to have a deeper 

understanding of the structures, principles and applications of three kinds of molecular spectroscopy instruments 

based on the measurement of quantum yield. This experiment can be used as a comprehensive 10-hour instrumental 

analysis experiment for junior students majoring in chemistry, applied chemistry and material chemistry.  
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仪器分析实验是化学类专业本科生的重要基础课之一，它既是一门独立的课程，又需要与仪器

分析理论课紧密结合。我校应用化学专业学生的仪器分析实验课程学时数为 32 学时，主要内容集中

在光、电及色谱基础实验上，综合实验相对较少，存在普遍的实验难以深入的问题[1]。2014 年起我
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校化学与化工学院增设化学专业，仪器分析实验课程从原来的 32 学时增加到 64 学时，为提高实验

教学的深度提供了契机。针对学生创新能力的培养和实验素养的提升，我们在分析化学课程中采用

多元教学模式的同时[2]，在仪器分析实验中开设了几个新开发的设计性综合实验。旨在通过实验的

设计，促进学生熟练掌握各种分析仪器的原理、操作方法和数据处理；同时，拓宽知识面，提升学

生选择方法与运用相关知识解决实际问题的综合能力。在实验内容的选择上，注重趣味性与前沿性。 

碳点(Carbon dots，CDs)是碳纳米家族的新成员；因其具备低廉的制备成本、良好的水溶性、优

良的发光性能及化学稳定性等优点深受国内外研究者青睐；同时，其主体元素为碳元素，无毒、生

物相容好，在生物医学诊断领域具有巨大的应用前景[3,4]。笔者结合自身的科研工作[5,6]，设计了“碳

点的制备及荧光量子产率的测定”综合实验。该实验不仅让学生学习碳纳米材料的制备方法，了解

碳纳米材料独特的发光性能，还通过量子产率的测定使学生对三种分子光谱和仪器的结构、原理和

应用有更深入的理解。本实验已在我校 2014 和 2015 级化学专业学生中开设两个学期，可作为 10–12

学时的仪器分析综合实验对化学、应用化学及材料化学等专业的大三学生开设。此外，该实验还可

拓展为大学生创新项目，进一步提高学生的自主创新能力。 

 
1  实验目的 

(1) 学习纳米材料碳点的制备及表征方法； 

(2) 了解碳点不同于有机分子的荧光特性； 

(3) 学习荧光量子产率的测定方法，深入理解和学习三种分子光谱的仪器结构、使用方法与应

用范围。 

 
2  试剂与仪器 
2.1  实验试剂 

柠檬酸、乙二胺、聚乙二醇-600、丙三醇、丝氨酸、乙醇胺、30% H2O2、硫酸奎宁、硫酸，除

聚乙二醇-600 为化学纯外，其他试剂均为分析纯。3500 KD 的透析袋。 

2.2  实验仪器 

家用微波炉(格兰仕，WP700)，烘箱(上海树立，FXB101-1)，电子天平(赛多利斯，BS124S)，水

热反应釜，荧光分光光度计(美国珀金埃尔默股份有限公司，LS-55)，紫外-可见分光光度计(日本岛

津，UV2600)，红外光谱仪(德国 BRUKER 公司，EQUINOX 55)。 

 
3  实验原理 
3.1  碳点的制备 

根据碳源的不同，碳点的制备方法一般分为自上而下以及自下而上两大类。前者主要采用激光、

电弧放电、电化学氧化等物理或化学方法分解碳材料，使其由大变小，最后制成碳纳米颗粒；自下

而上法则是以有机小分子为前体，通过微波、超声、热解、水热、溶剂热等方法[7,8]，将这些有机小

分子脱水碳化、聚合成碳点。本实验分别采用微波法、水热法、热解法各制备一种碳点。 
3.2  荧光量子产率的测定 

本实验利用参比法测定碳点的相对荧光量子产率。 

参比法的原理：选择一个与待测物质吸收和发射光波长接近、且已知量子产率的物质作为参比

标准，分别测定它们在同一激发波长下的荧光发射峰面积及同一波长处的吸光度，将荧光峰面积值

和吸光度值代入下式，即可计算得到其量子产率[9]。 

Y1 = Y2 
S1

S2
 
A2

A1
 
n2

1

n2
2                                  																																																																																																									(1) 

在式(1)中，下标 1、2 分别表示待测未知物和参比标准物，Y 是荧光量子产率，S 是荧光峰面积，
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A 是吸光度，n 指溶剂的折射率(因本实验中待测未知物和参比标准物的浓度极低，可忽略溶质的影

响，而视为一致，均为 1.33)。本实验选取硫酸奎宁(0.05 mol∙L−1 的 H2SO4)作为标准参比物质，由文

献[10]可知，其量子产率(Y2)为 0.54。 

 
4  实验步骤 
4.1  碳点的制备 

4.1.1  微波法 

该方法所制备的碳点简记为 CDs1。称取 0.10 g 聚乙二醇-600 于一洁净烧杯中，加入 15 mL 丙

三醇，微波低火处理 20 s，两者互溶后形成透明均一粘状液体；称取 0.50 g 丝氨酸，加入至上述溶

液中，超声 5 min，使之分散均匀；再放入微波炉高火反应 1 min，此时溶液变为棕黑色黏稠状液体，

取出冷却至室温。转移至经预先处理过的截留分子量为 3500 kDa 的透析袋中，透析 48 h，期间不断

更换透析袋外的蒸馏水，以便透析除尽未反应完全的前体物与分子量过低的碳低聚物。收集透析袋

内的淡黄色透明溶液，并置于 4 °C 冰箱中保存、备用。 

4.1.2  水热法 

该方法所制备的碳点简记为 CDs2。称取 1.0 g 柠檬酸并加 2 mL 水使之溶解于烧杯中，然后加

入一定体积的乙二胺，混合均匀，转移至内胆为聚四氟乙烯的水热反应釜中，置于 165 °C 的烘箱中

水热反应 2.5 h。冷却至室温后，转移至截留分子量为 3500 kDa 的透析袋中，透析 48 h，其它操作

同 4.1.1 节。收集透析袋内的碳点溶液，并置于 4 °C 冰箱中保存、备用。 

4.1.3  热解法 

该方法所制备的碳点简记为 CDs3。在 200 mL 烧杯中，加入 3.0 mL 乙醇胺、4.5 mL 30% (质量

分数)的 H2O2，将其混合均匀后，置于 180 °C 的烘箱中热解反应 30 min。期间，可观察到烧杯中的

液体沸腾后，颜色由无色透明变为亮黄色，并逐渐加深，反应结束时变为棕褐色黏状液体。取出烧

杯，在其中加入 100 mL 蒸馏水稀释碳点溶液，高速离心 30 min 后，上清液即为制备出的氮掺杂碳

点溶液。 

4.2  红外光谱测试 

取一定体积的碳点溶液置于蒸发皿中，在 100 °C 的烘箱中烘干为粘稠液体，再用涂膜法制样测

定其红外吸收光谱。 

4.3  紫外-可见吸收光谱测试 

取碳点溶液，用去离子水稀释至合适浓度，测定其紫外-可见吸收光谱；同时测定硫酸奎宁的紫

外-可见吸收光谱，并将两者进行比较。 

4.4  碳点的荧光光谱测试 

取碳点溶液，用去离子水稀释至合适浓度，在荧光光谱仪上设定激发和发射狭缝均为 5 nm，采

用不同激发波长(320–460 nm)测定其荧光光谱；同时测定硫酸奎宁在不同激发波长下的荧光光谱，

并将两者进行比较。 

4.5  碳点的荧光量子产率测定 

配制适宜浓度的硫酸奎宁溶液，测定其紫外吸收光谱，记录其在 350 nm 处的吸光度(A2)，确保

该吸光度值小于 0.05；然后以 350 nm 为其激发波长，获取其在 380–620 nm 范围内的荧光发射光谱，

记录其荧光积分峰面积(S2)；同样地，配制一定浓度的碳点溶液，重复以上步骤，记录其吸光度(A1)

和荧光积分峰面积(S1)；将上述值分别代入公式(1)中，计算三种碳点的荧光量子产率。 

 
5  结果与讨论 
5.1  碳点的红外光谱表征 

碳点的典型红外吸收光谱图如图 1 所示：三种碳点均在 2800–2900 cm−1有 C―H 的伸缩振动峰，
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1600–1700 cm−1 有 C＝O 的伸缩振动峰，3300 cm−1 附近有 O―H 或 N―H 的伸缩振动峰。此外，由

于 CDs2 和 CDs3 存在 N 掺杂，故还出现了含 N 基团的吸收峰。以 CDs3 为例(图 1)，出现了 N―H

的面内弯曲振动峰(1572 和 1539 cm−1)和 C―N 的伸缩振动峰(1385 和 1387 cm−1)；同时结合 3292 

cm−1 处的 N―H 的伸缩振动峰，以及 1666 和 1436 cm−1 处对应的酰胺中的 C＝O 和 C―N 的伸缩振

动吸收峰，说明碳化过程还产生了酰胺基团。 
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图 1  CDs3 的红外吸收光谱图 

 

5.2  碳点的紫外-可见吸收光谱 

碳点的紫外-可见吸收光谱图如图 2A 所示(以 CDs3 为例)；硫酸奎宁的紫外-可见吸收光谱如

图 2B 所示。三种碳点的吸收光谱非常相似，且与文献[1,3]一致。即碳点的吸收光谱主要集中在紫外

区域，特别在短波紫外区有极强吸收，在可见区的吸收较弱，没有明显的吸收峰。硫酸奎宁的吸收

光谱则分别在 220、260、350 nm 处有三个明显的吸收峰(图 2B)。考虑到碳点与硫酸奎宁二者均在

350 nm 处有较强的吸收，故后续测定碳点的量子产率时，选择 350 nm 作为激发波长。 
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图 2  CDs3 (A)和硫酸奎宁(B)的紫外-可见吸收光谱图 

 

5.3  碳点的荧光特性 

在不同激发波长下，三种碳点的荧光光谱曲线如图 3A 所示(以 CDs3 为例)；硫酸奎宁的荧光光

谱曲线如图 3B 所示。硫酸奎宁是典型的有机小分子荧光物质，其荧光光谱曲线的形状与激发光波

长无关；而碳点的荧光光谱曲线则随着激发波长的改变而改变。以 CDs3 为例，当采用的光激发波

长从 320 nm 变到 460 nm 时，荧光最大波长从 430 nm 红移到了 510 nm 附近。这是碳点所特有的荧

光特性[11]。 
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图 3  CDs3(A)和硫酸奎宁(B)的在不同激发波长下的荧光光谱图 

电子版为彩图 

 
5.4  碳点的量子产率测定 

按实验方法测定硫酸奎宁和三种碳点相对荧光峰面积 S 和吸光度 A，连同样品中溶剂的折光率

n 代入公式(1)计算得到三种碳点的荧光量子产率 Y，相关测试数据结果如表 1 所示；经计算可知微

波法、水热法和热解法制备得到的碳点(CDs1、CDs2 和 CDs3)的荧光量子产率分别为 6.9%、58.9%

和 10.1%。其中，水热法制备得到的碳点的荧光量子产率最高，这也与文献报道的结果一致[3,12]；实

验证明，水热法能较容易制得高量子产率的碳点。 

 

表 1  碳点的量子产率测试结果 

样品 S A n Y/% 

硫酸奎宁 6.52 0.0470 1.33 54 

CDs1 0.795 0. 0448 1.33 6.9 

CDs2 6.56 0.0433 1.33 58.9 

CDs3 1.21 0.0466 1.33 10.1 

 

 
6  思考题 

(1) 测量某荧光物质的荧光量子产率时，如何选择荧光参比标准物质，它的作用是什么？ 

(2) 在采用参比法测定某荧光物质的荧光量子产率时，如何才能获得准确的测定结果？为什么？ 

(3) 与有机小分子荧光物质相比，碳点的吸收光谱与荧光光谱具有哪些特点？ 

 
7  实验特点及教学组织运行方式 
7.1  教学组织运行方式 

在教学组织运行方式上，我们采用设计“讨论–实验–结果分析讨论”的“三明治”教学法。针

对 32 个学时开设的 3 个综合实验(每个综合实验 10–12 学时)，全班 24 人分为每组 8 人的 3 个大组，

每个大组主要负责一个综合实验的设计及准备。本实验的设计主要由其中 1 个大组的学生根据实验

要求查找资料、PPT 汇报实验原理与方案，经讨论后优选出适合的实验方案，该部分课内学时数为

1–2 学时。关于碳点的制备，可以是教师提供的方法，也可以是学生根据查找的资料自行设计的方

案。开始实验后，1 个大组的学生分为 2–3 人的 3 个小组，每个小组负责采用一种方法制备碳点，

然后由学生自己处理样品并分别采用红外、紫外-可见吸收及荧光光谱进行表征，实验过程中要根据

实验结果及时调整实验方案，最后测定荧光量子产率。实验部分的课内学时数为 8 学时。实验结束



72 大 学 化 学 Vol.34 

后，学生用 PPT 汇报实验结果、讨论实验现象、分析实验数据、总结规律，该部分课内学时为 1–2

学时。 

7.2  实验特点 

该实验不仅让学生学会碳纳米材料的制备方法、了解量子点独特的发光性能，还能通过荧光量

子产率的测定，加深学生对三种分子光谱和仪器的结构和原理的理解。通过本实验增加了学生对前

沿知识的了解和学习，提高了学生的自主创新能力与积极性；实验讨论过程让学生对所学知识有更

深入的理解，也锻炼了学生的表达能力；部分学生还基于本实验，拓展研究内容，申请到校内创新

研究项目。 

 
8  结语 

本文设计并实施了一个仪器分析综合新实验。分别采用微波法、水热法和热解法制备三种碳点，

在研究了其光谱性质之后，以硫酸奎宁为基准采用参比法测定各自的荧光量子产率。此外，有条件

的单位还可以结合纳米材料常用的分析技术，如透射电子显微镜(TEM)、X 射线光电子能谱(XPS)、

动态光散射等，对碳点的结构进行表征；还可以基于碳点的发光特性，开展进一步的分析应用研究。 
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