
第 31卷 第 5期 吉首大学学报 (自然科学版 ) Vo.l 31 No. 5

2010年 9月 Jou rnal of JishouU nivers ity (Natural S cien ce E dit ion ) Sep t. 2010

文章编号: 1007- 2985( 2010) 05- 0093- 03

TiO2 纳米纤维的制备及其对刚果红的光催化降解性能
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摘 要: 以 T iO 2粉体为前驱体, 用水热法制备了 T iO 2纳米纤维, 用扫描电镜、x-衍射和红外光谱对产物进行了表征,

考查了合成产物对刚果红溶液的光催化降解性能.结果表明: 合成产物属锐钛矿相 T iO2, 产物结晶完好; T iO 2粉体和纤维对

刚果红水溶液的降解率分别为 89. 1%和 97. 4% .

关键词: 二氧化钛;水热法 ;纤维;光催化

中图分类号: TB383 文献标志码: B

20世纪 90年代以来,高级氧化技术应用于环境污染治理已引起了人们普遍关注, 其中: T iO2作为一

种性能稳定、高效无毒的光降解催化剂,广泛应用于水处理、气体净化、自清洁及光解制氢新材料等环保和

能源领域
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. T iO2纤维的主要制备方法有钛酸盐晶须脱碱法、溶胶 -凝胶法、水热法、溶剂热法等
[ 4- 5]

.

到 20世纪 90年代,水热法作为制备优质纳米陶瓷粉体的技术,得到了迅速的发展, 很快成为 T iO2晶须的

主要制备技术之一.

王福平
[ 6]
等制备了 T iO2纤维,并用于催化剂降解饮用水中的腐殖质,腐殖质去除率达 97% .杨祝红

[ 7 ]

等研究了 T iO 2纤维对甲基橙的降解能力,发现当 T iO2纤维质量浓度达到 1. 0 g L
- 1
时,对甲基橙的脱色

效果最佳.由此可见, T iO 2纤维比 T iO 2粉末具有更高的光催化降解活性, 且回收利用率高.笔者采用水热

法合成 T iO2纤维, 考查合成产物对刚果红水溶液的光催化降解性能, 以期为印染废水的治理提供理论依

据.

1 实验部分
1. 1实验仪器和试剂

1. 1. 1实验仪器 S- 3400型扫描电镜 (日本电子公司 ) ; Y - 2000型 X射线衍射仪 (中国丹东射线仪器有

限责任公司 ) ; WGH - 340A红外分光光度计 (天津市港东科技有限公司 ) ; UV - 2450紫外分光光度计 (日

本岛津公司 ) ; DF- 101S集热式恒温磁力搅拌器 (郑州长城工贸有限公司 ) ; SRJX - 4- 13箱式电阻炉 (天

津泰斯特有限公司 ); 光催化反应器 (自制 ) .

1. 1. 2实验试剂 酞酸丁酯 (分析纯,天津市化学试剂三厂 ); 氢氧化钾 (分析纯,天津市科密欧化学试剂开

发中心 ) ;无水乙醇 (分析纯,长沙安泰精细化工实业有限公司 ) ;盐酸 (分析纯,长沙方华化工有限公司试

剂厂 ); 三乙胺 (分析纯, 天津市光复精细化工研究所 ) ; 十六烷基三甲基溴化胺 (分析纯,天津市博迪化工

有限公司 ); 刚果红 (分析纯,天津市化学试剂三厂 ) .

1. 2实验方法

1. 2. 1 T iO 2粉体的制备 将 10. 01 mL钛酸丁酯在搅拌条件下逐滴加到 18. 5 mL无水乙醇中, 加 0. 5 mL
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盐酸, 混合均匀得到透明溶液 A. 另取 0. 5 g十六烷基三甲基溴化铵溶于 3. 16 mL去离子水中形成均匀溶

液,将溶液逐滴加到 27. 7mL无水乙醇中得溶液 B. 搅拌下将溶液 A逐滴加到溶液 B中.搅拌一段时间后

得到稳定的黄色溶胶.用三乙胺作沉淀剂,调节溶胶的 pH 值到 7,继续搅拌 2 h, 过滤, 滤饼用去离子水洗

涤 3次,置于 80 干燥箱中干燥 10 h, 得 T iO 2粉末.最后,将粉末在 200, 550, 800 下进行煅烧.

1. 2. 2 T iO2纤维的制备 分别将不同煅烧温度下得到的 T iO2粉末与浓度为 10 mol /L的 KOH溶液以一定

比例搅拌混合后装入反应釜内,将反应釜放入加热炉内, 150 下处理 72 h. 反应后取出沉淀物,先用蒸馏

水进行超声洗涤,然后用 0. 5 mo l/L HC l酸化,待 K
+
完全被 H

+
置换出来后, 再用蒸馏水洗涤至中性 ( pH

值为 7).过滤后于 80 下烘干,再经过 200, 550, 800 煅烧得 T iO2纤维.

1. 2. 3 T iO2纤维的表征 样品的物相用 Y - 2000转靶 X -射线衍射仪在 5~ 80范围内扫描测定 T iO2晶相

结构. Cu靶的工作管电压为 30 kV, 管电流为 20 mA. 样品形貌用扫射电镜分析,工作条件为加速电压 100

kV.并测定样品的红外光谱.

1. 2. 4光催化降解实验 ( 1) 刚果红标准曲线的绘制.精确称取刚果红标准样品 6. 986 8 mg用水溶解,并

定容到 100mL,制得 69. 868 mg /L刚果红标准溶液,并将其稀释成不同梯度, 用紫外可见分光光度计测定

498 nm处的吸光度, 绘制标准曲线. 实验结果用计算机进行线性回归得回归方程和相关系数为 A =

0. 068 4C (R
2
= 0. 997 1).

图 1 光催化反应装置示意图

( 2) 刚果红溶液的光催化降解实验. 如图 1安

装光催化装置,以质量浓度为 4. 0mg /L刚果红水溶

液为反应液,在 358 nm紫外光照射下,每间隔一定

时间测定溶液的吸光度,代入回归方程中,计算刚果

红溶液浓度,按

刚果红降解率 =
C 0 - C i

C 0

100%

计算降解率. 其中: C0为反应时间为 0时刚果红溶

液质量浓度 ( g /L ); C i是为反应时间为 i时刚果红溶

液质量浓度 ( g /L ).

2 结果与讨论
2. 1 T iO2纤维的 SEM形貌分析

对 200, 550, 800 煅烧制得的 T iO2纤维做 SEM形貌分析,结果如图 2所示.

图 2 200 ( a), 550 ( b)和 800 ( c)煅烧制得的 T iO2纤维的扫描电镜图

扫描电镜图表明: 200 煅烧得到的 T iO2纤维的形态不明显. 可能是煅烧温度较低导致 T iO2粉末活

性不高. 550 下煅烧得到的 T iO2纤维,其表面有明显的一层毛刺.这表明有 T iO2纤维生成. 800 下煅烧

得到的 T iO2纤维有明显的结块现象,可能是煅烧温度太高导致粉末烧结、团聚,从而影响 T iO2纳米纤维的

生成.
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2. 2 T iO2纤维的晶型结构和化学组成分析

不同煅烧温度下制得的 T iO2纤维的 XRD图见图 3.从图 3可看出,随焙烧温度的升高, XRD衍射峰强度

逐渐增强.这表明 T iO2纤维的结晶度提高,且随焙烧温度的升高,晶相的组成经历了从纯锐钛矿型到混合晶

型 (锐钛矿型 + 金红石型 )转化的过程. 当焙烧温度为 200 时, T iO2纤维为纯锐钛矿, 焙烧温度为

550~ 800 时, T iO2纤维转变成混合晶型 (锐钛矿型 +金红石型 ), 且结晶度较高.根据 Sherrer和 Quantaistes

公式计算可知,随着热处理温度的升高,晶粒尺寸增大,锐钛矿型含量减小,而金红石型的含量增大.

图 4为 550 下煅烧得到的 T iO2纤维的 IR谱图. 由图 4可以看出, 3 050 cm
- 1
处是游离水的 O H

伸缩振动峰, 1 650 cm
- 1
是结合水的 O H 弯曲振动峰, 1 120 cm

- 1
是 T i O 键的伸缩振动峰, 550 cm

- 1

是 T i O 键的伸缩振动峰.

2. 3 T iO2纤维对刚果红溶液的光催化降解活性实验

将 550 煅烧得到的 T iO 2纤维与自制的锐钛矿型 T iO2粉体于光催化反应器中进行刚果红溶液的紫

外光催化降解实验,结果如图 5所示.

图 5 T iO2纤维与粉体对刚果红溶液的光催化活性比较

图 5表明,紫外光催化反应 2 h, T iO 2粉体和纤

维以及空白实验对刚果红溶液的降解率分别为

89. 08% , 97. 38% 和 21. 925%. T iO2纤维比粉体高

8. 3%,是空白试样的 4. 44倍.这是因为纤维的比表

面积和粉体相比大大增加, 由 XRD分析得知, T iO2

纤维的粒径比 T iO 2粉体稍小, 而粒径的降低会使电

子和空穴的复合几率降低,价带电位变得更正,导带

电位变得更负,提高了氧化还原能力, 从而使得光催

化活性增强.

3 结论
二氧化钛纤维是一种性能稳定、高效低毒、色度降解率高的环保型光降解催化剂, 具有较高的应用价

值.实验结果表明:用水热法合成的 T iO2纤维, 主要衍射峰属锐钛矿相 T iO2,晶型良好. 用紫外光照射2 h,

T iO2纤维对刚果红水溶液的降解率比 T iO 2粉体高出 8. 3%, 是空白试样的 4. 44倍,高达 97. 39%.
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Abstract: The strong factors w hich drive the interna tiona l serv ice outsourcing development after f inanc ial crisis
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low cost human resource, w e ll deve loped manu facture, and the favorable po licy environment w ill resu lt in rapid
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Abstract: Using T iO 2 powders as precursor, the T iO2 nanometer f iber w as prepared by hydrothermal react ion. The

structure o f the product w as analyzed by SEM, XRD and IR. pho tocata lysis. The degradation perform ance of the

synthetic product on Congo red w as investigated. The results show ed that the productw as anatase T iO 2 w ith good

crysta llization, and the degradation rate ofC ongo red by T iO 2 powder and fibers w ere 89. 1% and 97. 4%, respec

t ive ly.
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