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〔摘要 � 以硫酸钦为原料
,

采用水解沉淀法在活性炭上制得 �� 膜
,

并试验研究了膜的光催化性能
,

考查了反应液州
、

反

应液浓度
、

烧结温度等条件的影响
�
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纳米 �� � 光催化氧化作为废水处理的一种高级氧化技术越来越受到科技工作者的重视
�

稳定
、

牢

固并具有高活性的纳米 �� � 膜是光催化技术实用化需要解决的关键问题
,

也是近年来研究的热点一
般说来

,

制备 �� � 膜
,

需要考虑反应体系
、

固定方法
、

载体选择
、

烧结温度等因素
�

目前制备纳米 �� � 膜

的方法有 �� � 粉末固定法
、

溶胶一凝胶法
、

水解沉淀法等
,

其中 �� � 粉末固定法和溶胶一凝胶法最为

常用
,

水解沉淀法报道则比较少
�

另一方面
,

载体材料选择对膜性能的好坏也具有明显的影响
,

采用具有

大比表面积
、

多孔惰性的吸附剂�沸石
、

活性炭等�作为载体
,

是加快光催化降解反应速度
、

提高光催化活

性的有效途径之一活性炭具有巨大的比表面积
,

对有机物有很强的吸附能力
,

而且价廉易得
,

是近年来

受到人们关注和重视的吸附载体�� 
�

本文以硫酸钦为原料
,

采用水解沉淀法在活性炭上制得 �� �� 膜
,

试

验研究了膜光催化性能
,

考查了反应液 � �
、

反应液浓度
、

烧结温度等条件的影响
�

� 实验部分

�
�

� 试剂
、

材料

试剂
�
硫酸钦

、

乙二醇单甲醚
、

碳酸氢氨�均为化学纯�
,

甲基橙�分析纯�
�

材料
�
活性炭�果壳类

,

破片状
,

上海活性炭厂生产�
�

�
�

� 实验方法

��  膜制备
�
将 �

�

� � 硫酸钦溶解于 ��� � � 去离子水中
,

加人 � �  乙二醇单甲醚
、

� � 活性炭�� �

需经煮沸
、

烘干处理 �
,

加热至沸腾
,

回流 � � 后加人碳酸氢氨饱和溶液以调节料液的 �� 值
�

冷却后取出

活性炭
,

用去离子水洗涤至中性
,

放人烘箱于 ��� ℃恒温 � �
,

再置于马弗炉中于 ��� ℃烧结 � �
�

光催化实验
�以甲基橙水溶液为研究体系

,

稼灯为光源
,

��� � � 烧杯为反应器
�

每次取质量浓度为

�� � 创� 甲基橙溶液 ��� � � 置于 ��� � � 的烧杯中
,

加人光催化剂 �� � ��� � ��
�

� �
,

磁力搅拌
,

用一不

透明盒子罩住实验装置防止紫外线对人的伤害
�

打开光源即开始计时
,

待反应 �� �� � 后关闭稼灯
,

取

样
�

用紫外一可见分光光度计分别测定初始样品和反应后样品的浓度
,

用样品的浓度差 �单位 � ��� �来

表征催化剂的光催化性能
�
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硫酸钦水解沉淀法在活性炭上制备纳米 �� � 膜

� 结果与讨论

�
�

� 乙二醇单甲醚的影响

乙二醇单甲醚影响水合 �� � 的颗粒均匀度及其在母液中的聚集状态
�

加量太少
,

水合 �� � 颗粒不

均匀
,

易聚集而难以得到纳米 �� � 膜 �加量过多
,

会影响活性碳对纳米 �� � 的吸附
,

一般以每 ��� � �

钦液中加人 �
�

� � � 乙二醇单甲醚为宜 �� 
�

�
�

� 烧结温度的影响

�� � 的晶型与光催化活性有很大的关系一般说来
,

锐钦矿型光催化活性较好
�

�� � 的晶型与温

度有关
,

当烧结温度低于 ��� ℃时主要以锐钦矿型存在�� 
�

本实验考虑到活性炭载体系碳质材料
,

对高

温有一定的承受力
,

故烧结温度选取在 ��� ℃
�

�
�

� 反应液 � � 对催化剂光催化性能的影响

硫酸钦水解反应的速度和程度与反应液 �� 有很大关系
�

��

低
,

反应速度较慢
,

反应程度也较低
,

有利于抑制粒子聚合
,

但造

成钦液的浪费 ��� 高
,

反应速度较快
,

反应程度也较彻底
,

不利于

抑制粒子聚合
,

但能够获得较多的 �� �
,

可以节约硫酸钦用量
�

在

�� �以入�
�
的浓度为 �

�

� � � ��� 的条件下研究了反应液 �� 对催化

剂光催化性能的影响
,

结果表明反应液的州 控制在 � 以下 比较

好
,

如图 � 所示
�

在对反应液进行 �� 调节时
,

要注意选用合适的试剂
�

本实验

中选用饱和碳酸氢氨溶液来提高反应液 ��
�

当加人饱和碳酸氢

氨溶液会有如下反应发生
�

� 氏 � � �
� � �

�

� �叫
� 践� � � � � 个

选用饱和碳酸氢氨溶液的好处是可 以缓慢地提高反应液

��
,

因此可以缓慢地提高水解反应的程度而不会造成水解反应速

度的过快增加
�

如果选用 � �� �
,

�� 则很难控制
�

�
�

� 反应液浓度的影响

硫酸钦溶液的浓度也直接影响到水解反应速度与程度
�

其实

硫酸钦溶液的浓度对水解反应速度与程度的影响本质上与 � � 的

�
�

�

�

�曰锄日�貂到汉举

� �  !

反应液的��

图 � 反应液 �� 对催化性能的影响

��谕日�划貂牟举

�
�

� �

���
���������

亡�
�
‘�

�

了�

硫酸钦浓度���
� ����

图 � 反应液浓度对光催化性能的影响

影响机理相同
�

当其浓度很低时
,

虽然由于水解溶液呈酸性但酸性较弱
,

所以水解反应进行得比较彻底 �

而溶液浓度比较高时
,

发生水解反应的分子数实际上要比

低浓度时多
,

溶液的酸性较强
,

反过来抑制了水解反应的

进一步进行
�

在分散剂乙二醇单甲醚浓度为 �
�

��
,

州 调

节至 � 的条件下
,

硫酸钦溶液的浓度对膜的光催化性能影

响结果见图 �
�

从图 � 可以看出在本实验研究的浓度范围

内��
�

�一 �
�

� �� ��� �
,

硫酸钦溶液的浓度对膜的光催化性

能影响不大
�

�
�

� 活性炭载体上二氧化钦膜的形貌

在硫酸钦溶液的浓度为 �
�

� �� ���
、

反应液 �� 为 �
、

烧结温度 ��� ℃条件下制得的活性炭二氧化钦膜的扫描

照片�� �� �见图 �
�

图 � 二氧化钦膜的扫描照片�� � � �
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从二氧化钦膜的扫描照片可以看出
,

活性炭表面负载了很多二氧化钦粒子
,

有呈单粒子状的
,

也有

多粒子团状的
,

粒子直径大约在 ��� �� 以上
�

照片也反应出二氧化钦膜还不够均匀
,

可能与活性炭不规

则的表面有关
�

要制得更均匀的二氧化钦膜还有待进一步研究
�

�
�

� 光照下活性炭《�� �与光催化荆《� ��”� 】处理甲基橙溶液的对照实验
实验考察了等量活性炭对甲基橙溶液的处理效果

,

结果表明

�� � �� 内根本看不出脱色效果
,

单纯光照同样无脱色效果
,

但光照

下 � � 的脱色效果十分明显
,

第一次 �� �� � 处理前后样品的浓度

差达到 �
�

� �创�
,

其效果优于 �日��  !催化反应前后样品的浓度

差为 �
�

� � 〕�� ��
,

第二次两者相当
,

第三次后 �日Ti q 的处理效果

开始优于 A C
,

并且随着使用次数的增加
,

A C
/

T i
q 的脱色效果保

持稳定
,

而 AC 因吸附能力有限
,

效果越来越差
.
对照实验结果见图 4

(脱色性能指处理 30
n滋n 后样品浓度与初始样品浓度之差

,
n

官L)
.

对照实验的结果证明了 A日Ti q 的光催化能力
.

��锄日�盈到暇盔

使用次数

圈 4 光照下使用次数对

Ac 和 A侧”仇 脱色性能的影晌

3 结论

(1) 采用硫酸钦水解沉淀法
,

可以在活性炭载体上制得具有光催化活性的二氧化钦膜
.
其粒子直径

大约在 Zoo nm
以上

,

改善膜的均匀性有待进一步研究
.

(2) 制备条件对固定化膜性能的影响为
:0
.
5% 的乙二醇单甲醚有利于抑制粒子聚合

,

反应液 pH 低

于 2 时制得的膜的光催化性能较好
,

硫酸钦溶液的浓度对膜的光催化性能影响不大
.

(3) 采用本法制得的光催化剂多次使用后性能仍然保持稳定
.
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