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摘　 要 目的 研究微波强化活性炭负载型 ＴｉＯ２ 催化剂的光催化活性ꎬ确定催化剂的

最佳制备条件. 方法 在自制的紫外光催化反应器中ꎬ以活性艳红 Ｘ － ３Ｂ 染料水样的

脱色率为参数ꎬ设计并讨论了微波辐射时间、微波功率及催化剂负载次数等单因素对

光催化剂制备及其物理化学性质的影响. 结果 微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂的最佳

制备条件为微波功率 ５２０ Ｗꎬ微波辐射时间 １􀆰 ５ ｍｉｎꎬ负载次数 ３ 次ꎬ其处理活性艳红

Ｘ － ３Ｂ 染料水样的脱色率可达 ９５􀆰 ６％ . 结论 微波辐射制备的光催化剂表面存在较

多的缺陷和较丰富表面羟基ꎬ提高了 ＴｉＯ２ 表面电子 － 空穴对的分离效率ꎬ提高了光

催化降解的效率.

关键词 微波强化ꎻ活性炭负载ꎻ二氧化钛ꎻ光催化氧化

中图分类号 Ｘ７０３􀆰 １ 　 　 　 文献标志码 Ａ　 　 　

Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣Ｅｎｈａｎｃｅｄ ＴｉＯ２ / ＡＣ
Ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｓｔ ａｎｄ ｉｔｓ Ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ Ａｃｔｉｖｉｔｙ

ＬＩ Ｙａｆｅｎｇ１ꎬＹＵ Ｊｉａｈｕｉ１ꎬＺＨＡＮＧ Ｄａｑｉｎｇ２ꎬＬＩＵ Ｓｈａ１

(１. Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｍｕｎｉｃｉｐａｌ ａｎｄ Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇꎬＳｈｅｎｙａｎｇ Ｊｉａｎｚｈｕ ＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙꎬＳｈｅｎｙａｎｇꎬＣｈｉｎａꎬ１１０１６８ꎻ
２. Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｐｒｏｔｅｃｔｉｏｎ ｂｕｒｅａｕ ｏｆ Ｈｕａｎｒｅｎ Ｍａｎｃｈｕ Ａｕｔｏｎｏｍｏｕｓ ＣｏｕｎｔｙꎬＢｅｎｘｉꎬＣｈｉｎａꎬ１１７２００)

Ａｂｓｔｒａｃｔ:Ｔｈｅ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ｅｎｈａｎｃｅｄ ａｃｔｉｖａｔｅｄ ｃａｒｂｏｎ ｓｕｐｐｏｒｔｅｄ ＴｉＯ２ ｃａｔａ￣
ｌｙｓｔ ｗａｓ ｓｔｕｄｉｅｄ ｔｏ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅ ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｏｆ ｔｈｅ ｃａｔａｌｙｓｔ. Ｉｎ ｔｈｅ ｓｅｌｆ￣ｍａｄｅ ｕｌ￣
ｔｒａｖｉｏｌｅｔ ｃａｔａｌｙｔｉｃ ｒｅａｃｔｏｒ ｔｏ ｒｅａｃｔｉｖｅ ｂｒｉｌｌｉａｎｔ ｒｅｄ Ｘ￣３Ｂ ｄｙｅ ｗａｔｅｒ ｄｅｃｏｌｏｒｉｎｇ ｒａｔｅ ａｓ ａ ｐａｒａｍｅｔｅｒꎬ
ｄｅｓｉｇｎ ａｎｄ ｄｉｓｃｕｓｓｅｓ ｔｈｅ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｒａｄｉａｔｉｏｎ ｔｉｍｅꎬｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｐｏｗｅｒ ａｎｄ ｃａｔａｌｙｓｔ ｌｏａｄｉｎｇ ｔｉｍｅｓ ｏｆ
ｓｉｎｇｌｅ ｆａｃｔｏｒｓ ｓｕｃｈ ａｓ ｌｉｇｈｔ ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｃａｔａｌｙｓｔ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｔｓ ｐｈｙｓｉｃａｌ ａｎｄ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｐｒｏｐ￣
ｅｒｔｉｅｓ. Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍｕｍ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ｅｎｈａｎｃｅｄ ＴｉＯ２ / ＡＣ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｓｔ ｗｅｒｅ ａｓ ｆｏｌ￣
ｌｏｗｓ:ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｐｏｗｅｒ ５２０ Ｗꎬｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ ｔｉｍｅ １􀆰 ５ ｍｉｎꎬｌｏａｄ ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ ３ ｔｉｍｅｓꎬａｎｄ
ｔｈｅ ｄｅｃｏｌｏｒｉｚａｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｔｈｅ ｔｒｅａｔｅｄ ｂｒｉｌｌｉａｎｔ ｒｅｄ Ｘ￣３Ｂ ｄｙｅ ｗａｔｅｒ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ９５􀆰 ６％ . Ｔｈｅ ｓｕｒｆａｃｅ
ｏｆ ｔｈｅ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｓｔ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ ｈａｓ ｍａｎｙ ｄｅｆｅｃｔｓ ａｎｄ ａｂｕｎｄａｎｔ ｓｕｒｆａｃｅ ｈｙ￣
ｄｒｏｘｙｌｓꎬｗｈｉｃｈ ｉｍｐｒｏｖｅｓ ｔｈｅ ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｅｌｅｃｔｒｏｎ￣ｈｏｌｅ ｐａｉｒｓ ｏｎ ｔｈｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｆ ＴｉＯ２ ａｎｄ



第 ５ 期 李亚峰:微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂的制备及其光催化活性的研究 ９３７　　

ｉｍｐｒｏｖｅｓ ｔｈｅ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ:ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ｅｎｈａｎｃｅｄꎻａｃｔｉｖａｔｅｄ ｃａｒｂｏｎꎻＴｉＯ２ꎻｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ｏｘｉｄａｔｉｏｎ

　 　 为了有效地治理不同污染物对环境的破

坏ꎬ开发研究污染物无害化新技术备受专家

学者青睐ꎬ其中活性炭负载型 ＴｉＯ２ 光催化

技术具有光化学性能好、氧化能力强[１] 等特

点ꎬ解决了传统催化剂分离难、易失活、透光

率低等问题ꎬ在废水净化处理方面广泛应

用[２ － ３] . 但光催化剂在制备过程中也存在不

足之处ꎬ一般用溶胶 － 凝胶法制备光催化剂

时ꎬ反应时间长ꎬ多孔性的和表面不平整的活

性炭使 ＴｉＯ２ 溶胶难以在载体外表面分布均

匀ꎬ且沉积在活性炭内的部分 ＴｉＯ２ 会使载

体负载过厚ꎬ负载性差ꎬ光催化性能不能充分

发挥[４]ꎬ为制备具有更好去除效果的催化

剂ꎬ引入其他强化辅助作用是必要的. 微波是

一种超高频电磁波ꎬ当其作为传输介质或其

他改性源有着特殊的优势ꎬ逐渐形成了一项

高效交叉工艺ꎬ称为微波化学[５] . 近年来不

少研究学者将微波应用于化学工业实际生产

中ꎬ其中将微波应用于制备催化剂中[６]ꎬ可
以强烈促进物质的理化反应ꎬ提高其反应活

性ꎬ因此利用微波强化方式有望改善制备的

光催化剂的性能. 王雷清等[７] 采用微波辐射

干燥法制备铈掺杂的纳米二氧化钛光催化剂

ＴｉＯ２ － Ｃｅꎬ结果表明微波辅射强化了 ＴｉＯ２

－ Ｃｅ 催化剂对甲基橙的催化氧化作用. 李慧

杰等[８]采用微波强化水热法及单一水热法

两种方式制备了 ＴｉＯ２ꎬ研究表明微波辅助水

热法制备样品的特征衍射峰强度更大ꎬ晶体

生长更规整ꎬ易获得结晶度高、晶相单一、晶
体生长良好的纳米 ＴｉＯ２ . 徐文国等[９] 在低温

度环境下通过微波辅助作用快速高效地制备

了粒径小且分布均匀的纳米二氧化钛ꎬ实验

结果表明此条件下制备的二氧化钛是具有微

纳米结构的金红石和锐钛矿的复合体ꎬ明显

提高了二氧化钛的催化效率.
ＴｉＯ２ 光催化技术是高级氧化法中的新

型热门技术ꎬ在目前的环境生态保护中可起

到重要作用ꎬ近年来为进一步提高它的催化

氧化能力ꎬ将其负载于某种载体上以固定相

的方式进行反应是学者们研究的热点. 活性

炭在废水的处理中作为吸附剂或载体的运用

较多ꎬ且与微波共同作用时ꎬ会转变为“敏化

剂” . 微波是近些年国内外学者研究的热门

处理方法ꎬ但关于它与其他技术相结合的作

用方式以及其对有机物的降解影响规律研究

还不够深入. 鉴于此ꎬ笔者采用微波强化辅助

法制备活性炭负载型 ＴｉＯ２ 光催化剂ꎬ通过单

因素试验研究各反应因素对活性艳红 Ｘ －
３Ｂ 染料水样脱色率的影响ꎬ研究表明微波强

化负载型 ＴｉＯ２ 光催化剂对催化氧化处理染

料废水具有较高的去除率ꎬ加速推广了光催

化剂应用到实际污水处理中.

１　 试　 验

１. １　 试验仪器和试剂

试验仪器设备见表 １ꎬ试剂及药品见表 ２.
表 １　 试验主要仪器设备

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｍａｉｎ ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ ａｎｄ ａｐｐａｒａｔｕｓ ｏｆ

ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

名称 型号

紫外 － 可见分光光度计 ＵＶ － ９１００

酸度计 ＨＩ ９８１２７

电热恒温鼓风干燥箱 ＤＨＧ － ９１４０Ａ

马弗炉 ＨＨ － ４

电子分析天平 ＦＡ１００４Ｎ

磁力搅拌器 ＧＳＰ － ７７ － ０３

空气压缩机 ＡＣＯ － ３１８

气体转子流量计 ＬＺＢＪ ６

Ｘ － 衍射仪 Ｄ / Ｍａｘ － ＩＩＩＡ

紫外杀菌灯 ２０Ｗ

美的 Ｍｉｄｅａ 微波反应器 ＭＭ７２１ＮＧ１ － ＰＷ
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表 ２　 试验主要试剂及药品

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｍａｉｎ ｒｅａｇｅｎｔｓ ａｎｄ ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ ｏｆ
ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

名称 级别

３０％Ｈ２Ｏ２ 溶液 分析纯

钛酸正四丁酯 分析纯

重铬酸钾 分析纯

乙酰丙酮 分析纯

无水乙醇 分析纯

硝酸 分析纯

浓硫酸 分析纯

活性炭 颗粒

活性艳红 Ｘ － ３Ｂ 染料 分析纯

蒸馏水 —

盐酸 分析纯

冰醋酸 分析纯

氢氧化钠 分析纯

１􀆰 ２　 微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂的制备

在室温下ꎬ量取 ２０ ｍＬ 的钛酸四丁酯

(Ｔｉ(ＯＨ) ４)于烧杯中作为前驱体ꎬ在剧烈磁

力搅拌的条件下 加 入 ４０ ｍＬ 无 水 乙 醇

(Ｃ２Ｈ５ＯＨ)ꎬ恒温恒速搅拌 １ｈ 后加入一定量

的乙酞丙酮作为抑制剂ꎬ持续恒温恒速搅拌

３０ ｍｉｎꎬ形成 Ａ 溶液. 在 Ａ 溶液剧磁力拌下

用滴定管逐滴加以 ｍ(乙醇) ∶ ｍ(水) ∶ ｍ(硝酸) 为

１０∶ ６∶ １的混合溶液ꎬ控制滴速为每秒钟 ２ 滴ꎬ
继续恒温恒速搅拌 ２ ｈ 后得到淡黄色透明溶

胶. 避光密封陈化 ２４ ｈ 变为橙黄色溶胶. 将
经过预处理的干燥活性炭颗粒ꎬ搅拌后浸渍

于已陈化的 ＴｉＯ２ 溶胶中ꎬ匀速磁力搅拌 ４ ｈ
使其充分吸附溶胶ꎬ均匀负载得到ＴｉＯ２ / ＡＣ
催化剂[１０] .
　 　 将 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂置于改装后的带

有回流装置的微波炉反应器中ꎬ在一定功率

下微波辐射一定时间ꎬ将活性炭与 ＴｉＯ２ 溶胶

分离后置于干燥箱内ꎬ在 １１０ ℃条件下干燥

２ ｈꎬ然后在高温箱式电阻炉中煅烧处理 ２ ｈ.
重复以上过程ꎬ即可得到微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ
催化剂.
１. ３　 试验装置

试验装置为自制的以气 －液 －固三相体

系为研究对象的紫外光催化氧化装置. 由进

水部分、出水部分、加药部分、配光区、曝气装

置及附件组成. 利用紫外线杀菌灯为光源ꎬ并
将紫外灯至于顶端开口的环状有机玻璃柱套

管内部ꎬ垂直配置ꎬ可增加紫外光的透过率ꎬ
以充分利用光源. 为防止紫外光外泄ꎬ装置外

壁包裹一层锡箔纸. 紫外线杀菌灯功率为

２０ Ｗꎬ特征波长为 ２５３􀆰 ７ ｎｍ. 柱状套管外径

为 １００ ｍｍ、内径为 ９０ ｍｍ、高为 ６００ ｍｍꎬ反
应区有效容积约为 ２􀆰 ６ Ｌ. 试验装置见图 １.

图 １　 紫外光催化氧化装置示意图

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｏｆ ｕｌｔｒａｖｉｏｌｅｔ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ
ｄｅｇｒａｄｔｉｏｎ ｒｅａｃｔｅｒ

微波强化试验装置如图 ２ 所示.

图 ２　 改装微波炉装置示意图

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｓｃｈｅｍａｔｉｃ ｏｆ ｍｏｄｉｆｉｅｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｅｖｉｃｅ

微波试验装置为改装后的美的家用微波

炉 ＭＭ７２１ＮＧ１ － ＰＷꎬ频率 ５０ Ｈｚꎬ磁控管最
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大输出功率 １􀆰 １５ ｋＷꎬ腔体有效容积约为

２１ Ｌ. 微波功率及时间都可以根据反应的需

要进行调节ꎬ反应时间可由定时装置控制. 微
波炉的改造方式:在微波炉的腔体顶层中心

位置开一个直径 ４０ ｍｍ 的孔ꎬ旋入一段长度

为 ３０ ｍｍ、内径 ３０ ｍｍ 的铜管ꎬ铜管外部留

有 ２０ ｍｍ、直径 ５０ ｍｍ 的一段长度.
笔者主要考察不同负载次数、微波辐射

功率、微波辐射时间 ３ 个单因素对催化剂活

性的影响. 试验基准条件:活性艳红 Ｘ － ３Ｂ
染料 废 水 水 样 取 ２􀆰 ６ Ｌꎬ 质 量 浓 度 为

５０ ｍｇ / ＬꎬｐＨ 值为 ３ꎬ加入 １００ ｍＬ 体积分数

为 ３０％的外加氧化剂 Ｈ２Ｏ２ꎬ置于 ２０ Ｗ 紫外

灯照射条件下的光催化反应器中ꎬ再加入

５００ ｍＬ 质量浓度为 １０ ｇ / Ｌ 的光催化剂ꎬ曝
气量为 ０􀆰 ６ ｍ３ / Ｌꎬ试验反应时间 １２０ ｍｉｎ. 通
过比较水样的脱色率来检验其活性ꎬ并作

ＳＥＭ 电镜、ＸＲＤ 衍射考擦其晶格结构.

２　 结果与讨论

２. １ 　 微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 与常规 ＴｉＯ２ / ＡＣ

光催化剂的表征比较

　 　 催化剂载体扫描电镜图见图 ３. 从图中

可以看出ꎬ活性炭炭粒间结合蓬松炭表面孔

隙结构发达ꎬ而经微波强化负载 ＴｉＯ２ 后的活

性炭孔隙粗糙ꎬ没有被全部填满ꎬ为光催化剂

的再吸附提供了条件ꎬ确保了制备的光催化

剂的吸附性能. 微波强化负载的 ＴｉＯ２ / ＡＣ 催

化剂晶体结构均匀分散ꎬ只有较轻微团聚现

象的发生[１１]ꎬ负载后的催化剂的粒径尺寸均

较负载前的粒径尺寸相比差别不大ꎬ但负载

抑制了表面半导体晶粒的增长ꎬ由此可见以

活性炭作为载体ꎬ除体现活性炭本身的吸附

活性外ꎬ由于微波在活性炭内部产生的共同

作用ꎬ其表面微波强化 ＴｉＯ２ 的晶格结构也有

所改变ꎬ提高了光催化活性.

图 ３　 催化剂载体扫描电镜图

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＳＥＭ ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓ ｏｆ ｃａｔａｌｙｓｔ ｓｕｐｐｏｒｔ

　 　 不同制备工艺下催化剂表面负载的扫描 电镜图如图 ４ 所示.

图 ４　 不同制备工艺下催化剂表面负载的扫描电镜图

Ｆｉｇ􀆰 ４　 ＳＥＭ ｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓ ｏｆ ｔｈｅ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ｓｕｒｆａｃｅ ｃｏａｔｉｎｇ ｕｎｄｅｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ
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　 　 从图中可以看出ꎬ微波辐射法制备的

ＴｉＯ２ / ＡＣ 催化剂粒径较小ꎬ约 １００ ~ ４００ ｎｍꎬ
分布均匀. 常规溶胶凝胶法制备的 ＴｉＯ２ / ＡＣ
催化剂负载不均匀ꎬ 平 均 粒 径 约 ２００ ~
８ ０００ ｎｍꎬ微粒有团聚现象. 两种方法制备的

催化剂孔隙结构与载体活性炭的孔隙结构类

似ꎬ均呈多孔状ꎬ分散状况均匀ꎬ体现极佳的

吸附性. 微波辐射辅助的方式很大程度地减

少了光催化剂制备过程中凝胶的干燥时间ꎬ
降低了溶剂蒸发时的团聚发生率. 干燥后的

微粒粒径较小ꎬ比表面积大ꎬ减少了 ＴｉＯ２ 在

活性炭表面的团聚现象ꎬ尺寸分布较均匀ꎬ降
低电子 －空穴对在粒子内的复合几率ꎬ有效

提高到达表面的载流子数量[１２]ꎬ进而提高了

光催化活性ꎬ因此微波辐射法制备的 ＴｉＯ２ /
ＡＣ 催化剂光催化氧化效果比常规溶胶凝胶

法制备的 ＴｉＯ２ / ＡＣ 催化剂好.
　 　 不同样品的 ＸＲＤ 测试结果见图 ５.

图 ５　 ＴｉＯ２ 和微波强化的 ＴｉＯ２ 在 ４５０ ℃时 ＸＲＤ 图

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｔｈｅ ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ＴｉＯ２ ａｎｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ￣ＴｉＯ２ ａｔ ４５０ ℃

从图中可以看出ꎬ经微波辐射后ꎬ没有金

红石特征峰的出现ꎬ主要生成锐钛矿相ꎬ衍射

峰的强度逐渐增加ꎬ晶面衍射峰趋于明显ꎬ产
物的晶化程度增大ꎬ与纯 ＴｉＯ２ 的相变温度相

同ꎬ且在相变过程中ꎬ只在 ２θ ＝ ２５􀆰 ３°附近出

现一个锐钛矿的衍射峰ꎬ其他地方均没有明

显的峰存在[１３]ꎬ说明微波辐射条件并没有改

变 ＴｉＯ２ 的相变温度ꎬ仅影响了 ＴｉＯ２ 的晶化

程度ꎬ在 ＴｉＯ２ 晶格空隙中引入杂质能级或缺

陷能级ꎬ使 ＴｉＯ２ 带隙能变小[１４]ꎬ用微波强化

辅助溶胶法ꎬ使其所得的粉末结晶效果依次

增强.
２. ２　 微波辐射时间的影响

试验中调节辐射时间分别为 ０􀆰 ５ ｍｉｎ、
１􀆰 ０ ｍｉｎ、１􀆰 ５ ｍｉｎ、２􀆰 ０ ｍｉｎ、２􀆰 ５ ｍｉｎ、３ ｍｉｎꎬ保
持其他设备条件相同. 微波辐射时间与活性

艳红 ３ －ＸＢ 脱色率的关系曲线见图 ６.

图 ６　 微波辐射时间对强化型光催化剂活性的影响

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｅｆｆｅｃｔ ｏｎ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ
ｔｉｍｅ ａｂｏｕｔ ｅｎｈａｎｃｅｄ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ａｃｔｉｖｉｔｙ

　 　 由图 ６ 可知ꎬ当没有进行微波辐射时ꎬ活
性艳红 Ｘ － ３Ｂ 染料的脱色率为 ８７％ 左右.
逐渐增加微波辐射时间ꎬ脱色率先增大后减

小. 当微波辐射时间 １􀆰 ５ ｍｉｎ 时ꎬ活性艳红

Ｘ － ３Ｂ 染料的脱色率最高ꎬ为 ９６％ 左右. 当
照射时间小于或超过 １􀆰 ５ ｍｉｎ 后ꎬ降解效率

都会明显下降. 分析原因是因为辐射时间短

时ꎬ不能较好地发挥微波辐射的作用ꎻ微波辐

射时间过长时ꎬ会导致 ＴｉＯ２ 溶胶凝胶过快而

过早产生凝胶现象ꎬ偏干的溶胶不利于活性

炭负载ꎬ且辐射会使 ＴｉＯ２ 晶格发生改变. 微
波能使溶胶中的活性炭产生“高温热点”效

应[１５]ꎬ能够增强溶胶负载作用ꎬ微波辐射提

高了 ＴｉＯ２ 的电子 －空穴的跃迁几率ꎬ增加了

光催化剂的缺陷浓度ꎬ有效地抑制了电子 －
空穴的复合[１６] . 故选择最佳微波辐射时间为

１􀆰 ５ ｍｉｎ.
２. ３　 微波辐射功率的影响

试验中在微波辐射时间 １􀆰 ５ ｍｉｎ 的条件

下ꎬ调节微波功率分别为 １６０ Ｗ、３２０ Ｗ、
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４００ Ｗ、５２０ Ｗ、６８０ Ｗ、８００ Ｗꎬ其他制备及反

应条件保持不变ꎬ分析微波功率对催化剂催

化活性的影响. 试验结果见图 ７.

图 ７　 微波辐射功率对强化型光催化剂活性的影响

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ｅｆｆｅｃｔ ｏｎ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ
ｐｏｗｅｒ ａｂｏｕｔ ｅｎｈａｎｃｅｄ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ａｃｔｉｖｉｔｙ

由图 ７ 可知ꎬ染料水样的脱色率随着微

波功率的增大先逐渐升高ꎬ在 ５２０ Ｗ 时达到

最大ꎬ然后迅速降低. 分析原因是因为当微波

功率较低时ꎬ对溶胶作用小ꎬ缩聚时间没有发

生明显变化ꎬ负载在活性炭上的 ＴｉＯ２ 微粒不

能同步均匀的产生ꎬ其光催化活性无法有效

提高. 随着微波功率的增大ꎬＴｉＯ２ 粒子的缩

聚反应时间缩短ꎬ有利于 ＴｉＯ２ 凝胶粒子均匀

产生ꎬ提高了催化活性. 但当微波功率超过

５２０ Ｗ 时ꎬ水解、醇解和缩聚反应剧烈ꎬ溶胶

将进一步反应生成大量冻状凝胶ꎬ大量凝胶

的存在不利于半导体在载体表面负载的控

制[１７]ꎬ因此必须控制减少凝胶的形成. 而且

微波功率过大时ꎬ由于活性炭对微波具有较

高的吸收力ꎬ会导致载体温度过高ꎬ造成活性

炭利用率降低ꎬ影响 ＴｉＯ２ 在活性炭载体上的

负载量ꎬ从而降低催化剂的活性.
２. ４　 催化剂负载次数的影响

试验中微波功率为 ５２０ Ｗꎬ辐射时间为

１􀆰 ５ ｍｉｎꎬ以催化剂负载次数为对象ꎬ在其他

反应条件保持不变的条件下ꎬ考察试验负载

次数对微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂活性的

影响. 试验结果见图 ８. 由图 ８ 可知ꎬ所制备

光催化剂的光催化性能不随增加负载次数而

提高ꎬ当层数较少时ꎬ随着 ＴｉＯ２ 负载层数的

增加光催化活性增长迅速. 当负载次数为 ３
时ꎬ光催化剂催化氧化降解染料废水的脱色

率达到最大值ꎬ为 ９５􀆰 ６％ . 当负载次数再增

加后ꎬ薄膜活性出现下降的趋势ꎬ薄膜层数为

５ 时ꎬ对染料的脱色率降低至 ８０􀆰 ５％ . 分析原

因是因为较少的负载层数使膜太薄ꎬ紫外光

很容易穿透导致光的利用效率低ꎻ而较多的

负载层数ꎬ使膜变厚ꎬ光散射增强ꎬ使光不能

通透到薄膜的内部ꎬ造成光生电子—空穴对

数量的减少ꎬ因此光催化活性减弱.

图 ８　 负载次数对微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 催化剂光催化

活性的影响

Ｆｉｇ􀆰 ８　 Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｈｅ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ￣
ＴｉＯ２ / ＡＣ ｐｈｏｔｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ａｃｔｉｖｉｔｙ ｏｎ
ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ ｔｉｍｅｓ

经过多次微波辐射和长时间热处理后ꎬ
活性炭上的 ＴｉＯ２ 负载量虽然增多ꎬ但由于二

氧化钛的晶型结构梯度变化使其易产生“彩
虹现象” [１８]ꎬ减少负载的薄膜表面活性位ꎬ降
低了光催化剂的活性. 经微波辐射后的溶

胶 －活性炭混合物ꎬ含水量降低ꎬ稠度增加ꎬ
负载降低ꎬ相比于常规方式ꎬ负载次数虽减

少ꎬ仍比普通型光催化剂催化效率高[１９] .
２. ５　 不同处理体系对染料废水作用的试验

效果

　 　 在自制的紫外光催化反应器中ꎬ在水样

ｐＨ 值为 ３ 的条件下ꎬ向质量浓度为 ５０ ｍｇ / Ｌ
的活性艳红 Ｘ － ３Ｂ 加入 １００ ｍＬ 体积分数为

３０％ 的 外 加 氧 化 剂 Ｈ２Ｏ２ꎬ 反 应 曝 气 量

０􀆰 ６ ｍ３ / Ｌꎬ反 应 时 间 １２０ ｍｉｎ. 分 别 投 加

１０ ｇ / Ｌ颗粒活性炭、常规方法制备的 ＴｉＯ２ /
ＡＣ 光催化剂、经过微波强化的颗粒活性炭、
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微波 强 化 － ＴｉＯ２ 光 催 化 剂 和 微 波 强

化 － ＴｉＯ２ / ＡＣ光催化剂. 利用分光光度计测

量活 性 艳 红 Ｘ － ３Ｂ 染 料 在 波 长 λｍａｘ ＝
５３８ ｎｍ处的吸光度值 Ａꎬ并依据吸光度值的

变化情况求出脱色率ꎬ比较 ５ 种反应体系之

间对活性艳红Ｘ － ３Ｂ 染料脱色效果的差异ꎬ
结果见图 ９.

图 ９　 不同反应体系之间对染料废水处理效果的

对比曲线

Ｆｉｇ􀆰 ９　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｔｅｓｔｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｓｙｓｔｅｍｓ
ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｏｆ ｄｙｉｎｇ ｗａｓｔｅ ｗａｔｅｒ

由图 ９ 可知ꎬ相同光源条件下ꎬ对染料废

水水样的降解率由高到低顺序依次为 ＵＶ －
ＭＷ － ＴｉＯ２ / ＡＣ 体系、ＵＶ － ＴｉＯ２ / ＡＣ 体系、
ＵＶ － ＭＷ － ＴｉＯ２ 体系、ＵＶ － ＭＷ － ＡＣ 体

系、ＵＶ － ＡＣ 体系. 其中 ＵＶ － ＡＣ 与 ＵＶ －
ＭＷ －ＡＣ 体系对染料废水的脱色率分别为

３２􀆰 ５％ 和 ３４􀆰 ９％ ꎬ而在 ＵＶ － ＴｉＯ２ / ＡＣ 和

ＵＶ －ＭＷ － ＴｉＯ２ / ＡＣ 体系下ꎬ对染料废水的

脱色率分别高达到 ８６􀆰 ９％ 和 ９５􀆰 ６％ ꎬ 是

ＵＶ －ＡＣ 和 ＵＶ － ＭＷ － ＡＣ 两体系的脱色

率的 ２ ~ ３ 倍. 由此可以说明ꎬ微波辐射方法

制备的光催化剂的催化性能得到提高. 经微

波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂处理后的脱色效

果强于 ＡＣ 与微波强化 ＴｉＯ２ 的加和. 因此ꎬ
微波强化 ＴｉＯ２ / ＡＣ 光催化剂在处理低浓度

活性艳红染料废水时ꎬ活性炭和微波强化

ＴｉＯ２ 之间存在着一定的增强光催化活性的

协同作用[２０] . 光催化剂在催化反应过程中ꎬ

除了 ＴｉＯ２ 催化氧化作用外ꎬ活性炭载体自身

对废水中的化合物也具有一定的吸附作用.

３　 结　 论

(１)微波辐射可明显增强 ＴｉＯ２ / ＡＣ 的光

催化性能ꎬ且微波功率、辐射时间及催化剂负

载次数对反应影响较大. 微波辐射法制备的

光催化剂的质量明显好于传统方式.
(２)微波辐射下溶胶 － 溶胶浸渍法制备

的光催化剂用于染料废水处理有很好的可行

性和操作性ꎬ该方法的最佳制备条件为微波

功率 ５２０ Ｗꎬ微波辐射时间 １􀆰 ５ ｍｉｎꎬ负载次

数 ３ 次.
(３)微波制备法提高了微波强化 ＴｉＯ２ /

ＡＣ 光催化剂的光催化氧化能力.
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