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铒/TiO２ 复合材料的制备及其光催化性能研究
杨晓峰　黄玉娇　李少妮　黄　伟∗ 　王晓东∗

(太原理工大学煤科学与技术教育部和山西省重点实验室,太原０３００２４)

摘　要　以司班８０为添加剂,采用浸渍/旋转涂膜法在石英玻璃片上制备一系列铒(Er３＋ )/TiO２ 多孔薄膜

(Er３＋ＧTiO２),考察了司班８０含量对薄膜结构及性质的影响,并通过扫描电镜、氮气吸附Ｇ脱附、XＧ射线衍射对薄膜的

结构进行表征,并由甲基橙溶液的光催化降解反应评价其光催化性能.结果表明:当溶 胶 中 司 班８０的 添 加 量 为

０􀆰３％(wt,质量分数),制得的 Er３＋ＧTiO２ 薄膜,在模拟可见光,７􀆰８mg/L甲基橙溶液,光照６h条件下,对甲基橙光催

化降解率可达到５５􀆰２３％.
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Preparationoferbium/TiO２compositeand
theirphotocatalyticproperty
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Abstract　Aseriesoferbium/nanoＧtitaniumdioxideporousfilms(Er３＋ＧTiO２)werepreparedonaquartzglass

platebyimpregnation/spincoatingmethodusingspan８０(Sorbitanmonooleate)asanadditive．Theeffectofspan８０

contentonthestructureandpropertyoffilm wereinvestigated．Thestructurewascharacterizedbyscanningelectron

microscopy,nitrogenadsorptionＧdesorptionandXＧraydiffraction．Thephotocatalyticactivityforthe methylorange

solutionwasusedtoevaluatephotocatalyticdegradationoffilm．TheresultsshowedthatEr３＋ＧTiO２thinfilm was

preparedwiththecontentofspan８０inthesolwas０􀆰３wt％．ThephotocatalyticdegradationrateofTiO２filmfor

methylorangecanreach５５􀆰２３％,undertheconditionsofsimulatedvisiblelight,７􀆰８mg/Lmethylorangesolutionand

lightirradiation６h．
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　　光催化技术在太阳能转化和治理环境污染等领

域具有独特的优势和广泛的应用前景.但在光催化

过程中光线只能到达二氧化钛(TiO２)薄膜的一定

深度[１],制备薄膜时常选用溶胶Ｇ凝胶法且以聚乙烯

醇(PVA)、聚乙二醇(PEG)、甲基纤维素(MC)等为

添加剂[２Ｇ４],制得的多孔结构的材料,不但提高了光

的利用率,同时增加了材料的比表面积,增强了催化

性能.王茹等[５]通过浸渍提拉法制备的铒(Er３＋ )掺
杂 TiO２ 薄膜在紫外光下对甲基橙的降解率可达

２２􀆰６％,Liang等[６]研究表明:在水溶液悬浮体系

中,Er３＋ 掺杂到 TiO２ 中可以提高催化降解能力.
本课题组也发现水溶液悬浮体系 Er３＋ＧTiO２ 对甲

基橙的降解能力显著提高[７].
由于非离子表面活性剂司班８０具有大量的羟

基,羟基可与无机网络相互作用,不仅具有致孔作

用,还可以提高膜的均一性和增强固相骨架的强度.

Er３＋ 掺杂可以使得晶粒的生长受到抑制,材料稳定

性得到明显的提高.本研究选用司班８０作为添加
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剂、Er３＋ 为掺杂离子,采用浸渍/旋转涂膜法制备了

一系列多孔Er３＋ＧTiO２ 薄膜,考察了其结构及对甲

基橙溶液的光催化降解能力.

１　实验部分

１􀆰１　试剂

钛酸丁酯、五水硝酸铒、无水乙醇、冰乙酸、司班

８０,均为分析纯,天津科密欧化学试剂公司;蒸馏水,
太原理工大学实验室.

１􀆰２　溶胶的制备

称取３􀆰４mL钛酸丁酯溶解在１０􀆰０mL无水乙

醇中,搅拌均匀,将０􀆰０４４６g五水硝酸铒溶解在

１mL无水乙醇,分别称取０％(wt,质量分数,下

同)、０􀆰１％、０􀆰２％、０􀆰３％、０􀆰４％的司班８０分别溶

于５􀆰０mL无水乙醇中.将司班８０的乙醇溶液、

２􀆰０mL冰乙酸和１􀆰０mL二次蒸馏水混合,搅拌均

匀.再加入钛酸丁酯的乙醇溶液,搅拌１０h后,加
入硝酸铒的乙醇溶液,继续搅拌３h,得到透明的溶

胶[７],即制得不同司班８０用量的Er３＋ＧTiO２ 溶液.

１􀆰３　薄膜的制备

采用浸渍Ｇ旋转涂膜法[８]:先将直径为１８mm,

厚为２mm 的石英玻璃载体(已用蒸馏水、无水乙醇

超声清洗)固定,再将载体浸入溶胶３０s后离开溶

胶,得到湿膜.在适宜的温度和湿度条件下将湿膜

干燥,冷却至室温,再重复上述涂膜步骤.采用马弗

炉(XLＧ１００型,上海意丰电炉有限公司)将膜煅烧后

即制得Er３＋ＧTiO２ 薄膜,余下的溶胶经过同样的干

燥和煅烧过程制得Er３＋ＧTiO２ 粉体.

１􀆰４　样品测试

先将Er３＋ＧTiO２ 薄膜浸入到甲基橙溶液(浓度

为７􀆰８mg/L)中,避光搅拌.再将其取出后放置在

光催化反应器中,并加入３０mL浓度为７􀆰８mg/L的

甲基橙溶液,搅拌,固定光源正对薄膜,光源距离甲

基橙溶液液面２０cm,光源为５００W 氙气灯(光谱波

长为２００~１１００nm),模拟太阳光.每隔一段时间

从反应器中取样５mL,采用紫外Ｇ可见分光光度计

(UVＧVis,UVＧmini１２４０型,日本岛津公司)对样品

进行测试.
光催化降解率计算见式(１).

η＝
C０ －C

C０
(１)

　　式中,η 为光催化降解率,％:C０ 为甲基橙初

始浓度,mg/L;C 为光照射６h后甲基橙的浓度,

mg/L.

２　结果与讨论

２􀆰１　XRD分析

在６００℃煅烧１h条件下,不同司班８０用量下

Er３＋ＧTiO２ 粉体的 XRD 谱图见图１.从图可以看

出,其最强的衍射峰在２θ＝２５􀆰３°处,归属于(１０１)晶
面,根据谢乐公式D＝Kλ/(βcosθ)计算 TiO２ 的平

均晶粒尺寸,司班８０用量为０􀆰３％条件下制得的

Er３＋ＧTiO２ 粉体的粒径尺寸最小,为１３􀆰２nm,当司

班８０用量较少时,只对部分 TiO２ 起到包覆作用;
适量的司班８０用量能防止团聚现象的发生,进而能

增加微粒的空间位阻,对提高体系的分散性起很大

的作用[９];但当司班８０用量过多时,引起溶液黏度

增大、胶粒移动困难,致使其包裹颗粒能力及空间位

阻显著降低,最终会使得颗粒生长的阻力减小,粒径

变大[１０].

图１　不同司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 粉体的 XRD谱图

２􀆰２　SEM 分析

不同司班８０用量下 Er３＋ＧTiO２ 薄膜的 SEM
图见图２.从图可以看出,制得的 Er３＋ＧTiO２ 薄膜

表面连续完整,随着司班８０用量增加,薄膜表面颗

粒逐渐减小且均匀,在司班８０用量为０􀆰３％条件下

制备得的Er３＋ＧTiO２ 薄膜颗粒尺寸最小,司班８０用

量继续增加至０􀆰４％时,颗粒反而增大,出现条状结

构,粒度均匀性下降.由此可见,适量的司班８０用

量可以阻止胶体粒子的聚集,使薄膜中颗粒尺寸减

小且均匀.

２􀆰３　吸附Ｇ脱附等温线分析

在氮气气氛条件下,０􀆰３％司班８０用量 Er３＋Ｇ
TiO２ 薄膜的吸附Ｇ脱附等温线见图３.从图可以看

出,０􀆰３％司班８０用量条件下制得的 Er３＋ＧTiO２ 薄

膜的吸附Ｇ脱附等温线属于Ⅳ型,具有介孔结构,有
较好的吸附性能.
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图２　不同司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜的SEM 图

[司班８０用量:(a)０％,(b)０􀆰１％,(c)０􀆰２％,

(d)０􀆰３％,(e)０􀆰４％]

图３　０􀆰３％司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜的

吸附Ｇ脱附等温线图

２􀆰４　比表面积、总孔容和孔径分析

０％、０􀆰３％司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜的比

表面积、孔容和孔径见表１.从表１可知,司班８０
用量为０􀆰３％条件下制得的Er３＋ＧTiO２ 薄膜的比表

面积 为 ９９􀆰８m２/g,孔 容 为 ０􀆰１１１５cm３/g,孔 径 为

４􀆰４６７３nm,分别比不添加司班８０的 Er３＋ＧTiO２ 薄

膜的 比 表 面 积 增 加 了 ２􀆰１２ 倍,孔 容 增 加 了

９６􀆰３０％,孔 径 减 小 了 ３６􀆰００％,添 加 司 班 ８０ 对

Er３＋ＧTiO２ 薄膜的结构有很大的改善.
表１　０％、０􀆰３％司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜的

比表面积、孔容和孔径

司班８０
用量/％

比表面积/

(m２􀅰g－１)

孔容/

(cm３􀅰g－１)

孔径/

nm

０ ３２􀆰０ ０􀆰０５６８ ６􀆰９８０６

０􀆰３ ９９􀆰８ ０􀆰１１１５ ４􀆰４６７３

２􀆰５　光催化降解分析

在甲 基 橙 溶 液 ７􀆰８mg/L,光 照 ６h 条 件 下,

０􀆰３％司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜对甲基橙的光

催化降解率见图４.从图可以看出,０􀆰３％司班８０
用量Er３＋ＧTiO２ 薄膜对甲基橙的光催化降解率达

到５５􀆰２３％,由于司班 ８０ 用量为 ０􀆰３％ 时,Er３＋Ｇ
TiO２ 的颗粒尺寸最小,薄膜的比表面积和孔容均增

加,致使Er３＋ＧTiO２ 薄膜的活性位点增加,光催化

活性提高,传质速度加快,光射入深度增加,对甲基

橙的光催化降解性能得到提高.

图４　０􀆰３％司班８０用量下Er３＋ＧTiO２ 薄膜对甲基橙的

光催化降解率

３　结论

采用浸渍旋转涂膜法在石英玻璃片上,以司班

８０为添加剂,制备了多孔的 Er３＋ＧTiO２ 薄膜,考察

了薄膜的结构及光催化性能,研究结果表明:在司班

８０用量为０􀆰３％时,Er３＋ＧTiO２ 薄膜对甲基橙的光

催化降解率最高达到５５􀆰２３％.
添加司班８０可使 Er３＋ＧTiO２ 薄膜的活性位点

增加,传质速度加快,光的射入深度增加,提高了催

化活性.
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