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摘　要　通过控制温度、时间和溶液pH 等实验参数,以铋盐为原料,经溶剂热反应得到了不同粒径的氯氧化铋

(BiOCl)纳米片晶体,利用 XＧ射线粉末衍射仪(XRD)和扫描电子显微镜(SEM)对所制备材料进行了表征.同时以罗

丹明B为模拟污染物探究了BiOCl的可见光光催化性能.结果表明:BiOCl纳米片能够通过溶剂热的方法实现可控

制备,具有较理想的可见光光催化性能,能在２４０min内将罗丹明B完全降解.
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Abstract　 Bycontrollingtheexperimentalparameterssuch astemperature,time,solution pH,andthe
concentrationofbismuthsaltusedasraw material,bismuthoxychloride(BiOCl)nanometermaterialswithdifferent
sizeswerepreparedviathesolvothermalreaction．XＧraypowderdiffraction(XRD)andscanningelectronmicroscope
(SEM)technologywereusedtocharacterizetheobtainedmaterials．Inaddition,rhodamineBwasusedasthemodel

pollutanttotestifythephotocatalyticperformanceofBiOClnanoplatesundervisiblelight(λ＞４２０nm)．Research
resultsshowedthatBiOClnanoplatescanbeachievedthroughsolvothermalmethodtorealizecontrollablepreparation,

andhadgoodvisiblelightcatalyticperformance．RhodamineBwascompletelydegradedinarelativelyshortperiodof
time．
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　　随着社会经济的迅速发展,水体污染的治理已

迫在眉睫[１].目前,已有多种方法可以降解处理染

料污染物废水中的有害物质[２],常用的处理方法有

物理吸附法和电化学法等,其中高级氧化技术中的

光催化降解技术具有成本低、效率高和降解范围广

等特点,已经成为现代污水处理技术中最有效的方

法之一[３].TiO２ 纳米材料是一种高效的光催化剂,
可以降解环境废水中大部分的有毒、有害和难降解

有机 物,但 是 TiO２ 在 光 催 化 中 只 对 波 长 小 于

３８７nm 的紫外光有特定吸收[４],然而紫外光在太阳

光光谱中占据的很少,仅含有４％~６％,因此,探究

出一种具有可见光光催化活性的催化剂已经成为光

催化研究领域的一个重要课题.
最近,一种新型的可见光光催化材料氯氧化铋

(BiOCl)备受关注,因其本身固有的层状结构的电

子特征,具有很好的可见光光催化活性,故拥有巨大

的研究价值和市场潜力[５Ｇ７].本研究以BiOCl的制

备和可见光光催化性能为研究体系,通过改变反应

温度、时间等实验参数以获得纳米片状BiOCl光催

化剂的最佳制备条件.TiO２ 商品P２５,仅在紫外光

下有吸收,而BiOCl催化剂却能够利用空气中的分

子氧作为氧化剂,可在室温下利用太阳光谱中的可
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见光来降解罗丹明B、亚甲基蓝等染料,为污染物的

有效治理提供了一条绿色途径.

１　实验部分

１􀆰１　试剂与仪器

五水硝酸铋[Bi(NO３)３􀅰５H２O]、氯化钾、氢氧

化钠、罗丹明B、乙醇,均为分析纯,国药集团化学试

剂有限公司.
电热鼓风干燥器,上海一恒科学仪器有限公司;

电子天平(TE２１４S型),Sartorius公司;氙灯光催化

仪,北京中教金源科技有限公司;高速台式离心机,
上海安亭科学仪器厂;智能恒温磁力搅拌器,上海东

玺制 冷 设 备 有 限 公 司;扫 描 电 子 显 微 镜 (SEM,

EVOLS１５型),德国蔡司公司;X 射线粉末衍射仪

(XRD,S８ＧAdrance型),德国布鲁克公司;紫外光谱

仪(Gary５０００型),美国安捷伦公司.

１􀆰２　实验方法

１􀆰２􀆰１　BiOCl纳米片的制备

２mmol(０􀆰９７２g)五 水 硝 酸 铋 和 ２mmol
(０􀆰１５０g)氯化钾溶解于４０mL去离子水中,在室温

下磁力搅拌,然后滴加１mol/L氢氧化钠溶液控制

混合溶液 pH 约为 ６􀆰０,其后在室温下剧烈搅拌

３０min,可以观察到溶液变为含有白色颗粒的浑浊

液,然后转移到装有聚四氟乙烯衬里的不锈钢高压

反应釜中,使反应釜的填充度为８０％,在１６０℃下反

应２４h之后,高压反应釜自然冷却至室温,去除上层

澄清液,得白色BiOCl,用无水乙醇和去离子水分别

洗涤３次,然后置于恒温干燥箱中６０℃隔夜干燥,
冷却至室温,收集充分研磨,得纯白色粉末[８Ｇ９].

１􀆰２􀆰２　BiOCl光催化罗丹明B实验

在氙灯光源上安装滤光片(PDＧ１４６型),将波长

小于４２０nm 的紫外光截止,保留波长大于４２０nm
的可见光,５０mL烧杯中加４０mgBiOCl粉末,４０mL
罗丹明B溶液(１０mg/L),光源氙灯与烧杯上沿中

心间距为１０cm,开启搅拌,打开循环冷凝水,然后打

开氙灯光源,可见光照射发生光催化降解反应,每隔

３０min取出适量溶液过滤收集,收集降解前罗丹明

B溶液及随时间光催化后的降解滤液,通过紫外光

谱仪分析光催化进程.

２　结果与讨论

２􀆰１　XRD和SEM 分析

利用 XRD 分析样品的化学组成和晶体结构,
利用SEM(工作电压EHT＝１５􀆰００kV)分析样品的

表面微结构.

２􀆰１􀆰１　XRD分析

图１为滴加３０滴氢氧化钠(１mol/L)后所得混

合溶液,经溶剂热法所制 BiOCl白色粉末的 XRD
谱图.由图可知,在２θ＝１２􀆰２０°、２４􀆰２５°、３３􀆰５６°和

３６􀆰６１°处的较强衍射峰都能很好与BiOCl标准卡片

(PDFNo􀆰６Ｇ２４９)的衍射峰对应,由此可说明成功制

备出了BiOCl晶体.

图１　BiOCl的 XRD谱图

２􀆰１􀆰２　SEM 分析

图２(a)和图２(b)为滴加３０滴氢氧化钠(１mol/L)
所得混合溶液(pH 约为６􀆰０)后,经溶剂热反应得到

BiOCl白色粉末(记做BiOClＧA)的不同放大倍数下

的SEM 图.由图可知,BiOClＧA 晶体材料为规则

片状结构,大部分 BiOCl片状纳米材料直径约为

２μm,厚度约为２００nm.并且在不同放大倍数下,均
可以看出其中有一定程度的聚集层叠现象,较小的

纳米片附着在较大的BiOCl纳米片上.

图２　不同pH 下所得BiOCl的SEM 图

[(a—b)pH 约为６􀆰０;(c—d)pH 约为６􀆰５;

(a)×２５００;(b)×２００００;(c)×４５００;(d)×１５０００]

图２(c)和图２(d)为滴加７０滴氢氧化钠(１mol/

L)所得混合溶液(pH 约为６􀆰５)后,经溶剂热反应得

BiOCl白色粉末(记做BiOClＧB)的不同放大倍数下

的SEM 图.由图可知,在低放大倍数下、BiOClＧB
纳米片团聚现象较为严重,有些已经粘连到了一起,
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而在高放大倍数下,大部分BiOClＧB纳米片为规则

方形片状结构,但是纳米片的轮廓已经不明显,每个

纳米片宽度约为１􀆰５μm,厚度约为２００nm.故pH
的控制以滴加３０滴氢氧化钠,保持 pH 约为６􀆰０
为宜.

２􀆰２　光降解性能分析

２􀆰２􀆰１　时间对滤液吸光度的影响

考察了时间对４０mgBiOCl降解４０mL罗丹明

B溶液(１０mg/L)所得滤液的吸光度的影响,结果见

图３.由图可知,滤液在约５５０nm 处的吸光度为最

大,同时在近紫外区３００nm 处吸光度也发生下降,
说明发生了深度降解.在可见光光催化反应中,０~
３０min和３０~６０min两个时间段,罗丹明B的降解

速度是最快的;６０min之后,最高吸收峰发生了一定

程度的蓝移,这说明在光催化过程中罗丹明B的降

解产物结构发生了变化.随着时间的推移,最高吸

收峰不断下降,说明溶液中罗丹明B不断减少,直至

２４０min溶液近乎无色,吸光度也是最小的.

图３　时间对滤液吸光度的影响

使用２０和６０mgBiOCl分别降解４０mL罗丹

明B溶液(１０mg/L),其后考察时间对滤液吸光度

的影 响,结 果 见 图 ４.由 图 可 知,０~６０min内,

图４　不同含量BiOCl降解罗丹明B后滤液吸光度

随时间的变化曲线图

[(a)２０mg;(b)６０mg]

BiOCl催化剂用量越多,其催化降解反应速度越高;
在６０min以后,BiOCl用量对降解速度已没有较大

影响.

２􀆰２􀆰２　光照条件对滤液吸光度的影响

图５(a)为４０mgBiOCl与４０mL罗丹明B溶液

(１０mg/L),在无光条件下降解后所得滤液的吸光度

随时间的变化曲线.由图可知,３０min后,滤液的吸

光度一直保持不变,并且均小于０min时原始溶液

的吸光度.说明在０~３０min之间BiOCl吸附了一

部分罗丹明B,并且在之后达到了吸附脱附平衡.
图５(b)为４０mL空白罗丹明B溶液(１０mg/L)

在可见光光催化之后所得滤液的吸光度随时间的变

化曲线.由图可知,原始溶液０~２４０min之间,罗
丹明B的吸光度一直没有变化,说明罗丹明B在光

催过程中的含量始终保持不变,即罗丹明B在可见

光的照射下不会发生自降解反应.

图５　滤液吸光度随时间的变化曲线图

[(a)无光条件;(b)光照条件]

３　结论

通过控制温度、时间和溶液pH 等实验参数,以
水为溶剂,以五水硝酸铋、氯化钾和氢氧化钠溶液为

原料,通过溶剂热法制备出具有不同粒径、样貌结构

的BiOCl纳米片.XRD和SEM 分析证实了所制备

的材料为高度结晶的纳米片结构.同时探究了在不

同pH 条件下所制BiOCl的可见光光催化性能.结

果表明:上述溶剂热合成法通过控制前驱液pH 可

以制备出粒径宽度为１􀆰５~２􀆰０μm,厚度为２００nm
的BiOCl纳米片.在pH 较低的情况下,粒径较宽,
但形成的BiOCl纳米片表面较为光滑,无粘连团聚
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