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不锈钢纤维毡负载TiO２ 的制备及其光催化降解染料研究

王　想,林俊雄,邢天玮,吴明华
(浙江理工大学,a．材料与纺织学院 b．丝绸学院,杭州３１００１８)

　　摘　要:以L３１６不锈钢纤维毡为载体,制备负载型纳米TiO２ 光催化剂.采用罗丹明B为模拟染料进行光催化

降解实验,研究负载方式、负载量、固定化温度、光照强度、染料初始浓度、染液pH 值和无机盐(Na２SO４)等因素对其

降解性能的影响.结果表明:粉体烧结法负载 TiO２ 的纤维毡光催化效果优于原位生成法;随着纤维毡上 TiO２ 负载

量的增加,光催化活性增强,但负载量最终趋于平衡,平衡值约８mg/cm２;当固定化温度为４５０℃时,所制备的负载

型 TiO２ 光催化剂活性最佳;随着紫外光照强度增加,染料初始浓度降低,染液pH 值减小,染液中无机盐浓度降低,

负载型纳米 TiO２ 光催化剂对罗丹明B的降解效果增强.
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０　引　言

自Fujishima等[１]于１９７２年发现光电池中的

TiO２ 单晶受辐射能分解水产生氢气以来,TiO２ 的光

催化氧化技术迅速掀起了研究热潮.TiO２ 具有稳定

性好、反应条件温和、氧化深度强、无毒无二次污染等

优点,故在废水处理、空气净化、功能材料等领域备受

青睐,成为了当前最具应用潜力的半导体材料之一.
但粉末型纳米TiO２ 光催化剂存在易团聚、易中毒、难
分离和难循环利用等缺点,阻碍了其广泛应用.因

此,选取合适的载体和高效的负载方式是实现其产业

化应用的关键.Monneyron等[２]采用溶胶Ｇ凝胶法在

沸石上负载了 TiO２;Tamilselvi等[３]以活性炭纤维为

载体,制备了 TiO２/活性炭纤维复合材料;孙冲等[４]

采用天然矿石硅藻土为载体,制备了 TiO２/硅藻土复

合光催化剂;赵宇等[５]以钛酸丁酯和石墨粉为原材

料,采用水热合成法制备了石墨烯/二氧化钛复合光

催化剂;陶丽琴等[６]以超细纤维聚四氟乙烯为基材,
采用浸渍Ｇ烧结法制备了负载二氧化钛的超细纤维催

化膜;李健等[７]利用酸碱活化后的改性粉煤灰为载

体,制备了Cu２＋ 掺杂的二氧化钛复合光催化剂;朱永

法等[８Ｇ９]在不锈钢金属丝网上制备了纳米TiO２ 薄膜.
当应用于工业废水处理时,因为各类废水性质不同、
处理环境复杂,一般对载体基质的要求较高,如耐强

酸强碱、耐高温、耐腐蚀等,故本文提出了一种新型不

锈钢纤维毡作为纳米TiO２ 的负载基质.
不锈钢纤维毡[１０Ｇ１２]是采用微米级的不锈钢纤维

丝通过无纺布的织造方式,用不同的丝径配比高温

烧结制成.其具有三维网状结构、孔隙率高、沉积点

多、比表面积大、耐高温耐腐蚀、结构稳定、易于加工

设计等优点.目前不锈钢纤维毡主要用于石油、化
工、冶金、机械、医药等领域的过滤,把它作为 TiO２

载体基质的文献鲜有报道.本文提出了在不锈钢纤

维毡上负载纳米 TiO２ 的方法,探讨该负载型 TiO２

光催化剂对水溶液中染料的降解性能及影响因素.

１　实验部分

１．１　实验试剂和仪器

不锈钢纤维毡(过滤精度８０μm,平安县倍加过

滤器材有限公司);钛酸四丁酯(AR,上海晶纯生化



科技股份有限公司);无水乙醇(AR,杭州高晶精细

化工有限公司);盐酸(AR,华东医药股份有限公

司);丙酮(AR,杭州大方化学试剂厂);冰醋酸(AR,
杭州高晶精细化工有限公司);氢氧化钠(AR,杭州

高晶精细化工有限公司);罗丹明B(天津市永大化

学试剂开发中心);硫酸钠(AR,杭州大方化学试

剂厂).
单槽一体式超声波清洗机(LEO２１００６S,杭州

力鸿超声波有限公司);高温箱型电阻炉(SX２,上海

博讯有限公司);XPA系列光化学反应仪(南京胥江

机电厂);紫外Ｇ可见分光光度计(TUＧ１９５０,北京普

析有 限 公 司);场 发 射 电 子 扫 描 显 微 镜 (JSMＧ
５６１０LV,日本JEOL公司).

１．２　实验方法

１．２．１　不锈钢纤维毡的预处理

将厚度为０．８mm 的不锈钢纤维毡裁剪成２
cm×２cm 规格,作为纳米 TiO２ 的负载基体.在超

声波清洗机中,依次采用丙酮、无水乙醇、去离子水

对不锈钢纤维毡进行清洗,充分除去其表面的油渍

和灰尘,烘干后放入干燥器中待用.

１．２．２　纳米 TiO２/不锈钢纤维毡的制备

a)粉体烧结法负载:取一定量实验室自制的锐

钛矿型纳米 TiO２ 粉末,其粒径约２０nm,将其加至

１０mL无水乙醇中,超声振荡１５min使纳米 TiO２

粉末均匀分散,形成稳定的悬浊液.把不锈钢纤维

毡浸渍于该溶液中一定时间,使纳米 TiO２ 颗粒充

分扩散并吸附在不锈钢纤维表面,之后取出经８０℃
干燥、脱溶剂,重复以上操作,增加纳米 TiO２ 的负

载量.达到一定负载量后,将纤维毡放入马弗炉中

进行负载固定化,根据实验要求设置不同的固定化

温度,自然冷却后取出待用.

b)原位生成法负载:将溶胶Ｇ凝胶法制备的无

定型纳米 TiO２ 溶胶密封陈化一定时间后,采用自

制提拉仪,通过浸渍、提拉在不锈钢纤维毡上负载纳

米 TiO２ 溶胶薄膜,提拉速度为５cm/min.自然晾

干后,经８０℃干燥、脱溶剂,重复以上操作,增加纳

米 TiO２ 的负载量.达到一定负载量后,将纤维毡

放入４５０℃马弗炉中焙烘２h,同时进行二氧化钛的

晶型转变和负载固定化,自然冷却后取出待用.

１．２．３　负载量的计算

不锈钢纤维毡上所负载纳米 TiO２ 的量 M,计
算公式如式(１)所示:

M＝(m１－m０)/S (１)

式中:m０ 和m１ 分别表示纤维毡负载前后的质量,

mg;S为纤维毡的面积,cm２.

１．２．４　负载型纳米TiO２ 光催化剂的催化活性评价

负载型 TiO２ 光催化剂的催化活性通过降解模

拟染料罗丹明B进行评价.光催化实验条件:反应

温度控制在２５℃左右,３００W 紫外汞灯(当研究光

照强度的影响时除外),罗丹明 B 染液体积为５０
mL,浓度为２×１０－５ mol/L(当研究初始浓度的影

响时除外),不锈钢纤维毡上二氧化钛的负载量约８
mg/cm２(当研究负载量的影响时除外).实验过程

中通过磁力搅拌保证体系中溶液的浓度均匀,定时

取样分析,测定其特征波长５５４nm 处的吸光度,由
式(２)计算负载型 TiO２ 光催化剂的染料降解率R:

R/％＝(C０－Cp)/C０×１００＝(A０－Ap)/A０×１００
(２)

其中:Cp 和Ap 分别为溶液降解后的浓度和吸光度,

C０ 和A０ 为溶液初始浓度和初始吸光度.

２　结果与讨论

２．１　纳米 TiO２ 在不锈钢纤维毡上的负载研究

２．１．１　负载方式对光催化活性的影响

分别采用原位生成法和粉体烧结法在不锈钢纤

维毡上负载纳米 TiO２,采用扫描电子显微镜表征负

载前后纤维毡表面形貌的变化,结果如图１所示.
由图１(a)－(b)可知,不锈钢纤维毡呈三维网

状结构,微米级的不锈钢纤维纵横交织,形成多孔结

构,透光性好.仔细观察发现不锈钢单纤维表面有

许多连续的凹凸裂纹,这有利于纳米 TiO２ 的附着

沉积.图１(c)－(d)为原位生成法负载后的纤维

毡,从图中可以发现二氧化钛呈较厚的片状包裹在

纤维毡表面,且分布极不均匀,这可能是因为纤维毡

上的无定型二氧化钛溶胶在４５０℃焙烘的过程中,
因溶剂的快速分解而促使二氧化钛粒子发生剧烈地

团聚,因此成片状负载在纤维毡表面.而且此方法

负载牢度不佳,接触摩擦后二氧化钛极易脱落.图

１(e)为粉体烧结法负载后的纤维毡图片,发现粉体

纳米 TiO２ 均匀地沉积在不锈钢纤维的表面,且晶

体颗粒较小,分布均匀.为进一步观察纳米 TiO２

在纤维上的负载形貌,放大电镜倍数,其表征结果如

图１(f)所示,从图中可以发现纤维毡上的二氧化钛

粒径达到了纳米级别,许多纳米级的二氧化钛聚合形

成了蜂窝状的多孔结构,因此具有较高的比表面积,
增加了对纤维的吸附力,同时也提高了光催化活性.
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图１　不锈钢纤维毡负载 TiO２ 的SEM 图

　　采用粉体烧结法和原位生成法制备的纳米

TiO２/不锈钢纤维毡光催化剂对罗丹明B染料进行

降解,控制纤维毡上的负载量一致,结果如图２所

示.从图中可以发现,粉体烧结法负载后的纤维毡

光催化活性高于原位生成法,光催化降解６０min,
粉体烧结法负载的纤维毡对罗丹明 B的光催化降

解率达８０％左右,而原位生成法负载的纤维毡对罗

丹明B的光催化降解率仅达６５％左右.这进一步

证明,粉体烧结法负载后的纤维毡光催化效果较原

位生成法好,故以下针对粉体烧结法负载的 TiO２/
不锈钢纤维毡光催化剂进行研究.

图２　粉体烧结法、原位生成法负载 TiO２

光催化染料的降解率

２．１．２　纳米 TiO２ 负载量对光催化活性的影响

配制１％~６％不同质量浓度的纳米 TiO２ 乙醇

溶液,采用粉体烧结法负载于不锈钢纤维毡上,得到

不同 TiO２ 浓度下纤维毡上的负载量,结果见表１.
由此表可知纤维毡上纳米 TiO２ 的负载量随着负载

液浓度的增加而增加,当负载液浓度为５％~６％
时,负载量基本趋于平衡,约８mg/cm２.

表１　不同浓度负载液所负载TiO２ 的质量

负载液
浓度/％

１ ２ ３ ４ ５ ６

负载量/
(mg􀅰cm－２) ０．８５ ３．２０ ５．７３ ７．４３ ８．１８ ８．５５

不锈钢纤维毡上纳米 TiO２ 负载量的变化对罗

丹明B染料降解效果的影响如图３所示,根据图中

曲线分析可知随着 TiO２ 负载量的增加光催化降解

速率逐渐增强.当负载液质量浓度为４％~６％时,
罗丹明B的降解速率曲线基本趋于重合,因为此时

纤维毡上的二氧化钛负载量也趋于平衡,达到最大

负载量,约８mg/cm２.经过８０min的光催化降解,
罗丹明B残液呈无色透明状,对比未负载的不锈钢

纤维毡及与负载平衡时等量的粉体纳米 TiO２ 的光

催化降解曲线,发现罗丹明B在紫外光下存在一定

程度的自降解,但降解率不高,粉体二氧化钛光催化

的效果较负载型光催化剂强,但存在回收困难,不能

重复使用等缺陷.

图３　不同 TiO２ 负载量的不锈钢纤维毡的光催化性能
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２．１．３　固定化温度对光催化活性的影响

将粉体烧结法负载后的不锈钢纤维毡分别置于

２５０、３５０、４５０、５５０、６５０℃下焙烘２h,研究固定化温度对

其光催化活性的影响,结果如图４所示.由图４可以

看出,随着固定化温度的增加,负载型TiO２ 光催化剂

对罗丹明B染液的降解速率先增大后减小,当固定化

温度为４５０℃时,所制备的光催化剂活性最佳,３０min
对罗丹明B光催化降解达８０％左右.这可能是因为当

固定化温度过低时,纳米TiO２ 与纤维毡之间产生的吸

附和结合力较弱,使之不能稳定的沉积在纤维毡表面,
易脱落;当固定化温度过高,纳米TiO２ 可能发生了晶型

转变,由锐钛型转换成金红石型,并且二氧化钛的颗粒长

大[６],影响光催化活性,导致光催化效果急剧下降.

图４　不同固定化温度的不锈钢纤维毡负载

TiO２ 的光催化性能

２．２　纳米 TiO２/不锈钢纤维毡光降解的影响因素

２．２．１　光照强度的影响

采用粉体烧结法负载后的纤维毡在１００、３００、５００
W 的紫外光源下对罗丹明B染液进行光催化降解实

验,结果如图５所示.由图可知,随着紫外光强的增

加,纳米TiO２/不锈钢纤维毡对罗丹明B染液的光催

化降解率提高.因为紫外光强增大时,产生的有效光

子数增多,激发TiO２ 产生更多的光生电子和空穴,氧
化形成的氢氧自由基、过氧自由基也增多,所以光催化

效果增强[１３].当紫外光强为５００W时,光照８０min左

右染液基本呈无色,罗丹明B的降解率达９５％左右.

图５　不同光照强度下染料的光催化降解曲线

２．２．２　初始浓度的影响

将负载后的纤维毡放入不同初始浓度的罗丹明

B染液中进行光催化实验,定时取样分析,结果如图６
所示.从图６中可以看出,随着罗丹明B染液初始浓

度增加,光催化降解速率降低.当染料的初始浓度为

１×１０－５mol/L时,罗丹明B染液降解最快,８０min左

右染液基本呈无色,而浓度为５×１０－５ mol/L的罗丹

明B染液经过１２０min光催化后降解率仅达７５％左

右.这是由于高浓度的染液透光性差,影响了紫外光

透过,并且大部分的光子能量易被溶液吸收,使催化

剂与光有效接触面积减小,二氧化钛上的光生电子和

空穴激发不完全,影响催化剂光催化活性[１４].

图６　不同初始浓度的染料光催化降解曲线

２．２．３　染液pH 值的影响

图７是粉体烧结法负载后的纤维毡在pH 值分

别为１、３、５、７、９、１１的罗丹明B染液中的光催化降

解率曲线,发现随着染液pH 值的增加,负载型纳米

TiO２ 光催化降解速率逐渐降低.当pH 为１时,染
液呈强酸性,纳米TiO２ 对罗丹明B染液的光催化效

果最佳,５min降解率达到８４．２６％,当pH 为１１时,
罗丹明B的降解率只有１４．８６％.在酸性条件下光

催化降解效果明显优于碱性条件,这是光催化机理决

定的,在强酸条件下有利于溶解氧和激发电子作用生

成氢氧自由基,提高了光催化降解速率[１５].

图７　不同pH 值的染液的光催化降解率
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２．２．４　无机盐 Na２SO４ 浓度的影响

将粉体烧结法负载后的纤维毡放入含有不同浓

度无机盐 Na２SO４ 的罗丹明染液中,进行光催化降

解,定时取样分析,结果如图８所示.

图８　不同无机盐浓度的染液的光催化降解率

由图８可知,随着染液中无机盐 Na２SO４ 浓度的

增加,负载型纳米TiO２ 光催化降解速率逐渐降低,这
说明Na２SO４ 对 TiO２ 的光催化过程表现抑制作用.
一方面可能是因为在光催化体系中,硫酸根阴离子与

染料在TiO２ 表面产生竞争吸附,使得TiO２ 表面吸附

的染料减少,直接影响了光催化降解;另一方面可能

是因为硫酸根阴离子带负电荷,与 TiO２ 表面的正电

荷发生中和反应,降低了纳米TiO２ 粒子间的排斥力,
使粒子间发生团聚,导致光催化性能降低[１６].

２．３　纳米 TiO２/不锈钢纤维毡重复使用效果

将粉体烧结法负载后的纤维毡重复进行３次光

催化降解实验,纳米 TiO２/不锈钢纤维毡重复使用效

果曲线如图９所示.由图中罗丹明B的降解速率曲

线可知,TiO２/不锈钢纤维毡光催化剂第二次使用的

光催化效果与第一次相比略微降低,但相差不大.之

后的光催化效果基本保持不变,这说明纳米二氧化钛

在纤维毡上的负载牢度较好,可实现循环使用.

图９　纳米 TiO２/不锈钢纤维毡重复使用效果

３　结　论

a)粉体烧结法负载 TiO２ 后的不锈钢纤维毡光

催化效果优于原位生成法.粉体烧结法负载均匀,

TiO２ 呈纳米颗粒状分布在纤维表面,具有较高的比

表面积,而原位生成法极易在负载时发生团聚,成较

厚的片状覆盖在纤维毡表面,影响了光催化活性.

b)随着纤维毡上 TiO２ 负载量的增加,光催化

效果增强,但最后负载量趋于平衡,约８mg/cm２;当
固定化 温 度 为 ４５０ ℃ 时,所 制 备 的 负 载 型 纳 米

TiO２/不锈钢纤维毡的光催化效果最佳.

c)紫外光强越强,染料初始浓度越低,染液pH
值越小,负载型光催化剂对罗丹明B的催化降解效

果越好,最终降解率达９８％左右.无机盐 Na２SO４

抑制了光催化降解,浓度越大,抑制作用越强.

d)粉体烧结法负载的 TiO２/纤维毡光催化剂

具有较好的重复使用效果.
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PreparationofTiO２LoadedbyStainlessSteelFiberFeltand
StudyonItsPhotoＧCatalyticDegradationofDyes

WANGXiang,LINJunxiong,XINGTianwei,WUMinghua
(CollegeofMaterialsandTextiles,silkCollege,ZhejiangSciＧTechUniversity,Hangzhou３１００１８,China)

Abstract:LoadednanoＧTiO２photocatalystwaspreparedbyusingL３１６stainlesssteelfiberfeltasthe
carrier．RhodamineB wasemployedasthesimulateddyetoconductthephotocatalyticdegradation
experiments．Theinfluencesofloadingmethod,loadingdose,immobilizationtemperature,lightintensity,

initialdyeconcentration,pH ofdyesolutionandinorganicsalt (Na２SO４)andotherfactorsonthe
degradationperformancewerestudied．TheresultsshowthatthephotocatalyticeffectoftheloadedTiO２

withpowdersinteringmethodwashigherthanthatwiththeinＧsituloadingmethod．Thephotocatalytic
activitywasenhancedwiththeincreaseofloadingdoseofTiO２,buttheloadingdosefinallytendedtobe
balanced,withtheequilibriumvalueabout８mg/cm２．ThephotocatalyticactivityoftheloadedTiO２ was
optimalwhentheimmobilizedtemperaturewas４５０℃．Moreover,thedegradationeffectforRhodamineB
couldbeenhancedwiththeincreaseofUVlightintensityandthedecreaseofinitialdyeconcentration,pH
valueandinorganicsaltconcentration．

Keywords:stainlesssteelfiberfelt;nanoＧTiO２;powdersinteringmethod;photoＧcatalysis
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