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摘要： 本文以利用季铵盐类离子液体制备 TiO2光催化剂的实验最佳条件为主要研究内
容。通过改变季铵盐类离子液体用量，恒温水浴时间，恒温水浴温度，干燥温度等因素探索
了制备 TiO2光催化的实验条件。 最后根据实验结果分析讨论，提出了利用季铵盐类离子
液体制备 TiO2光催化剂的最佳条件。
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PREPARATION OF TIO2 PHOTOCATALYST USING
QUATERNARY AMMONIUM IONIC LIQUIDS

ZHU Shi-mao, KONG Ying-ying, HU Chao hua
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Abstract：The main contents of the experimental research is selecting the optimum condition
of preparation of TiO2 photocatalyst using ionic liquids．Through changing the ionic liquids
dosage，the time of constant temperature water bath，water bath temperature，drying
temperature and so on to explore the experimental conditions of preparation of TiO2

photocatalyst．Finally，according to the experimental results，the best condition for TiO2

photocatalyst using quaternary ammonium ionic liquids．
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1 引言

离子液体（ionic liquids）具有优异的化学和热

力学稳定性，有较宽的温度范围，对有机及无机化

合物有很好的溶解性， 室温下几乎没有蒸气压和

良好的导电性、 较高的离子迁移和扩散速率等优

点。 可以解决以往在有机溶剂中进行聚合时的有

毒和易挥发问题，避免了有机溶剂对环境的污染，
从而也实现了“绿色化学”[3]。TiO2 光催化剂主要用

于废水处理和空气净化上， 作为化工和环境领域

研究与开发应用中一个重要分支， 开始受到越来

越多人的关注。 因而研究如何利用离子液体的这

些特性更好的制备高效 TiO2 光催化剂成为本文

主要的研究内容。

2 实验方法

2.1 TiO2 光催化剂的制备

本实验采用活性炭纤维（ACF）负载的形式利

用季铵盐类离子液体制备 TiO2 光催化剂。 实验步

骤如下：
（1）取适量季铵盐类离子液体，1g 蒸馏水及

20mL 无水乙醇混合， 用超声清洗器震荡 15min，
得 到 混 合 溶 液 A； 用 烘 干 的 量 筒 量 取 10mL 的

能 源 环 境 保 护
Energy Environmental Protection

第27 卷第 4 期
2013 年 8 月

Vol．27,No．4
Aug., 2013

中
国

煤
炭

期
刊

网
 

www.ch
ina

ca
j.n

et



TiCl4 和 400mL 蒸馏水， 将 10mL 的 TiCl4 加入冰

浴着的装有 400mL 蒸馏水的烧杯中，得到透明的

淡乳白色TiOCl2 水溶液；
（2）用量筒量取 100mLTiOCl2 水溶液加入到

平底烧瓶中，然后把混合溶液 A 以每秒 1－2 滴的

速度加入，得到均匀透明的淡乳白色溶液 B；
（3）将处理后的活性炭纤维放入溶液 B 中，恒

温水浴；
（4）将水浴后的活性炭纤维用无水乙醇洗涤

两次，然后放入烘箱中干燥，最后取出置于干燥器

中冷却至室温，备用。
2.2 甲基橙溶液降解实验

实验用 721 型分光光度计测定甲基橙溶液的

降解率 η 考察所制备的 TiO2/ACF 的降解性能。 其

降解实验的实验条件为：pH 值为 3.0，转速为 200r/
min，降解温度为 25℃，TiO2/ACF 中 TiO2 的负载量

为 0.025g，甲基橙溶液初始浓度 40mg/L。
η =(C0 - C) / C0 × 100%

3 实验结果与讨论

3.1 TiO2/ACF 光催化活性的测定

本实验研究了催化剂制备中离子液体用量、
恒温水浴时间、恒温水浴温度、干燥温度、干燥时

间等因素对光催化效率的影响， 考察了利用季铵

盐类离子液体制备 TiO2 的催化活性。
3.1.1 季铵盐类离子液体用量对光催化效率的影
响

为了探讨季铵盐类离子液体用量对光催化效

率的影响， 通过控制季铵盐类离子液体用量分别

为 1、1.5、2g 来制 备 TiO2/ACF，进 行 实 验，实 验 结

果如图 1 所示。

由图1 可知， 随着季铵盐类离子液体用量的增

加， 在相同条件下制备的 TiO2/ACF 光催化活剂，其

光催化活性最好的为 1g 季铵盐类离子液体。

3.1.2 水浴时间对光催化效率的影响
在上述实验的条件的基础上， 通过控制恒温

水浴时间分别为 16、24、30、36h 来制备 TiO2/ACF，
进行降解实验，实验结果如图 2 所示。

由图 2 可知，改变恒温水浴时间，在相同条件

下制备的 TiO2/ACF 光催化活剂，当恒温水浴时间

太短时，所制备的 TiO2 光催化活性较低，随着恒

温水浴时间的延长，光催化活性变好，但是恒温水

浴时间达到 36h 后反而比恒温水浴时间为 30h 时

的光催化降解效果差。
3.1.3 水浴温度对光催化效率的影响

在上述实验的条件的基础上， 通过控制恒温

水浴温度分别为 40、50、60℃来制备 TiO2/ACF，进

行降解实验，实验结果如图 3 所示。

由图 3 可知，改变水浴温度，在相同条件下制

备的 TiO2/ACF 光催化活剂，随着恒温水浴温度的

升高， 光催化活性增强， 但是恒温水浴温度达到

60℃后其光催化降解效果显著下降。
3.1.4 干燥时间对光催化效率的影响

在上述实验的条件的基础上， 通过控制干燥

时间分别为 6、8、12、14h 来制备 TiO2/ACF，进行降

解实验，实验结果如图 4 所示。
由图 4 可知，改变干燥时间，在相同条件下制

备的 TiO2/ACF 光催化活剂， 随着干燥时间的延

长，光催化活性增强，但是当干燥 14h 后其光催化

·27·朱时茂等 季铵盐类离子液体中制备 TiO2光催化剂

中
国

煤
炭

期
刊

网
 

www.ch
ina

ca
j.n

et



降解效果与干燥时间为 12h 时的光催化降解率基

本相同。
3.1.5 干燥温度对光催化效率的影响

在上述实验的条件的基础上， 通过控制干燥

温度分别为 60、80、100℃来制备 TiO2/ACF， 进行

降解实验，结果如图 5 所示。
由图 5 可知，改变干燥温度，在相同条件下制

备的 TiO2/ACF 光催化活剂， 随着干燥温度的升

高，光催化活性增强，当干燥温度达到 100℃其光

催化降解效果反而比干燥温度为 80℃时的光催

化降解率差。
综上， 根据上述 实 验 结 果， 最 终 确 定 利 用

[CPL][TBAB]制备 TiO2 光催化剂的实验条件为：季

铵盐类离子液体（[CPL][TBAB]）的用量为 1g，恒温

水浴时间为 30h，恒温水浴温度为 50℃，干燥时间

为 12h，干燥温度为 80℃。
3.2 TiO2 光催化剂的表征

利 用 日 本 Rigaku 公 司 D/MAX 2500PC 型 X
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射线衍射分析仪（XRD）和日本日立公司 S-4800
Ⅰ型扫描电子显微镜（SEM）对最佳实验条件下制

备的光催化剂进行表征。结果如图 6 和图 7 所示：
由图 6 中可看出衍射峰明显， 其 6 个强衍射

峰 的 2θ 值 分 别 为 27.34、36.02、41.26、54.36、
62.83、68.74， 其 相 应 的 d 值 分 别 为 3.26、2.49、
2.19、1.69、1.48、1.36。由 XRD 结果可知，通过该实

验确定的实验条件制备的 TiO2 已经生成结晶度

较好的锐钛矿相与金红石相混晶， 根据 Scherrer
公式计算得 TiO2 的平均粒径约为 12.99nm。

Scherrer 公式如下：
D=Kλ/βcosθ
其中 K 为 Scherrer 常数，其值为 0.89；D 为晶

粒尺寸 （nm）；β 为积分半高宽度， 在计算的过程

中，需转化为弧度（rad）；θ 为衍射角；λ 为 X 射线

波长。
由图 7 中 a、b 图分析可以看出活性炭纤维上

已经负载上了 TiO2， 而且颗粒比较细， 负载较均

匀，分散度较好，拥有较大的比表面积，从而具有

较高的光催化活性。

4 结论

本实验通过在 [CPL][TBAB]离子液体介 质 中

制备了二氧化钛， 并将其负载到 ACF 上， 得到

TiO2/ACF 光催化剂。 对其进行光催化活性性能评

价，并通过 XRD 和 SEM 对样品进行了表征。
在[CPL][TBAB]离子液体介质中制备 TiO2 光催化

剂的最佳条件是：[CPL][TBAB]与四氯化钛（TiCl4）

的用量比为 1g：10mL，恒温水浴时间为 30h、恒温

水浴为 50℃、干燥时间 12h、干燥温度为 80℃。 该

过程能够显著提高 TiO2 的光催化活性，所制备的

TiO2 光催化剂不需要经过高温煅烧就具有较高的

光催化活性， 其对甲基橙的降解率在 30min 就可

达到 96．96％；能够极大地降低反应温度，显著缩

短反应的时间， 从而减少能耗。 通 过 对 样 品 的

XRD 图谱的分析可知，利用最佳制备条件制备的

TiO2 已经生成结晶度较好的锐钛矿相与金红石相

的混晶，拥有较大的比表面积，从而具有较高的光

催化活性；通过对样品的 SEM 扫描图分析可以看

出活性炭纤维上负载的 TiO2 负载均匀且分散度

较好。
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