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一微乳溶剂热法制备暴露{001}晶面的纳米 TiO2

刘会娥, 于摇 磊, 田关锋, 马玉笛, 陈摇 爽

(中国石油大学(华东)重质油国家重点实验室, 山东青岛 266580)

摘要:以 NH4F 为形貌控制剂,通过微乳溶剂热法制备暴露{001}晶面的纳米 TiO2。 以环己烷为油相,以十八烷基三

甲基氯化铵(OTAC)为表面活性剂,正丁醇为助表面活性剂配制微乳液,微乳液中水与表面活性剂的物质的量比为

20 颐 1。 通过改变 n(F / Ti)(F 与 Ti 的物质的量比)以及溶剂热反应的时间,探究制备高活性{001}晶面 TiO2 的最佳

条件。 采用 X 射线衍射仪(XRD)、透射电子显微镜(TEM)、X 射线电子能谱仪(XPS)对制取的纳米 TiO2 光催化剂进

行表征。 通过在紫外光下降解 40 mg / L 的甲基橙溶液,考察制备的 TiO2 光催化剂的催化活性。 结果表明:F / Ti 配比

为 0郾 25、溶剂热反应 42 h 条件下所制取 TiO2 的光催化活性最高;紫外光照降解反应 1 h 后,其对甲基橙的降解率可

以达到 93郾 6% ;与焙烧获取的锐钛矿 TiO2 相比,光催化活性明显提高。
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Preparation of nano鄄TiO2 with {001} facets via
microemulsion鄄solvothermal method
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(State Key Laboratory of Heavy Oil Processing in China University of Petroleum(East China), Qingdao 266580, China)

Abstract:The nano鄄titania photocatalyst with {001} facets exposed was prepared via microemulsion鄄solvothermal method u鄄
sing NH4F as the morphology鄄controlling agent. Cyclohexane, octadecyltrimethyl ammonium chloride (OTAC) and n鄄butanol
were used as oil phase, surfactant and cosurfactant in the microemulsion system, respectively. The molar ratio of water /
OTAC was 20. By changing the molar ratio of F / Ti and the solvothermal reaction time, the optimum conditions for the prepa鄄
ration of TiO2 with high reactivity {001} facets were determined. The prepared nano鄄titaniaphoto catalysts were characterized
by X鄄ray diffraction (XRD), transmission electron mocroscopy (TEM) and X鄄ray photoelectron spectroscopy (XPS). Fur鄄
thermore, the photocatalytic activity of TiO2 was investigated by photodegradation of 40 mg·L-1 methylene orange solution
under UV light. The results show that the TiO2 photocatalyst presents the highest photocatalytic activity when the time of sol鄄
vothermal reaction is 42 hours and the molar ratio of F / Ti is 0郾 25. And the methyl orange degradation rate is up to 93郾 6%
under ultraviolet irradiation for 1 h, which exhibits higher photocatalytic reactivity than anatase TiO2 obtained via microemul鄄
sion鄄calcination method.
Keywords:microemulsion; TiO2; photocatalyst; solvothermal; {001} facets

摇 摇 光催化剂中 TiO2 因具有无毒、廉价以及抗腐蚀 性强等优点而得到广泛关注。 基于 TiO2 的光催化
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技术已经在污水处理[1]、空气净化[2] 等方面得到深

入的研究。 提高 TiO2 光催化活性的方法包括贵金

属沉积[3]、半导体复合[4]、离子掺杂[5] 以及染料敏

化[6]等。 TiO2 的光催化活性与其晶面的表面自由

能也有很大关系,表面自由能越高,其光催化活性就

越强[7]。 Ong 等[8] 对近年来有关 TiO2 晶面的研究

发展做了概述,理论和实验研究表明,高活性的

{001}晶面更有利于活性分子在 TiO2 表面的解离吸

附,而且暴露一定比例高活性{001}晶面的锐钛矿

TiO2 更有利于晶界处光生空穴与电子的分离,这些

因素都能够在一定程度上提高 TiO2 的光催化活性。
但晶面表面自由能越高,热力学稳定性越差,在
TiO2 制备晶化的过程中,很难得到具有高活性晶面

的 TiO2
[9]。 Yang 等[10]采用 HF 作为晶面控制剂,以

TiF4 为钛源制取了高活性{001}晶面比例高达 47%
的 TiO2,实验证实了制备高活性{001}晶面 TiO2 的

可行性。 但目前制备高活性{001}晶面 TiO2 所用的

晶面控制剂主要为高毒且腐蚀性极强的 HF 酸,研
究开发绿色环保的晶面控制体系对制备高活性晶面

TiO2 具有重要的意义。 在适当的条件下,通过微乳

液法可以制取粒径分布均匀的 TiO2 纳米粒子[11鄄12]。
但通过该法直接制取的为无定型 TiO2,不具有光催

化活性,须经过焙烧晶化处理才具有催化活性。 在

发挥微乳液法制备纳米 TiO2 优势的同时,制取具有

高活性晶面的 TiO2,是 TiO2 光催化剂改性制备的一

种有效途径。 笔者选用相对安全环保的 NH4F 作为

晶面控制剂,采用微乳溶剂热法制备具有高活性

{001}晶面的 TiO2,并通过改变制取时 F / Ti 的物质

的量比(n(F / Ti))以及溶剂热反应时间,考察各因

素对制取 TiO2 光催化活性的影响。 除此之外,与微

乳液-焙烧法制取的锐钛矿 TiO2 对比,通过对质量

浓度为 40 mg / L 甲基橙溶液的降解实验,比较不同

条件、不同方法下制取的 TiO2 的光催化活性。

1摇 实摇 验

1郾 1摇 试摇 剂

十八烷基三甲基氯化铵(OTAC,AR),环己烷

(AR),正丁醇(AR),钛酸四正丁酯(CP),氟化铵

(AR)、甲基橙(AR),无水乙醇(AR)。 以上试剂均

购于国药集团化学试剂有限公司。 实验用水均为去

离子水。
1郾 2摇 TiO2 光催化剂的制备

1郾 2郾 1摇 微乳溶剂热法制备暴露{001}晶面的纳米

TiO2

摇 摇 配制多个微乳液体系[1]。 每个体系均加入

0郾 75 g 十八烷基三甲基氯化铵(OTAC)、50 mL 环己

烷、3 mL 正丁醇与一定量的去离子水(水与 OTAC
的物质的量比为 20 颐 1),搅拌均匀形成透明体系,
接着将 3郾 5 mL 的钛酸丁酯逐滴缓慢加入到各微乳

液中,然后向各体系中分别加入 0、0郾 05、0郾 1、0郾 15、
0郾 2 和 0郾 25 g 的 NH4F,将 n(F / Ti)分别控制为 0、
0郾 125、0郾 25、0郾 375、0郾 5 和 0郾 625。 混合均匀后,最
后将其置于 100 mL 的反应釜中,180 益溶剂热反应

12 h,反应结束后,使用水与乙醇洗涤所获取的白色

固体产物数次,除去表面吸附的有机物等杂质,之后

置于鼓风干燥箱中,60 益干燥。
为探究溶剂热反应时间对所制取 TiO2 光催化

活性的影响,配制同上述组成相同的微乳液,均加入

3郾 5 mL 的钛酸丁酯和 0郾 1 g 的 NH4F( n( F / Ti) =
0郾 25),其余操作同上。 然后置于 100 mL 的水热反

应釜中,在 180 益下分别反应 12、18、24、30、36、42
和 48 h 制取 TiO2 光催化剂。

作为对比,在无 NH4F 的条件下,采用微乳液-
焙烧法制备纳米 TiO2。 首先配制同上述组成比例

相同的微乳液,搅拌均匀形成透明体系后,将 3郾 5
mL 的钛酸丁酯逐滴缓慢加入微乳液中,继续搅拌,
25 益恒温 12 h 后,离心分离获取 TiO2 白色固体,使
用无水乙醇与去离子水洗涤除去 TiO2 表面吸附的

有机物后,置于干燥箱中,60 益干燥,然后在最佳焙

烧温度 450 益下[1]于空气气氛中焙烧 2 h。
1郾 3摇 TiO2 结构及性能表征

TiO2 光催化剂的晶型表征使用荷兰帕纳科公

司 X謖pert PROMPD 型 X 射线衍射仪,Cu K琢 辐射,
连续扫描方式采样,扫描范围为 5毅 ~ 75毅。 采用日

本电子 JEM-2100UHR 型透射电子显微镜对样品进

行粒径以及形貌的分析。 XPS 表征在 Thermo ES鄄
CALAB 250XI 型 X-射线光电子能谱仪上进行,光
源为单色 Al K琢 (1486郾 6 eV),通过 C1s(284郾 8 eV)
标定所测元素的电子结合能。 紫外可见漫反射光谱

(UV-Vis)通过 U-4100 紫外可见光谱仪测定,采用

积分球附件,扫描范围 200 ~ 800 nm,以标准 BaSO4

粉末作为参比。 使用上海佑科 UV752 紫外可见分

光光度计测量甲基橙溶液在最大吸收波长 姿 = 464
nm 处的吸光度。
1郾 4摇 光催化实验

光催化降解甲基橙的实验在石英冷阱夹套式反

应器中进行,光源为 500 W 的低压汞灯,发光主波

长为 365 nm。 反应过程中,向冷阱中通入循环水带

走光源所散发的热量,保证反应在恒温条件下进行,
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同时反应器外层以铝箔包覆,以避免紫外光散射造

成能量损失。 准确称取 0郾 1 g 所制备的 TiO2 置于

250 mL 质量浓度为 40 mg / L 的甲基橙溶液中。
TiO2 加入后,首先将混合液置于暗箱中搅拌处理 30
min,使甲基橙在 TiO2 表面达到吸附-解吸平衡;然
后将其在搅拌条件下光照反应 2 h,每隔 15 min 取

样一次,将其离心分离获取上清液后,通过紫外可见

分光光度计对上清液中甲基橙的浓度进行分析。 因

发现各不同条件下所制得的 TiO2 对甲基橙的吸附

量很小,可忽略不计,故甲基橙的降解率 浊 计算式

为

浊=
籽0-籽
籽0

. (1)

式中,籽0 为甲基橙的初始质量浓度;籽 为光照反应一

定时间后的甲基橙质量浓度。

2摇 结果分析

2郾 1摇 XRD 分析

对不同条件下制备的 TiO2 样品进行了 XRD 分

析。 图 1 所示为在 n(F / Ti)分别为 0、0郾 125、0郾 25、
0郾 375、0郾 5、0郾 625(溶剂热反应为 12 h)条件下所制

取 TiO2 和微乳液-焙烧法所得 TiO2 的 XRD 谱图。
由图 1 看出,各样品的晶型相似,在 2兹= 25郾 3毅、37毅、
37郾 8毅、48毅、54毅、55毅、62郾 7毅、68郾 6毅、70郾 2毅出现的峰分

别归属于锐钛矿相 TiO2 的{101}、{103}、{004}、
{200}、{105}、{211}、{204}、{116}、{220}晶面衍

射峰,焙烧法所得 TiO2 以及不同 n(F / Ti)下所制取

TiO2 的谱图中均未出现金红石相 TiO2 的衍射峰,全
部为锐钛矿相。

图 1摇 不同 n(F / Ti)下 TiO2 的 XRD 谱图

Fig. 1摇 XRD patterns of TiO2 at different n(F / Ti)

由图 1 还可以看出,微乳液溶剂热法制备的

TiO2 在未加入 NH4F 时,其衍射峰相对较宽,随着

NH4F 的加入,制取 TiO2 的衍射峰变窄,并且衍射峰

逐渐增强,说明 TiO2 的结晶度增加,并且晶粒粒径

总体呈现增大的趋势,表明 NH4F 的引入有利于

TiO2 晶型的形成与生长[13鄄14]。
图 2 所示为 n(F / Ti)固定为 0郾 25、溶剂热反应

时间分别为 12、18、24、30、36、42 及 48 h 下所制取

TiO2 的 XRD 谱图。 由图 2 看出,随着溶剂热反应时

间的增加,所有 TiO2 的谱图中均未出现新的衍射

峰,说明增加反应时间,不会使制取 TiO2 中生成新

的晶相。 还可以看出,随着溶剂热反应时间的延长,
TiO2 各晶面的衍射峰强度呈现增强的趋势,说明增

加溶剂热反应时间,可以促进 TiO2 的结晶以及晶粒

的生长[15]。 而且,溶剂热反应是一个溶解再结晶的

过程,适当延长反应时间,一定程度上可以减少

TiO2 的晶格缺陷,获取晶型更为完整的 TiO2 光催化

剂[16]。

图 2摇 不同溶剂热反应时间 TiO2 的 XRD 谱图

Fig. 2摇 XRD patterns of TiO2 at different

solvothermal reaction time

2郾 2摇 透射电子显微镜分析

将不同条件下制取 TiO2 的透射电子显微镜

(TEM)照片见图 3。 由图 3( a)看出,未加入 NH4F
时,通过微乳溶剂热法制取的 TiO2 为不规则的球形

颗粒,其粒径约为 9 nm。 由图 3 ( b) 看出,加入

NH4F 后制取的 TiO2 的形貌发生变化,可以观测到

部分 TiO2 颗粒呈现去顶双四棱锥体结构,其形貌示

意图如图 3(f)所示。 由图 3(c)看出,n(F / Ti)增大

到 0郾 625 时制取的 TiO2 晶形结构发生了一定程度

的变形扭曲,而且 TiO2 颗粒间出现了相对比较严重

的团聚,说明过量加入 NH4F 不利于制备形貌均匀

的高活性晶面 TiO2
[17]。

比较图 3(d)与(b),可以看出(d)中去顶双四

棱锥结构的 TiO2 数量明显增多,说明在 n(F / Ti)为
0郾 25 的情况下,随着溶剂热反应时间由 12 h 延长到

42 h,所制取 TiO2 的{001}晶面暴露率增大,平均晶
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粒粒径也呈现增大趋势。 而且由图 3(e)中给出的

HRTEM 可以看出该条件下制取 TiO2 的晶格条纹,
其中晶格间距为 0郾 235 nm 的晶格条纹为 TiO2 的

{001}晶面,进一步证明了锐钛矿 TiO2 中形成了高

活性的{001}晶面,其中的 0郾 352 nm 的晶格条纹为

TiO2 的{101}晶面[18]。 作为对比,图 3( g)、(h)分

别给出了 450 益焙烧所得 TiO2 的 TEM 和 HRTEM
照片,TiO2 在 450 益焙烧 2 h 后,出现了一定程度的

团聚现象,其粒径大都分布在 10 ~ 15 nm,且晶型形

貌明显不同于微乳溶剂热法制取的 TiO2。 由图 3
(h)可以观察到 450 益焙烧 2 h 制取 TiO2 的{101}
晶面的晶格条纹,其晶格条纹间距为 0郾 352 nm,与
相关文献报道[19] 一致。 此外在该图中并没有观察

到 0郾 235 nm 的晶格条纹,说明焙烧获取的 TiO2 中

不存在高活性的{001}晶面。

图 3摇 不同条件下制取 TiO2 的 TEM 图片

Fig. 3摇 TEM micrographs of TiO2 prepared under different conditions

2郾 3摇 X 射线电子能谱仪分析

图 4 所示为 n(F / Ti)为 0郾 25,溶剂热反应 42 h
所制取 TiO2 的 X 射线电子能谱仪(XPS)全谱以及

Ti、O、F 的高分辨窄谱。 图 4(a)中在 44、65、285 、
458 、531 、562 以及 684 eV 出现的信号峰分别归

属于 Ti3p、Ti3s、C1s、Ti2p、O1s、Ti2s、F1s。 其中 285
eV 处出现的 C1s 峰是由于外界碳源造成的[20] 。
通过图 4 ( b) 中 Ti2p 的高分辨谱图可以看到,
458郾 9 与 464郾 4 eV 处的信号峰归属于 Ti2p3 / 2、
Ti2p1 / 2,说明所制取 TiO2 中的 Ti 元素以 Ti4+ 的形

式存在[21] 。 通过图 4(c)O 元素的 XPS 谱图可知,
530郾 1 eV 处出现了信号峰,这是由于样品 TiO2 中

的晶格氧造成的,谱图中没有检测到 532郾 1 eV 处

出现明显的信号峰,说明该条件下制取的 TiO2 样

品表面几乎不存在吸附的·OH[22] 。 研究[23] 表

明,F 元素通常以两种不同的方式存在于 TiO2 中,
一种是以吸附的方式存在于 TiO2 表面,即以以

Ti—F 形式存在,此状态下 F 在 XPS 谱图中显示的

结合能为 684郾 2 eV,另一种是进入 TiO2 晶格中,取
代 TiO2 晶格中的氧原子形成 Ti—F 键,以化学键

的方式存在,此状态下 F 在 XPS 谱图中显示的结

合能为 688郾 5 eV。 由图 4(d)可以看到,所制取的

TiO2 光催化剂仅在 684郾 2 eV 处出现了信号峰,表
明 F 元素仅以以Ti—F 的形式吸附存在于 TiO2 中,
并没有在溶剂热反应过程中进入到 TiO2 的晶格

中。 这主要是因为 Ti—F 键的键能很高,在溶剂热

反应的过程中,吸附于 TiO2 表面的羟基会与 F 离

子发生配体交换反应,因而 TiO2 的表面可以很容

易的被氟化,这也是在图 4(c)中 O 元素的 XPS 谱

图没有观测到羟基信号峰的原因。 除此之外,溶
剂热反应是溶解—重结晶的过程,在此反应过程

中,TiO2 晶体中的晶格缺陷和杂质会不断减少,F
元素难以进入取代 TiO2 晶格中的氧原子[14] 。 F
在 TiO2 表面吸附后,可以降低 TiO2 中{001}晶面
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的表面能,因此可以形成具有暴露{001}晶面的锐 钛矿 TiO2
[24] 。

图 4摇 TiO2 及各元素的 XPS 谱图

Fig. 4摇 XPS spectra of TiO2 and its elements

2郾 4摇 UV-Vis 分析

图 5 与图 6 所示分别为不同 n(F / Ti)以及不同

溶剂热反应时间下制取 TiO2 的 UV-Vis 谱图。 可以

看出,不同条件下所制取 TiO2 的谱图相似,说明 n
(F / Ti)以及溶剂热反应时间的改变对于调节制取

TiO2 的能带宽度并没有显著作用。

图 5摇 不同 n(F / Ti)下制取 TiO2 的 UV-Vis 谱图

Fig. 5摇 UV鄄Vis spectra of TiO2 at different n(F / Ti)

2郾 5摇 不同 n(F / Ti)下 TiO2 的光催化活性

图 7 为 n(F / Ti)分别为 0、0郾 125、0郾 25、0郾 375、
0郾 5 和 0郾 625,溶剂热反应 12 h 下制得 TiO2 以及微

图 6摇 不同溶剂热反应时间下制取 TiO2 的 UV-Vis 谱图

Fig. 6摇 UV鄄Vis spectra of TiO2 at different

solvothermal time

乳液-焙烧法制取的 TiO2 对甲基橙溶液的降解曲

线。 由图 7 看出,对于微乳溶剂热法制备的 TiO2,未
加入 NH4F 时制取 TiO2 的光催化效率最低。 加入

NH4F 后,所制取 TiO2 的光催化活性均明显提高,而
且随着 NH4F 加入量的逐渐增加,所制取 TiO2 的光

催化活性随 n(F / Ti)的增大呈现先增大后减小的趋

势。 紫外光照下反应 1 h 后,未加入 NH4F 的条件下

制取的 TiO2 对甲基橙的降解率只有 46% ,n(F / Ti)
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为 0郾 25 时制取 TiO2 的光催化活性最高,1 h 后的降

解率可以达到 83郾 4% ,当 n(F / Ti)增大到 0郾 625 后,
相对应的降解率则降低到 64郾 4% 。

图 7摇 不同 n(F / Ti)下制取的 TiO2 对甲基橙的降解曲线

Fig. 7摇 Methyl orange degradation curves of
TiO2 at different n(F / Ti)

由于 NH4F 能够促使高活性{001}晶面 TiO2 的

形成,暴露一定比例{001}晶面的锐钛矿 TiO2 比普

通的 TiO2 具有更高的光催化活性[18]。 吸附于 TiO2

表面的以Ti—F 基团具有很强的吸电子能力,可以

抑制 TiO2 光致激发后所产生电子-空穴对的复合。
光照条件下,吸附于 TiO2 表面的 F 可促使·OHfree

自由基的产生:
以Ti—F+H2O+hvb 寅+ 以Ti—F+·OHfree+H+,
分散于水中的·OHfree具有很高的光催化活性,

可以提高 TiO2 对甲基橙的降解速率[14,25鄄26]。 综上

所述,由于高活性{001}晶面以及 TiO2 表面吸附 F
的协同作用,加入 NH4F 后,所制取 TiO2 的光催化

活性都会提高。
TiO2 的光催化活性是由其晶型、结晶度、粒径

等多种因素决定的。 由前述的 TEM 分析可以看出,
随着 NH4F 加入量的不断增加,制取的 TiO2 会出现

晶粒变大,晶型扭曲等现象,所以制取 TiO2 的光催

化活性并不会随着 F / Ti 配比的增大而一直增强,
NH4F 的加入量存在最佳值,在本文中所述的微乳

溶剂热法下,NH4F 添加量为 0郾 1g(即 n( F / Ti)为

0郾 25)时,所制取 TiO2 的光催化活性最高。
从图 7 还可以看出,450 益 下焙烧 2 h 获取的

TiO2 在紫外光照下反应 1 h 后,对甲基橙的降解率

为 61郾 1% 。 而如前所述,n(F / Ti)为 0郾 25,溶剂热反

应时间为 42 h,通过微乳溶剂热法制备的暴露一定

比例高活性{001}晶面的锐钛矿 TiO2,光照反应 1 h
后对甲基橙的降解率就可以达到 93郾 6% ,光催化活

性明显高于焙烧法制取的锐钛矿 TiO2。

2郾 6摇 不同溶剂热反应时间下 TiO2 的光催化活性

图 8 为 n(F / Ti)为 0郾 25,溶剂热反应时间分别

为 12、18、24、30、36、42 和 48 h 下所制备 TiO2 对甲

基橙的降解曲线。 由图 8 看出,微乳溶剂热反应时

间对制取 TiO2 的催化活性具有一定程度的影响,随
着溶剂热反应时间由 12 h 增加到 48 h,TiO2 的光催

化活性呈现先增大后减小的趋势,其中溶剂热反应

42 h 条件下所制取 TiO2 的光催化活性最高,光照降

解反应 1 h 后,甲基橙降解率就可以达到 93郾 6% 。

图 8摇 不同溶剂热反应时间下制取的 TiO2 对

甲基橙的降解曲线

Fig. 8摇 Methyl orange degradation curves of
TiO2 at different solvothermal reaction time

因为 TiO2 的光催化活性受晶型、结晶度、比表

面积等多种因素影响,由前述不同条件下制取 TiO2

样品的 XRD 及 TEM 分析可以看出,随着溶剂热反

应时间的延长,TiO2 的结晶度增大,晶格缺陷减少,
而且{001}晶面的暴露比例也有一定程度的增加,
这些变化在不同程度上会提高所制取 TiO2 的光催

化活性,但是随着反应时间的延长,也会使得制取

TiO2 的晶粒增大,导致其比表面积的减小,从而使

其光催化活性降低。 制备 TiO2 光催化剂的溶剂热

反应时间为 42 h 时所得 TiO2 的光催化活性最高。
在最优条件下(n(F / Ti)= 0郾 25,溶剂热反应时

间为 42 h),通过微乳溶剂热法制备的暴露一定比

例高活性{001}晶面的锐钛矿 TiO2,光照反应 1 h 后

对甲基橙的降解率就可以达到 93郾 6% ,光催化活性

明显高于微乳液-焙烧法制取的锐钛矿 TiO2。 这是

因为微乳液-焙烧法制取的 TiO2 受紫外光照激发

后,产生的电子和空穴会积聚在 TiO2 的{101}晶面,
很容易发生复合,只有少部分的电子和空穴能够参

与光催化反应。 微乳溶剂热法制备的 TiO2 中的

{101}和{001}晶面可以构成表面异质结,这种结构

有利于光生电子与空穴的分离,电子和空穴可以分

别传输到 TiO2 的{101}和{001}晶面,从而在{101}
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晶面发生还原反应,在{001}晶面发生氧化反应,使
得 TiO2 的光催化效率显著提高[17]。 由此可以看

出,微乳溶剂热法是一种操作比较简单且效果较好

的 TiO2 光催化剂的制备方法。

3摇 结摇 论

(1)以 NH4F 为晶面控制剂,通过微乳溶剂热法

制备具有高活性{001} 晶面的锐钛矿 TiO2。 在 n
(F / Ti)为 0 ~ 0郾 625 内,所制取 TiO2 的光催化活性

随 n(F / Ti)的增大呈现先增大后减小的趋势。
(2)在溶剂热反应时间为 12 ~ 48 h 内,所制取

TiO2 的光催化活性随着溶剂热反应时间的延长也

呈现先增大后减小的趋势。 其中 n(F / Ti)为 0郾 25,
溶剂热反应 42 h 条件下所制取 TiO2 的光催化活性

最高,紫外光照降解反应 1 h 后,其对甲基橙的降解

率可以达到 93郾 6% ,而在同等条件下,通过微乳液-
焙烧法制取的 TiO2 对甲基橙的降解率只有 61郾 1% 。

(3)微乳溶剂热法是制取高活性 TiO2 光催化剂

的有效方法。
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