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摘要:金属有机骨架化合物 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)作为 ＭＯＦｓ 材料的子类在众多领域皆有广泛的应用ꎬ但其在酸性条件下的稳定性

还不够清楚ꎮ 研究了 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在不同醋酸溶液中的结构稳定性ꎬ主要通过 ＸＲＤ、ＦＴＩＲ、ＳＥＭ / ＥＤＳ 和氮气吸附脱附等表征
手段来研究不同醋酸浓度、浸泡时间和温度对 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)结构稳定性的影响ꎮ 结果表明ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在酸性溶液中具有很
高的稳定性ꎬ即使在 １００℃的条件下浸泡在醋酸溶液中 ５ ｄ 仍然能保持其基本结构和结晶度ꎮ
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　 　 金属有机骨架材料(Ｍｅｔａｌ Ｏｒｇａｎｉｃ Ｆｒａｍｅｗｏｒｋｓꎬ
ＭＯＦｓ)是由金属离子或金属离子簇和有机配体构成

的一类高度多孔的杂化材料ꎮ 这种结构为 ＭＯＦｓ 材

料提供了巨大的孔隙度和易于调节的孔径及形状ꎮ
ＭＯＦｓ 材料可以容易地被一些有机官能团修饰和改

造ꎬ同时却不改变其本身的骨架结构ꎮ 基于他们的

优点ꎬＭＯＦｓ 材料在催化、能源和分离等领域得到广

泛地关注和研究[１]ꎮ 然而ꎬ大多数 ＭＯＦｓ 材料在水

溶液中不稳定ꎬ这对其有效的工业应用是一个巨大

的阻碍ꎮ 考虑到 ＭＯＦｓ 材料众多的潜在应用ꎬ目前

对其稳定性的研究是一个值得关注的课题ꎮ 此外ꎬ
大量的 ＭＯＦｓ 材料被用于去除水中的酸性污染物ꎬ
如酸性染料[２]、稀酸[３] 或分离氢气和酸性气体[４]ꎮ
而酸性条件的影响给 ＭＯＦｓ 材料的结构稳定性增加

了额外的挑战ꎮ 目前只有 １０ 几个 ＭＯＦｓ 材料可以

在酸性溶液中保持稳定ꎬ所以探究 ＭＯＦｓ 材料在酸

性条件下的稳定性是不可或缺的ꎮ

在众多 ＭＯＦｓ 材料中ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料在水

溶液中结构稳定ꎬ使其在各种应用中表现出很大的

潜力ꎬ如催化[５]、液相吸附[６]、二氧化碳捕获[７] 和储

氢[８]ꎮ Ｌｉｕ 等[４]报道 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)对氯碱工业中产

生的 Ｈ２ 和 ＨＣｌ 混合物表现出优异的分离能力ꎮ
Ｗａｎｇ 等[９]考察了三组分 Ａｕ＠ ＣｄＳ / ＭＩＬ－１０１ 异质

结构可用于增强水的光催化产氢能力ꎮ 尽管 ＭＩＬ－
１０１(Ｃｒ)拥有较高的负载水量和循环稳定性ꎬ但迄

今为止仍缺乏其在酸性条件下稳定性的研究ꎮ 而醋

酸在酸稳定性评价中具有代表性ꎮ 首先ꎬＭＩＬ－１０１
(Ｃｒ)是一种可以有效地去除废水中稀醋酸的吸附

剂ꎻ其次ꎬ醋酸具有与 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)结构中对苯二

甲酸相同的官能团———羧酸集团ꎬ使其成为影响

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)结构稳定性的竞争者ꎻ最后ꎬ水中的许

多污染物如染料、药品、个人护理用品等都有羧酸基

团ꎬ而 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在去除这些污染物方面虽然有

一定潜力ꎬ但实际使用将取决于其酸稳定性[１０]ꎮ 基
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于此ꎬ笔者探究了 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料在不同醋酸溶

液中的结构稳定性ꎮ 并通过粉末 Ｘ 射线衍射

(ＰＸＲＤ)、傅里叶变换红外光谱(ＦＴＩＲ)、Ｘ 射线微分

析扫描电子显微镜(ＳＥＭ / ＥＤＳ)和氮吸附等温线等

表征手段ꎬ探究不同的醋酸浓度、浸泡时间和温度对

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)稳定性的影响ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的合成

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的合成方法采用水热合成法ꎮ 具

体步 骤 是 将 对 苯 二 甲 酸 ( ３３２ ｍｇꎬ ２ ｍｍｏｌ ) 与

Ｃｒ(ＮＯ３)３􀅰９Ｈ２Ｏ(８００ ｍｇꎬ２ ｍｍｏｌ)、氢氟酸(０􀆰 １ ｍＬꎬ
４０％)以及 Ｈ２Ｏ(９􀆰 ６ ｍＬ)在 ２２０℃下反应 ８ ｈꎬ而后

得到绿色粉末[１１]ꎮ 离心分离后用 ＤＭＦ 和乙醇分别

洗涤 ３ 次以除去未反应完全的对苯二甲酸和其他杂

质ꎮ 最后将产物在 １５０℃的烘箱中干燥过夜ꎮ
１􀆰 ２　 表征

样品的 ＰＸＲＤ 数据通过 Ｒｉｇａｋｕ Ｄ / ＭＡＸ－２５００
型 Ｘ 射线衍射仪检测ꎬ扫描范围是 １ ~ ２０°ꎬ采用的

是 ＣｕＫα 射线(λ＝ １􀆰 ５４Å)ꎻＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料中的

官能团通过 ＦＴＩＲ 用 ＫＢｒ 颗粒法检测分析ꎻ材料的

表面形态通过 ＳＥＭ 来观察ꎬ 其电子束电压为

３􀆰 ０ ｋＶꎬ同时用能量色散光谱仪(ＥＤＳ)检测其元素

组成ꎮ 而氮吸附脱附等温线在液氮温度下用康塔

Ｑｕａｄｒａｓｏｒｂ ＳＩ 分析仪测得ꎮ 合成的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材
料在检测分析之前要在 １５０℃真空下干燥过夜ꎮ
１􀆰 ３　 静态稳定性测试

通过将 １００􀆰 ０ ｍｇ ＭＩＬ － １０１ ( Ｃｒ) 粉末浸泡在

５􀆰 ００ ｍＬ 的 ＨＡｃ 溶液(０􀆰 １％、１􀆰 ０％、３􀆰 ０％)中来测

定其静态稳定性ꎮ 在恒定的温度(２５、４５、１００℃)下
将 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)溶液搅拌 ６~１２０ ｈꎬ处理完成后ꎬ通
过离心方法得到粉末并用去离子水洗涤 ３ 次ꎮ 粉末

在 ８０℃下真空干燥过夜以进行后续分析ꎮ

２　 结果与讨论

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在不同质量分数的 ＨＡｃ 溶液中

１００℃下浸泡 ５ ｄ 后的 ＰＸＲＤ 谱图如图 １ 所示ꎮ 由

图 １ 可以看出ꎬ合成的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的 ＰＸＲＤ 结果

与模拟得到的 ＰＸＲＤ 结果基本相同ꎬ证实了合成的

样品具有正确的结构且高度结晶ꎮ 为了研究 ＭＩＬ－
１０１(Ｃｒ)在 ＨＡｃ 溶液中的结构稳定性ꎬ收集了每个

样品的 ＰＸＲＤ 数据ꎬ但只在图 １ 中列出了典型的数

据ꎮ 从实验结果中可以看出ꎬ ＭＩＬ － １０１ ( Ｃｒ) 在

２５℃、０􀆰 １％的 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后ꎬ其 ＰＸＲＤ 主

要峰的位置和峰值没有明显的变化ꎬ说明 ＭＩＬ－１０１
(Ｃｒ)在 ２５℃、０􀆰 １％的 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后仍能

保持原有结构ꎮ 将温度升高到 ４５℃时ꎬ浸泡 ５ ｄ 后

样品的 ＰＸＲＤ 也与合成的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的 ＰＸＲＤ
基本相同ꎮ 而当温度进一步升高到 １００℃ 时ꎬ随着

浸泡时间的增加ꎬＰＸＲＤ 的峰形和信噪比开始逐渐

发生变化ꎮ 当时间延长至 ５ ｄ 时ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在

１０°处的峰强度和宽度都增加了ꎬ表明相应晶面含量

的增加和颗粒尺寸的减小ꎮ 这些变化表明 ＭＩＬ－１０１
(Ｃｒ)的结构在这种极端的条件下开始转变或分解ꎮ
将 ＨＡｃ 溶液质量分数增大到 １􀆰 ０％和 ３􀆰 ０％时也得

到了类似的结果ꎮ 但这些变化相对来说是很小的ꎮ
总体上ꎬ材料主要的骨架结构在这些条件下是保持

稳定的ꎮ

１—模拟的 ＭＩＬ－１０１Ｃｒꎻ２—合成的 ＭＩＬ－１０１Ｃｒꎻ
３—０􀆰 １％ ＨＡｃ 溶液ꎻ４—１􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液ꎻ５—３􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液

图 １　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在不同质量分数的

ＨＡｃ 溶液中的 ＰＸＲＤ 图

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在不同质量分数的 ＨＡｃ 溶液中

１００℃下浸泡 ５ ｄ 后的 ＦＴＩＲ 图如图 ２ 所示ꎮ 从图 ２
可以看出ꎬ所有样品都仍然存在主要振动键的特征

峰ꎮ １ ６９８ ｃｍ－１处观察到的吸收峰证明了游离酸的

存在ꎬ１ ５４８ ｃｍ－１和 １ ４００ ｃｍ－１处的伸缩振动峰证实

了材料内存在二羧酸ꎮ 然而ꎬ当 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料

在 １００℃的 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后ꎬ在 ２ ８８７ ｃｍ－１处

由 Ｏ—Ｃｒ—Ｏ 键拉伸振动所引起的峰消失ꎮ 这是由

于竞争性地吸附 ＨＡｃ 导致的ꎮ 在 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的
分子结构中ꎬ铬离子和氧通过配位键的形式结合在

一起ꎬ在三维空间延伸而构成了 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的三

维结构ꎮ 所以ꎬ当 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)浸泡于 ＨＡｃ 溶液中

时ꎬ溶液中的醋酸分子和水分子在一定程度上会与

对苯二甲酸产生竞争ꎮ 然而ꎬ由于 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)拥
有较高的稳定性ꎬ所以在 ２５℃和 ４５℃的温度下其结

构不会被破坏ꎮ 而随着温度的升高ꎬ醋酸分子和水

分子将获得足够的能量以破坏铬离子与对苯二甲酸

分子之间的铬氧键ꎮ 当铬和氧之间的键断裂时ꎬ铬
离子就会被释放出来与醋酸分子或水分子重新配
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位ꎬ形成新的共价或离子化合物ꎮ 这种键的断裂和

重组具有可逆性ꎬ但由于使铬氧键发生断裂要越过

更高的能垒ꎬ所以在这样的条件下 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)只
是发生了小部分不完全的结构降解ꎮ

１—合成的 ＭＩＬ－１０１Ｃｒꎻ２—０􀆰 １％ ＨＡｃ 溶液ꎻ
３—１􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液ꎻ４—３􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液

图 ２　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)在不同质量分数的

ＨＡｃ 溶液中的 ＦＴＩＲ 图

将 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品在 １００℃下不同质量分数

的 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后ꎬ离心滤去样品而得到溶

液的上清液ꎬ如图 ３ 所示ꎮ 令人惊讶的是ꎬ随着 ＨＡｃ
质量分数的增加ꎬ相应的上清液的颜色变得越来越

绿ꎮ 而如果在 ２５℃和 ４５℃的温度下浸泡时ꎬ相应的

上清液仍然是透明无色的ꎮ 在这个体系中ꎬ上清液

颜色变绿一定是由于三价铬离子被释放后进入溶液

中造成的ꎮ 所以ꎬ可以得出结论:１００℃下ꎬ随着醋酸

质量分数的增加ꎬ更多的铬氧键受到醋酸分子的攻

击ꎬ造成更多的铬离子被释放进入溶液ꎬ最终使上清

液的颜色不断加深ꎮ

图 ３　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品在不同质量分数的

ＨＡｃ 溶液中的上清液图

通过 ＳＥＭ 和 ＥＤＳ 进一步揭示 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)结
构的稳定性ꎬ如图 ４、图 ５ 所示ꎮ 从图 ４ 可以看出ꎬ
合成的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)颗粒和浸泡后的样品均为八

面体ꎬ直径约为 １ μｍꎬ整体上这些浸泡后样品的晶

体形态和尺寸并没有可见的变化ꎮ 但从元素组成分

析结果中发现ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的组成却略有改变ꎮ
Ｃ、Ｏ 和 Ｃｒ 是 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的主要元素ꎬ质量分数

分别为 ４３􀆰 ５％、４３􀆰 ５％和 １３􀆰 ０％ꎮ 在 １００℃、３％的醋

酸溶液中浸泡 ５ ｄ 后ꎬ Ｃ、Ｏ、Ｃｒ 质量分数分别为

４２􀆰 ３％、４２􀆰 ８％、１４􀆰 ９％ꎮ 可见 Ｃ 和 Ｏ 的质量分数降

低而 Ｃｒ 的质量分数却略有增加ꎮ 这是因为 Ｃｒ 在

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料骨架中只占据了一小部分ꎬ所以

虽然在醋酸溶液中 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的部分结构被破

坏而释放出铬离子ꎬ但长时间的高温条件导致对苯

二甲酸分子比铬离子更多地从 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的结

构中解离出来ꎮ 根据 ＰＸＲＤ、ＦＴＩＲ 和 ＳＥＭ 结果ꎬ
ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料的基本结构仍然是保持的ꎮ 这可

以用“３Ｄ 螯合效应”来解释:当 ＭＯＦｓ 材料中配体和

金属簇配合度较高时ꎬ由于高的缺陷修复率ꎬ连接配

体或金属簇的部分解离将难以引起整个骨架的

坍塌[１２]ꎮ

(ａ)合成的 ＭＩＬ－１０１Ｃｒ (ｂ)０􀆰 １％ ＨＡｃ

(ｃ)１􀆰 ０％ ＨＡｃ (ｄ)３􀆰 ０％ ＨＡｃ

图 ４　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的 ＳＥＭ 图

(ａ)合成的 ＭＩＬ－１０１Ｃｒ

(ｂ)１００℃、３％的 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后的样品

图 ５　 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)的 ＥＤＳ 图

合成的和在 １００℃ 下浸泡 ５ ｄ 后的 ＭＩＬ － １０１
(Ｃｒ)样品的氮气吸附脱附等温线图如图 ６ 所示ꎮ
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由图 ６ 可以看出ꎬ合成的样品具有较高的 ＢＥＴ 比表

面积ꎬ为 ２ ４２８ ｃｍ２ / ｇꎬ与报道的结果相符[１１]ꎮ 但浸

泡后的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品的吸附量有所增加ꎮ 为

了方便比较ꎬ将样品的 ＢＥＴ 比表面积和孔径列于表

１ 中ꎮ 从表 １ 中可以看出ꎬ随着 ＨＡｃ 质量分数的增

加ꎬ浸泡后样品的比表面积和孔径均比合成的样品

的高ꎬ这是由于浸泡后彻底排空了 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)骨
架中的残余溶剂分子ꎮ 然而ꎬ这个变化与醋酸的质

量分数没有直接的相关性ꎮ 此外ꎬ合成的和浸泡后

的样品均符合 Ｉ 型吸附脱附等温线ꎬ表明了 ＭＩＬ－
１０１(Ｃｒ)浸泡前后仍然保持了其微孔结构ꎻ浸泡后

样品的比表面积稳定在约 ２ ４００ ｃｍ２ / ｇꎬ这也证明了

ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料的主体骨架是保持的ꎮ 换句话

说ꎬ在 ＨＡｃ 溶液中浸泡 ５ ｄ 后ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品的

总体结构基本上没有变化ꎬ这样的条件不足以造成

其骨架的退化和性质的改变ꎮ 因此ꎬＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)
不仅在沸水和蒸汽中稳定ꎬ而且在酸性条件下也表

现出了优异的稳定性ꎬ这在这种类型的材料中是相

对少见的ꎮ 研究发现ꎬ由金属和有机连接体形成的

共价键总是容易受到水分子的攻击[１３]ꎮ 尽管有些

ＭＯＦｓ 材料是耐水的ꎬ但酸中质子的存在仍会使

ＭＯＦｓ 易于水解成金属离子和有机酸[１４]ꎮ 而 ＭＩＬ－
　 　 　 　 　 　 　表 １　 合成的和浸泡的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品的

比表面积和孔径数据表

样品
ＢＥＴ 比表面积 /

(ｃｍ２􀅰ｇ－１)

孔体积

(ｃｍ３􀅰ｇ－１)

孔径 /
ｎｍ

合成的 ２４２８ １􀆰 ０７９ １􀆰 ７６６

浸泡于 ０􀆰 １％ ＨＡｃ 溶液中 ２４６９ １􀆰 １７０ ２􀆰 ４１９

浸泡于 １􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液中 ２４３７ １􀆰 １３４ ２􀆰 ４１９

浸泡于 ３􀆰 ０％ ＨＡｃ 溶液中 ２４７２ １􀆰 １６４ ２􀆰 ４１９

１—合成的ꎬ吸附ꎻ２—合成的ꎬ脱附ꎻ３—０􀆰 １％ꎬ吸附ꎻ
４—０􀆰 １％ꎬ脱附ꎻ５—１􀆰 ０％ꎬ吸附ꎻ６—１􀆰 ０％ꎬ脱附ꎻ

７—３􀆰 ０％ꎬ吸附ꎻ８—３􀆰 ０％ꎬ脱附

图 ６　 合成的和浸泡的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)样品的

氮气吸附脱附等温线图

１０１(Ｃｒ)材料在酸中表现出的优于沸石咪唑骨架材

料的稳定性是因为其合成条件是在强酸中进行的ꎮ
正如 Ｋａｎｇ 报道的那样ꎬ中心金属离子的惰性会对酸

稳定性有很大的贡献[１５]ꎮ

３　 结论与展望

在不同的醋酸条件下对 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料进

行了稳定性的研究ꎮ 结果表明ꎬ醋酸可以对 ＭＩＬ－
１０１(Ｃｒ)材料中的羧酸根基团进行质子化ꎬ攻击铬

氧键并破坏其结构ꎮ 当温度足够高、时间足够长以

及在高浓度的醋酸溶液中时ꎬ铬和氧之间的键将被

更多地破坏ꎬ造成样品结构被破坏ꎮ 同时ꎬ铬离子和

醋酸分子、水分子会形成新的配位化合物ꎬ最终溶解

于水使得其上清液呈绿色ꎮ 然而ꎬ即使可以在微观

水平上观察到 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)结构的一些变化ꎬ但总

体上 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料的骨架和性质也是稳定的ꎮ
因此ꎬ结晶度高的 ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)材料在 ２５ ~ １００℃
的酸性介质中结构稳定而不易水解ꎮ ＭＩＬ－１０１(Ｃｒ)
材料这种良好的结构稳定性在 ＭＯＦｓ 材料中很突

出ꎮ 在酸性条件下良好的稳定性将增强 ＭＩＬ－１０１
(Ｃｒ)材料在诸如 ＣＯ２、Ｈ２Ｓ 或 ＨＣｌ 酸性气体中分离

氢气以及在废水中去除带有酸性集团的有机污染物

方面的潜在应用ꎮ
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察催化剂在微波场下的催化氧化活性ꎬ同时与普通

加热条件下催化性能进行对比ꎮ

１　 材料与方法

１􀆰 １　 材料与仪器

试剂:甲苯、无水乙醇、硝酸铜、硝酸锰、硝酸铈ꎬ
均为分析纯ꎻ钛酸丁酯ꎬ化学纯ꎻ环状碳化硅为某公

司生产产品ꎮ
仪器:ＨＺ－２１０ 型电子天平ꎻＤＨＧ－９１４６Ａ 电热

恒温风干燥箱ꎻＫＱ－２５０Ｅ 超声波清洗器ꎻ７８２０Ａ 型

气相色谱仪ꎬ安捷伦公司生产ꎻＤＴＧ６０－Ｈ 差热－热
重仪ꎬ日本岛津生产ꎻＳ－４８００－ １ 型扫描电子显微

镜ꎬ日本日立生产ꎻＤ / ＭＡＸ－２５００ 型 Ｘ 射线衍射仪ꎬ
日本 Ｒｉｇａｋｕ 生产ꎻ微波装置ꎬ自制ꎮ
１􀆰 ２　 催化剂制备

硝酸铜、硝酸锰、硝酸铈以适当的比例加入适量

蒸馏水获得透明溶液(金属离子浓度为 １􀆰 ０ ｍｏｌ / Ｌ)ꎬ
并加入柠檬酸使之与其浓度相同ꎬ搅拌 ０􀆰 ５ ｈ 以保

证其充分溶解ꎮ 将处理过后的碳化硅沉浸在这种黏

性溶液中超声 １ ｈꎮ 取出碳化硅并将其放入电热恒

温风干燥箱中进行烘干ꎮ 然后将其在 ５５０℃的条件

下煅烧 ３ ｈꎮ 重复负载过程以达到一定的负载量ꎮ
１􀆰 ３　 催化剂的表征

ＸＲＤ 采用日本 Ｄ / ＭＡＸ－２５００ 型粉末衍射仪进

行分析ꎻＳＥＭ 分析采用日本 Ｓ－４８００－１ 型扫描电子

显微镜ꎻＴＧ / ＤＴＡ 分析采用日本岛津 ＤＴＧ－６０Ｈ 差

热－热重仪ꎮ
１􀆰 ４　 实验装置与方法

甲苯催化燃烧的评价反应在常压固定床反应器

上进行ꎬ流程如图 １ 所示ꎮ 将制备好的催化剂(床

层高度为 １００ ｍｍ)放入用石英棉作承托层的石英管

(Φ４０ ｍｍ)ꎬ石英管垂直插入微波发生装置ꎬ催化剂

床层温度由热电偶监测并通过电流调控微波功率

(约 ４００ Ｗ)而自动调节ꎮ 实验过程中ꎬ钢瓶气(合
成空气)作为气体发生装置ꎬ通过转子流量计调节

流量ꎬ鼓吹液体甲苯ꎬ以携带甲苯气体ꎻ同时还为催

化氧化提供所需的氧气量ꎮ 混合后的反应气体经过

缓冲瓶缓冲后ꎬ由反应器上口进入反应器中ꎬ通过微

波辐射催化剂床层时发生反应ꎬ尾气经过碱液吸收

后排空ꎮ 反应前后的物质通过气相色谱定量检测

分析ꎮ

１—合成空气ꎻ２—流量计ꎻ３—甲苯ꎻ４—混合气瓶ꎻ５—缓冲瓶ꎻ
６—气相色谱ꎻ７—热电偶ꎻ８—微波加热装置ꎻ９—尾气吸收

图 １　 微波场中甲苯催化氧化性能评价装置

２　 结果

２􀆰 １　 催化剂表征

２􀆰 １􀆰 １　 催化剂 ＳＥＭ 分析

对碳化硅负载前后的表面形貌进行测试ꎬ结果

如图 ２ 所示ꎮ 由图 ２(ａ)可以看出ꎬ表面为晶状颗粒

并有凹槽ꎬ是由碳化硅颗粒粘结焙烧造成ꎮ 由图 ２
(ｂ)可以看出ꎬ原有碳化硅的凹槽被覆盖ꎬ形成了有

一定孔隙结构的活性组分的涂层ꎬ增加了碳化硅载

体的比表面积ꎮ
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