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摘要:在利用 ＦｅＳ 还原硫酸亚铁制备 α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米材料过程中加入少量的 ＭｇＳＯ４ꎬ合成纳米 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ然后

用于光催化降解废水中甲基橙ꎮ 用 Ｘ 射线衍射(ＸＲＤ)、傅里叶红外光谱(ＦＴ－ＩＲ)、扫描电子显微镜(ＳＥＭ)测试技术分析合成
纳米材料结构性能ꎮ 分析表明ꎬ固相还原法成功合成具有类球形结构纯相纳米 Ｍｇ(Ⅱ) －α－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ平均纳米粒径为
５６ ｎｍꎮ 光催化降解实验表明ꎬ初始质量浓度为 １５ ｍｇ / Ｌ、固液比为 ２ ｇ / Ｌ、光照射 ４５ ｍｉｎ 甲基橙降解率接近于 １００％ꎮ
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　 　 目前我国 ９０％ 钛白粉企业是用酸解钛铁矿生

产钛白粉ꎮ 根据钛铁矿来源ꎬ酸解钛铁矿副产七水

硫酸亚铁(ＦｅＳＯ４􀅰７Ｈ２Ｏ)数量有所不同ꎬ据文献报

道ꎬ每吨钛白粉约排放 ３􀆰 ０~４􀆰 ０ ｔ ＦｅＳＯ４􀅰７Ｈ２Ｏ[１－２]ꎮ
副产 ＦｅＳＯ４ 内含有 ＴｉＯ２＋、Ｍｇ２＋等多种杂质ꎬ难以直

接利用ꎬ致使资源化利用率较低[３]ꎮ 如果处理不

当ꎬ副产 ＦｅＳＯ４ 内含有的少量硫酸ꎬ将对周边环境造

成严重污染ꎮ 为了减轻环境污染的压力ꎬ当前主要

的处置方式是把副产物 ＦｅＳＯ４ 转化为钛石膏再作为

固废处置[４－５]ꎬ这不仅需要投入大量费用建设贮存

场地ꎬ而且造成土地资源及硫铁资源浪费[６]ꎮ 随着

我国节能环保要求的逐渐提高ꎬ开发副产物 ＦｅＳＯ４

资源化利用途径是钛白行业实现可持续性发展面临

的一大难题ꎮ
氧化铁(α－Ｆｅ２Ｏ３)是一种重要的 ｎ 型半导体材

料ꎮ 由于其无毒、环境相容性好、禁带宽度窄(Ｅｇ ＝
２􀆰 １ ｅＶ)等优点ꎬ在水处理方面得到广泛应用[７]ꎮ
α－Ｆｅ２Ｏ３ 对可见光具有良好的光响应性ꎬ但是光生

电子和空穴分离效率低、催化降解效果不佳ꎬ使其在

用于光催化降解方面受到限制ꎮ 研究表明ꎬ掺杂能

有效地抑制光生电子与空穴复合ꎬ提高二者的分离

效率ꎮ Ｋｕｍａｒ 等[８]通过改进水热法合成钴和镁共掺

杂 Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ在光催化降解活性红 ３５ 染料中表现

出更好的催化活性ꎮ Ａｌｅｎａｄ 等[９] 通过水热法合成

纳米 Ｎｉ－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ在光催化降解甲基蓝实验中ꎬ
表现出比未掺杂 Ｆｅ２Ｏ３ 更好的催化效果ꎮ 副产物

ＦｅＳＯ４ 中 Ｆｅ２Ｏ３ 的含量约 ５０％ ~ ６０％ꎬ符合纳米

Ｆｅ２Ｏ３ 成分要求ꎮ 为了探索 ＦｅＳＯ４ 中杂质 Ｍｇ(Ⅱ)
对合成纳米 Ｆｅ２Ｏ３ 光催化活性的影响ꎬ本文以副产

物 ＦｅＳＯ４ 为铁源ꎬ在硫化亚铁(ＦｅＳ)还原制备纳米
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Ｆｅ２Ｏ３ 过程中加入 ＭｇＳＯ４ꎬ合成纳米 Ｍｇ(Ⅱ) －α－
Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ以甲基橙作为目标物ꎬ评价 Ｍｇ(Ⅱ) －
α－Ｆｅ２Ｏ３ 的光催化活性ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

ＦｅＳＯ４􀅰７Ｈ２Ｏ 购自国药集团化学试剂有限公

司ꎻＭｇＳＯ４ 来自天津市致远化学试剂有限公司ꎻＦｅＳ
购于天津市大茂化学试剂厂ꎻ甲基橙来自天津市北

辰方正试剂厂ꎻＮａＯＨ 由成都市克隆化学品有限公

司提供ꎻＨＣｌ 购买于西陇化工股份有限公司ꎮ 实验

所用化学试剂均为分析纯ꎮ
ＬＹ－ＧＨＸ－１Ｄ 型光化学反应仪ꎬ上海兰仪实业

有限公司ꎻＧＳＬ－１５００Ｘ 型高温气氛管式炉ꎬ合肥科

晶材料技术有限公司ꎻ７５２ 型紫外－可见分光光度

计ꎬ上海菁华科技仪器有限公司ꎻ１０１－００Ｂ 型真空恒

温干燥箱ꎬ绍兴市易诚仪器制造有限公司ꎻＦＢ２２４ 型

电子天平ꎬ上海舜宇恒平科学仪器有限公司ꎻＰＨＳ－
２Ｃ 型实验室 ｐＨ 计ꎬ上海锦幻仪器仪表有限公司ꎻ
Ｄ８－Ａｄｖａｎｃｅ 型 Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)ꎬ德国布鲁克

公司ꎻ ＩＲＡｆｆｉｎｉｔｙ － １Ｓ 型 的 傅 里 叶 红 外 光 谱 仪

(ＦＴ－ＩＲ)ꎬ日本岛津公司ꎻＪＳＭ－５９００ＬＶ 型电子扫描

显微镜(ＳＥＭ)ꎬ日本 ＪＥＯＬ 公司ꎮ
１􀆰 ２　 催化剂的制备

ＦｅＳ 还原 ＦｅＳＯ４ 和 ＭｇＳＯ４ 制备纳米 Ｍｇ(Ⅱ) －
α－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎮ 首先ꎬ将 ＦｅＳＯ４􀅰７Ｈ２Ｏ 固体颗粒放

入真空恒温干燥箱内ꎬ在 １０５℃干燥 １８０ ｍｉｎꎬ冷却

后粉磨至 １４０ 目(筛余小于 ５％)ꎮ 用电子天平分别

称取 １３􀆰 ０００ ｇ 干燥的 ＦｅＳＯ４、１􀆰 ０００ ｇ ＦｅＳ 和 ０􀆰 ７００ ｇ
ＭｇＳＯ４ꎬ在球磨机中混磨 ３０ ｍｉｎꎮ 取适量混磨良好

的混合料装入瓷舟中ꎬ放入氮气保护的管式炉高温

区域ꎬ然后按预先设定的程序启动管式炉ꎬ升温速度

控制在 ８℃ / ｍｉｎꎬ温度升高到 ５５０℃ꎬ保温 ６０ ｍｉｎꎬ反
应结束后样品在管式炉内自然冷却到室温ꎮ 最后ꎬ
取出烧结样品分别用去离子水和无水乙醇依次洗涤

３ 次ꎬ放入 １０５℃真空干燥箱内干燥 ３６０ ｍｉｎꎮ 干燥

后的样品装入样品袋中备用ꎮ 反应过程排放的 ＳＯ２

用水吸收生产硫酸ꎮ
１􀆰 ３　 材料性能分析

用 ＸＲＤ 分析固相还原法合成的纳米 Ｍｇ(Ⅱ)－
α－Ｆｅ２Ｏ３ 的物相及粒径ꎬ测试范围为 １０° ~ ８０°ꎻ用
ＦＴ－ＩＲ 分析合成材料的表面性能ꎬ测试范围为 ４００~
４ ０００ ｃｍ－１ꎻ合成材料的形貌及粒径用 ＳＥＭ 进行表

征ꎻ采用紫外－可见光谱仪分析合成材料的吸收光

谱ꎬ测试范围 ２００~８００ ｃｍ－１ꎮ

１􀆰 ４　 光催化活性评价

甲基橙作为评价 Ｍｇ(Ⅱ) －α－Ｆｅ２Ｏ３ 光催化活

性的 目 标 污 染 物ꎬ 以 光 化 学 反 应 仪 自 带 汞 灯

(３００ Ｗ)为实验光源ꎮ 配制质量浓度 １ ０００ ｍｇ / Ｌ
甲基橙标准溶液ꎬ然后根据需要把甲基橙溶液稀释

至相应浓度ꎮ 取 ６ 份 ２５ ｍＬ 质量浓度为 ５~２５ ｍｇ / Ｌ
的甲基橙溶液ꎬ用 ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ ＮａＯＨ 或 ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ
ＨＣｌ 调节 ｐＨ 为 ２ ~ １０ꎬ装入反应管中ꎬ然后加入

０􀆰 ００５~０􀆰 ０４ ｇ Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ꎬ超声 １５ ｍｉｎꎬ放入

光化学反应仪ꎬ黑暗条件下搅拌 ３０ ｍｉｎꎬ开起光源ꎬ
按设定时间间隔取样ꎬ经 ０􀆰 ４５ μｍ 滤膜过滤后用紫

外－可见光谱测定在波长 ４６０ ｎｍ 处的吸光度 Ａꎮ 根

据绘制的标准曲线ꎬ计算出甲基橙浓度ꎮ 根据式

(１)计算甲基橙降解率(ηꎬ％)ꎮ
η ＝ [(Ｃ０ － Ｃ) / Ｃ０] × １００％ (１)

式中:Ｃ０ 为甲基橙模拟废水初始质量浓度ꎬｍｇ / ＬꎻＣ
为光催化过程 ｔ 时刻上清液中甲基橙的质量浓度ꎬ
ｍｇ / Ｌꎮ

２　 实验结果与分析

２􀆰 １　 ＸＲＤ 分析

Ｍｇ(Ⅱ) －α －Ｆｅ２Ｏ３ 的 ＸＲＤ 及其放大图谱见

图 １ꎮ 从图 １ ( ａ) 可以看到ꎬ 衍射角 ２θ 值位于

２４􀆰 ２７°、 ３３􀆰 ３０°、 ３５􀆰 ７６°、 ４０􀆰 ９６°、 ４９􀆰 ５７°、 ５４􀆰 １７°、
６２􀆰 ５４°和 ６４􀆰 １６°均出现了明显的衍射峰ꎬ分别对应

于 α－Ｆｅ２Ｏ 的(０１２)、(１０４)、(１１０)、(１１３)、(０２４)、
(１１６)、(２１４)和(３００)晶面反射ꎬ与标准 α－Ｆｅ２Ｏ３

(３３－０６６４)图谱完全吻合ꎬ未发现其他杂质衍射峰ꎬ
表明合成材料为菱形结构纯相 α－Ｆｅ２Ｏ３ꎮ 图 １(ａ)
中未发现 ＭｇＯ 及其他镁化合物衍射峰ꎬ表明混合料

中加入的 ＭｇＳＯ４ 未形成新相ꎬ但合成 Ｆｅ２Ｏ３ 衍射峰

峰位发生偏移[图 １(ｂ)]ꎬ可能是 Ｍｇ(Ⅱ)取代了

α－Ｆｅ２Ｏ３ 中 Ｆｅ(Ⅲ)ꎮ 已报道的 Ｎｉ 掺杂 α－Ｆｅ２Ｏ３ 材

料 ＸＲＤ 的衍射峰峰位也发生相应的偏移ꎮ 基于

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)ＸＲＤ 图 (ｂ)ＸＲＤ 放大图

１—Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ꎻ２—α－Ｆｅ２Ｏ３(３３－０６６４)

图 １　 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的 ＸＲＤ 图
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Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的(１０４)晶面ꎬ采用谢乐公式估

算出 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的晶粒粒径为 ３８􀆰 ７ ｎｍ[１０]ꎮ
基于 上 述 分 析ꎬ 固 相 还 原 法 成 功 合 成 了 纳 米

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎮ
２􀆰 ２　 ＦＴ－ＩＲ 分析

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的 ＦＴ－ＩＲ 图谱见图 ２ꎮ 图 ２ 中

出现了 ４ 个吸收峰ꎬ波长分别在 ４６５、５４２、１ ６４１ ｃｍ－１

和 ３ ４４３ ｃｍ－１ꎮ 其中ꎬ３ ４４３ ｃｍ－１和 １ ６４１ ｃｍ－１处的

较弱吸收峰应是纳米材料表面吸附水分子中羟基

(Ｏ—Ｈ) 的拉伸和弯曲振动[１１]ꎮ 而 ５４２ ｃｍ－１ 和
４６５ ｃｍ－１处两个较强吸收峰归因于纳米颗粒晶体中
Ｆｅ—Ｏ—Ｆｅ 或 Ｍｇ—Ｏ—Ｆｅ 的拉伸振动[１２]ꎬ与已报
道 Ｍｇ 掺杂 Ｆｅ２Ｏ３ 的 ＦＴ－ＩＲ 图谱一致[８]ꎬ进一步证
实固相还原法成功合成 Ｍｇ 掺杂 Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎮ 此

外ꎬ未发现其他吸收峰ꎬ表明固相还原法合成了纯相

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 颗粒ꎮ

图 ２　 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒的 ＦＴ－ＩＲ 图谱

２􀆰 ３　 ＳＥＭ 分析

用 ＳＥＭ 分析 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 颗粒形貌及颗

粒平均粒径ꎬ结果见图 ３ꎮ 从图 ３ 可知ꎬ单个纳米

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 颗粒呈现类球形结构ꎬ而由于局

部颗粒间发生团聚或烧结现象ꎬ造成颗粒呈现出不

同几何形状ꎬ颗粒的平均粒径约为 ５６ ｎｍꎬ高于 ＸＲＤ
估算的晶粒粒径ꎮ 原因是高温下颗粒表面活性较

高ꎬ引起表面能增加ꎬ使多个颗粒粘连在一起ꎮ 此

外ꎬ纳米颗粒间的静电作用、分子间作用力等ꎬ也使

多个纳米颗粒粘连在一起ꎮ

(ａ)放大 ５０ ０００ 倍 (ｂ)放大 ８０ ０００ 倍

图 ３　 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的 ＳＥＭ 图

２􀆰 ４　 光催化活性评价

２􀆰 ４􀆰 １　 Ｍｇ 掺杂量对光催化活性的影响

　 　 Ｍｇ 掺杂量对甲基橙降解效果的影响如图 ４ 所

示ꎮ 由图 ４ 可知ꎬＭｇ 掺杂能有效提高 α－Ｆｅ２Ｏ３ 的光

催化性能ꎮ 随着 Ｍｇ 掺杂量增加ꎬ甲基橙降解效果

先增强而后减弱ꎮ Ｍｇ 掺杂量为 ０􀆰 ５％的 Ｍｇ(Ⅱ) －
α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒光催化性能最好ꎬ甲基橙几乎完

全降解ꎮ 这与文献报道 Ｔｂ 掺杂量对 Ｂｉ２ＷＯ６ 光催

化活性的影响一致[１３]ꎮ Ｍｇ 的掺入增强了光催化性

能ꎬ这可能是因为 Ｍｇ(Ⅱ)掺杂在导带附近形成引

入杂质能级ꎬ使价带上电子经光激发先跃迁到杂质

能级ꎬ然后再跃迁到导带上ꎬ大大减少了电子跃迁所

需能量ꎬ利于光生电子－空穴对产生ꎬ提高光催化性

能[１４]ꎮ 此外ꎬ掺入的 Ｍｇ(Ⅱ)与 α－Ｆｅ２Ｏ３ 形成异质

结ꎬ有利于增强合成材料的光催化性能[１５]ꎮ 掺杂量

大于 ０􀆰 ７５％时ꎬ光催化性能降低ꎬ可能是由于 Ｍｇ 掺

杂量过大时ꎬ产生过多缺陷ꎬ形成新的载流子复合中

心ꎬ导致材料光催化性能下降[１６]ꎮ

甲基橙质量浓度 １５ ｍｇ / Ｌꎻ固液比 ２ ｇ / Ｌꎻ溶液 ｐＨ 为 ２ꎻ
反应时间 １２０ ｍｉｎ

１—０ꎻ２—０􀆰 ２５％ꎻ３—１􀆰 ０％ꎻ４—０􀆰 ７５％ꎻ５—０􀆰 ５％

图 ４　 Ｍｇ 掺杂量对 Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒

光催化性能的影响

２􀆰 ４􀆰 ２　 溶液 ｐＨ 对光催化活性的影响

溶液 ｐＨ 不仅影响颗粒表面的电荷性能ꎬ而且

也影响溶液中甲基橙存在形式ꎬ进一步影响催化剂

对甲基橙的吸附性能及催化能力ꎮ 通过批量实验测

定不同 ｐＨ 下甲基橙降解率随光照时间的变化ꎬ结
果见图 ５(ａ)ꎮ 由图 ５(ａ)可知ꎬ不同 ｐＨ 下甲基橙降

解率随光照时间的变化趋势基本一致ꎬ均随光照时

间延长而增大ꎬ而后又趋于稳定ꎮ 光照 ６０ ｍｉｎꎬ弱酸

条件下降解速率高于弱碱性条件ꎬ随酸性增强降解

速率增加ꎬ在 ｐＨ ＝ ２ 甲基橙溶液中降解速率最快ꎬ
光照 ４５ ｍｉｎ 时甲基橙降解率接近 １００％ꎬｐＨ ＝ ３ ~ ４
时ꎬ甲基橙降解率为 ７０％ ~ ８０％ꎮ 而在弱碱性条件

下ꎬ甲基橙 将 降 解 率 仅 达 到 ３８％ꎮ 由 此 可 见ꎬ
Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的光催化性能在酸性环境中优于

碱性或中性环境ꎮ
为了更直观地分析溶液 ｐＨ 对甲基橙降解效果

的影响ꎬ对图 ５(ａ)数据按式(２)拟一级动力学模型
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进行拟合ꎬ拟合结果如图 ５(ｂ)所示ꎮ
ｌｎ(Ｃ０ / Ｃ) ＝ ｋｔ (２)

式中:ｋ 为表观速率常数ꎬｍｉｎ－１ꎻｔ 为时间ꎬｍｉｎꎮ
从图 ５(ｂ)可以看到ꎬ随着 ｐＨ 减小表观速率常

数 ｋ 增加ꎬ且 ｐＨ＝ ２ 的表观速率常数 ｋ 值约为 ｐＨ ＝
１０ 的 ２􀆰 ５ 倍ꎬ这说明溶液的 ｐＨ 减小能有效提高

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 的光催化性能ꎮ 可能是由于酸性

条件下ꎬＭｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒表面带有正电

荷ꎬ酸性越强ꎬ表面正电荷越多ꎬ越有利于光生电子

转移到固液界面ꎬ促进光催化降解反应[１７]ꎻ而碱性

条件下ꎬ溶液中—ＯＨ 与甲基橙分子在 Ｍｇ(Ⅱ) －α－
Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒表面形成竞争性吸附ꎬ不利于􀅰ＯＨ
的形成ꎬ同时ꎬ光催化降解过程中产生 ＣＯ２ꎬ在碱性

条件下易转化成碳酸根或碳酸氢根ꎬ抑制􀅰ＯＨ 形

成ꎬ使甲基橙降解效果下降[１８]ꎮ

(ａ)不同 ｐＨ 下甲基橙降解率随光照时间的变化

(ｂ)动力学拟合曲线

１—ｐＨ＝ ２ꎻ２—ｐＨ＝ ３ꎻ３—ｐＨ＝ ４ꎻ４—ｐＨ＝ ５ꎻ５—ｐＨ＝ ６ꎻ

６—ｐＨ＝ ８ꎻ７—ｐＨ＝ １０

图 ５　 溶液 ｐＨ 对甲基橙降解效果的影响

２􀆰 ４􀆰 ３　 甲基橙初始质量浓度对光催化活性的影响

探究了甲基橙初始质量浓度对光催化降解效果

的影响ꎬ结果见图 ６ꎮ 由图 ６( ａ)可知ꎬ不同初始质

量浓度甲基橙降解率随光照时间的变化趋势一致ꎬ
均随初始质量浓度降低而增加ꎮ 光照 １２０ ｍｉｎ 时ꎬ
质量浓度高于 １５ ｍｇ / Ｌ 的甲基橙溶降解率达到

８０％~９０％ꎬ而质量浓度为 １５ ｍｇ / Ｌ 的甲基橙溶液ꎬ
光照 ６０ ｍｉｎ 后降解率接近 １００％ꎮ 可能是由于甲基

橙质量浓度升高ꎬ大量甲基橙分子被吸附于纳米颗

粒表面ꎬ导致缺乏产生􀅰ＯＨ 的电子－空穴对ꎬ使光催

化效率降低[１８]ꎻ此外ꎬ随着甲基橙质量浓度升高ꎬ溶
液色度加深ꎬ导致光的利用率降低ꎬ致使能达到颗粒

表面的光生电子减少[１９]ꎮ
为了更直观地分析甲基橙初始质量浓度对降解

效果的影响ꎬ对实验数据进行拟一级动力学拟合ꎬ结
果如图 ６(ｂ)ꎮ 从图 ６(ｂ)可看到ꎬ不同甲基橙初始

质量浓度下光催化降解实验符合拟一级动力学模

型ꎬ表观速率常数 ｋ 随初始质量浓度增加先增大后

减小ꎬ质量浓度为 １５ ｍｇ / Ｌ 的速率常数达到最大ꎬ约
为其他质量浓度速率常数 ｋ 的 １􀆰 ３１ ~ ２􀆰 ６８ 倍ꎮ 由

此可见ꎬ质量浓度 １５ ｍｇ / Ｌ 为甲基橙降解的最佳初

始质量浓度ꎮ

(ａ)不同初始质量浓度下甲基橙降解率随光照时间的变化

(ｂ)动力学拟合曲线

１—５ ｍｇ / Ｌꎻ２—１０ ｍｇ / Ｌꎻ３—１５ ｍｇ / Ｌꎻ４—２０ ｍｇ / Ｌꎻ５—２５ ｍｇ / Ｌ

图 ６　 甲基橙初始质量浓度对降解效果的影响

２􀆰 ４􀆰 ４　 固液比对光催化活性的影响

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒添加量不仅影响活

性位与甲基橙分子的比值ꎬ而且也影响纳米颗粒间

的团聚ꎮ 因此ꎬ探讨了固液比(每升溶液中添加的

催化剂质量)对甲基橙降解效果的影响ꎬ结果见图

７ꎮ 由图 ７(ａ)可知ꎬ不同固液比下甲基橙降解率均

随着光照时间增加而增加ꎮ 光照时间 ４５ ｍｉｎ 时ꎬ固
液比 ４ ｇ / Ｌ 降解速率最快ꎬ甲基橙降解率接近于

１００％ꎻ光照时间为 ６０ ｍｉｎ 时ꎬ固液比为 ２ ~ ６ ｇ / Ｌ 的

Ｍｇ(Ⅱ)－α－Ｆｅ２Ｏ３ 几乎能完全降解甲基橙ꎻ光照时

间为 １００ ｍｉｎ 时ꎬ固液比为 ２~８ ｇ / Ｌ 的 Ｍｇ(Ⅱ)－α－
Ｆｅ２Ｏ３ 对甲基橙的降解率均接近 １００％ꎻ当固液比达

到 １０ ｇ / Ｌ 时ꎬ光照 １２０ ｍｉｎ 甲基橙降解率仅达到

９８％ꎮ 这可能由于催化剂添加量少ꎬ提供的催化活
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性位较少ꎬ催化剂表面活性位吸附速率较慢ꎬ光生电

子产生速度缓慢ꎬ催化反应速率低ꎬ反应效果差ꎮ 随

着固液比增加ꎬ增加了纳米颗粒间的团聚ꎬ减少了有

效活性位ꎬ致使甲基橙光催化降解速率降低ꎮ 同时ꎬ
固液比过高时ꎬ过多的催化剂会遮挡光的传递ꎬ不利

于光生电子产生ꎬ从而减缓了光催化剂的降解速

率[１９]ꎮ 由此可见ꎬ固液比为 ２ ｇ / Ｌ 时ꎬ甲基橙降解

效果最好ꎮ
为了更直观地分析固液比对甲基橙效果的影

响ꎬ对实验数据进行拟一级动力学拟合ꎬ拟合曲线如

图 ７(ｂ)所示ꎮ 由图 ７(ｂ)可知ꎬ固液比为 ２ ｇ / Ｌ 的

降解速率 ｋ 值为 ０􀆰 ０６０ ６ ｍｉｎ－１ꎬ分别为固液比 ４、６、
８ ｇ / Ｌ 和 １０ ｇ / Ｌ 降解速率的 １􀆰 １０、１􀆰 １８、１􀆰 １７ 倍和

１􀆰 ９ 倍ꎮ 说明固液比为 ２ ｇ / Ｌ 为降解甲基橙的最佳

固液比ꎮ

(ａ)不同固液比下甲基橙降解率随光照时间的变化

(ｂ)动力学拟合曲线

１—２ ｇ / Ｌꎻ２—４ ｇ / Ｌꎻ３—６ ｇ / Ｌꎻ４—８ ｇ / Ｌꎻ５—１０ ｇ / Ｌ

图 ７　 固液比对甲基橙降解效果的影响

３　 结论

用 ＦｅＳ２ 还原 ＦｅＳＯ４ 和 ＭｇＳＯ４ 混合物成功合成

纳米级 Ｍｇ 掺杂 α－Ｆｅ２Ｏ３ 材料ꎬ并考察其对甲基橙

模拟废水的光催化降解效果ꎮ 用 ＸＲＤ 和 ＳＥＭ 对合

成 Ｍｇ 掺杂 α－Ｆｅ２Ｏ３ 进行物相及形貌的分析ꎮ ＳＥＭ
图像表明ꎬ固相还原法合成纳米级 Ｍｇ(Ⅱ) －α －
Ｆｅ２Ｏ３ 颗粒呈现类球形结构ꎬ 颗粒平均粒径为

５６ ｎｍꎬ因团聚造成颗粒分布不均匀ꎮ 实验表明ꎬ固
相还原法合成 Ｍｇ(Ⅱ) －α－Ｆｅ２Ｏ３ 纳米颗粒对模拟

废水中甲基橙均表现出优异的光催化活性ꎬ且掺杂

量为 ０􀆰 ５％的 Ｍｇ(Ⅱ) －α－Ｆｅ２Ｏ３ 光催化性能最好ꎬ
其对甲基橙的降解过程符合拟一级动力学模型ꎬ光
照 ４５ ｍｉｎ 对 １５ ｍｇ / Ｌ 的甲基橙(ｐＨ ＝ ２)降解率接

近 １００％ꎮ
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