
第 卷  第 期

年 月

纺  织  学  报
∏×¬ 

∂  

⁄ 

文章编号 222
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摘  要  以聚丙烯腈基碳纤维作为 × 的载体制备光催化材料 用质量分数为   ∗  的硝酸 ε 对碳纤

维表面进行氧化处理 采用浸渍法对碳纤维进行 × 负载 ∀研究碳纤维表面的氧化处理对其负载 × 的影响 ∀

利用扫描电子显微镜和超声波清洗仪等对材料的表面形态 !× 的负载牢度等进行观察和分析 ∀结果表明 随着

对碳纤维氧化处理时间的增加 其对 × 的原始负载率 !超声波清洗后的负载率等均有提高的趋势 以对碳纤维进

行 左右的表面氧化处理后 负载 × 的效果为好 ∀
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  自 年 ƒ∏和 
≈发现 × 电极

在光照条件可以使水发生光催化氧化还原反应以

来 × 作为光催化剂在处理各种有机污染物上得

到广泛的应用和研究 但由于粉末型 × 催化剂存

在着粉末难以回收 在空气中易于飞散 在水中易

于凝聚等缺点 限制了其使用范围 因此 需要有合

适的载体 ∀目前常用的载体主要有  硅质材料 

包括玻璃类和陶瓷类≈
但玻璃中的钠离子会渗入

光催化剂层 降低催化活性≈
 金属类 如镍

片 !铝片 !不锈钢等≈
但不锈钢基体中铁的扩散影

响 × 的晶型
≈

炭类材料 该类材料对 × 的

光催化活性有良好的协同效应≈
但目前的研究主

要集中在颗粒的活性炭和活性炭纤维上≈   ∀而以

颗粒的活性炭为载体制备的复合体仍存在着回收困

难等问题 以活性炭和活性炭纤维为载体的复合体

均还存在着高温烧结时孔结构的破坏和与 × 的

结合强度低等问题 ∀为了提高结合强度 有不少学

者采用黏结剂≈
但由于黏结剂是高分子材料≈





在光照条件下 也容易被光催化分解 使 × 粒子

脱落 另外 活性碳纤维的强度很低 对使用的寿命

也有一定的影响 ∀为此 本文探索用强度高 纤度

细 柔软性好的聚丙烯腈°基碳纤维为载体负

载 × 为了在不使用黏结剂的条件下 使碳纤维

与 × 有良好的结合性能 采用硝酸对碳纤维进行

氧化处理 使碳纤维表面产生羧基等各种含氧极性

基团≈
并且通过硝酸的氧化作用对碳纤维的表面

进行刻蚀 研究碳纤维表面的氧化处理对其负载

× 的影响 ∀

1  实验部分

111  材  料
直径为 1 Λ的 °基碳纤维 ×≤ 日本

东丽公司 气相法二氧化钛 ° 德国 德固沙

⁄∏公司 硝酸质量分数为   ∗

   分析纯 杭州汇普化工仪器有限公司 无水乙

醇≤ ≤  分析纯 杭州汇普化工仪器有限公

司 丙酮≤ ≤ ≤ 分析纯 杭州汇普化工仪器有

限公司 ∀

112  碳纤维表面处理
将碳纤维制成约1 的试样若干份 在 ε 条

件下用丙酮冷凝回流 ∀

将经过丙酮处理的碳纤维 约 1 置于

 圆底烧瓶中 加入   ∗  硝酸 ∀在

冷凝回流条件下  ε 油浴加热 进行硝酸氧化处

理 ∀以 为时间间隔 分别处理  ! ! ! ! ! ∀

氧化处理完成后 用去离子水对碳纤维进行反复清

洗 以去除残留的酸液与氧化副产物 ∀

113  碳纤维负载 ΤιΟ2 制样

以含有体积分数为  的乙醇水溶液为溶剂 

将纳米 × 配制成质量分数为   的 × 溶液 ∀

使用超声波分散仪对所配制溶液进行超声波振荡

 使纳米 × 粒子分散均匀 ∀

将经过不同时间处理的碳纤维分别浸渍于 ×

溶液中  后取出 悬挂晾干 ∀转移至箱式电阻炉 

 ε 焙烘 ∀

114  分析测试
将经过氧化处理的碳纤维在 ε 条件下烘

 称取其干重 ∀待这些碳纤维负载后再次称取其

干重 ∀将负载后的碳纤维浸泡于清水中 用超声波

分散仪以 对其清洗 取出 用去离子水

反复冲洗 烘干后 称取干重 ∀

对各次称取的碳纤维干重进行分析 计算碳纤

维的 × 负载率 Κ !超声波清洗后 × 负载损失

率 Λ和负载率 Κ 分别见式 ∗  ∀

Κ 
Ω  Ω

Ω

≅   

Λ 
Ω  Ω

Ω

≅   

Κ 
Ω  Ω

Ω

≅   

式中 Ω 为氧化处理后碳纤维的干重 Ω 为负载

× 后的碳纤维干重 Ω 为负载 × 后的碳纤维

经超声波清洗后的干重 ∀

用扫描电子显微镜⁄÷≥2型对样品表面形

态进行观察 ∀

2  实验结果与讨论

211  氧化处理对碳纤维表面形态的影响

图 示出未经处理的 °基碳纤维表面形

态 其表面分布有浅而窄的沿纤维轴向平行排列的

沟槽纹理 ∀这是由碳纤维在生产过程中的原丝遗留

下来的≈ ∀图 示出经过硝酸 氧化处理后所

观察到的 °基碳纤维表面形态 其表面受到了强

烈的刻蚀作用 形貌发生了明显的改变 所分布的轴

向沟槽明显加宽加深 增大了碳纤维的比表面积 表

面粗糙度也有明显的提高 ∀图 示出经过 处

理后的 °基碳纤维表面形态 碳纤维表面轴向沟

槽的分布变得不均匀 同时碳纤维表面粗糙度也比

 处理的有所下降 ∀这是由于氧化刻蚀作用随着

处理时间的延长而逐步加强 使得碳纤维局部表面

发生剥离现象≈ ∀

212  氧化处理对碳纤维负载 ΤιΟ2 的影响

212 .1  氧化处理时间对 ΤιΟ2 负载率的影响

不同时间氧化后的碳纤维经过浸渍处理后焙烘

制得试样 其对 × 的负载率变化如图 所示 ∀可

以看出 随着氧化处理时间的增加 × 负载率有

增加的趋势  ∗  范围内 增加量明显  处理的

碳纤维比 处理的碳纤维对 × 的负载率有所下

降 但 后又有提高 ∀这主要是由于 处理后 

碳纤维的表面发生了剥离 使表面的粗糙度等有所

下降 而随着氧化时间的进一步延长 被剥离出的新

表层又进一步被氧化刻蚀 表面的粗糙度又有所增
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图   氧化处理不同时间后碳纤维的表面形态

ƒ  ≥∞ ∏¬     

加 从而使经过 氧化处理的碳纤维的 × 负载

率又有所增加 ∀

图   氧化处理时间对 × 负载率的影响

ƒ  ∞¬

× ∏

212 .2  氧化处理时间对 ΤιΟ2 负载牢度的影响

由于试样是在浸渍后直接焙烘制得的 因此 不

可避免地产生部分 × 堆积在试样的表面 ∀为此 

对其进行超声波清洗 将堆积在试样表面或结合力

较弱的 × 颗粒去除掉 ∀经超声波清洗后样品的

× 负载率和负载损失率如图 所示 ∀

图   超声波清洗后样品的 × 负载率和损失率

ƒ  ≥χ× ∏

× ∏∏√

  从图 可以看出 未经过氧化处理的碳纤维 其

× 的负载损失率很大 达到 1  清洗后 ×

的负载率仅为 1  ∀这主要是由于未经过氧化处

理的碳纤维表面缺乏活性基团 表面的粗糙度较小 

使 × 与碳纤维的结合力较弱 从而使其经超声波

清洗后的负载量很小 ∀随着氧化处理时间的增加 

超声波清洗后的负载损失率减少 负载量增加 但 

∗  的范围内变化明显 而 后的变化趋于缓慢 ∀

这是由于当氧化处理时间为 时 碳纤维表面受到

轻微的刻蚀作用 表面形貌变化较小 ∀随着氧化处

理时间的增长 碳纤维表面的刻蚀作用逐渐加强 ∀

当氧化时间达到 时 碳纤维表面刻蚀作用明显 

分布的轴向沟槽明显加宽加深 在增大碳纤维比表

面积的同时也提高了碳纤维的表面粗糙度 有利于

× 粒子在其表面的均匀分布 获得厚度均匀的

× 覆盖层 更好地发挥表面形貌与含氧极性基团

对结合牢度的增强作用 ∀随着氧化刻蚀作用的进一

步加强 其表面局部发生剥离现象 使表面极性基团

和凹坑的分布产生不均匀 在覆盖层的某些区域厚

度过大 使得处于覆盖层这些区域中的部分 × 粒

子与碳纤维表面距离过大 从而导致经 ∗  氧化

处理的碳纤维其超声波清洗后的负载损失率比 

处理的有所增加 ∀

图 为经过  氧化处理的碳纤维表面负载

× 粒子后的电镜照片 ∀可以看出 × 粒子分布

均匀 × 覆盖层的厚度也基本均匀 显示了良好的

负载效果 ∀

虽然从实验数据看 氧化处理 后的碳纤维

负载 × 的量比氧化处理 的要大 但由于处理时

间越长 对碳纤维的质量损失 !强力损失越大 ∀综合

考虑强度 !光催化性能等各因素后认为 以对碳纤维

进行 的表面氧化处理其负载 × 的效果为好 ∀
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图   氧化处理  的碳纤维负载 × 后的表面形态

ƒ  ≥∞ ∏× ∏

 ¬ 

3  结  论

碳纤维经过 ε 质量分数为   ∗  的

硝酸氧化处理后 可以明显提高其对 × 的负载率

和负载牢度 ∀随着对碳纤维氧化处理时间的增加 

其对 × 的原始负载率 !超声波清洗后的负载率等

均有提高的趋势 但氧化处理 后 其超声波清洗

后的负载率提高缓慢 综合考虑各因素后认为 以对

碳纤维表面进行 左右的氧化处理后负载 × 的

效果为好 ∀ ƒ÷
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