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·研究论文· 

微波辅助制备 CdS 插层 K2La2Ti3O10复合物及其光催化制氢的性能 

崔文权    齐跃丽    胡金山    刘  利    梁英华* 
(河北联合大学化学工程学院  唐山 063009) 

摘要  采用微波辅助通过酸交换、胺柱撑、离子交换等步骤制备了 CdS 插层的 K2La2Ti3O10(记做 CdS-K2La2Ti3O10)复
合光催化剂. 利用X射线粉末衍射(XRD), 场发射扫描电子显微镜(SEM), 紫外-可见漫反射吸收光谱(UV-Vis)和光致发

光光谱(PL)等对产物进行表征, 考察了 CdS-K2La2Ti3O10 在紫外光及可见光下催化制氢活性. 结果表明, 微波辅助法与

传统法制备的插层复合催化剂晶型结构相似, 同时大大减少了离子交换反应时间, 减少了对层间结构的破坏, 拓展了

催化剂的可见光吸收范围. 微波辅助制备的催化剂在紫外光和可见光照射 3 h 后的产氢量分别为 221.53 mmol/(g cat.)
和 3.23 mmol/(g cat.), 并对光催化机理进行了分析. 
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Synthesis of CdS-pillared K2La2Ti3O10 Catalyst via a Microwave  
Assisted Process and Its Photocatalytic Property 

Cui, Wenquan    Qi, Yueli    Hu, Jinshan    Liu, Li    Liang, Yinghua* 
(College of Chemical Engineering, Hebei United University, Tangshan 063009, China) 

Abstract  CdS-pillared K2La2Ti3O10 photocatalysts were synthesized via ion-exchange reaction, bu-
tylamine pillaring and sulfuration processes under the assistance of the microwave irradiation. The structure 
of the photocatalysts was determined by means of powder X-ray diffraction (XRD), scanning electron    
microscope (SEM), and ultraviolet-visible diffuse reflection spectra (UV-Vis). The photocatalytic activities 
of these composite compounds for hydrogen production were also investigated under UV and visible light 
irradiation. The results revealed that the CdS-pillared K2La2Ti3O10 photocatalysts prepared under the     
assistance of microwave irradiation possess the similar crystal structures with that prepared via a traditional 
waterlogging method. At the same time, microwave irradiation can greatly decrease the preparation time, 
resulting in less destruction of the layered structure and improve the absorption for visible light. The photo-
catalytic activities for hydrogen production of the CdS-pillared K2La2Ti3O10 photocatalyst prepared via a 
microwave assisted procedure were 221.53 mmol/(g cat.) and 3.23 mmol/(g cat.) under UV light and visible 
light irradiation, respectively, after 3 h irradiation. At last, the photocatalysis mechanism was deduced. 
Keywords  microwave; intercalation; K2La2Ti3O10; CdS; photocatalysis 

  
目前, 在光催化剂研究领域, 层状光催化材料因具

有较高的光催化活性而得到研究者的关注[1～4]. 钙钛矿

型层状镧钛酸盐 K2La2Ti3O10, 本身具有半导体活性中

心 [5], 其晶体结构属体心四方晶系, 层状主体结构有
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TiO6八面体构成, 它的晶体结构中每个层板都有三个钙

钛矿层堆集形成片状结构, 每个层板之间由于金属离子

(K＋)的静电力作用结合在一起, 可提供较多的反应活性

中心[6]. K2La2Ti3O10 为宽禁带化合物, 只能吸收紫外光, 
因此拓展 K2La2Ti3O10 的可见光响应是提高其在光催化

领域应用价值的重要途径 [7]. 将 Fe2O3
[8]或窄禁带的

CdS[9]插入到 K2La2Ti3O10的层板中间, 利用 CdS 的敏化

作用, 可以大大提高 K2La2Ti3O10 光催化活性. 目前, 插
层复合材料的制备主要采用传统的水浴加热方法, 制备

过程复杂, 周期长, 还可能破坏催化剂的层状结构. 因
此发展简单、快捷的插层复合方法对提高光催化剂的制

备效率及活性具有重要意义. Tang 等[10]曾尝试采用微波

法对 K2Ti4O9 进行胺柱撑预处理, 得到的产物与传统水

浴法制备的产物相比, 晶型结构差别不大; Olaya 等[11]

曾采用微波辅助插层反应制备出黏土/铝插层复合材料, 
由这些报道可见微波插层反应的应用减少了反应时间, 
提高了插层反应效率. 我们曾采用微波辅助法合成了

CdS 插层的 K2Ti4O9 催化剂[12], 大大缩短了制备时间的

同时, 比普通水浴法具有更高的光催化制氢活性. 本文

作为我们系列研究的一部分, 采用微波法制备了CdS插

层的 K2La2Ti3O10 复合光催化剂, 对结构进行了表征并

考察了紫外和可见光下分解水制氢活性.  

1  实验 

1.1  实验药品及仪器 
钛酸丁酯, 化学纯, 天津市光复精细化工研究所; 

氢氧化钾, 分析纯, 天津市北方天医化学试剂厂; 正丁

胺, 分析纯, 天津大茂化学试剂厂; 硬脂酸, 分析纯, 天
津市大茂化学试剂厂; 硝酸镧, 分析纯, 国药集团化学

试剂有限公司; 盐酸, 分析纯, 天津翔宇化工工贸有限

责任公司; 硫酸, 分析纯, 天津翔宇化工工贸有限责任

公司; 硫化钠, 分析纯, 天津市北方天医化学试剂厂.  
微波反应器, XH-100A 型, 北京祥鹄科技发展有限

公司; 集热式恒温磁力搅拌浴, HWCL-1, 郑州长城科工

贸有限公司; 高温箱式炉, JM-X14B, 洛阳佳明炉业有

限公司; 光化学反应仪, BL-GHX-TYPE型, 上海比朗仪

器有限公司.  

1.2  K2La2Ti3O10的制备 

硬脂酸法制备 K2La2Ti3O10: 在文献[13]的基础上稍

加改进, 具体步骤如下: 称取 30 g 硬脂酸油浴加热熔

融. 称取 10 g 硝酸镧加适量水溶解, 将硝酸镧溶液加入

到熔融的硬脂酸中, 130 ℃搅拌蒸干水分. 再称取 2.5 g
氢氧化钾加少量水溶解加入到溶有硝酸镧的硬脂酸中, 
搅拌 2 h 后, 加入 14.5 g 钛酸丁酯搅拌 0.5 h. 电炉加热

除去有机物. 将研磨好的 K2La2Ti3O10 前驱体放入管式

炉内 1000 ℃焙烧 2 h, 产物研磨后即为 K2La2Ti3O10.  

1.3  CdS-K2La2Ti3O10的制备 

酸交换 H2La2Ti3O10 的制备 [14]: 传统水浴法制备

H2La2Ti3O10, 将 K2La2Ti3O10本体与 1 mol/L 的盐酸溶液

加入到 500 mL 三口烧瓶中混合. 室温下搅拌反应 72 h, 
离心分离, 蒸馏水洗涤至中性. 样品在 60 ℃下真空干

燥 6 h, 得样品 n-H2La2Ti3O10.  
微波法制备 H2La2Ti3O10, 将制备好的 K2La2Ti3O10

与 1 mol/L 的盐酸溶液加入到 500 mL 三口烧瓶中混合, 
在微波反应器中加热反应 1 h. 为防止爆沸, 反应过程

中每加热 2 min 停止加热 2 min. 产物离心分离, 洗涤至

中性后 , 在真空干燥箱 60 ℃干燥 6 h 后得到产物

m-H2La2Ti3O10.  
胺柱撑的 H2La2Ti3O10 的制备: 采用一定浓度的正

丁胺与 H2La2Ti3O10在微波反应器中反应 3 h. 反应结束

后离心分离, 充分洗涤后在 60 ℃真空干燥箱中干燥 6 
h, 产 物 即为 正 丁 胺 柱 撑 后 的 镧 钛 酸 钾 , 记 作

m-C4H11N-H2La2Ti3O10. 同样采用传统方法在 60 ℃水

浴加热下将H2La2Ti3O10与胺溶液反应 3 d制备了普通水

浴法胺柱撑产物, 记作 n-C4H11N-H2La2Ti3O10.  
CdS 插 层 K2La2Ti3O10 催 化 剂 的 制 备 : 将

m-C4H11N-H2La2Ti3O10与 0.4 mol/L Cd(CH3COO)2溶液

混合, 在微波反应器中反应 2 h. 反应产物洗涤干燥后

置于U型玻璃管, 通入H2S硫化, 即得到CdS插层产物, 
记作 m-CdS-K2La2Ti3O10. 另外采用传统水浴方法离子

交换制备插层 CdS 的 K2La2Ti3O10 光催化剂 n-CdS- 
K2La2Ti3O10; 将传统水浴制备的 n-C4H11N-H2La2Ti3O10

放微波反应器中进行离子交换 2 h, 硫化得 nm-CdS- 
H2La2Ti3O10. 将微波法制备的 m-C4H11N-H2La2Ti3O10在

传 统 水 浴 进 行 离 子 交 换 5 h, 硫 化 得

mn-CdS-H2La2Ti3O10.  
为了对比, 通过 Cd(CH3COO)2与 Na2S 反应制备了

CdS; 采用机械混合法制备了 K2La2Ti3O10表面担载 CdS
的催化剂, 记做 CdS/K2La2Ti3O10(M).  

1.4  结构及性能表征 

催化剂的物相采用D/MAX2500PC型X射线衍射仪

(XRD)进行分析, 仪器测试条件为 Cu 靶, Kα射线, 功率

为 40 kV/100 mA. 采用 S-4800 场发射扫描电子显微镜

(SEM)表征催化剂的大小和形貌. 采用普析 UV1901 型

紫外-可见漫反射光谱仪(UV-Vis)表征催化剂的光吸收

特性. 采用 F7000 分子荧光光谱仪(PL)测定光催化剂的

荧光发射光谱. 催化剂中 Cd 的插层量采用 ZSX Primus 
II 型 X 射线荧光光谱仪测定.  
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1.5  光催化制氢活性测试 

光催化反应采用内部光照法, 其结构见图 1. 光源

放置在反应器的内部, 反应室容积为 250 mL, 反应室与

光源之间为石英夹套, 通入冷却水以吸收光源产生的热

量 . 反应体系为 250 mL 0.1 mol/L Na2S, 0.5 mol/L 
Na2SO3, 1 mol/L KOH 水溶液, 催化剂的投加量为 0.5 g. 
光源分别为 300 W 汞灯(紫外光)和 500 W 氙灯(可见光, 
夹套内通入 1 mol/L NaNO2溶液作为冷却介质并过滤掉

氙灯产生的少量紫外线). 产生的氢气引入到气相色谱

仪进行在线分析. 气相色谱(FULI 9790)以氩气为载气, 
柱温 80 ℃, 5A 分子筛色谱柱, 热导检测器温度 80 ℃, 
热导检测器桥电流为 75 mA.  

 

图 1  光催化反应仪器示意图 

Figure 1  Photo-catalytic reactor 

2  结果与讨论 

2.1  样品 XRD 谱图分析 

用 XRD 衍射仪对硬脂酸法合成的K2La2Ti3O10及酸

交换、胺柱撑及插层 CdS 等系列产物做晶型表征. 从图

2 可知, K2La2Ti3O10在 2θ 为 5.9°和 32.3°左右出现明显

K2La2Ti3O10 的(002)晶面和(107)晶面衍射峰 , 结构与

PDF 标准卡片(JCPDS Card:48-0982)对照基本一致. 酸
交 换 产 物 H2La2Ti3O10 衍 射 峰 基 本 保 持 了 本 体

K2La2Ti3O10的结构, 其特征衍射峰(002 晶面)2θ角度由

5.94°右移到 6.24°. 根据布拉格方程 (2sin )d λ θ＝／ (d 为

晶面间距, λ 为入射波长, θ 为半衍射角), 可计算出

K2La2Ti3O10 002 晶面的间距为 1.49 nm, H2La2Ti3O10 002
晶面的间距为 1.42 nm, 酸交换后间距减小, 这是因为

酸交换时 H＋取代 K＋进入层状化合物的层板中间, H＋比

K＋半径小, 导致层板间距减小. 微波法酸交换与普通水

浴法制备的产物晶型结构相似.  

 

图 2  K2La2Ti3O10酸交换样品的 XRD 谱图     
Figure 2  X-ray diffraction patterns of K2La2Ti3O10 after acid 
exchange     

酸交换产物 H2La2Ti3O10 是具有层状结构的杂多酸, 
能 与 有 机 胺 进 行 中 和 反 应 , 将 有 机 胺 引 入 到

H2La2Ti3O10层板之间. 图3为K2La2Ti3O10不同方法胺交

换样品的 XRD 谱图 . 正丁胺预柱撑的 C4H9NH2- 
K2La2Ti3O10 催化剂与 K2La2Ti3O10 相比, (002)面的特征

衍射峰向小角度偏移, 有机胺分子进入层板中间, 层间

距增大. 说明胺柱撑后催化剂层状结构仍然存在, 有机

胺进入到 H2La2Ti3O10 层间将层板撑开, 扩大层板通道

高度, 以便于插层复合时引入硫化镉. 对照 XRD 谱图

可知, 微波辅助法与普通水浴法制备的正丁胺柱撑的催

化剂晶型结构相似, 微波辅助法成功将正丁胺引入到

H2La2Ti3O10层板之间.  

 

图 3  K2La2Ti3O10胺交换样品的 XRD 谱图 

Figure 3  X-ray diffraction patterns of K2La2Ti3O10 after 
C4H11N intercalated 

图 4 是不同方法制备的插层复合光催化剂

CdS-K2La2Ti3O10. 对比晶型结构可知, 四种插层复合催

化剂 CdS-K2La2Ti3O10, 晶型结构类似. 微波辅助法成功

将 CdS 插层 K2La2Ti3O10层板之间, 减少插层制备时间. 
并且微波法制备的 m-CdS-K2La2Ti3O10, XRD 谱图中

(002), (006), (110)和(200)晶面的特征峰比传统水浴的强
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度高说明微波法制备的催化剂保持了相对更好的晶形

结构. 我们之前的研究工作也证实, 采用微波辅助法制

备的 CdS 插层 K2Ti4O9 催化剂[12], 缩短了制备时间, 同
时也减少了晶型结构的破坏, 所以微波辅助是一种简单

方便的制备插层复合催化剂的方法.  

 

图 4  CdS 插层 K2La2Ti3O10样品的 XRD 谱图 

Figure 4  X-ray diffraction patterns of CdS intercalated 

2.2  催化剂的 SEM 分析 

催化剂的活性受许多因素的影响, 其中催化剂颗粒

的尺寸大小、催化剂的表面特征是影响其光催化活性的

重要因素. 为了能更好地研究 K2La2Ti3O10 的晶体大小

和形貌, 对样品进行了扫描电镜(SEM)分析, 如图 5～7
所示. 从图5可以看出, K2La2Ti3O10形貌比较规整, 结晶

度高, 呈片状结构, 颗粒粒径均匀, 平均尺寸大约为

600 nm 左右. 图 6～7 分别为 m-CdS-K2La2Ti3O10 及

n-CdS-K2La2Ti3O10 的 SEM 照片, 两种材料具有更清晰

的层状结构, 显示出催化剂是一层一层的堆垛起来. 两
种不同方法制备的插层复合材料与 K2La2Ti3O10 相比, 
表面较粗糙, 层隙较大. m-CdS-K2La2Ti3O10 催化剂还显

示出明显的撑开痕迹.  

 

图 5  K2La2Ti3O10的 SEM 照片 

Figure 5  SEM image of K2La2Ti3O10 

2.3  样品紫外-可见漫反射谱图分析 

紫外及可见光谱能够表征催化剂对光的吸收和反

射跟波长的光系, 从而用以研究光催化剂内部光生电子

受光激发情况及光生电子在价带和导带之间的跃迁. 

 

图 6  m-CdS-K2La2Ti3O10的 SEM 照片 

Figure 6  SEM image of m-CdS-K2La2Ti3O10 

 

图 7  n-CdS-K2La2Ti3O10的 SEM 照片 

Figure 7  SEM image of n-CdS-K2La2Ti3O10 

图 8 为 K2La2Ti3O10, CdS, m-CdS-K2La2Ti3O10 及 CdS/  
K2La2Ti3O10(M)样品的紫外-可见漫反射图谱. 从图中可

以看出, K2La2Ti3O10对波长小于 350 nm 的紫外光有较

强的吸收特性, 其光谱的吸收边界约为 350 nm, 而对大

于 350 nm 的可见光区域几乎没有吸收. 由波长与能量

的关系 g (eV) / (nm)E hc λ＝ 可以计算出 K2La2Ti3O10的带

隙宽度约为 3.50 eV, CdS 相应的带隙宽度约为 2.40 eV. 
CdS/K2La2Ti3O10(M)的光谱吸收有两个边界, 分别在

350 nm 及 550 nm 附近, 分别对应于 K2La2Ti3O10及 CdS  

 

图 8  系列样品 UV-vis 谱图      
Figure 8  UV-vis diffuse reflectance spectra of composite semi-
conductors    

(a) K2La2Ti3O10, (b) m-CdS-K2La2Ti3O10, (c) CdS/K2La2Ti3O10(M), (d) CdS 
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的吸收带. m-CdS-K2La2Ti3O10 的吸收拐点分别在 380 
nm及 520 nm附近, 对应于CdS的吸收光谱发生了蓝移, 
可以推测 CdS 是以纳米量级存在于 K2La2Ti3O10的层间, 
量子效应使得 CdS 的吸收光谱发生蓝移 [15]. 与

K2La2Ti3O10 和 CdS/K2La2Ti3O10(M) 材 料 相 比 , 
m-CdS-K2La2Ti3O10 的紫外可见漫反射光谱中对应

K2La2Ti3O10 的特征吸收曲线明显的平缓, 吸收带边在

380 nm 附近, 这可能是插层复合过程中产生了一些缺

陷位所致. 插层复合物中两种半导体在层间相接触产生

异质结构, 微结构发生变化, 能带相互耦合改变了材料

的光吸收特性, 提高了催化剂对可见光的吸收. 
图 9 比较 m-CdS-K2La2Ti3O10, mn-CdS-K2La2Ti3O10, 

nm-CdS-K2La2Ti3O10 及 n-CdS-K2La2Ti3O10 紫外-可见漫

反射光谱. 四种样品在紫外可见光下的吸收曲线基本类

似, 说明四种方法制备的插层复合光催化剂能带结构没

有明显的差异. 所有 CdS-K2La2Ti3O10 插层复合光催化

剂出现两个吸收带, 其吸收边分别为 380 nm 和 520 nm, 
拓宽了 K2La2Ti3O10 对可见光的吸收. 复合催化剂光响

应范围有所增宽, 并且吸收强度都有一定程度增强. 窄
禁带半导体 CdS 的插入提高了 K2La2Ti3O10可见光吸收

范围, 光生电子和空穴在层间限域作用下实现分离, 有
利于光催化效率的提高, 这也是插层复合催化剂在可见

光下具有光催化活性的原因.  

 

图 9  CdS 插层 K2La2Ti3O10样品 UV-Vis 谱图 

Figure 9  UV-vis diffuse reflectance spectra of CdS pillared 
K2La2Ti3O10 

(a) n-CdS-K2La2Ti3O10, (b) nm-CdS-K2La2Ti3O10, (c) m-CdS-K2La2Ti3O10, (d) 
mn-CdS- K2La2Ti3O10 

2.4  样品分子荧光光谱分析 

光致发光光谱可以反映半导体催化剂光生电子与

空穴的分离、复合等信息[16]. 对于插层复合光催化剂, 
荧光光谱分析不仅可以用来研究催化剂中光生电子与

空穴的复合特性, 还为催化剂的光催化制氢活性提供理

论依据, 即荧光光谱强度越低, 光生电子空穴对的复合

越少, 其光催化活性越高[17]. 图 10 是室温下采用激发

波长是 210 nm 的光对 m-CdS-K2La2Ti3O10, K2La2Ti3O10

和 CdS/K2La2Ti3O10(M)样品进行分子荧光光谱分析所得

到的荧光光谱图. 利用 210 nm 的辐射作为激发波长, 
K2La2Ti3O10 在 470 nm 处出现荧光发射, 主要归因于

K2La2Ti3O10 的本征发射[18], 主体的 K2La2Ti3O10 被激发, 
光生电子从导带落回价带与空穴复合所致 . 而

CdS/K2La2Ti3O10(M)和 m-CdS-K2La2Ti3O10在 470 nm 处

的 荧 光 反 射 峰 强 度 很 微 弱 . 这 可 能 是 由 于

CdS/K2La2Ti3O10(M)中 CdS 未能显示出纳米效应, 只是

以K2La2Ti3O10机械混合而成, CdS未以K2La2Ti3O10形成

异质结构 , 不能有效抑制电子与空穴的复合 . 而
m-CdS-K2La2Ti3O10催化剂中 CdS 与 K2La2Ti3O10层间的

紧密结合, 有利于光生电子空穴对的迁移, 光生电子可

以从本体迁移到插层客体上从而抑制了电子与空穴的

复合. 此外, 在 500 nm 处也有微弱荧光反射峰[19], 可能

是制备过程中杂质或晶体结构中晶格缺陷所致.  

 
图 10  系列样品分子荧光光谱图 

Figure 10  Fluorescence spectra patterns of catalysts 
(a) m-CdS-K2La2Ti3O10, (b) CdS/K2La2Ti3O10(M), (c) K2La2Ti3O10 

2.5  光催化制氢活性 

分 别 探 讨 了 K2La2Ti3O10, m-CdS-K2La2Ti3O10, 
n-CdS-K2La2Ti3O10, CdS/K2La2Ti3O10(M), mn-CdS- 
K2La2Ti3O10, nm-CdS-K2La2Ti3O10和 CdS 在紫外光照射

下的光催化制氢活性. 如图 11所示, 几种催化剂在紫外

光下均表现出一定的活性. 总体上, CdS 与 K2La2Ti3O10

复合的催化剂活性要高于CdS和K2La2Ti3O10. 说明CdS
与 K2La2Ti3O10 之间的相互作用有助于增加光生电子空

穴对的分离效率 , 提高光催化产氢的活性 . m-CdS- 
K2La2Ti3O10的活性明显高于其它复合光催化剂, 累积产

氢量达到 221.53 mmol/(g cat.), 说明微波法制备的催化

剂有利于光催化活性的提高; mn-CdS-K2La2Ti3O10 及

nm-CdS-K2La2Ti3O10 催化剂活性稍低, 分别为 193.45 
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mmol/(g cat.)和 200.52 mmol/(g cat.), 这两个催化剂样品

分别在酸交换、胺柱撑和 Cd2＋交换过程采用了微波法, 
余下的步骤采用传统水浴法制备, 活性稍有降低, 而
n-CdS-K2La2Ti3O10活性为 160.54 mmol/(g cat.), 该样品

全部传统法制备, 耗时较长, 可能结构破坏较大; 而
CdS/K2La2Ti3O10(M)光催化剂活性最低 , 只有 131.76 
mmol/(g cat.).  

 

图 11  紫外光光催化累积产氢量 

Figure 11  The photocatalytic activities under UV-light radiation 

图 12 为 m-CdS-K2La2Ti3O10, n-CdS-K2La2Ti3O10, 
mn-CdS-K2La2Ti3O10, nm-CdS-K2La2Ti3O10, CdS/K2La2- 
Ti3O10(M)和 CdS 催化剂在可见光照射下光催化活性. 
由于K2La2Ti3O10带隙较宽, 对可见光没有响应, 在可见

光下未显示出制氢活性. 其他样品在可见光下产氢活性

的规律与在紫外光下类似: m-CdS-K2La2Ti3O10 活性最

高, 达到 3.23 mmol/(g cat.); n-CdS-K2La2Ti3O10, 
mn-CdS-K2La2Ti3O10和 nm-CdS-K2La2Ti3O10样品的产氢

活性均低于 m-CdS-K2La2Ti3O10, 分别为 2.52 mmol/(g 
cat.),  2.83 mmol/(g cat.)及 2.71 mmol/(g cat.); 
CdS/K2La2Ti3O10(M)活性低于插层复合催化剂, 产氢活 

 

图 12  可见光光催化累积产氢量 

Figure 12  The photocatalytic activities under visible-light ra-
diation 

性为 2.10 mmol/(g cat.); CdS 活性最低, 为 0.28 mmol/(g 
cat.). 由此可见, K2La2Ti3O10 层间插入 CdS 的复合光催

化剂活性都有明显的提高, 这主要归因于CdS的窄带隙

对可见光有较高的响应范围. 另外, CdS 光生电子会迁

移到比它电势更正的 K2La2Ti3O10 的导带(CB)上, 有效

地抑制了光生电子和空穴复合 , 提高了光催化活性 . 
CdS 单体受光激发产生的光生电子和空穴能够很快复

合, 氧化还原能力减弱, 所以在可见光下 CdS 单体光催

化活性低于 CdS-K2La2Ti3O10, 而 m-CdS-K2La2Ti3O10 在

可见光下显示出更好的光催化活性. 
上述活性结果说明 , 无论紫外光还是可见光下 , 

m-CdS-K2La2Ti3O10 样品由于制备时间较短, 纳米量级

的CdS分散于定向排列的层状空间, 在纳米CdS的纳米

效应与层状有序空间的共同作用下, 实现了较高产氢活

性. mn-CdS-K2La2Ti3O10, nm-CdS-K2La2Ti3O10催化剂样

品并非所有步骤都采用微波法, 因而层间有序结构可能

比全微波法破坏的严重些 , 因而活性稍有下降 . 而
n-CdS-K2La2Ti3O10 样品所有步骤都采用传统水浴法, 制
备时间过长, 层间结构破坏最严重, 不能有效地抑制光

生电子和空穴的分离, 因而产氢活性比较低. 另外, 我
们采用 X 射线荧光光谱仪测定了 m-CdS-K2La2Ti3O10

和 n-CdS-K2La2Ti3O10 催化剂中 Cd 元素的含量分别为

26.58 mass%和 18.22 mass%. 微波法制备的插层复合物

Cd 的含量高于传统法产物, 可见微波辅助制备插层复

合光催化剂更有利于CdS插入到本体催化剂的层间, 这
也可能是微波辅助插层法所制备的催化剂活性较高的

原因之一. CdS/K2La2Ti3O10(M)活性低是因为较大粒径

的 CdS 附着于 K2La2Ti3O10表面, 不能显示出纳米效应, 
也没有促进光生载流子的有效分离.  

2.6  CdS 插层 K2La2Ti3O10复合光催化活性机理探讨 

K2La2Ti3O10 因其本身带隙为≥3.50 eV, 属于宽禁

带半导体, 只能在紫外光照射下才被激发, 对可见光没

有响应[20,21]. 在其层间插入 CdS 后, K2La2Ti3O10的光催

化活性无论在紫外光还是可见光下均得到了提高. 图
13～14 给出了 CdS 插层 K2La2Ti3O10复合光催剂在紫外

光和可见光照射下的电子-空穴转移图. 两者导带价带

位置符合光催化分解水的条件＞1.23 eV. CdS 和

K2La2Ti3O10 的导带的电极电位比标准氢电极(E0＝0 V, 
pH＝0)更负, 而价带电位比氧电极电位(ENHE＝＋1.23 
V, pH＝0)更正, 所以它们都可以被紫外光激发产生光

生电子空穴对[22]. CdS和K2La2Ti3O10都具有分解水的能

力.  
在紫外光照射下(图 13), CdS 和 K2La2Ti3O10的导带

的电极电位比标准氢电极的更负, 而价带电位比氧电极

电位更正, 它们都可以被紫外光激发产生光生电子空穴
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对. 光生电子(e－)从价带(VB)跃迁到导带(CB)上, 在各

自 VB 上留下空穴(h＋). 由于 K2La2Ti3O10的 CB 比 CdS
电势更正, CdS 的 e－会进一步向 K2La2Ti3O10的 CB 上跃

迁; 同样由于 K2La2Ti3O10 的 VB 比 CdS 电势更负, 
K2La2Ti3O10的 h＋向CdS的VB迁移. 这样光生电子聚集

在了 CdS 的导带上, 空穴则集中于 K2La2Ti3O10 的价带

上, 有效地促进了光生电子和空穴分离, 减小了光生电

子和空穴的复合机率, 有效地提高了光催化活性.  

 

图 13  紫外光下光照电子-空穴转移图 

Figure 13  Electron and positive hole transition under UV light 

 

图 14  可见光下光照电子-空穴转移图  
Figure 14  Electron and positive hole transition under visible 
light 

K2La2Ti3O10禁带宽度为 3.50 eV, 而 CdS 为 2.40 eV, 
在可见光照射下, 只有 CdS 对可见光有响应, 受可见光

激发产生光生电子和空穴, 光生空穴不会发生迁移. 由
于 CdS 与 K2La2Ti3O10层间的紧密结合更有利于光生电

子的迁移, 光生电子会从 CdS 迁移到 K2La2Ti3O10 的导

带(CB)上, 而 K2La2Ti3O10 的层状结构的定向排列同样

有利于抑制光生电子和空穴的复合, 提高了光催化活

性. 插层复合制备的光催化剂, 由于纳米量级的 CdS 插

入 K2La2Ti3O10 的层板之间, 使光生电子和空穴有效分

离, CdS 插层 K2La2Ti3O10 复合光催化剂能响应可见光, 
实现 K2La2Ti3O10在可见光下的光催化活性.   

3  结论 

对制备的系列光催化剂进行了表征, 研究了微波辅

助与传统水浴法对插层复合催化剂 CdS-K2La2Ti3O10 的

影响, 并测试了催化剂在紫外及可见光下光催化分解水

制氢活性, 得出以下结论: (1)通过硬脂酸法制备合成的

K2La2Ti3O10 减少焙烧时间, 并且制备的产物为片状结

构, 粒径均匀, 有明显的层状结构. 通过微波辅助和传

统水浴法制备的 CdS 插层样品, 晶型结构变化不大, 但
微波法大大减少了离子交换的时间, 减少了对层间结构

的破坏, 提高了催化剂的光催化活性, 是一种简单有效

的制备方法. (2)微波辅助制备的 m-CdS-K2La2Ti3O10 具

有很好的可见光吸收特性, 在紫外光及可见光下的产氢

量分别为 221.53 mmol/(g cat.)和 3.23 mmol/(g cat.), 分
别是传统法的 1.40 倍和 1.28 倍.  
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