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基于锌锗二元氧化物的光热协同分解 CO2研究 
张旭寒 a    邓博文 a    范海东 b    黄文辉 a    张彦威*,a 

(a浙江大学  能源清洁利用国家重点实验室  杭州 310027)  

(b浙江省能源集团有限公司  浙江省太阳能利用及节能技术重点实验室  杭州 310000) 

摘要  本工作为非 Ti 基光热协同材料研究, 使用溶液沉淀法制备了 ZnO/Zn2GeO4复合材料(Z/ZGO)应用于光热协同分

解 CO2. 使用透射电子显微镜(TEM)、X 射线衍射技术(XRD)、紫外可见漫反射光谱(UV-Vis DRS)、X 射线光电子能谱

(XPS)等表征手段对材料的形貌、光响应以及氧空位对反应的影响进行研究. 锌锗二元氧化物复合材料综合两种半导体

的优势, 形成异质结, 扩展了材料光谱响应范围, 提高了材料氧空位形成能力, 使得 CO 产率提高至单纯 ZnO 样品的

5.55 倍, 并具有较好的循环稳定性. 对扩展光热协同催化材料体系, 进一步深化光热协同反应机理以及提升反应产率

具有一定的前瞻和指导作用. 
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Photo-thermochemical CO2 Splitting Based on Zinc-germanium Binary Oxide
Zhang, Xuhana    Deng, Bowena    Fan, Haidongb   Huang, Wenhuia    Zhang, Yanwei*,a 

(a State Key Laboratory of Clean Energy Utilization, Zhejiang University, Hangzhou 310027, China) 
(b Key Laboratory of Solar Energy Utilization & Energy Saving Technology of Zhejiang Province,  

Zhejiang Provincial Energy Group Co Ltd., Hangzhou 310000, China) 

Abstract  Using solar energy to split CO2 can realize the conversion and storage of solar energy at the same time, and alle-
viate the carbon emissions caused by the transitional use of fossil energy. Solar energy based photo-thermochemical reaction 
is a promising method for the CO2 splitting. To further study the photo-thermochemical reaction mechanism and explore the 
non-titanium-based catalytic materials, the ZnO/Zn2GeO4 composite material (Z/ZGO) was prepared by solution precipitation 
method and used for photo-thermochemical CO2 splitting. Composite semiconductor combined the advantages of the two 
components which made CO production reach 5.55 times that of pure ZnO. Scanning electron microscopy (SEM), transmis-
sion electron microscopy (TEM), energy dispersive spectrometer (EDS), X-ray diffraction (XRD), and X-ray photoelectron 
spectroscopy (XPS) were used to illustrate the crystal structure and chemical composition of the samples. The XRD pattern 
found that the samples crystallized well, and no obvious crystal form changes occurred after the reaction. Using SEM to ob-
serve the samples before and after the reaction, the particle size did not increase significantly and no obvious sintering phe-
nomenon was found, which indicated that the material has good reaction stability. Photoluminescence (PL), UV-visible dif-
fuse reflectance spectra (UV-visible DRS) and Mott-Schottky plots were used to evaluate the material's light absorption 
characteristics and energy band position. The band gap of ZnO and Zn2GeO4 samples were 3.27 eV and 4.56 eV, respectively, 
and the heterojunction was formed in the Z/ZGO sample. The presence of ZnO extended the spectral response range of 
Zn2GeO4, and due to the migration of photogenerated electron-hole pairs (EHPs) to ZnO, the recombination of EHPs was 
reduced. XPS analyses were also used to investigate change of oxygen vacancies during the reaction. The O 1s XPS spectra 
of the samples in the three cases (Case A: before light irradiation, Case B: after light irradiation and Case C: after reaction) 
were analyzed and found that the signal of the oxygen near the vacancies increased after light irradiation and decreased after 
reaction, which may indicate that oxygen vacancies were formed after light irradiation then consumed by CO2 in the reaction. 
The Zn2GeO4 sample showed the largest increase in oxygen vacancies signal after light irradiation, indicating that Zn2GeO4 
had a strong ability to form oxygen vacancies. Zn2GeO4 improves the capacity of oxygen vacancies formation in the sample, 
and further improved the yield of photo-thermochemical CO2 splitting reaction. As a result, Z/ZGO combined the advantages 
of ZnO in light response and Zn2GeO4 in oxygen vacancies formation and improved the CO2 splitting yield. This research has 
a positive effect on expanding the photo-thermochemical material system and further deepening the photo-thermochemical 
reaction mechanism. 
Keywords  CO2 splitting; oxygen vacancy; photo-thermochemical reaction; heterojunction; Zn-based oxide 
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1  引言 

化石燃料是人类社会发展的基石, 其大量使用带来

各类污染物及 CO2 大量排放, 造成了严重的环境问   

题[1,2], 同时化石燃料的不可再生性以及人类对能源日

益增长的需求之间的矛盾使得对可再生能源的需求不

断提高[3]. 太阳能作为最常见的可再生能源, 具有储量

丰富, 清洁无污染的特点. 利用太阳能分解 CO2 能够在

太阳能转化的同时实现化学储存, 良好地匹配现有能源

结构, 同时减缓气候变化[4,5].  

目前以光/光电催化和热化学循环等太阳能化学储

存方式已经受到研究者广泛的研究[6,7]. 光/光电催化利

用半导体材料光激发产生光生电子空穴对在常温下实

现 CO2 的还原[8], 反应条件温和. 目前扩展材料光谱响

应范围, 提高太阳能转化率是相关领域研究的重点[9]. 

热化学循环利用金属氧化物(MxOy)在高温下分解为低

价金属氧化物(MxOy-1), 并使用MxOy-1还原CO2
[10]. 热化

学循环太阳能利用效率相对光催化更高[11], 然而较高的

反应温度对反应材料以及反应器提出了较为严苛的要

求[12].  

太阳能在进入 CO2还原反应系统时, 光的效应与热

的效应同时存在, 协同光热效应实现太阳能燃料的合成

受到越来越多的关注[13]. 氧空位是金属氧化物半导体

催化剂中常见的缺陷位, 对材料光吸收、光生载流子复

合、反应活性等均有重要的影响[14-16], 在光催化、热化

学循环以及光热化学反应研究中有重要的意义[17]. 光

热协同分解 CO2 方法可以同时利用太阳能中高品质的

紫外可见光能在材料表面产生光致氧空位, 利用可见红

外部分的热效应在氧空位上分解 CO2, 以光致氧空位为

光和热的纽带协同分解 CO2
[18]. 反应主要过程如下:  

MxOy→MxOy-1＋1/2O2 (g) (photochemistry)    (1) 

MxOy-1＋CO2(g)→MxOy＋CO(g) (thermochemistry) (2) 

在反应(1)中, 金属半导体氧化物被特定波长的光

激发产生光生电子空穴对, 光生电子空穴对与材料表面

的 MxOy 反应生成非化学计量比的次价金属氧化物

MxOy-1, 或者说在材料表面形成具有还原性的光致氧空

位(VOs); 在热反应过程中, 活性氧空位吸附一个CO2分

子, 并在加热条件下次价金属氧化物中的电子转移到

CO2 中, 形成 CO 并消耗氧空位, 将材料恢复至光照前

状态. 经过一个循环, 总反应为 CO2 分解为 CO 和 O2, 

而金属氧化物未发生变化. TiO2作为一种常用的半导体

氧化物催化材料在光热协同反应中已受到广泛的研  

究[19-22], 而针对非Ti基材料的光热协同催化剂研究尚不

深入. 因此构建非 Ti 基光热协同催化材料可以进一步

深化光热协同反应机理, 为光热协同反应效率的提高提

供支撑.  

Zn 作为一种常见的过渡金属元素, 其氧化物在热

化学和光催化中均有广泛的应用. ZnO 是 Zn 最简单的

氧化物, 禁带宽度为 3.37 eV, 与 TiO2接近, 由于其来源

丰富、性质稳定, 在光催化和热化学分解 CO2领域中均

受到深入的研究[23-25]. 而Zn2GeO4是一种宽禁带半导体, 

仅能响应深紫外光(＜350 nm), 但由于其独特的d10电子

构型以及良好的氧空位形成能力也受到了研究人员的

关注[26-28]. 光热协同反应对催化材料的光响应以及氧空

位形成能力均有一定要求[29]. 构建复合半导体可以综

合不同半导体的优势, 具有同时提高材料的光响应和热

响应的潜力[30]. 除此以外, 当两种能带结构不同的半导

体接触时, 界面会形成异质结, 在两种材料之间形成内

建电场[31], 光生电子和空穴会在两种材料的能带之间

发生转移, 从而起到促进光生电子空穴复合或者扩展材

料光谱响应范围的作用[32]. 本工作利用溶液沉淀法构

建了 ZnO/Zn2GeO4 复合氧化物体系, 形成异质结结构, 

扩展了材料光响应范围, 提高了材料氧空位形成能力, 

使得光热协同分解 CO2 产率提高至单纯 ZnO 样品的

5.55 倍.  

2  结果与讨论 

2.1  光热协同分解 CO2实验结果 

使用 ZnO 作为光热协同分解 CO2材料分别在 200, 

250, 300 以及 350 ℃的热反应温度下进行 3 次光热协同

分解 CO2 实验以获得稳定数据, 实验结果如图 1 所示. 

ZnO 样品具有一定的光热协同分解 CO2的性能, 且 CO

的产率随热反应温度升高而增加, 在 350 ℃时平均产

率达到 2.2 μmol•g－1, 与 TiO2光热协同分解 CO2的产率

相近[33]. 当热反应温度大于 300 ℃时, 温度升高 CO 产

率增长不那么明显, 说明反应在大于 300 ℃条件下趋

于平衡, 因此在之后的实验中选择 350 ℃作为热反应

温度进行光热协同分解 CO2实验.  

 

图 1  ZnO 样品不同温度光热协同的 CO 产量 
Figure 1  CO production (by mass) on ZnO at different temperature 

利用 ZnO, ZGO 以及 Z/ZGO 样品进行了五次连续

光热化学循环分解 CO2实验, CO 产率如图 2 所示. 三种

样品在连续的 5 次循环过程中均保持较为稳定的产率. 

相同实验条件下, Z/ZGO样品的产率最高, 是 ZGO样品

产率的 1.31 倍, 是 ZnO 的 5.55 倍. 说明 Z/ZGO 样品表
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现出良好的光热协同分解CO2性能, 而单纯的ZnO性能

最差.  

 

图 2  ZnO, ZGO 和 Z/ZGO 样品的光热协同循环 CO 产量 
Figure 2  CO production with 5 successive reaction on ZnO, ZGO and 
Z/ZGO 

2.2  晶体结构与形貌 

使用 XRD 对材料的成晶情况以及反应热稳定性进

行研究, 结果如图 3 所示. 从图 3(a)可知ZnO 与ZGO样

品成晶良好, 衍射峰与标准卡片匹配良好, 未发现额外

杂质峰. 对于 ZnO 样品, 31.8°、34.4°、36.3°、47.5°、56.6°

和 62.9°等位置的衍射峰对应六方晶系的(100)、(002)、

(101)、(102)、(110)和(103)晶面 [34]. 对于 ZGO 样品, 

30.8°、33.3°、37.9°、47.8°以及 64.1°的衍射峰对应斜方

六面体 Zn2GeO4 (113)、(410)、(223)、(333)和(713)晶   

面[35]. 对于 Z/ZGO 样品, 可以明显看到六方晶系 ZnO

以及 Zn2GeO4的衍射峰, 除此以外没有观察到其他物质

的衍射峰, 说明成功制备了 Z/ZGO 的复合体系. 如图

3(b)所示, Z/ZGO 样品在反应前后峰形以及峰高均未发

生明显的变化, 说明材料具有较好的热稳定性. 使用

SEM 进一步探究材料微观结构, 如图 4 所示, Z/ZGO 样

品表现出纳米立方体微观形状, 反应前后 Z/ZGO 样品

颗粒并未发生明显增大, 也未发现明显烧结现象, 进一

步说明材料具有较好的循环稳定性.  

如图 5 所示, 使用高分辨透射电子显微镜(HRTEM)

图像进一步观察材料微观结构, 并使用能谱分析(EDS)

线扫分析元素组成. Z/ZGO 样品晶格条纹明显, 成晶良

好, 在图 5(a)中标出了 ZnO 与 Zn2GeO4 的主要晶格   

线[36,37], 与 XRD 结果良好匹配, 进一步说明了 Z/ZGO

复合体系的成功构建. 对图 5(b)区域进行 EDS 线扫分

析, 扫描方向如图所示, 结果见图 5(c). 扫描区域包含

两个纳米颗粒区域, 且两个区域 Zn 和 Ge 元素比例明显

不同, 两个区域 Ge 元素含量变化不明显, 但第二个区

域 Zn 元素含量明显上升, 结合制备过程以及 XRD 图谱

分析结果, 可以推测第一个区域以 Zn2GeO4 为主, 第二

个区域则含有较多 ZnO, 表明 Z/ZGO 中存在由两种不

同半导体构成的复合结构.  

 

图 3  样品 XRD 图谱: (a) ZnO, ZGO 以及 Z/ZGO 样品; (b)反应前后

Z/ZGO 样品 
Figure 3  XRD patterns of (a) ZnO, ZGO and Z/ZGO; (b) Z/ZGO sam-
ple before and after reaction  

 

图 4  Z/ZGO 样品 SEM 图谱: (a)反应前; (b)反应后 
Figure 4  SEM images of the Z/ZGO sample: (a) before reaction; (b) 
after reation 



 

化 学 学 报 研究论文  

  
 
Acta Chim. Sinica 2020, 78, 1120—1126 © 2020 Shanghai Institute of Organic Chemistry, Chinese Academy of Sciences http://sioc-journal.cn    1123 

 

图 5  Z/ZGO 样品: (a) HRTEM 图谱; (b) EDS 线扫区域; (c) EDS 线扫

图谱 
Figure 5  (a) HRTEM image of Z/ZGO; (b) the position and direction of 
the EDS line scan; (b) EDS line scan pattern of Z/ZGO 

2.3  材料光学性能评价 

材料光响应是影响光热协同反应的重要因素, 使用

UV-Vis DRS 对材料 200～800 nm 波长范围内的光吸收

特性进行了表征, 结果如图 6 所示. ZGO 属于宽禁带半

导体, 只对 350 nm 以下波长的光有明显吸收. ZnO 与

Z/ZGO 的吸收边相近, 相对 ZGO 样品具有明显红移. 

如图 6 插图所示, 对 ZnO 和 ZGO 样品吸收光谱运用

Kubelka-Munk 方程进行转化并使用直线外推法[38]得两

种材料禁带宽度分别为 3.27 eV 以及 4.56 eV, ZnO 材料

的加入扩展了 ZGO 的光谱响应范围, 更大的光吸收范

围意味着同等条件下材料会产生更多的光生电子空穴

对, 有利于材料表面光致氧空位的形成[39].  

为了进一步探究材料能带结构, 使用 Mott-Schottky

曲线对材料进行研究. 结果如图 7(a)所示, ZnO 和 ZGO

的直线段斜率均为正, 说明两种样品均为 n 型半导   

体[40]. 对于 n 型半导体, 平带电位与导带底位置接近[41], 

ZnO 平带电位在－0.61 V (vs. Ag/AgCl)附近, 而 ZGO 样

品平带电位位置更负, 为－0.84 V (vs. Ag/AgCl). 结合

UV-Vis DRS得到的带隙宽度可得Z/ZGO材料能带结构. 

如图 7(b)所示, ZnO的导带底和价带顶的位置在 ZGO的

禁带中, 二者形成了 I型异质结[42]. 光照条件下, ZnO和

ZGO 价带电子均被激发, 电子跃迁至导带形成光生电

子空穴对[43], 由于 ZGO 的电子和空穴相对 ZnO 的电子

空穴能量均更高, 载流子经过接触面从 ZGO 向 ZnO 迁

移[44].  

 
图 6  样品的 UV-Vis DRS 图线; 插图: 材料光学带隙 
Figure 6  UV-Vis DRS spectra of the ZnO ZGO and Z/ZGO samples. 
Inset: determination of the optical band gap. 

 

 

图 7  (a)样品的 Mott-Schottky 曲线; (b) Z/ZGO 能带结构示意图 
Figure 7  (a) The Mott-Schottky plots of the samples; (b) the diagram of 
Z/ZGO band structure  

材料受到光激发后产生的光生电子空穴对有很大

一部分会发生复合, 将吸收的光能以辐射或非辐射的形

式耗散, 从而降低材料的光能利用效率, 不利于光致氧

空位的产生. 使用稳态 PL 光谱可以研究材料光生载流

子复合情况, 结果如图 8 所示. ZGO 样品明显具有较高

的信号强度, 说明光生载流子复合较强[45]. ZnO 样品信

号强度较弱 , 说明样品光生载流子辐射复合率较低 . 

Z/ZGO 样品的光生载流子复合率介于纯 ZnO 以及 ZGO
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样品之间, 这可能是由于 Z/ZGO 复合体系中两种半导

体构成 I 型异质结. 图 7(b)所示, 复合体系中 ZGO 产生

的光生载流子在 ZnO 上富集, 由于 ZnO 样品光生载流

子复合率较小, Z/ZGO 样品的光生载流子复合率相对

ZGO 样品出现了明显下降. 而相对纯 ZnO 样品, Z/ZGO

样品中的 ZnO 光生载流子浓度更高, 导致光生电子复

合率相对纯 ZnO 样品有所提升.  

对于Z/ZGO样品, ZnO聚集了自身激发的以及来自

ZGO 的光生电子空穴对, 且由于 ZnO 具有较低的光生

载流子复合率, 提高了材料光响应, 促进表面光致氧空

位的形成, 为光热协同分解 CO2提供更多活性位点[46].  

 

图 8  ZnO, ZGO 以及 Z/ZGO 样品的 PL 光谱 
Figure 8  PL spectra of the ZnO, ZGO and Z/ZGO samples 

2.4  材料 XPS 分析 

XPS 可以定性分析材料元素组成以及元素所处价

态, 使用 XPS 对反应各个阶段的材料进行分析可以研

究光热协同反应机理. 三种样品的 XPS 总谱如图 9 所

示, 可以发现三种样品中除了作为参比加入的 C 元素外

均只含化学式中的元素, 并无明显杂质[47].  

 

图 9  ZnO, ZGO 和 Z/ZGO 的 XPS 总谱 
Figure 9  Full XPS pattern of ZnO, ZGO and Z/ZGO. 

分别在光热协同反应的三个阶段(A: 光照前样品, 

B: 光照后样品以及 C: 热反应结束后样品)进行 XPS 分

析, 以表征材料 O 1s 电子结合能, 从而反映材料氧空位

在反应过程中的变化. 如图 10 所示, 样品 O 1s 图谱均

可被分为三个信号, 结合能在 533.3 eV 附近的记为 OC, 

表示材料表面化学吸附的含氧物质(如H2O 和羟基等)的

氧[48]; 结合能在530.8 eV附近的记为OL, 表示材料晶格

中的氧[49]; 结合能在 531.9 eV 记为 OV, 表示氧空位或

者缺陷位附近的氧[50,51]. OV在光照后均出现一定程度的 

 

图 10  Case A(光照前), Case B(光照后), Case C(反应后)样品 O 1s 轨道 XPS 图谱: (a) ZnO; (b) ZGO; (c) Z/ZGO  
Figure 10  XPS peak differentiation imitating analysis of the O 1s at Case A (before light irradiation), Case B (after light irradiation) and Case C (After 
reaction) peak for (a) ZnO; (b) ZGO; (c) Z/ZGO. 
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上升, 而在热反应后出现下降, 说明在光热协同反应过

程中, 光照后材料产生光致氧空位, 而在热反应后产生

的氧空位被消耗, 证明了光热协同反应利用光照产生光

致氧空位, 再使用氧空位还原CO2产生CO 的反应机理. 

对于 ZnO 样品, OV 在三个阶段变化不明显, 说明虽然

ZnO 样品具有较好的光响应性能, 但氧空位形成能力较

弱, 因此光照后产生的氧空位较少, 这可能是造成其光

热协同反应产量较低的原因之一; 而 ZGO 和 Z/ZGO 样

品, 在光照后 OV 信号强度上升明显, 在热反应结束后, 

OV相对光照后出现明显下降, 说明 ZGO 相对 ZnO 具有

较好的氧空位形成能力, 而 Z/ZGO 样品由于 ZGO 相的

存在, 在光照后也能产生较多的氧空位. 

3  结论 

光热协同分解 CO2 可同时利用太阳能中的光能和

热能, 是一种有潜力的太阳能利用方法, 在减少温室气

体 CO2的同时实现太阳能的转化与储存. 本工作利用溶

液沉淀法构建了ZnO/Zn2GeO4复合氧化物体系, 探究了

非 Ti 基金属氧化物半导体在光热协同反应中的应用. 

利用 TEM 及 EDS 线扫测试证明了异质结的成功构建, 

使用 UV-Vis DRS 和 PL 表征材料光响应并进一步判断

材料能带结构. ZnO 的存在扩展了 Zn2GeO4的光谱响应

范围 , 同时与 Zn2GeO4 形成了 I 型异质结 , 光激发

Zn2GeO4光生载流子转移至 ZnO, 由于 ZnO 相对较低的

光生电子空穴复合率, 促进光致氧空位的形成, 提高了

能量转化效率, 使光热协同分解 CO2 产率提高至单纯

ZnO 样品的 5.55 倍, 并具有较好的循环稳定性. 作为非

Ti 基光热协同材料研究, 对扩展光热协同催化材料体

系, 进一步深化光热协同反应机理以及提升反应产率具

有一定的前瞻和指导作用.  

4  实验部分 

4.1  催化剂材料制备 

ZnO 样品制备过程: 称取定量的 Zn(Ac)2•H2O 完全

溶解于去离子水中, 然后加入1 mol/L的NaOH溶液, 调

节 pH 至 9～10 后在室温下持续搅拌 4 h. 通过离心获得

固体沉淀产物并使用去离子水和无水乙醇反复冲洗数

次, 在空气气氛中 400 ℃退火 2 h, 最终得到 ZnO 样品.  

Zn2GeO4 样品制备过程: 按物质的量比 2∶1 称取

Zn(Ac)2•H2O 和 GeO2试剂, 将 GeO2溶解于 0.2 mol/L 的

NaOH 溶液中获得溶液 A, 将 Zn(Ac)2•H2O 溶解于去离

子水中得溶液 B. 将 B 溶液缓慢地加入溶液 A 中, 并使

用 1 mol/L 的 NaOH 溶液将 pH 调节至 9～10 后在室温

下持续搅拌 4 h. 通过离心获得固体沉淀产物并使用去

离子水和无水乙醇反复冲洗数次 , 在空气气氛中

400 ℃退火 2 h, 最终得到 Zn2GeO4样品, 简记为 ZGO.  

ZnO/Zn2GeO4 样品制备: 按物质的量比 2∶1 称取

Zn(Ac)2•H2O 和 GeO2试剂, 将 GeO2溶解于 0.2 mol/L 的

NaOH 溶液中获得溶液 A, 将 Zn(Ac)2•H2O 溶解于去离

子水中得溶液 B. 将 B 溶液缓慢地加入溶液 A 中, 并使

用 1 mol/L 的 NaOH 溶液将 pH 调节至 9～10 后在室温

下持续搅拌 2 h. 然后按照产物 ZnO/Zn2GeO4物质的量

比 1∶1再称取一定量的醋酸锌, 加入混合溶液中, 并再

次使用 1 mol/L 的 NaOH 溶液将 pH 调节至 9～10, 室温

下继续搅拌 4 h. 通过离心获得固体沉淀产物并使用去

离子水和无水乙醇反复冲洗数次 , 在空气气氛中

400 ℃退火 2 h, 最终得到 ZnO/Zn2GeO4 样品, 简记为

Z/ZGO.  

每次实验前称取制备的样品 50 mg, 并将其置于 7 

mL 去离子水中超声震荡分散 10 min 后得到催化剂分散

液. 将分散液倒入提前在 90 ℃预热的石英碟(直径为 5 

cm)中, 并在 90 ℃下烘干得到附着在石英碟上的样品

薄膜.  

4.2  光热协同实验 

光热协同实验在自制的不锈钢反应实验平台中进

行. 实验平台由光热协同反应器, 配有TCD检测器的气

相色谱仪, 氙灯光源, 流量计以及实验气路构成. 反应

器容积 100 mL, 配有蓝宝石窗口方便光照, 并使用电子

控温系统精确控制反应温度.  

每次实验前将样品薄膜放置于反应器中 , 在

350 ℃的条件下保温 4 h并持续使用He吹扫, 从而排除

吸附在催化剂表面残留的有机物和吸附水对反应的影

响. 使用 CO2 在无光照的条件下进行空白实验, 确认没

有 CO 等气体产生后开始进行光热协同分解 CO2实验.  

光热协同实验分为光反应和热反应两个阶段. 第一

阶段为光反应: 常温下打开气阀将 He 以 100 sccm 的流

量吹扫反应器 10 min 后, 关闭阀门密闭反应器, 并使用

氙灯光照 1 h. 然后进行第二阶段热反应: 用 CO2以 100 

sccm 流量置换反应器中气体, 待置换完毕后密闭腔体, 

将反应器温度升温至 350 ℃反应 1 h. 待反应结束后打

开阀门, 将腔内气体通入气相色谱仪进行检测.  
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