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摘  要：以 Ti(n-OC4H9)4和 CH3COOK为原料，采用溶胶−凝胶法在导电玻璃基底上制备 K2Ti2O5薄膜，进一步以

K2Ti2O5薄膜为前躯体，用离子交换法获得 TiO2 纳米薄膜电极。利用 X 射线衍射(XRD)和扫描电子显微镜(SEM)

分析薄膜的组成和表面特征；以草酸为有机污染物代表，通过光电化学技术考察薄膜的光电化学活性。结果表明：

TiO2 纳米薄膜具有锐钛矿晶型，其粒径随着 K2Ti2O5薄膜制备温度的降低而减小，约为 30~150 nm；TiO2 纳米薄

膜在 0.1 mol/LNa2SO4溶液中具有典型的光电化学活性以及较高的稳定性，比在含少量草酸的溶液中采用溶胶−凝

胶法制备的 TiO2 薄膜具有更强的光激发和更稳定的光电流响应性能，TiO2 薄膜电极的平带电位发生负移，负移

值为 0.140 V(vs SCE)，饱和光电流密度为 0.32 mA/cm2。 
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Abstract: The TiO2 nanofilm electrodes were obtained by ion-exchange method using K2Ti2O5 films as precursors which 

were prepared on tin-doped indium oxide (ITO) glass substrates by sol-gel process using Ti(n-OC4H9)4 and CH3COOK as 

raw materials. The structural composition and surface characteristics were characterized by X-ray diffractometry (XRD), 

scanning electron microscopy (SEM). The photoelectrochemical properties of the TiO2 films were assessed by 

electrochemical techniques using oxalic acid as organic pollutant. The results show that the crystalline state of the TiO2 

nanofilm is anatase, its particle size is about 30−150 nm and decreases with the decrease of preparation temperature of 

K2Ti2O5 film. The TiO2 film electrode has typical photoelectrochemical activities and high stability in 0.1mol/L Na2SO4 

solution. The photoelectrochemical activities of the TiO2 film electrode increase and its flat-band potentials shift 

negatively in electrolyte solution with small amount of H2C2O4 compared with those in the solution without H2C2O4. The 

film electrode has stronger photo-response and more stable photocurrent high stability than those of TiO2 film prepared 

by sol-gel method. The shift value of the flat-band potential of the TiO2 film electrode is 0.140 V(vs SCE)and the 

saturated photocurrent density is 0.32 mA/cm2. 
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TiO2以其无毒、催化活性高、稳定性好及抗氧化

能力强等优点，成为光催化反应、光降解空气和水中

有机污染物等方面最有前途的光催化剂，而 TiO2纳米

薄膜由于具有较高的光电转换效率、较大的工作电流

密度和合适的稳定性，在光催化、电化学、传感器、

光电转换等领域受到人们更为广泛的关注[1−5]。然而，

由于 TiO2薄膜光激发产生的电子−空穴容易复合，光
量子效率较低而限制其应用。薄膜的表面结构性质对

光生载流子的收集起着决定性的作用，为提高 TiO2

薄膜的光电化学活性，研究者们采用许多制备方法，

如溶胶−凝胶及其改进的方法[6]、掺杂或表面担载贵重

金属方法[6−10]、模板法[11]、磁控溅射法[12−13]、与有机

物藕合反应法[14]等，由于不同方法制备的薄膜组成和

微结构不同，薄膜的性能存在显著的差异，其中，溶

胶−凝胶法具有操作简单、成本低、可以大规模生产
等优点，已被广泛应用，但仍然存在 TiO2薄膜光电化

学活性偏低的问题。本研究的前期工作已用溶胶−凝
胶法制备出具有较高光催化活性和光电化学性能的

K2Ti2O5薄膜
[15]，然而，由于 K2Ti2O5在水中和酸性溶

液中不稳定，只适合于气相光催化过程。本文作者采

用溶胶−凝胶法通过旋转涂覆的方式在导电玻璃基底
上制备较厚的 K2Ti2O5薄膜(以薄膜 A 表示)，进一步
采用离子交换法从 K2Ti2O5薄膜制备了 TiO2纳米薄膜

(以薄膜 B表示)及其电极，使制备的固定 TiO2薄膜含

有较多的 TiO2晶粒，以便形成更多的光学活性中心，

并利用 XRD和 SEM等技术对薄膜进行表征，测试其
光电化学性能，以 H2C2O4 为有机污染代表物，研究

TiO2 薄膜对有机物的光电氧化活性，并与溶胶−凝胶
法制备的平整 TiO2薄膜

[16](以薄膜 C表示)相比较。 
 

1  实验 
 
1.1  溶胶−凝胶法制备 TiO2薄膜 
所需试剂为钛酸四丁酯、乙醇、去离子水、浓硝

酸和乙酰丙酮(AcAc)，所用试剂为分析纯，未经过净
化处理。其摩尔比为 n(Ti(OC4H9)4)׃ n(C2H5OH)׃ 
n(H2O)׃n(HNO3)׃n(AcAc)=1015׃0.12׃2׃30׃。在室温下，
将钛酸四丁酯和所需乙醇溶液体积的 2 /3混合，搅拌
30 min。然后将剩余的 1 /3乙醇、水和浓硝酸的混合
溶液滴加到上述处于搅拌状态下的钛酸丁酯和乙醇混

合液中，最后滴加稳定剂乙酰丙酮。所得混合液继续

搅拌 2 h，室温陈化 2 d，得到稳定的 TiO2 溶胶。将
铟锡氧化物导电玻璃(ITO)片(电阻约 15Ω/ cm2，深圳

南玻集团)先用丙酮超声清洗 10 min，再用乙醇各超声

清洗 10 min后，然后将其浸渍到溶胶中，以 3.5 cm/min
的速度向上匀速提拉取出，取出后在 100 ℃下干燥 10 
min，如此反复拉膜 6 次后放入马弗炉中以 3 /min℃

的速度升温至 500 ℃，保温 90 min后随炉冷却，制得
TiO2薄膜。 
 
1.2  K2Ti2O5薄膜的制备 
将一定量的醋酸钾溶于冰醋酸中，按配比滴加钛

酸四丁酯，加入 95%乙醇调节溶胶浓度，形成均一、
稳定、透明的淡黄色溶胶，滴加少量乙酰丙酮以保持

溶 胶 的 稳 定 性 。 原 料 配 比 为 n(Ti(OC4H9)4)׃ 
n(CH3COOK)׃n(CH3COOH)׃n(AcAc)=1.00.05׃5.0׃1.0׃ 
(摩尔比)。采用离心旋转涂膜方法(TC100旋转涂膜机，
沈阳科晶)在预处理过的洁净 ITO基片上涂膜，以旋转
速度为 300 r/min 匀胶、时间为 10 s；以旋转速度为    
2 000 r/min甩胶、时间为 20 s，即可涂出与 ITO基底
粘附很好的薄膜；湿膜在 100 W红外灯下(70 ℃)干燥
10~15 min，然后在 300 ℃烘 3 min，重复以上操作，
获得一定厚度的薄膜；最后置入马弗炉内以 5 /min℃

升温到指定温度，并保温 2 h。然后自然冷却至室温，
即制得不同厚度的 K2Ti2O5薄膜。 
 
1.3  离子交换反应制备 TiO2薄膜 
在 K2Ti2O5 薄膜上加少量水润湿，室温下放置一

周进行水合反应，然后在 pH=3 的盐酸溶液中进行离
子交换反应，用新鲜的盐酸溶液反复交换 3次，每一
次反应时间为 6 h。最后放入马弗炉中以 5 /min℃ 升

至 500 ℃，保温 2 h；冷却后用 AB胶密封，得到表观
面积为 1.0 cm2 的 TiO2薄膜电极。 
 
1.4  样品表征 
用 D8 Advance X射线衍射仪(德国 Bruker，电压

40 kV，电流 30 mA, 扫描速率 0.05 (˚)/s，Cu Kα 辐射
源)测薄膜的晶相组成；使用扫描电子显微镜(SEM, 
Quanta 200, Philips, Japan) 观测不同温度制备的
K2Ti2O5样品在离子交换前后的表面形貌。 
 
1.5  光电化学性能测试 
采用带石英窗口的三电极电解池(自制)测试薄膜

的光电化学性能，工作电极为 TiO2 薄膜，对电极为

Pt 片，参比电极为饱和甘汞电极(SCE)，电解质溶液
为 0.1 mol/LNa2SO4溶液。采用 EG&G PRAC Verstart 
恒电位仪(日本)测定工作电极的伏安曲线，扫描速度
为 10 mV/s，紫外灯(254 nm，8 W)为外照光源，光强
为 2.5 mW/cm2；所有电化学实验均在室温下进行。 
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2  结果与讨论 
 
2.1  K2Ti2O5薄膜离子交换前后的 XRD谱 
不同温度制备的 K2Ti2O5 薄膜，晶粒大小不同，

晶粒较大时，容易从基底上脱落，在 600 ℃热处理 2 h
制备的 K2Ti2O5薄膜晶粒比较大，本研究选取 600 ℃
作为制备 K2Ti2O5薄膜的最高温度。图 1(a)所示为经
过600 ℃、500 ℃、400 ℃热处理2h制备的不同K2Ti2O5

薄膜(分别记为 A-6、A-5、A-4)的 XRD谱。由图 1(a)
可以看出，随着制备温度的升高，K2Ti2O5的(111)晶面
特征衍射峰强度增加，说明薄膜上 K2Ti2O5 晶粒随着

热处理温度的升高逐渐长大。图 1(b)所示为薄膜 A-6、
A-5和 A-4在离子交换后，再于 500 ℃热处理 2 h得
到的 TiO2薄膜分别薄膜 B-6、B-5和 B-4的 XRD谱。
由图 1(b)可以看出，3个衍射峰都是锐钛矿型 TiO2的，

说明从 K2Ti2O5 薄膜制备的都是锐钛矿型的 TiO2 薄

膜，在 B-6、B-5 和 B-4 中，B-6 的 TiO2主衍射峰最

强，B-5和 B-4主衍射峰强度相当。 
K2Ti2O5是层状晶体

[17]，是由 TiO5的三角双锥体 
 

 

图 1  K2Ti2O5薄膜(a)和相应的 TiO2薄膜的 XRD谱(b) 

Fig.1  XRD patterns of K2Ti2O5 films (a) and corresponding 
TiO2 films (b) 

相互连接形成的层状结构，钾离子居于层间，当加入

少量水进行分散时，水分子进入晶体层间，并与 K+

结合成为 K(H2O)+水化离子，晶体层间发生膨胀，形

成 K2Ti2O5·nH2O 分子。当 K+不被交换时，将会以饱

和 KOH·n H2O液相的形式在微小的孔道内存在，并不
断富集周围的 KOH·nH2O 分子，逐渐形成纳米级的
KOH·n H2O晶粒，当遇到酸时，发生如式(1)所示的反
应，生成 TiO2·n H2O。TiO2·n H2O经过 400~600℃的
热处理得到锐钛矿型的 TiO2，同时产生纳米孔道

[18]。

因此，K2Ti2O5薄膜经过水化、离子交换反应和热处理，

得到 TiO2薄膜。 
 

2 2 5 2K Ti O H On+ → 2 2 5 2K Ti O H On⋅ → 

HCl
2 2 2 2TiO KOH H O TiO H On n⋅ ⋅ ⎯⎯⎯→ ⋅ → 2TiO  (1) 

 
2.2  K2Ti2O5薄膜离子交换前后的 SEM像 

图 2 所示为薄膜 A-4、A-5 和 A-6 及其相应薄膜
B-4、B-5和 B-6的 SEM像。由图 2可以看出，薄膜
上 TiO2晶粒大小与 K2Ti2O5薄膜有直接的关系。不同

温度制备的K2Ti2O5薄膜形貌相差较大，所得到的TiO2

薄膜上晶粒大小也不同。K2Ti2O5晶粒较大时，制备的

TiO2 薄膜晶粒也比较大。离子交换前，膜中 K2Ti2O5

晶粒团聚，大小不一，表面粗糙不平；经过一周水化

和离子交换反应制备的 TiO2薄膜晶粒大小均匀，团聚

现象不明显，膜致密、均匀；600 ℃制备的 K2Ti2O5

薄膜(A-6)中 K2Ti2O5晶粒边界模糊，但是得到的 TiO2

晶粒(B-6)就有明显的边界，粒径约为 80~150 nm，膜
平整、无裂缝；500 ℃制备的 K2Ti2O5 薄膜(A-5)中
K2Ti2O5晶粒边界比较明显，膜上晶粒大小不同，而得

到的 TiO2薄膜晶粒(B-5)边界更明显，粒径约为 40~50 
nm，膜也很平整、致密；400 ℃制备的 K2Ti2O5薄膜

(A-4)中 K2Ti2O5晶粒非常小，TiO2晶粒(B-4)更小，约
为 30~40 nm。 
 
2.3  TiO2薄膜的光电化学性能 

TiO2薄膜晶粒大小与其光电化学性质有着一定的

内在关系，粒径的减小使表面原子数目迅速增加，光

吸收效率高，较小的粒径也减小了光的漫反射，提高

了对光的吸收量。在通过离子交换反应制备的 TiO2

薄膜中，B-6表面由粒径为 80~150 nm的晶粒组成，
TiO2粒径大，比表面积小，存在较少的结构缺陷来俘

获电子，导致电子-空穴对复合的几率比较大，光电化
学活性低，因而 B-6薄膜电极在 0.1 mol/L Na2SO4溶

液中的光电流比较小，光电性能差。因此，本文作者

主要研究 B-5和 B-4薄膜的光电化学活性。 
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图 2  薄膜 A-6、A-5和 A-4以及相应薄膜 B-6、B-5和 B-4的 SEM像 

Fig.2  SEM images of films A-6 (a), A-5 (b), A-4 (c) and corresponding films B-6 (a′), B-5 (b′) and B-4 (c′) 
 
2.3.1  TiO2薄膜的光电响应 
为考察 TiO2薄膜的光激发以确定其光电活性，测

定了 TiO2 薄膜的瞬态光电流。图 3 所示为 0.1 
mol/LNa2SO4溶液中 TiO2/ITO薄膜电极零偏压连续瞬
间电流−时间曲线。由图 3可以看出， TiO2薄膜电极

在开光瞬间，价带电子被激发到导带产生阳极光电流，

薄膜 B-5和 B-4的瞬间阳极光电流密度与薄膜 C的光
电流密度相近，表明 B-5和 B-4薄膜电极内光生电荷
的传输性良好。随后，由于光生电子和空穴的产生和

复合达到平衡而使光电流饱和。闭光后，导带中的光

生电子重新回到价带与空穴复合而无光电流产生。 

瞬态光电压—时间曲线也反映薄膜上电子的光激

发。图 4所示为 0.1 mol/ L Na2SO4溶液中 TiO2薄膜电

极连续瞬间光电压—时间曲线。由图 4可知，TiO2薄

膜电极在开光的瞬间由于光生电子−空穴的产生，光
电压迅速下降，随后由于光生电子和空穴的产生和复

合达到平衡状态而使光电压趋于稳定。光电压降低到

负值是由于跃迁到导带的电子由于缺乏电子受主而滞

留在导带。闭光后，光生电子与空穴复合而使光电压

回到原来的状态。B-5和 B-4薄膜瞬间光电压与 C薄
膜电极相近，与瞬间光电流结果一致。 
图 5 所示为不同的 TiO2薄膜电极在扫描范围为 
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图 3  TiO2薄膜电极的光电流—时间曲线 

Fig.3  Photocurrent density—time curves of TiO2 films electrodes 
 
 

 

图 4  TiO2薄膜电极的光电压—时间曲线 

Fig.4  Photopotential—time curves of TiO2 film electrodes 
 
−0.5 V~0.5 V的伏安曲线，电解液分别为(m)0.1 mol/L 
Na2SO4和(n)0.1 mol/L Na2SO4+0.025 mol/L H2C2O4溶

液。由图 5可看出，制备的 TiO2薄膜电极在施加的电

压范围内、在光照下产生阳极光电流，随着电压的增

大，光电流也逐渐增大，而不同 TiO2薄膜电极的光电

流变化有所不同。B-5和 B-4在 0.1 mol/LNa2SO4溶液

中，光电流比溶胶−凝胶法制备的薄膜 C 光电流小，
与瞬态光电流和瞬态光电压的测定结果一致。这是由

于薄膜 C的致密性高、粒径小(约为 15 nm)，TiO2薄

膜颗粒之间连接性更完善，电子−空穴对分离后，电
子的迁移阻力小、传输速率快，而且增加电压可以得

到更多的电子与空穴，所以光电流也没有饱和的迹象。

由于 B-5 和 B-4 薄膜中 KOH 的溶出，薄膜出现网络
结构，电子的传输受到较大的阻力，导致光电流比较

小。 

从图 5 还可以看出，薄膜 B-5 和 B-4 在 0.1 
mol/LNa2SO4+0.025 mol/L H2C2O4溶液中的伏安曲线

与薄膜 C有较大不同，薄膜 B-5和 B-4光电流比在 0.1 
mol/L Na2SO4溶液中大很多，也比薄膜 C的大。这是
因为薄膜 B-5和 B-4是由薄膜 A-5和 A-4制备的，由
于 KOH 的溶出，在薄膜 B-5 和 B-4 中留下微孔，使
薄膜 B-5和 B-4电极的比表面积增加，在有机污染物
浓度较低时，电极的光电流是受扩散控制，在扩散控

制条件下，假设到达电极表面的有机物分子被计量矿

化，在光催化氧化中产生的光生电子都被收集，饱和

光电流可以由半经验公式(2)表示[19]： 

sph
nFDCAI

d
=                                (2) 

式中：n 为有机化合物完全矿化传输的电子数；F 是
法拉第常数；A 是电极的有效表面积；D 是化合物的
扩散系数；d 是能斯特扩散层的厚度；C 是化合物的
体相浓度。由于薄膜 B-5和 B-4的比表面积比薄膜 C
的大，能吸附更多的有机污染物分子，进而发生氧化

反应，不断消耗电子和空穴，所以薄膜 B-5和 B-4电
极的光电流也大，说明薄膜 B-5和 B-4对有机污染物
的光电氧化活性远大于 C的。另外，TiO2在含有可溶

性有机污染物的电解液中存在污染物与水分子竞争的

光氧化机理，当紫外光照射到 TiO2上产生的电子空穴

对到达晶粒表面被分离后，表面态空穴的存在和发生

在半导体/电解液界面上的空穴转移对水溶液中的有
机物起直接的光氧化作用[20]，即溶液中的 C2O4

2−或

OH−易捕捉光生空穴，减少光生电子和空穴的复合，

由于空穴的快速消耗，也使电子与空穴迁移过程加快，

导致在含有微量 H2C2O4的电解液中光电流迅速增加，

但是增加电压并不能得到更多的电子与空穴，所以光 
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图 5  不同 TiO2 薄膜在 0.1 mol/LNa2SO4(m)和 0.1 mol/L 

Na2SO4+0.025 mol/L H2C2O4(n)中的伏安曲线 

Fig.5  Voltammograms of different TiO2 films in 0.1 mol/L 

Na2SO4 (m) and 0.1 mol/LNa2SO4+0.025 mol/L H2C2O4 (n) 

 
电流呈饱和趋势。 
2.3.2  TiO2薄膜的平带电位 
在含 H2C2O4溶液中，薄膜 B-5的饱和光电流密度

为 0.32 mA/cm2。薄膜 B-4的光电流和薄膜 B-5的比
较接近，饱和光电流密度为 0.31 mA/cm2。薄膜 B-5
和 B-4 表面 TiO2粒径分别约为 40~50 nm 和 30~40 
nm，虽然薄膜 B-5 的 TiO2粒径比薄膜 B-4 的大，但
由于薄膜 A-5是在 500 ℃制备的，比薄膜 A-4具有更
完善的层状结构，所以由薄膜 A-5 制备的 B-5 由于
KOH·nH2O的溶出比薄膜 B-4的易产生纳米孔道，从
而使薄膜 B-5 比薄膜 B-4 的比表面积大；而薄膜 B-4
由于 TiO2粒径较小，也具有较大比表面积，所以薄膜

B-5 和薄膜 B-4 光电化学活性都比较好。另外，薄膜
B-5和薄膜 B-4的表面平整、致密，也避免 ITO基底
与溶液的接触，排除了基底对 TiO2薄膜性能的干扰。 
根据 Gartner-Buttler理论，半导体的平带电位 φfb

可由式(3)得到[21]： 
J2=Cα2dsc

2(φ−φfb)                             (3) 
式中：J为光电流密度；φ为扫描电位；C为常数；α
为吸收系数；dsc为德拜长度。表 1 所列为不同 TiO2

薄膜的平带电位。由表 1 可见，在 0.1 mol/LNa2SO4

溶液中，薄膜 B-5和 B-4的平带电位比薄膜 C的更负；
在含 H2C2O4溶液中，TiO2薄膜平带电位又发生负移，

薄膜 C、B-5和 B-4的负移幅度分别为 0.08、0.140和
0.08 V。平带电位的负移是活性提高的主要因素，意
味着导带上被激发的电子具有更强的还原能力，也更

容易将电子转移给 H+生成 H2。薄膜 B-5 平带电位负
移的幅度最大，所以对 H2C2O4溶液氧化活性最强。 

表 1  不同溶液中不同 TiO2薄膜的平带电位 

Table 1  Flat-band potentials of different TiO2 films in 

different solutions 

Film φm
fb (vs SCE)/V φn

fb (vs SCE)/V 

C −0.510 −0.590 

B-5 −0.510 −0.650 

B-4 −0.560 −0.640 

φm
fb is flat-band potential in 0.1 mol/L Na2SO4; φn

fb is flat-band 

potential in 0.1 mol/L Na2SO4+0.025 mol/L H2C2O4. 

 
2.3.3  TiO2薄膜电极的循环伏安曲线 
为进一步研究离子交换制备的 TiO2 薄膜电极的

光电化学性能，测量了其在−0.8 V~1.0 V的伏安曲线。
图 6(a)所示为薄膜 B-5 在 0.1 mol/LNa2SO4+0.025 
mol/L H2C2O4溶液中暗态和光照时的循环伏安曲线。

图 6(a)可见，薄膜B-5对H2C2O4具有较强的氧化活性。

图 6(b)所示为薄膜B-5光照时在 0.1 mol/Na2SO4+0.025 
mol/L H2C2O4溶液中的连续扫描循环伏安曲线，曲线

1是开始扫描时的曲线，曲线 2是在光照 30 min后连
续扫描曲线。由图 6(b)可见，开始时，溶液中的 H2C2O4

浓度比较大，光电流较大；光照 30 min后，由于H2C2O4

被氧化，浓度降低，致使光电流减小。随着扫描次数

的增加，连续扫描曲线并没有太大变化，说明光照 30 
min后，溶液中 H2C2O4几乎被完全氧化，也表明薄膜

B-5 非常稳定。图 6(c)所示为薄膜 B-4 在暗态和光照
连续扫描的循环伏安曲线。由图 6(c)可见，光照时光
电流增加，和薄膜 B-5的光电性能相近；薄膜 B-4和
B-5 的电极析氢电位相同，也是稳定的电极，在不同
的扫描范围内都具有较高的光电化学活性。 

JIANG 等[22]认为有机物在 TiO2表面的吸附遵循

Langmuir 吸附模型，H2C2O4在 TiO2表面的吸附是 2
种不同的相互作用：含有化学键的特性吸附和 H2C2O4

与TiO2之间不同形式的静电作用。H2C2O4首先在TiO2

表面发生吸附，光生电子−空穴的分离主要发生在纳
米薄膜电极与电解液的界面上，薄膜 B-5和 B-4晶粒
小，与电解质溶液接触充分，并带有微孔网络结构，

比表面积比薄膜 C 的大，有利于吸附 H2C2O4分子，

空穴迅速把吸附在 TiO2表面的 H2C2O4氧化而消耗，

减少电子−空穴在表面的复合，同时也促进光生电子−
空穴对的产生，这些都导致薄膜 B-5和 B-4光电流比
薄膜 C的大。电极反应为 
阴极： 

2H++2e→H2                                (4) 
阳极： 
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图 6  TiO2薄膜在 0.1 mol/LNa2SO4+0.025 mol/L H2C2O4溶

液中的循环伏安曲线 

Fig.6  Cyclic voltammograms of TiO2 film in 0.1 

mol/LNa2SO4+0.025 mol/L H2C2O4 solution: (a) Film B-5; (b) 

Film B-5; (c) Film B-4 
 

H2C2O4−2e→2CO2+2H+                      (5) 
 

2H2O−4e→O2+4H+                          (6) 
 
由于 TiO2电极对氧析出反应具有较高的过电位，

式(6)被抑制，式(5)成为阳极主要反应, 因而大大提高
H2C2O4氧化的电流效率；TiO2电极对氢析出反应有较

低的过电位和较高的活性，式(4)成为阴极主要反应。
经反复扫描，电极的活性保持不变，表明这种原位生

成的纳米 TiO2薄膜与基体结合牢固，在电解液中性能

稳定。 
 

3  结论 
 

1) 应用溶胶−凝胶和离子交换相结合的方法在
ITO基底上制备的 TiO2薄膜电极表面平整、致密，与

基体结合牢固，光电化学活性比溶胶−凝胶法制备的
TiO2薄膜高，经反复扫描活性不变，在电解液中性能

稳定。 
2) 以 H2C2O4为有机污染物代表，研究 TiO2薄膜

电极对H2C2O4的光电氧化行为，离子交换得到的 TiO2

薄膜比溶胶−凝胶法制备的 TiO2 薄膜电极氧化能力

强，薄膜 B-5平带电位负移值为 0.140 V (vs SCE)，光
电活性最强。有机污染物为电子给体，实现光催化同

步消除污染物和制氢的双重目标。 
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