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ｍｅｔｈｙｌ２ｐｅｎｔａｎｏｎｅ，ｄｉｉｓｏｐｒｏｐｙｌｋｅｔｏｎｅ，ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒ
ｏｘｉｄｅａｎｄｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄｆｒｏｍｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ
ｓｏｕｒｃｅｓａｎｄｗｉｔｈｏｕｔｆｕｒｔｈｅｒｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ．Ｔｈｅｓｃａｎｎｉｎｇ
ｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ（ＳＥＭ）ｗａｓｃｏｎｄｕｃｔｅｄｏｎａｆｉｅｌｄ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ（ＦＥＳＥＭ，ＪＥＯＬ
ＪＳＭ６７０１ＦＳＥＭ，Ｊａｐａｎ）ｏｐｅｒａｔｅｄａｔａｎａｃｃｅｌｅｒａｔｉｎｇ
ｖｏｌｔａｇｅｏｆ５ｋＶ．Ｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｉｓｏｔｈｅｒｍｓ
ｒｅｓｅａｒｃｈｅｓｗｉｔｈｌｉｑｕｉｄｎｉｔｒｏｇｅｎａｔ７７．３Ｋｗｅｒｅｐｅｒ
ｆｏｒｍｅｄｅｍｐｌｏｙｉｎｇｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｎｉｔｒｏｇｅｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｄｅ
ｓｏｒｐｔｉｏｎｍｅａｓｕｒｉｎｇｄｅｖｉｃｅ（ＱｕａｎｔａｃｈｒｏｍｅＮｏｖａＷｉｎ
２１９９４２００６，ＱｕａｎｔａｃｈｒｏｍｅＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓｖ２．２）．Ｔｈｅ
ｓｐｅｃｉｆｉｃｓｕｒｆａｃｅａｒｅａ（ＳＳＡ）ｗａｓｔｅｓｔｅｄｗｉｔｈａｓｉｎｇｌｅ
ｐｏｉｎｔＢｒｕｎａｕｅｒＥｍｍｅｔｔＴｅｌｌｅｒ（ＢＥＴ）ｍｅｔｈｏｄ．Ｐｏｒｅ

ｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｗａｓｒｅｃｋｏｎｅｄｆｒｏｍ ｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ
ｂｒａｎｃｈｏｆｔｈｅｎｉｔｒｏｇｅｎｉｓｏｔｈｅｒｍ，ｕｓｉｎｇｔｈｅＢａｒｒｅｔｔＪｏｙ
ｎｅｒＨａｌｅｎｄａｍｅｔｈｏｄ．ＸＲＤｗｅｒｅｐｒｏｃｅｓｓｅｄｏｎａＢｒｕｋｅｒ
Ｄ８ＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｅｒｕｓｉｎｇＣｕＫαｒａｄｉａｔｉｏｎａｔ４０
ｋＶａｎｄ３０ｍＡｔｏｇｅｔａｄｉａｇｒａｍｔｏｅｘｐｌａｉｎｃｒｙｓｔａｌｍｏｒ
ｐｈｏｌｏｇｙｒｅｃｏｒｄｉｎｇｉｎｔｈｅ２θｒａｎｇｅｂｅｔｗｅｅｎ１００ａｎｄ９００

ｓｃｏｐｅｓｗｉｔｈｓｃａｎｎｉｎｇｓｔｅｐｏｆ４０ｍｉｎ１．Ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇ
ｒａｐｈｙ（ＧＣ）ａｎａｌｙｓｉｓｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｉｎａＳｈｉｍａｄｚｕＧＣ
２０１０ｓｙｓｔｅｍｅｑｕｉｐｐｅｄｗｉｔｈａ１５ｍ×０．５３ｍｍ×１．５
μｍＲＴＸ１ｃａｐｉｌｌａｒｙｃｏｌｕｍｎａｎｄａＦＩＤｄｅｔｅｃｔｏｒ．
１．２ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｐｏｒｏｕｓｔｕｂｕｌａｒγＡｌ２Ｏ３ａｎｄｔｕ
ｂｕｌａｒγＡｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３
Ｄｒｉｅｄａｎｄｌｏｏｓｅｃｏｔｔｏｎｆｉｂｅｒｓｗｅｒｅｉｍｐｒｅｇｎａｔｅｄｉｎ

ｔｈｅａｌｕｍｉｎｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅｓｏｌｕｔｉｏｎ（５％）ｉｎｓｅｖｅｒａｌｍｉ
ｎｕｔｅｓ．Ａｆｔｅｒｂｅｉｎｇｄｒｉｅｄａｔ８０℃ ｉｎａｎｏｖｅｎ，ｔｈｅｃｏｔ
ｔｏｎｆｉｂｅｒｓｃｏｖｅｒｅｄｗｉｔｈｈｙｄｒｏｕｓｏｘｉｄｅｏｆａｌｕｍｉｎｉｕｍｉｏｎ
ｗｅｒｅｐｌａｃｅｄｉｎｔｏａｎａｌｕｎｄｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅａｎｄｔｈｅｎｃａｌ
ｃｉｎｅｄａｔ８００℃ ｉｎｔｈｅｔｕｂｅｆｕｒｎａｃｅｆｏｒ６ｈ，ｓｏａｓｔｏ
ｅｌｉｍｉｎａｔｅｔｈｅｃｏｔｔｏｎｔｅｍｐｌａｔｅｓ［１９］．Ｔｈｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｉｏ
ｍｏｒｐｈｉｃＡｌ２Ｏ３ｆｉｂｅｒｓｗｅｒｅｉｍｍｅｒｓｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｎ
ｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｈｙｄｒｏｂｒｏｍｉｃａｃｉｄｆｏｒａｂｏｕｔ１５ｍｉｎｕｔｅｓ，
ｃｅｎｔｒｉｆｕｇｅｄａｎｄｄｒｉｅｄｉｎｖａｃｕｕｍｂｅｌｏｗ６０℃ ｆｏｒ２４ｈ，
ａｎｄｔｈｅｎｔｈｅｃａｔａｌｙｓｔｓｏｆＡｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３ｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄ．

Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆａｌｕｍｉｎｕｍｂｒｏｍｉｄｅｉｎｔｈｅｃｈｅｍｉｃａｌ
ｔａｉｌｏｒｅｄｔｕｂｕｌａｒａｌｕｍｉｎａｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｐｏｔｅｎｔｉｏ
ｍｅｔｒｉｃｔｉｔｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｂｒｏｍｉｄｅｉｏｎｓｗｉｔｈｓｉｌｖｅｒｎｉｔｒａｔｅ．
ＴｈｅｂｒｏｍｉｄｅｃｏｎｔｅｎｔｓｗｅｒｅｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎＴａｂｌｅ１．

Ｔａｂｌｅ１Ｔｈｅｂｒｏｍｉｄｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｕｂｕｌａｒａｌｕｍｉｎａｔａｉｌｏｒｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｈｙｄｒｏｂｒｏｍｉｃａｃｉｄ

Ｃａｔａｌｙｓｔ
ＴｈｅＰｅｒｃｅｎｔａｇｅｏｆＢｒ（％）

Ｂｅｆｏｒｅｒｅａｃｔｉｏｎ Ｂｅｈｉｎｄｃｙｃｌｉｃｒｅａｃｔｉｏｎ

Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３１ ９ ５

Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２ ２３ １６

Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３３ ３５ ２７

１．３ＢａｅｙｅｒＶｉｌｌｉｇｅｒｏｘｉｄａｔｉｏｎ
Ｏｘｉｄａｔｉｏｎｏｆｋｅｔｏｎｅｓｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｉｎａ１０ｍＬ

ｇｌａｓｓｒｅａｃｔｏｒ．Ａ ｔｙｐｉｃａｌｐｒｏｃｅｄｕｒｅｆｏｒｔｈｅＢａｅｙｅｒ
Ｖｉｌｌｉｇｅｒｏｘｉｄａｔｉｏｎｓｗａｓａｓｆｏｌｌｏｗｓ：ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ（１０
μＬ，０．１ｍｍｏｌ）ａｎｄ３０％ ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ（１．５ｅｑ）
ｗｅｒｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎ３ｍＬｏｆｏｒｇａｎｉｃｓｏｌｖｅｎｔｗｉｔｈＡｌ２Ｏ３
ＡｌＢｒ３ｃａｔａｌｙｓｔｓ（０．０５ｍｍｏｌ）ａｄｄｅｄ；ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓ

ｈｅａｔｅｄｔｏ７０℃ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｔｈｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ１５ｈ．
ＴｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｒｏｄｕｃｔｓｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄｂｙＧＣａｎａｌｙｓｉｓ．
Ｏｔｈｅｒｃｙｃｌｏｋｅｔｏｎｅｓａｎｄｃｈａｉｎｋｅｔｏｎｅｓｗｅｒｅａｌｓｏｏｘｉｄｉｚｅｄ
ｉｎｔｈｉｓｏｘｉｄａｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｔｏｇｉｖｅｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｌａｃ
ｔｏｎｅｓｏｒｅｓｔｅｒｓ．Ｓｏｍｅｐｕｒｅｐｒｏｄｕｃｔｓｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄ
ｔｈｒｏｕｇｈｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ｓｉｌｉｃａｇｅｌ）ｕｓｉｎｇｐｅ
ｔｒｏｌｅｕｍｅｔｈｅｒａｎｄｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ（１０：１，ｖ／ｖ）ａｓｅｌｕｅｎｔ．

４９１ 　　　　　　　　　　　　　　分　　子　　催　　化　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第２５卷　



Ｃｙｃｌｏｐｅｎｔａｎｏｎｅｌａｃｔｏｎｅ：１ＨＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，４００
ＭＨｚ）：１．８５６１．９５４（ｍ，４Ｈ），２．５４４２．５７８（ｓ，
２Ｈ），４．３４１４．３６８（ｓ，２Ｈ）．１３ＣＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００
ＭＨｚ）：１８．８９１，２２．１０７，２９．６５１，６９．３２６，１７１．３５４．

Ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｌａｃｔｏｎｅ：１Ｈ ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，４００
ＭＨｚ）：１．７７２１．８６３（ｄ，６Ｈ），２．６４１（ｓ，１Ｈ），
４．２３１（ｓ，１Ｈ）．１３Ｃ ＮＭＲ （ＣＤＣｌ３，１００ ＭＨｚ）：
２２．７７０，２８．７７５，２９．１１８，３４．３９２，６９．１１６，１７６．１３３．

４Ｍｅｔｈｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｌａｃｔｏｎｅ：１ＨＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，
４００ＭＨｚ）：０．９９５１．０１２（ｄ，３Ｈ），１．２９０１．５５３（ｍ，
２Ｈ），１．７３７１．８２７（ｍ，１Ｈ），１．８４６１．９６８（ｍ，２Ｈ），
２．５８３２．６６６（ｍ，２Ｈ），４．１５７４．３０７（ｍ，２Ｈ）．１３Ｃ
ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）：２２．０４６，３０．６９５，３３．１２６，
３５．１７７，３７．１５８，６８．００７，１７５．９８０．

４ｔｅｒｔＢｕｔｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ ｌａｃｔｏｎｅ： １Ｈ ＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，４００ＭＨｚ）：０．８９９０．９２１（ｓ，９Ｈ），１．３１５
１．３７５（ｍ，２Ｈ），１．５０５１．５６７（ｍ，１Ｈ），２．０２６
２．０９８（ｍ，２Ｈ），２．５３４２．６０４（ｔ，１Ｈ），２．６８４２．
７４１（ｍ，１Ｈ），４．１２１４．３６６（ｍ，２Ｈ）．１３ＣＮＭＲ
（ＣＤＣｌ３，１００ＭＨｚ）：２３．７５３，２７．４３４，３０．３３０，
３２．９８２，３３．４４７．

２Ｒｅｓｕｌｔｓａｎｄｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ
ＴｈｅＳＥＭ ｉｍａｇｅｓｏｆｔｈｅｏｂｔａｉｎｅｄｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅ

ｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎＦｉｇ．１．Ｆｉｇ．１（Ａ）ｓｈｏｗｅｄｔｈｅｏｒｉｇｉｎａｌ
ｃｏｔｔｏｎｈａｓｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｗｉｓｔｅｄｒｉｂｂｏｎｓｗｈｉｃｈａｒｅｄｅ
ｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｔｈｅｏｒｇａｎｉｚａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｃｅｌｌｕｌｏｓｅｍｉｃｅｌｌｅｓ
ｔｈａｔｃｏｍｐｏｓｅｔｈｅｃｅｌｌｗａｌｌ．Ｗｈｅｎｔｈｅｆｉｂｅｒｓｄｒｙｏｕｔ，

Ｆｉｇ．１ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｃｏｔｔｏｎｆｉｂｅｒｓ（Ａ），ｔｕｂｕｌａｒＡｌ２Ｏ３（Ｂ）ａｎｄＡｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３ｏｂｔａｉｎｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｈｙｄｒｏｂｒｏｍｉｃａｃｉｄ：（Ｃ）１ｍｏｌ／Ｌ（Ｄ）２ｍｏｌ／Ｌ（Ｅ）３ｍｏｌ／Ｌ

５９１第３期　　　　　　　　　　　　　马国富等：多孔管状氧化铝及其负载溴化铝的制备，表征及催化性能



ｔｈｅｗａｌｌｂｅｃｏｍｅｓｍｕｃｈｔｗｉｓｔｅｄ．Ｆｉｇ．１（Ｂ）ｓｈｏｗｅｄ
ｔｈｅｃｏｔｔｏｎｔｅｍｐｌａｔｅｐｒｅｐａｒｅｄｂｉｏｍｏｒｐｈｉｃＡｌ２Ｏ３ｆｉｂｅｒｓ
ｗｅｒｅｈｏｌｌｏｗｗｉｔｈａｗａｌｌｆｒｏｍ０．５ｔｏ１μｍａｎｄｉｎｎｅｒ
ｄｉａｍｅｔｅｒｓｒａｎｇｉｎｇｆｒｏｍ２ｔｏ３μｍ．Ｔｈｉｓｍａｙｂｅｄｕｅｔｏ
ｔｈｅｗｅｔｔｉｎｇｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｃｏｔｔｏｎｆｉｂｅｒｓｄｕｒｉｎｇｔｈｅ
ｉｍｐｒｅｇｎａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ，ｉｎｗｈｉｃｈＡｌ３＋ ｗｅｒｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｅｄ
ｏｎｔｈｅｏｕｔｅｒｓｕｒｆａｃｅｓｏｆｔｈｅｆｉｂｅｒａｎｄｂｉｎｄｅｄｗｉｔｈｔｈｅ
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４ Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２ ９５ ＞９９

５ Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３３ ９１ ＞９９

　　Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：ｓｕｂｓｔｒａｔｅｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ０．１ｍｍｏｌ，３０％Ｈ２Ｏ２４０μＬ，ｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ３ｍＬ，ｃａｔａｌｙｓｔ０．０５ｍｍｏｌ，２４ｈ，ａｔ７０℃．

　 　 ＴａｋｉｎｇｉｎｔｏａｃｃｏｕｎｔｔｈｅｉｍｐａｃｔｏｎγＡｌ２Ｏ３
ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｎｄｐｏｒｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅ，ｗｅｓｅｌｅｃｔｅｄＡｌ２Ｏ３
ＡｌＢｒ３２ａｓａｎｉｄｅａｌｃａｔａｌｙｓｔ．Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓｈａｄｂｅｅｎ
ｐｅｒｆｏｒｍｅｄｔｏｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｔｈｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆｓｏｌｖｅｎｔｓ，ｒｅａｃｔｉｏｎ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ａｍｏｕｎｔｏｆＨ２Ｏ２，ｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄ
ａｍｏｕｎｔｏｆｃａｔａｌｙｓｔ（Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２），ａｓｗｅｌｌａｓｔｈｅｒｅ
ｃｙｃｌｉｎｇｔｉｍｅｏｆｃａｔａｌｙｓｔｏｎｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ．Ｔａｂｌｅ４
ｓｈｏｗｅｄｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｓａｆｆｅｃｔｅｄＢａｅｙｅｒＶｉｌｌｉｇｅｒｏｘｉｄａｔｉｏｎ
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ｏｆｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｗｉｔｈＨ２Ｏ２ ｏｘｉｄａｎｔｕｓｉｎｇＡｌ２Ｏ３
ＡｌＢｒ３２ａｓｃａｔａｌｙｓｔ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｏｎｌｙｉｎｔｈｅｓｙｓｔｅｍｏｆｕ
ｓｉｎｇｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅａｓｓｏｌｖｅｎｔｓｗａｓａｃｈｉｅｖｅｄｔｈｅｈｉｇｈｅｓｔ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎａｎｄｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ．Ｔｈｅｃａｔａｌｙｔｉｃａｃｔｉｖｉｔｙｏｆ

Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２ｗａｓｐｏｏｒｉｎｓｕｃｈｓｏｌｖｅｎｔｓａｓｅｔｈａｎｏｌ，
１，２ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ，１，４ｄｉｏｘａｎｅ，ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅａｎｄ
ｎｏｃａｔａｌｙｔｉｃａｃｔｉｖｉｔｙｉｎａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｎｄｂｅｎｚｏｎｉｔｒｉｌｅ
ｓｏｌｖｅｎｔｓ．

Ｔａｂｌｅ４Ｃａｔａｌｙｔｉｃｏｘｉｄａｔｉｏｎｏｆｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｗｉｔｈｃａｔａｌｙｓｔｓｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｖｅｎｔｓ

Ｅｎｔｒｙ Ｓｏｌｖｅｎｔ Ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ（％） Ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ（％）

１ ｅｔｈａｎｏｌ ９３ ８８

２ ｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ ９８ １００

３ １，２ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ ５０ ５０

４ １，４ｄｉｏｘａｎｅ ８８ ８５

５ ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅ ６０ ９７

６ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ ＜５ ＜５

７ ｂｅｎｚｏｎｉｔｒｉｌｅ ＜５ ＜５

　　Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：ｓｕｂｓｔｒａｔｅ０．１ｍｍｏｌ，３０％ Ｈ２Ｏ２４０μＬ，ｃａｔａｌｙｓｔ０．０５ｍｍｏｌ，１５ｈ，ａｔ７０℃．

　　Ｔｈｕｓ，ｗｅｓｅｌｅｃｔｅｄｔｈｅｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅａｓｓｏｌｖｅｎｔｔｏ
ｅｘａｍｉｎｅｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ａｍｏｕｎｔｏｆ
Ｈ２Ｏ２，ｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄａｍｏｕｎｔｏｆｃａｔａｌｙｓｔ（Ａｌ２Ｏ３
ＡｌＢｒ３２）．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｉｓｓｔｕｄｙｗｅｒｅｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎ
Ｆｉｇ．４．ＦｒｏｍＦｉｇ．４（ａ），ｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｆｏｕｎｄｔｏ
ｈａｖｅａｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｎｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｂｕｔｌｉｔｔｌｅｏｎ
ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ．Ｔｈｅｏｘｉｄａｔｉｏｎｏｃｃｕｒｒｅｄａｔａｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｌｏｗ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｔｈｅｃｏｎ
ｖｅｒｓｉｏｎｉｎｃｒｅａｓｅｄｆｒｏｍ２０％ ｔｏ４５％ ａｓｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｎｃｒｅａｓｅｄｆｒｏｍ２０ｔｏ６０℃，ｂｕｔｗｈｅｎｔｈｅ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｒｅａｃｈｅｄａｔ７０℃，ｔｈｅｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｒｅａｃｈｅｄ
ａｔ９８％ ｎｅｅｄｉｎｇ０．０５ｍｍｏｌｃａｔａｌｙｓｔａｎｄ２４ｈ．Ｔｈｕｓ
７０℃ ｗａｓａｄｅｃｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．ＴｈｅａｍｏｕｎｔｏｆＨ２Ｏ２
ｗａｓａｎｏｔｈｅｒｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｆａｃｔｏｒｗｈｉｃｈｃｏｕｌｄｉｎｆｌｕｅｎｃｅｔｈｅ
ｏｘｉｄａｔｉｏｎ．Ｆｉｇ．４（ｂ）ｓｈｏｗｅｄｗｈｅｎｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆＨ２

Ｏ２ｉｎｔｈｅｃａｔａｌｙｔｉｃｓｙｓｔｅｍｅｘｃｅｅｄｅｄ４０μＬ，ｔｈｅｃｏｎｖｅｒ
ｓｉｏｎｏｆｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｗａｓｒｅｄｕｃｅｄａｓｗｅｌｌａｓｔｈｅｓｅｌｅｃ
ｔｉｖｅｔｙｗｈｉｌｅｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆＨ２Ｏ２ｗａｓｅｘｃｅｅｄｅｄ８０μＬ
ｎｅｅｄｉｎｇ０．０５ｍｍｏｌｃａｔａｌｙｓｔｓａｔ７０℃ ａｎｄ２４ｈ．Ｔｈｉｓ
ｍｉｇｈｔｂｅｔｈｅｗａｔｅｒｉｎｔｈｅｈｙｄｒｏｐｅｒｏｘｉｄｅ，ｂｅｃａｕｓｅＡｌ
Ｂｒ３ｃｏｕｌｄｂｅｈｙｄｒｏｌｙｚｅｄｗｉｔｈｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｗａｔｅｒｉｎｔｈｅ
ｓｙｓｔｅｍａｎｄｔｈｕｓｔｈｅｃａｔａｌｙｓｔａｃｔｉｖｉｔｙｗａｓｒｅｄｕｃｅｄ．Ｏｎ
ａｎｏｔｈｅｒｈａｎｄｗｉｔｈｗａｔｅｒｉｎｃｒｅａｓｅｄ，ｅｓｔｅｒａｌｓｏｃｏｕｌｄｂｅ
ｈｙｄｒｏｌｙｚｅｄｔｏｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇａｃｉｄ，ａｎｄｔｈｅｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ
ｗａｓｒｅｄｕｃｅｄ．Ｆｉｇ．４（ｃ）ｓｈｏｗｅｄｕｓｉｎｇ０．０５ｍｍｏｌｃａｔ
ａｌｙｓｔａｔ７０℃ ａｎｄｗｉｔｈｉｎ１５ｈ，ｔｈｅｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｏｆｃｙｃｌｏ
ｈｅｘａｎｏｎｅｒｅａｃｈｅｄａｔ９８％ ａｎｄｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｋｅｐｔ９９％．
Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｕｎｄｅｒｔｈｅｓａｍｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｃａｔａ
ｌｙｓｔｉｎｆｌｕｅｎｃｅｄｌｉｔｔｌｅｏｎｔｈｅｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ．ＦｒｏｍＦｉｇ．４（ｄ）
ｗｅｃｏｕｌｄｆｉｎｄｗｈｅｎｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｃａｔａｌｙｓｔｅｘｃｅｅｄｅｄ

Ｆｉｇ．４Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｕｓｉｎｇｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ

８９１ 　　　　　　　　　　　　　　分　　子　　催　　化　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第２５卷　



Ｔａｂｌｅ５Ｃａｔａｌｙｔｉｃｄｉｆｆｅｒｅｎｔｋｅｔｏｎｅｓｗｉｔｈｃａｔａｌｙｓｔｓｉｎｔｈｅｏｐｔｉｍａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎ

ｓｕｂｓｔｒａｔｅ Ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ（％） Ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ（％） Ｙｅｉｄａ（％） ｐｒｏｄｕｃｔ

９８ １００ ６３

５０ ８０ ５４

８０ ６２

９５ ６３ ６５

４０ ５０

５０ １００ ６８

５０ １００

＜５ ＜５

　　Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：ｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ３ｍＬ，３０％ Ｈ２Ｏ２４０μＬ，ｃａｔａｌｙｓｔｓ（Ａｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２）０．０５ｍｍｏｌ，１５ｈ，ａｔ７０℃．
ａＳｏｍｅｐｕｒｅｐｒｏｄｕｃｔｓｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄｔｈｒｏｕｇｈｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ｓｉｌｉｃａｇｅｌ）ｕｓｉｎｇｐｅｔｒｏｌｅｕｍｅｔｈｅｒａｎｄｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ
（１０：１，ｖ／ｖ）ａｓｅｌｕｅｎｔ，ｔｈｅｙｉｅｌｄｗａｓｃａｌｃｕｌａｔｅｄｔｈｒｏｕｇｈｗｅｉｇｈｉｎｇ．

０．０５ｍｍｏｌ，ｔｈｅｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎａｎｄｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｗｅｒｅｋｅｐｔ
ｃｏｎｓｔａｎｔ．Ａｃｃｏｒｄｉｎｇａｂｏｖｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ，ｔｈｅｏｐｔｉｍｕｍ

ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｃａｔａｌｙｔｉｃｏｘｉｄａｔｉｏｎｔｏｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｗｅｒｅ
ａｓｆｏｌｌｏｗｓ：ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ０．１ｍｍｏｌ，ｃａｔａｌｙｓｔｓ０．０５
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ｍｍｏｌ，Ｈ２Ｏ２１．５ｅｑ，ｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ３ｍＬ，１５ｈ，ａｔ７０
℃．Ｉｎｔｈｉｓｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎ，ｓｅｖｅｒａｌｃｙｃｌｉｃａｎｄｃｈａｉｎ
ｋｅｔｏｎｅｓｓｕｃｈ ａｓｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ，４ｍｅｔｈｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘ
ａｎｏｎｅ， ２ｍｅｔｈｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ， ２ｔｅｒｔｂｕｔｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘ
ａｎｏｎｅ，４ｔｅｒｔｂｕｔｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅ，ｄｉｉｓｏｂｕｔｙｌｋｅｔｏｎｅ，４
ｍｅｔｈｙｌ２ｐｅｎｔａｎｏｎｅ，ａｎｄｃｙｃｌｏｐｅｎｔａｎｏｎｅｗｅｒｅａｌｓｏ
ｃａｔａｌｙｚｅｄ．ＡｓｗａｓｓｈｏｗｎｉｎＴａｂｌｅ５，ｔｈｅｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｆｏｒ
ｓｏｍｅｃｙｃｌｉｃａｎｄｃｈａｉｎｋｅｔｏｎｅｓｗｅｒｅｍｏｒｅｔｈａｎ５０％
ａｎｄｆｏｒｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｒｅａｃｈｅｄａｔａｍａｘｉｍｕｍｏｆ９８％，
ｍｅａｎｗｈｉｌｅ，ｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｒｅｍａｉｎｅｄ１００％ ｄｕｅ
ｔｏｓｏｍｅｋｅｔｏｎｅｓｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．
　　Ｉｎｏｒｄｅｒｔｏｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｔｈｅｒｅｃｙｃｌｅｏｆｔｈｅｃａｔａｌｙｓｔ，
ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｎｅｗａｓｓｔｉｌｌｃｈｏｓｅｎａｓｔｈｅｍｏｄｅｌｃｏｍ
ｐｏｕｎｄ．Ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｓｗｅｒｅｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｗｉｔｈ３０％ ｈｙ
ｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅｉｎｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅａｔ７０℃ ｆｏｒ１５ｈｕｓｉｎｇ
０．０５ｍｍｏｌｏｆＡｌ２Ｏ３ＡｌＢｒ３２ａｓｃａｔａｌｙｓｔ．Ｗｈｅｎｔｈｅ
ｃａｔａｌｙｓｔｗａｓｒｅｐｅａｔｅｄｌｙｆｉｌｔｅｒｅｄｏｕｔａｎｄｓｕｂｍｉｔｔｅｄｔｏａ
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多孔管状氧化铝及其负载溴化铝的制备，表征及催化性能

马国富，张志芳，彭　辉，张　哲，王其召，雷自强

（生态环境相关高分子材料教育部重点实验室，甘肃省高分子材料重点实验室，西北师范大学 化学化工学院，兰州 ７３００７０）

摘　要：应用棉花为模板，氯化铝为铝源，通过溶胶凝胶法制备了管状γ氧化铝。通过化学剪裁制备了γ氧化铝负载的溴化
铝催化剂。采用高倍扫描电子显微镜，氮气吸附脱附和 Ｘ射线衍射分析等技术对其形态，结构以及组成进行表征。实验表
明，γ氧化铝很好地复制棉花的多孔结构，经过化学剪裁，可以得到形态，结构和组分不同的 γ氧化铝负载的溴化铝催化剂。
此催化剂成本低，环境友好，在ＢａｅｙｅｒＶｉｌｌｉｇｅｒ氧化反应中，以３０％的过氧化氢作为氧化剂，乙酸乙酯作为溶剂，７０℃下，环己
酮的转化率达到９８％和环己内酯选择性达到１００％。对部分的环酮和直连酮同样具有较高的催化活性。催化剂可以循环使
用多次，活性没有明显的降低。

关键词：棉花；模板合成；化学剪裁；ＢａｅｙｅｒＶｉｌｌｉｇｅｒ氧化
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