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摘要：甲苯低温液相催化氧化制备苯甲醛是最具有竞争力的苯甲醛绿色合成路线．我们研究了溶胶凝胶法制备的
ＶＭｏＯ催化剂在液相低温条件下选择性氧化甲苯制备苯甲醛的性能．结果显示，钒钼摩尔比和焙烧温度是影响
催化剂的主要因素，当钒钼的摩尔比为６∶７，焙烧温度为５００℃时，催化剂表现出最佳性能．物性表征显示，该
条件下合成催化剂ＶＭｏＯ晶体呈棒状结构，直径约７００ｎｍ，长度约６μｍ．体相主要以Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０和ＭｏＯ３相态存
在．Ｘ光电子能谱表征显示，ＭｏＯ３物种分散于结晶体外表面，这种不同氧化态钼物种的分层组装可能有助于氧物
种的传递，有利于提高其催化性能．催化剂在８０℃温度下，以双氧水为氧化剂，冰乙酸为溶剂，反应３０ｍｉｎ，甲
苯的转化率达到３８．９％，苯甲醛的选择性为６９．７％．
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　　苯甲醛是重要的化工原料，广泛用于医药，香
料，农药，染料和塑料添加剂行业［１］．苯甲醛传统
的生产路线为甲苯氯化水解法，该法所制苯甲醛中

残留有氯离子，不易去除，且产生大量废水，污染

环境，因此寻找绿色的苯甲醛合成路线显得十分重

要［２］．目前研究由甲苯合成苯甲醛的技术路线主要
有气相催化氧化法和液相催化氧化法．由于气相催
化氧化甲苯制备苯甲醛需要在高温下氧化，该过程

易导致深度氧化，使得苯甲醛的选择性不尽人意．
而反应条件温和的液相催化氧化法，因其能耗低，

选择性好而受到关注．
液相条件下催化甲苯选择氧化合成苯甲醛的催

化剂主要有：过渡金属氧化物，杂多酸，分子筛

等［３－７］，其中主要为钒基催化剂和钼基催化剂．以
双氧水为氧化剂，甲苯在 ＦｅＶＯ催化剂上的转化
率为４４．４％，苯甲醛的收率为１８．８％［８］；甲苯在

ＣｏＶＰＯ催化剂上的转化率为１９．８％，苯甲醛的选
择性为６０．４％［９］．我们采用溶胶凝胶法制备钒钼
复合氧化物催化剂，在温和的条件下催化甲苯合成

苯甲醛，并对催化剂的结构进行表征分析．

１实验部分
１．１实验药品

甲苯（Ｃ７Ｈ８，Ａ．Ｒ，天津大茂化学试剂有限公

司），双氧水（Ｈ２Ｏ２，３０％，天津致远化学试剂有限
公司），冰乙酸（Ｃ２Ｈ５ＯＯＨ，Ａ．Ｒ，广州化学试剂有
限公司），偏钒酸铵（ＮＨ４ＶＯ３，Ａ．Ｒ，广州化学试剂
有限公司），钼酸铵（ＮＨ４）６Ｍｏ７Ｏ２４４Ｈ２Ｏ，Ａ．Ｒ，天
津市科密欧试剂有限公司），柠檬酸（Ｃ６Ｈ８Ｏ７Ｈ２Ｏ，
Ａ．Ｒ，天津致远化学试剂有限公司）
１．２采用溶胶凝胶法制备催化剂

按照设计的物质量比，称取适量的偏钒酸铵和

钼酸铵，混合溶于 ５０ｍＬ水中，在 ８０℃下搅拌
３０ｍｉｎ，然后按摩尔比 ｎ（柠檬酸）∶ｎ（钼酸铵）＝
８∶１，缓慢加入柠檬酸，搅拌形成溶胶，再升温到
１００℃后，继续搅拌２ｈ形成凝胶，将凝胶再经干
燥１０ｈ脱水，最后在一定温度下焙烧，可得催化剂
样品．
１．３催化剂的表征

催化剂的晶体结构通过ＭＡＳＡＬＸＤ３型衍射仪
（北京普析仪器公司）对样品进行分析测试，测试条

件如下：ＣｕＫα射线（λ＝０．１５４０６ｎｍ），管电压及
管电流分别为３６ｋＶ、２０ｍＡ，扫描速度８°·ｍｉｎ－１．
催化剂综合热分析采用 ＳＤＴＱ６００型综合热分析仪
（美国ＴＡ公司），测试条件：载气为空气，流速为
１００ｍＬ／ｍｉｎ，以１０℃／ｍｉｎ从５０℃升到７００℃．采
用日本电子子株式会社ＪＳＭ７００１Ｆ型热场发射扫描
电子显微镜对样品进行扫描，工作电压为１０ｋＶ，
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测试前，对样品预先进行真空喷金处理，以增加其

导电性．采用多功能Ｘ射线光电子能谱仪（ＡｘｉｓＵｌ
ｔｒａＤＬＤ，英国Ｋｒａｔｏｓ公司）进行Ｘ射线光电子能谱
（ＸＰＳ）分析，分析室工作时的真空度：～５×１０－９

ｔｏｒｒ，单色化的 ＡｌＫα源（ＭｏｎｏＡｌＫα），能量：
１４８６．６ｅＶ，１０ｍＡ×１２ＫＶ，束斑大小：７００×３００
μｍ；扫描模式：ＣＡＥ；全谱扫描：通能为１６０ｅＶ；
窄谱扫描：通能为４０ｅＶ．以表面污染 Ｃ１ｓ（２８４．６
ｅＶ）为标准，对样品的各谱峰进行能量校正．
１．４催化剂的性能评价

按比例称取一定量的催化剂，２ｍＬ甲苯，１５
ｍＬ溶剂冰乙酸，加入到三颈烧瓶中，在８０℃下回
流３０ｍｉｎ．采用滴加方式将双氧水加入反应体系
中，双氧水的加入量为１５ｍＬ．反应产物样品采用
日本岛津公司的 ＧＣ２０１４型色谱仪对反应产物进

行分析，其色谱条件为：ＯＰＴＩＭＡ１色谱柱，氢气焰
（ＦＩＤ）检测器，载气为氮气，进样口温度为２５０℃，
检测器温度为２６０℃，初始温度１００℃，升温速率
２０℃／ｍｉｎ，升温到１８０℃，然后１０℃／ｍｉｎ，升温到
２３０℃．采用内标法对目标产物苯甲醛进行定量，
内标物为苯甲醚．

２结果与讨论
２．１催化剂前驱体的热分析

按一定配比混合的钒钼前驱体在高温下焙烧，

得到复合氧化物可作为催化剂，所以焙烧过程对催

化剂的形成十分重要．采用热重和差示扫描考查了
钼酸铵和偏钒酸铵催化剂前驱体盐的综合热化学过

程，结果如图１所示．

图１　钼酸铵和偏钒酸铵的热分析图
Ｆｉｇ．１Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｍｓｏｆａｍｍｏｎｉｕｍｍｏｌｙｂｄａｔｅａｎｄａｍｍｏｎｉｕｍｍｅｔａｖａｎａｄａｔｅ

　　由图１可看出，钼酸铵在１５０，２５０，３３０℃出
现快速失重峰，偏钒酸铵在２００，３１０℃出现快速失
重峰，同时ＤＳＣ图出现相应的吸热峰，对应着钼酸
铵和偏钒酸铵的受热脱水和分解过程．同时也可以
看到，偏钒酸铵和钼酸铵在４００℃后，已分解完全，
其相应的ＴＧＤＳＣ基线平稳．再对由钒钼复合氧化
物（钒钼摩尔比为６∶７）所构成的催化剂前驱体进
行热重的差示扫描，其结果如图２所示．
　　由图２可知，催化剂前驱体在１３０，３１０℃有小
的失重峰，对应着催化剂前驱体的受热脱水和铵盐

的分解过程，在５００℃有一个小的失重峰，可能亦
为催化剂前驱体的分解过程．图２在５４０℃有一个
比较大的失重峰，同时ＤＳＣ谱图也在该温度出现一
个大的放热峰，说明在该温度区，催化剂前驱体发

生热化学过程，形成了固熔体，从图６的ＳＥＭ照片

中也可以看到前驱体经过高温形成均匀棒状晶体

结构．

图２钒钼复合物前驱体的热分析图
Ｆｉｇ．２Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｍｓｏｆｖａｎａｄｉｕｍｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｃｏｍｐｏｕｎｄｐｒｅｃｕｒｓｏｒ

０４ 　　　　　　　　　　　　　　分　　子　　催　　化　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第２８卷　



２．２催化剂的晶相分析
从图３我们可以看到，随着钒含量的不断增

加，其ＸＲＤ图中 ＭｏＯ３的在 ２θ＝１３°、２３°、２７°和
３３．５°的衍射峰不断的减弱，而钒钼复合氧化物
Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０

［１０］在 ２θ＝１８．５°、２１．５°、２３．５°、２５°、
２７．５°和３３°的衍射峰不断增强．通过比较分析得
知，钒钼摩尔比从１∶７增加到８∶７，钼的含量不
断减少，ＭｏＯ３的衍射峰不断降低，当钒钼摩尔比
为８∶７时，ＭｏＯ３的衍射峰几乎消失．从后续的催
化剂活性测试发现，以钒钼比为６∶７时的催化剂
性能较好，此时钒钼比除满足 Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０物相所需
要的比例外，还有适量的 ＭｏＯ３多余，这多余的高
氧化态的ＭｏＯ３与低氧化态的Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０物种可能促
进了氧物种的传递，提高了催化剂的活性和选

择性．

图３不同Ｖ∶Ｍｏ比的ＶＭｏＯ催化剂样品的ＸＲＤ谱图
Ｆｉｇ．３ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＶＭｏＯｃａｔａｌｙｓｔｗｉｔｈｖａｒｉｏｕｓ

Ｖ∶Ｍｏｍｏｌｅｒａｔｉｏ

　　焙烧温度直接影响催化剂的晶相结构，对不同
温度焙烧的催化剂进行ＸＲＤ扫描，所得结果如图４
所示．
　　从图４可以看到，钒钼比为６∶７时３００℃焙
烧，钒钼前驱体不能形成晶体结构，当焙烧温度在

４００℃时，催化剂开始形成晶体结构有２θ＝２１．５°，
２θ＝２３．５°的衍谢峰，当焙烧温度达到 ５００℃时，
Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０衍射峰 ２θ＝１８．５°、２１．５°、２３．５°、２５°、
２７．５°和３３°基本完整，从图２的热分析图中也可看
到在５００℃附近有一个明显的放热峰，这是晶体形
成过程中放热的原因．ＭｏＯ３的晶体２θ＝１３°、２３°、

图４不同温度焙烧后催化剂样品的ＸＲＤ谱
Ｆｉｇ．４ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

ｃａｔａｌｙｓｔｓａｍｐｌｅｓ

２７°、３３．５°的衍射峰也基本完全，再增加焙烧温度
到６００℃，其衍射峰发生大的改变，在２θ＝２３．５°时
的衍射峰增强，在２θ＝４５°时出现一个在５００℃时
没有出现的 Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０晶体的衍射峰，而其他晶面
的衍射峰都减弱了，这可能是温度升高其晶面生长

发生变化．
２．３催化剂光电能谱（ＸＰＳ）分析

为了深入了解催化剂中有关元素的价键情况，

对钒钼比为 ６∶７的催化剂样品进行 Ｘ光能谱分
析．其中以表面污染Ｃ１ｓ（２８４．６ｅＶ）为标准进行能
量校正，所得Ｍｏ３ｄ电子结合能和 Ｖ２ｐ电子结合
能如图５所示．
　　由图５所示，Ｍｏ３ｄ５／２的结合能为２３２．８７ｅＶ，
Ｍｏ３ｄ３／２的结合能为２３６．０３ｅＶ，对应＋６价的钼．
而Ｖ２ｐ３／２的结合能为５１７．４４ｅＶ，Ｖ２ｐ１／２的结合能
为５２４．８０ｅＶ，对应＋５价的钒［１１－１２］．由于ＸＰＳ是表
面分析技术，信息深度约为３～５ｎｍ，从 ＸＰＳ信号
强度来看，Ｍｏ３ｄ电子结合能的谱峰信号很强，而
Ｖ２ｐ电子结合能的谱峰信号强度很弱．所以催化剂
的表面层主要由＋６价钼的ＭｏＯ３物种构成，未观观
察到发生价态变化的 Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０物相中的钼物种信
息．由于 Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０物种生长在催化剂中的里层，
ＸＰＳ能捕捉到的钒物种信息自然就很弱．
２．４催化剂的形貌及表面特征

为了解催化剂的微观结构，对钒钼配比为６∶７
时的催化剂分别在５００和６００℃下焙烧３ｈ，然后
进行扫描电镜分析，所得结果如图６所示．

１４第１期　　　　　　　　　　　　　徐阳阳等：ＶＭｏＯ催化剂的制备及催化甲苯合成苯甲醛的研究



图５ＶＭｏＯ催化剂的ＸＰＳ图谱
Ｆｉｇ．５ＸＰＳｓｐｅｃｔｒａｏｆＶＭｏＯｃａｔａｌｙｓｔｓａｍｐｌｅｓ

图６ＶＭｏＯ催化剂样品的ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．６ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆＶＭｏＯｃａｔａｌｙｓｔｓａｍｐｌｅ

（ａ），（ｃ）：Ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｆｏｒｔｈｒｅｅｈｏｕｒｓａｔ５００℃；（ｂ），（ｄ）：Ｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｆｏｒｔｈｒｅｅｈｏｕｒｓａｔ６００℃

　　由图６ａ可知，经过５００℃焙烧的催化剂为棒
状结构，其直径在７００ｎｍ左右，长为６μｍ左右．
当焙烧温度升到６００℃时，由图６ｂ可知，催化剂呈
大块结构，宏观上催化剂已烧结成一块，粘在坩埚

的内表面．所以适宜的焙烧温度为５００℃．由图６ｃ
可知，平滑光洁的棒状晶体上出现一小块呈剥离损

伤的缺陷，该缺陷可能是样品在制备过程中由于外

力作用，剥离了表层，说明催化剂是分层组装的．
由上述ＸＰＳ分析得知催化剂中表层钼物种的氧化
数是＋６，但ＸＲＤ分析催化剂中存在氧化数为＋５．８
的钼物种：Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０物相，这种由内层低价态的钼
物种和外层高价态的钼物种所组成的多层结构，可

能更好地完成氧物种的传递，实现氧化还原反应的

电子转移．
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３催化剂的活性评价
３．１不同钒钼比对催化剂活性影响

改变钒钼比，所制得的催化剂的活性及选择性

结果如表１所示．
　　从表１中可知，当只有 ＭｏＯ３为催化剂时，甲
苯的转化率比较低，但有较高的选择性．随着钒在催
化剂中比例的增加，其转化率不断升高，从１５．４％

表１催化剂组成对催化剂性能的影响
Ｔａｂ１．Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｏｆｃａｔａｌｙｓｔｓ

Ｃａｔａｌｙｓｔ
Ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｒａｔｅ

／％
Ｔｈｅｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｏｆｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ

／％
Ｔｈｅｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｏｆｂｅｎｚｏｉｃａｃｉｄ

／％
Ｏｔｈｅｒｓ

ＭｏＯ３ ３．２ ７２．５ ７．３ ２０．２

Ｖ∶Ｍｏ＝１∶７ １５．４ ６１．８ ２４．２ １４．０

Ｖ∶Ｍｏ＝２∶７ ２１．５ ５８．９ ２９．１ １２．０

Ｖ∶Ｍｏ＝３∶７ ２５．８ ６０．４ ２８．６ １１．０

Ｖ∶Ｍｏ＝４∶７ ２８．３ ６３．１ ２５．４ １１．５

Ｖ∶Ｍｏ＝５∶７ ３２．１ ７１．２ １６．７ １２．１

Ｖ∶Ｍｏ＝６∶７ ３８．９ ６９．７ １８．４ １１．９

Ｖ∶Ｍｏ＝８∶７ ２８．４ ６７．１ １９．７ １３．２

Ｖ２Ｏ５ １５．４ ６７．３ １２．２ ２０．５

　　 Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｉｃｅａｃｅｔｉｃａｃｉｄｗａｓａｓｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ１５ｍＬ，Ｔ＝８０℃，ｔ＝３０ｍｉｎ
Ｏｔｈｅｒｂｙｐｒｏｄｕｃｔｓｗｅｒｅｍａｉｎｌｙｎｏｔｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｏｘｉｄｉｚｅｄｓｐｅｃｉｅｓ，ｗｅｄｉｄｎ’ｔａｎａｌｙｓｉｓｔｈｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．

升到３８．９％提高了２３．５％，苯甲醛的选择性从
５８．９％提高到７１．２％，苯甲酸的选择有下降，其他
副产物的选择性只是在纯 ＭｏＯ３和纯 Ｖ２Ｏ５做催化
剂时偏高，但在Ｖ与Ｍｏ的原子配比从１∶７上升到
８∶７时，其选择性变化很小．比较数据可知，当钒
和钼的比为６∶７时，苯甲醛的收率最大，所以选择
此比例来制备催化剂．
３．２焙烧温度对催化剂性能的影响

当催化剂中钒钼比为６∶７时改变焙烧温度，
所制得催化剂的活性及选择性如图７所示．
　　从图７可知，温度低时焙烧所得催化剂的性能
很差，随着焙烧温度的升高，其活性和选择性均随

其变化，当焙烧温度由３００℃升高到５００℃，催化
剂的活性由１０％升到３８％提高了２８％，其选择性
由２６％升到６９％提高了４３％，进一步提高焙烧温
度，催化剂性能反而下降，图４的 ＸＲＤ可以看到
６００℃时其衍射峰发生改变，晶体结构的改变可能
影响催化剂的活性，其活性下降到３２％，选择性下
降到５０％，说明焙烧温度对催化剂活性影响很大，
因此适宜的焙烧温度为５００℃．

图７不同温度焙烧催化剂样品对反应的影响
Ｆｉｇ．７Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｃａｔａｌｙｓｔ

ｓａｍｐｌｅｓｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｉｃｅａｃｅｔｉｃａｃｉｄｗａｓａｓ
ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ１５ｍＬ，Ｔ＝８０℃，ｔ＝３０ｍｉｎ

３．３溶剂对反应的影响
研究了不同的溶剂对钒钼比为６∶７时的催化

反应的影响，所得结果如图８所示．
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图８不同溶剂对反应的影响
Ｆｉｇ．８Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｖｅｎｔｓｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｖｅｎｔｓ，
ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ１５ｍＬ，Ｔ＝８０℃，ｔ＝３０ｍｉｎ

　　从图８可知，当采用冰乙酸为溶剂时，催化反
应的活性及选择性均较高．比较乙酸乙酯、乙腈和
冰乙酸的酸碱性，可知其酸性逐步加强，说明溶剂

的质子可能参与了催化反应过程．
３．４双氧水用量对反应的影响

双氧水用量对催化反应的影响很大，因为双氧

水用量太少，氧化不完全，太多，又易导致深度氧

化．当催化剂的钒钼比为６∶７时不同双氧水用量
对甲苯催化氧化为苯甲醛的结果如图９所示．

图９双氧水用量对反应的影响
Ｆｉｇ．９ＥｆｆｅｃｔｏｆＨｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅｄｏｓａｇｅｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎ

ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｉｃｅａｃｅｔｉｃａｃｉｄｗａｓａｓ

ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅｄｏｓａｇｅ，
Ｔ＝８０℃，ｔ＝３０ｍｉｎ

　　从图９可知，随着双氧水用量的增加，甲苯的
转化率不断的提高，当双氧水与甲苯的摩尔比有２
增加到１０时，双氧水的利用率从５０％降到１０％，
甲苯的转化率由１８％升高到４０％，其对苯甲醛的
选择性由７８％下降到４２％，进一步增加双氧水用
量，其活性不再升高，选择性却不断的降低，从甲

苯的转化率和双氧水的利用率考虑，反应时选用１５
ｍＬ双氧水，双氧水与甲苯的摩尔比为５．８时，苯甲
醛的收率是最好的．
３．５反应温度的影响

考察了不同温度对催化反应的影响，当催化剂

钒钼比为６∶７时所得结果如图１０所示．

图１０温度对甲苯反应的影响
Ｆｉｇ．１０Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｉｃｅａｃｅｔｉｃａｃｉｄｗａｓ

ａｓｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ１５ｍＬ，
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔ＝３０ｍｉｎ

　　反应温度对反应速率影响很大，根据范霍夫近
似规律：温度每升高１０Ｋ，反应速率近似增加２～４
倍［１３］．由图１０可知，当达到８０℃时反应的转化率
达到最大，而反应的选择性却由于温度的升高不断

的降低，这是由于生成的苯甲醛在高温和有活性氧

存在时会被氧化为苯甲酸，因此温度越高反应的选

择性会有所下降．
３．６反应时间的影响

当催化剂中钒钼比为６∶７时不同反应时间对
催化反应的影响如图１１所示．
　　从图１１可知，催化反应３０ｍｉｎ时的转化率和反
应１２０ｍｉｎ的转化率相差不大，但是反应时间越长选
择性在逐渐的降低，以３０ｍｉｎ时苯甲醛的收率是最
高的，因此每釜的催化反应时间以３０ｍｉｎ为宜．
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图１１时间对甲苯反应的影响
Ｆｉｇ．１１Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｉｍｅｏｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｃｏｎｓ：ｃａｔａｌｙｓｔ０．２ｇ，ｉｃｅａｃｅｔｉｃａｃｉｄ
ｗａｓａｓｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ１５ｍＬ，

Ｔ＝８０℃，ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ

４结论
我们采用溶胶凝胶法制备了不同钒钼摩尔比的

ＶＭｏＯ催化剂，考察了甲苯在该催化剂上选择性
氧化为苯甲醛的活性及选择性．研究结果显示，钒
钼配比和焙烧温度对催化剂性能影响显著，适宜

的钒钼物质量的配比为６∶７，适宜的焙烧温度为
５００℃．催化剂的ＸＲＤ和ＳＥＭ表征，催化剂晶型呈
棒状结构，直径约７００ｎｍ，棒长度约６μｍ，并主要
以Ｍｏ６Ｖ９Ｏ４０和ＭｏＯ３物相存在．ＸＰＳ分析显示，催
化剂的表面存在ＭｏＯ３物种．催化剂的性能评价结
果为反应温度为８０℃，氧化剂双氧水１５ｍＬ，冰
乙酸为溶剂，反应 ３０ｍｉｎ，甲苯的转化率达到
３８．９％，苯甲醛的选择性为６９．７％．
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