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光催化作为一种将太阳能转化为化学能的绿色技术[1]，在能源和环境领域有

着重要应用前景。其以环保性、高效性、灵活性和可持续性等多重优势受到人们

越来越多的关注。在光催化过程中，对光催化剂的电子结构转变、光生电荷的分

离与迁移、光催化反应机理等研究仍面临诸多挑战，深入理解上述过程对于合理

设计光催化剂结构，增强光催化材料的稳定性与活性，提高太阳能利用率都具有

重要意义。通常，光催化实验中反应体系在外界光辐照下，当光能大于或等于材

料禁带宽带时，价带上的电子被激发到导带上，形成光生电子，同时在价带上留

下具有较强氧化性的空穴。产生的电子、空穴在电场或扩散作用下分别迁移至材

料表面并与表面吸附物质发生氧化还原反应[2]。随着光辐照诱导电子的持续激发

和迁移，原子中处于激发态的电子密度发生了变化，从而引起内层轨道电子结构

发生改变。因此，在实际或接近实际反应条件下进行光催化剂的原位表征就极为

重要。原位光辐照 X射线光电子能谱技术作为一种先进的表面分析工具，能够

在光照条件下实时监测光催化剂表面的化学状态变化，为深入研究光催化机理和

优化材料性能提供了重要信息。

近年来，随着光催化材料研究的不断深入，原位 XPS技术在光催化领域的

应用日益广泛[3-5]。该技术不仅能够精确表征光催化剂在反应过程中的元素价态

变化和化学键断裂与形成，还能揭示光生电荷的迁移路径和动力学过程。例如，

Jiao[6]和 Zhang[7]等结合原位光辐照 XPS实验实时观察并探讨了金属掺杂氧化钛

基光催化剂中原子间电子激发、转移和界面成键的作用机理。

为了满足所内科研人员对原位光辐照 XPS的测试需求，分析测试中心电子

能谱实验室在多功能光电子能谱仪ESCALAB 250Xi分析室内配置了光纤导入装

置（见图 1a），搭配标准 SMA905接口可外接紫外光源和常见激光器，实现可

变辐照光源的原位光辐照 XPS测试功能。当外接氙灯光源时，我们在出光处配

置了聚焦镜后（如图 2所示）再通过光纤引入分析室内照射到样品表面，可满足



覆盖可见光波长范围的辐照测试需求。此外，实验室配置了功率连续可调的

375nm（0-500mW）和 405nm（0-600mW）的激光器，可作为 XPS测试时的单

波长原位辐照光源。

图 1 a)分析室内外接的光纤导入装置；b)原位光照实验图

图 2 原位光辐照实验时外接氙灯的实验图

我们应用实验室配置的光纤导入装置进行了一系列实验，主要用于光催化材

料的原位光辐照 XPS测试。在不对称 Cu-N-La 物种构建原子级给-受体结构及其

对 CO2光还原 CH4的选择性反应动力学研究[8]中，我们为研究者设计了原位光辐

照实验方案，通过黑暗和原位光照条件下 LaCu/CN的 XPS高分辨谱图（图 3）

对比分析发现，光照后 Cu+/Cu2+相对原子比增加（由光照前的 0.92 增至光照后

的 1.36），意味着 Cu位点上电子云密度增大，而 La3d5的多重分裂峰间距减小

对应其电子云密度降低，结合能的这种变化表明，光生电子在光辐照作用下发生

了原子间的迁移。这是由于 LaCu/CN光催化材料中 Cu−N−La 不对称物种间存在



强相互作用，使得光生电子从 La原子迁移到 Cu原子上，形成了原子级的施主-

受主结构。由此可见，原位光辐照 XPS技术可以为光生电荷的迁移路径提供直

接证据。

图 3 原位光辐照 XPS高分辨谱图，a) Cu2p；b) La3d

对于传统的非原位表征手段，只能体现光催化剂反应前与反应后的状态，而

原位技术在催化反应中逐渐成为不可或缺的表征手段，原位光辐照 XPS的引入

更能实时反映实际反应状态下的结构变化规律，使得我们对光催化材料构效关系

和光催化过程的理解有了极大的提高。尽管原位 XPS技术在光催化材料研究中

取得了显著进展，但仍存在一些局限性，如对样品表面的辐照损伤、对样品尺寸

和形状的限制等。未来的研究需要进一步优化设备性能，提高其灵敏度和稳定性，

同时拓展其在新型光催化剂和复杂光催化反应中的应用范围。通过深入研究光催

化材料的表面化学和电子结构，原位 XPS技术有望为开发高效、稳定的光催化

材料提供更为全面的科学依据，推动光催化技术在实际应用中的突破与发展。
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