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摘要 

利用光能分解水產製氫氣是一潔淨環保的產氫路徑，近

年來以半導體光觸媒進行水分解製氫的研究發展有很

大的進步，而NaTaO3半導體光觸媒近年來具有極高的

水分解製氫活性，最具潛力應用的觸媒。在本研究中以

微波水熱法 (Microwave Hydrothermal assisted)製備

NaTaO3光觸媒，以Ta2O5和NaOH為前驅物，探討NaOH

濃度反應溫度、反應時間下對合成NaTaO3光觸媒以及

對光催化水分解活性的影響。 

實驗的結果顯示微波水熱合成時NaOH濃度會顯著影

響NaTaO3的結構。在NaOH濃度 1M時，產物中會有部

分的Ta2O5殘留，NaTaO3顆粒的大小約為400到800 nm

之間，活性低於1000 µmol g
-1

h
-1。隨著NaOH濃度增加，

NaTaO3的光吸收邊緣有往藍移的現象，顆粒的大小降

低。當NaOH的濃度等於14M，在反應溫度180 
o
C反應

時間60分鐘和反應溫度160 
o
C反應時間120分鐘下合成

的樣品，晶相均為NaTaO3單一相，表面形貌皆為正方

形片狀堆積的顆粒結構，NaTaO3顆粒的大小約為 100 

nm，具備本研究結果中最高的產氫活性(大於3000 µmol 

g
-1

h
-1

) 。  
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1  前言 

二氧化鈦是第一個被稱為光化學水分解的催化劑

材料。它的晶體結構有三種類型 :Rutile，Anatase，

Brookite。1972年，日本的兩位學者Fujishima與Honda[1]

研究指出，分別利用二氧化鈦及白金作為電極，在未施

加任何電場的情形下，經過汞燈照射後，兩邊電極上均

有氣體的產生，經過分析證實了氣體為氫氣和氧氣，順

利使水產生分解反應(water splitting)，進而使大眾對光

催化水分解反應產生高度興趣。 

由於地球上石油的儲量有限，石油的大量消費，

使能源供應嚴重短缺，且石化燃料帶來的汙染與過量的

二氧化碳已造成全球氣候變遷，世界能源向石油以外的

能源物質轉移已勢在必行。世界能源正面臨一個新的轉

捩點。在能源消費結構中，已開始從石油為主要能源逐

步向多元能源結構過度。新能源包括地熱、等地下能

源；潮汐、海浪、海流、海水溫差等海洋能。風能、生

物能等地面能源；以及目前全力發展的太陽能與氫能，

面臨二氧化碳減量與能源需求大增的壓力，各國紛紛在

尋找取代傳統石化燃料的再生能源，而氫氣零污染、高

性能的特性，極具潛力，各國皆看好氫能源成為取代石

化燃料的新能源。 

於近代，人類將關注集中在使氫氣成為下一世代

可攜帶之能源，在過去 30年，利用太陽能光催化水分

解產氫已被視為一有潛力之課題來研究。利用特殊的光

觸媒使水分解產氫，從大範圍的產氫觀點來看，奈米尺

度的的光觸媒光催化產氫，相較於同樣利用太陽光源轉

變為電能之太陽能光電元件，在製程節能、能源儲存、

能源移動上更有優勢，現在已成為綠色能源的研究方向

之一。 

2 實驗與方法 

光觸媒製備: 

取0.5g之Ta2O5與NaOH 20ml （NaOH濃度分別為1M、

7M、10M、14M），分別放入Teflon lined壓力瓶內，

置於微波爐內，控制微波爐之加熱速率為12 
o
C /min，

微波水熱法的製備過程中分別持溫於160
o
C與180

o
C，於

160
o
C反應溫度下的持溫時間為60分鐘與120分鐘，而在

180
o
C反應溫度下的持溫時間為120分鐘，微波輸出功率

為500W，微波水熱法製備完成後，壓力瓶持續於微波

爐內降溫10分鐘後才取出，放在通風櫥內於室溫下靜置

冷卻，得到白色膠體溶液。將產物觸媒於乙醇中離心分

離並以DI water水洗3次，最後將洗淨的沉澱物放在烘箱

中以80
o
C的溫度下烘乾。 
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3 結果與討論 

在本研究中探討了微波水熱合成溫度，微波水熱合成時

間以及NaOH濃度對合成NaTaO3光觸媒的影響，於表

3.1所列出的為樣品名稱及其製備條件。 

樣品名稱 微波水熱合

成溫度 (
o
C) 

微波水熱合

成時間(分) 

NaOH濃度

(M) 

L6A 160 60 1 

L6B 160 60 7 

L6C 160 60 10 

L6D 160 60 14 

L12A 160 120 1 

L12B 160 120 7 

L12C 160 120 10 

L12D 160 120 14 

L15C 160 150 10 

L17C 160 170 10 

H6A 180 60 1 

H6B 180 60 7 

H6C 180 60 10 

H6D 180 60 14 

H12A 180 120 1 

H12B 180 120 7 

H12C 180 120 10 

H12D 180 120 14 

表 3. 1 微波水熱合成 NaTaO3光觸媒之製備條件 

 

圖3.1是以10-14M 的NaOH溶液於(a) 160
o
C 微波水熱反

應60分鐘 (b) 180
o
C 微波水熱反應60分鐘 (c) 160

o
C 微波

水熱反應120分鐘 (d) 180
o
C 微波水熱反應120分鐘的

XRD圖譜。XRD的量測結果顯示本實驗中所有合成的

樣品主要晶相均為NaTaO3 (JCPSD 730878)，屬於Pcmn

空間群。在L6A ，L6B，H6A，L12A，H12A的XRD圖

譜中可以發現Ta2O5的XRD繞射峰，顯示在這些合成條

件之下Ta2O5無法完全反應。 

當NaOH濃度為1M時在較長反應時間(120分鐘，L12A

樣品)及較高反應溫度(180
o
C，H12A樣品) 均仍有未反

應完全的Ta2O5。隨著NaOH濃度增加，樣品形成結晶性

良好的單一相NaTaO3，其結果如3.1圖中所示，當NaOH

濃度大於10M時，在160
o
C下進行微波水熱反應，樣品

可形成結晶性更佳的單一相NaTaO3。比較L6B與H6B及

L12B樣品的XRD 圖譜可以發現，當NaOH濃度=7M

時，反應合成溫度由160
o
C增加至180

o
C反應60分鐘，或

者於160
o
C進行反應，增加反應時間至120分鐘均可使前

驅物之Ta2O5完全反應，形成結晶性良好的單一相

NaTaO3。 

 

 

圖 3.1 以1-14M 的NaOH溶液於(a) 160
o
C 微波水熱反應

60分鐘 (b) 180
o
C 微波水熱反應60分鐘 (c) 160

o
C 微波水

熱反應120分鐘 (d) 180
o
C 微波水熱反應120分鐘合成的

NaTaO3樣品XRD圖譜。 

 

此結果與Li 等人[29]的研究結果類似，其研究中顯示以

0.75M的NaOH水溶液在140
 o
C下進行水熱反應，需反應

12小時才能得到純相的NaTaO3，降低NaOH濃度，反應

溫度或是反應時間，樣品中會含有少量的Ta2O5，或H2 

(H2O)Na2Ta2O6的副相結晶。另一方面，Liu [30]等人的

研究結果亦顯示，當以14M的NaOH為前驅物時，在

240
o
C反應24小時，可以生成結晶性良好的立方體形狀

的NaTaO3，顆粒大小約為500 nm。然而若以6M的NaOH

為前驅物時，NaTaO3顆粒尺寸降低，且無法形成完整

的立方體形貌。他們的結果發現在NaOH=14M時，以
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水熱法合成的NaTaO3光觸媒有最高的光催化水分解產

氫活性，當NaOH濃度小於8M，NaTaO3光觸媒光催化

水分解產氫活性遠低於高NaOH濃度條件下合成的樣

品。 

從以上文獻的結果可以得知，由於Ta2O5 難溶於NaOH

水溶液中，以水熱法合成NaTaO3光觸媒需在高水熱溫

度及高NaOH 濃度下長時間反應。而在本研究中，我們

以微波水熱法成功合成NaTaO3光觸媒，以10M的NaOH

為反應溶液，在180
o
C及160

o
C下進行微波水熱合成反應

1小時，即能得到結晶性良好的單一相NaTaO3光觸媒。

此結果顯示在水熱條件下，微波加熱方式可以有效地促

進Ta2O5溶解於NaOH中，再成核，成長形成NaTaO3。

從XRD圖中我們可以得知，除了在低NaOH濃度下合成

的樣品，所有合成的NaTaO3均具備明顯的NaTaO3的特

徵繞射峰，因此，由分析其特徵繞射峰的位置及半高

寬，我們無法分辨製備條件對樣品的結晶性影響。 

因此，我們進一步對所合成的樣品進行了SEM量測以

瞭解製備條件對微波水熱合成NaTaO3光觸媒的影響。

在圖3.2中，我們可以觀察到當NaOH濃度=1M時，在

160
o
C 及180

o
C反應60- 120 分鐘內，NaTaO3光觸媒的顆

粒形貌為等邊立方體，大小約為400-800 nm。另一方

面，由L6B樣品及L12B樣品的SEM圖像可以發現當

NaOH濃度=7M時，NaTaO3先形成100 nm左右的不規則

顆粒，然後隨著反應時間增加，而形成300nm左右之正

方片狀堆疊的顆粒結構。在H6B及H12B的樣品的SEM

圖中也觀察到類似的現象，NaTaO3首先形成不規則的

小顆粒後成長為正方片狀堆疊的顆粒結構，並且，在

H6B樣品中已能觀察到正方片狀堆疊的NaTaO3 顆粒，

顯示180
o
C反應下NaTaO3的成長速度較160

o
C快。當

NaOH濃度=10M時，H6C的樣品已能觀察到不規則片狀

的NaTaO3 顆粒堆疊，而H6C樣品則已經可以觀察到很

明顯的100 nm左右之正方片狀堆疊的顆粒結構。在120

分鐘反應下，L12C樣品的顆粒形貌與L12B，均為正方

片狀堆疊的顆粒結構。然而，比較H12B與H12C樣品，

可以發現，除了正方片狀堆疊的顆粒，在H12C樣品中

還觀察到許多小於100 nm的不規則顆粒。更進一步，當

NaOH濃度=14M時，L6D樣品能觀察到不規則形狀與正

方形狀堆疊的NaTaO3 顆粒，而L12D與L12C的顆粒形

貌類似，但是除了正方片狀的顆粒外，亦可觀察到100 

nm左右的正立方顆粒結構。H12D的樣品的顆粒形貌為

100 nm左右的立方形的顆粒堆疊結構。 

從NaOH濃度由1M增加至7M的SEM圖像中可以明顯觀

察到，當NaOH為低濃度時，Ta2O5溶解為反應速率限制

步驟，溶液中的NaTaO3成核速度慢，而形成較大的立

方體形狀顆粒。因為Ta2O5溶解速度會隨著NaOH濃度增

加，在反應的過程中Ta2O5快速溶解，NaTaO3快速過飽

和析出成核，會形成較小的正方形狀堆疊顆粒。當

NaOH濃度大於7M則對NaTO3顆粒大小影響較低。然

而，當NaOH濃度達14M 時，可觀察到100 nm左右的立

方體形狀的NaTO3，顯示在14M時，NaTaO3晶粒成長速

度增加而形成完整的正立方體形狀顆粒。另一方面，提

高反應溫度會增加NaTaO3的結晶成長速度，在相同的

合成條件下，在180
o
C反應合成的樣品較160

o
C反應合成

的樣品有較完整的正方形結晶顆粒。此外，延長反應時

間亦能使NaTO3形成較完整的正方形結晶顆粒。以上的

結果顯示製備條件對微波水熱合成NaTaO3顆粒形貌的

機制，當NaOH為低濃度時由於成核速度緩慢，NaTaO3

為大的立方形體行狀顆粒(~500 nm)，隨著NaOH濃度增

加，NaTaO3快速成核，而形成片狀的正方型顆粒聚集，

當NaOH濃度增加至14M，NaTaO3快速成核並成長，形

成小的立方形體行狀顆粒(~100 nm)。增加的反應時間

或提高反應溫度能使NaTO3形成較完整的正方結晶，但

對顆粒的大小影響不大。 

 

圖 3. 2 以10-14M 的NaOH溶液於 (i) 160
o
C 微波水熱反

應60分鐘 (樣品L6A-L6D及樣品H6A-H6D，與(ii) 180
o
C 

微波水熱反應120分鐘 (樣品L12A-L12D及樣品

H12A-H12D)合成的NaTaO3樣品SEM影像。 

 

圖3.3是本研究中以微波水熱合成的NaTaO3樣品的

UV-vis圖譜，由UV-vis光譜的吸收邊緣所估計的NaTaO3

光觸媒能隙列於表3.3之中。UV-vis的分析結果顯示，

NaTaO3樣品的能隙在3.9 -4.1 eV之間，與文獻中所報導



相當[31, 32]。與在其他NaOH濃度下合成的NaTaO3相比

較，NaOH濃度=1M時所合成的NaTaO3 (L6A，L12A，

H6A及H12A) 吸收邊緣位於在較長波長區域，這可能是

由於在這些樣品中NaTaO3中含有少量的Ta2O5，樣品中

的雜相及缺陷所造成晶格扭曲影響。隨著NaOH濃度增

加，NaTaO3樣品的吸收邊緣有藍移的趨勢。此趨勢在

160
o
C 微波水熱反應60分鐘所製備的樣品中表現最為

明顯，在180
o
C 微波水熱反應120分鐘所製備的樣品中

表現則最不明顯。由UV-vis分析結果與先前討論的XRD

及SEM分析結果，我們可以得知在160
o
C 微波水熱反應

60分鐘的樣品由於反應溫度較低，且反應時間較短，所

以在低NaOH濃度下，反應條件較不利於NaTaO3的晶粒

成長，NaOH濃度增加會顯著影響NaTaO3的結晶結構，

隨著NaTaO3形成良好的立方晶型，其光吸收邊緣往短

波長移動，半導體能隙逐漸趨近於由高溫固態反應法所

製備之NaTaO3光觸媒[32]。另一方面，在180
o
C 微波水

熱反應120分鐘合成的樣品，由於反應溫度較高，且反

應時間較長，有利於形成結晶良好的立方晶型

NaTaO3，所以NaOH濃度增加的影響在NaTaO3結晶結構

上並不顯著，除了H12A樣品光吸收邊緣位於較長波長

區域外，H12B，H12C，H12D樣品的光吸收邊緣位幾

於相同位置。 

 

 

圖 3. 3 以10-14M 的NaOH溶液於(a) 160
o
C 微波水熱反

應60分鐘 (b) 180
o
C 微波水熱反應60分鐘 (c) 160

o
C 微波

水熱反應120分鐘 (d) 180
o
C 微波水熱反應120分鐘合成

的NaTaO3樣品UV-vis圖譜。 

 

樣 品 名

稱 

Band gap (eV) 樣品名稱 Band gap (eV) 

L6A 3.94 L12B 4.05 

L6B 4.02 L12C 4.05 

L6C 4.03 L12D 4.04 

L6D 4.04 L15C 3.93 

H6A 4.00 L17C 4.01 

H6B 4.05 H12A 4.00 

H6C 4.02 H12B 4.05 

H6D 4.04 H12C 4.02 

L12A 3.96 H12D 4.05 

表 3. 1微波水熱合成NaTaO3樣品能隙 

 

圖3.4是本研究中以微波水熱合成的NaTaO3樣品的光催

化水分解產氫反應時間對氫氣產率的做圖。由圖中可以

看出在反應6小時中氫氣隨時間穩定增加，顯示所以微

波水熱合成的NaTaO3是十分穩定的光催化水分解產氫

觸媒。表3.4所列是將圖3.4的反應測試結果平均所得的

NaTaO3光觸媒光催化水分解氫氣產率。由反應的結果

顯示，含有Ta2O5副相的樣品(L6A，L6B，L12A，H6A，

H12A)的活性最低(< 1000 μmol/g h)，這是由於樣品中

的雜相，缺陷，及晶格扭曲成為光催化反應的電子-電

洞對再結合中心而降低產氫活性。更進一步，可以發現

NaTaO3光觸媒產氫活性隨著NaOH的濃度增加。 

NaTaO3的導帶邊緣(Ecb)可以由經驗式Ecb=2.94-Eg來估

計[32]，由UV-vis的結果顯示，隨著NaTaO3的能隙隨著

合成溶液的NaOH濃度增加而增加，亦即其導帶會隨著

NaOH濃度增加往更負的能階偏移，進而提高其光激發

電子還原水分子的能力[32]。另一方面，在Hu的人的研

究結果中顯示，NaTaO3的UV-vis光吸收性質受其

Ta-O-Ta鍵結角度的影響，當NaTaO3結晶中的TaO6八面

體之Ta-O-Ta鍵角偏離180
o，區域化的光激發電子-電洞

對再結合機率會高於Ta-O-Ta鍵角為180
o的結晶結構。

當Ta-O-Ta鍵角越偏離180
o，UV-vis吸收邊緣有紅移的現

象。在本研究中以微波水熱法可簡易快速合成高能隙的

NaTaO3光觸媒，在NaOH濃度>7M，水熱反應溫度180
o

下反應60分鐘 (樣品H6B，H6C，H6D)，與在水熱反應

溫度160
o下反應120分鐘(L12C，L12D)所合成的NaTaO3
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光觸媒觸媒活性均可達3000 μmol/g h以上。當NaOH濃

度為14M，水熱反應溫度160
o反應60分鐘亦能得到高活

性的NaTaO3。 

另一方面，光催化反應的結果亦顯示，水熱反應溫度在

160
o下反應120分鐘的NaTaO3產氫活性均高於在160

o下

反應60分鐘的NaTaO3，然而在水熱反應溫度在180
o下所

製備的NaTaO3，隨著反應時間增加其產氫活性卻有明

顯降低的現象。由之前所討論的SEM量測結果，我們

可以得知在160
o下反應120分鐘及180

o下水熱反應60分

鐘的NaTaO3，均為正方形片狀堆疊的顆粒結構，然而

在180
o下水熱反應120分鐘的樣品形貌則為正立方體的

顆粒結構，故我們推測正方形片狀堆疊的NaTaO3表面

大量的奈米台階邊緣可作為光催化水分解反應產氫活

性位置[32]，而進一步提高光觸媒的催化活性。隨著反

應溫度提高或反應時間增加，NaTaO3成長為立方體晶

粒，顆粒表面台階減少，光催化水分解反應產氫活性亦

隨之減少。 

在本章中我們詳細探討了微波水熱合成的反應條件對

製備NaTaO3光觸媒結構，顆粒形貌，光吸收性質以及

其對NaTaO3光觸媒的光催化水分解反應產氫活性影

響。與傳統的水熱法相較，微波水熱法可以在較低的水

熱反應溫度，快速簡易的合成高活性的NaTaO3光觸

媒。在NaOH濃度=14M，水熱溫度180
o
C下反應60分鐘

或水熱溫度160
o
C下反應120分鐘可得到最高活性的

NaTaO3光觸媒。 

 

圖 3. 4以10-14M 的NaOH溶液於(a) 160
o
C 微波水熱反

應60分鐘(b)180
o
C 微波水熱反應60分鐘 (c) 160

o
C 微波

水熱反應120分鐘 (d) 180
o
C 微波水熱反應120分鐘合成

的NaTaO3樣品於紫外光照射下，進行光催化水分解反

應之氫氣產率對反應時間做圖。 

 

樣品名

稱 

平均氫氣產率

(μmol/g h) 

樣品名稱 平均氫氣產率

(μmol/g h) 

L6A 380 L12B 1670 

L6B 1422 L12C 3055 

L6C 1007 L12D 3517 

L6D 2947 L15C 2449 

H6A 660 L17C 386 

H6B 2969 H12A 477 

H6C 3062 H12B 1934 

H6D 3576 H12C 1283 

L12A 923 H12D 1790 

表 3. 2微波水熱合成NaTaO3樣品之光催化水分解產氫

活性 

 

 

4 結論 

微波合成NaTaO3光觸媒，提高反應溫度會增加NaTaO3

的結晶成長速度，在相同的合成條件下，在180
o
C反應

合成的樣品較160
o
C反應合成的樣品有較完整的正方形

結晶顆粒。 

NaOH濃度增加會顯著影響NaTaO3的結晶結構，隨著

NaOH濃度增加，其光吸收邊緣會愈往短波長移動。

NaTaO3光觸媒的產氫活性會隨著NaOH的濃度的增加

而上升。 

160
o下反應120分鐘及180

o下水熱反應60分鐘的NaTaO3

之表面皆具有著奈米台階邊緣可作為光催化水分解反

應產氫活性位置，而進一步提高光觸媒的催化活性。在

NaOH濃度=14M，水熱溫度180
o
C下反應60分鐘或水熱

溫度160
o
C下反應120分鐘可得到最高活性(大於3000 

μmol/g hr)的NaTaO3光觸媒。 
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