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摘  要 

本文采用溶剂热法合成泡沫镍负载二硫化钼电催化析氢材料。研究结果表明，当反应时间为5小时，MoS2

量子点用量为4 mL时复合材料表现出最佳的电催化析氢性能。该复合材料在1 mol/L KOH电解液中进行

电解，电流密度为10 mA/cm2时所对应的过电位值为269 mV，塔菲尔斜率为192 mV/dec。经过12个小

时稳定性测试，电流密度基本保持不变，表现出较好的稳定性。泡沫镍基底与二硫化钼二者协同作用提

升了其在碱性环境中的电催化析氢性能与稳定性。 
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Abstract 
In this paper, molybdenum disulfide was loaded on nickel foam (MoS2/NF) by solvothermal me-
thod. The electrochemical performance of MoS2/NF for hydrogen evolution reaction (HER) was 
measured under different time and concentration conditions, among which the catalysts prepared 
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with 4 mL MoS2 quantum dots under 5 h reaction time exhibited the best electrocatalytic perfor-
mance. The overpotential was 269 mV and Tafel slope was 192 mV/dec at the current density of 
10 mA/cm2 in 1 mol/L KOH. Especially, it maintains stable for 12 hour long-term. The synergistic 
effect between molybdenum disulfide and nickel foam contributes to the better HER performance 
and stability in alkaline condition. 
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1. 引言 

由于化石燃料的过度开发和利用，能源危机与环境问题日益严重。新能源的开发和利用成为全世界

共同关注的话题。氢能由于其能量密度高、清洁、可再生等优点被认为是一种可替代化石燃料的理想新

能源[1] [2] [3]。目前，90%以上的氢能主要来自于烃类裂解、水煤气转化等化石燃料的重整，不可避免

地产生 CO2 和 SO2 等污染性气体。电解水制氢在阴极发生析氢反应(hydrogen evolution reaction, HER)生成

氢气，摆脱对含碳化石燃料的依赖，被认为是一种绿色、清洁的制氢技术。目前铂、铱等贵金属是性能

最优的电催化析氢催化剂[4] [5]。然而由于贵金属储量有限、价格昂贵，限制了在大规模工业生产中的应

用。因此，开发价格低廉、社会效益好、催化效率高且环保无污染的电解水析氢催化材料受到广大研究

者的关注[6] [7] [8] [9] [10]。 
二硫化钼具有较强的催化析氢性能被研究者广泛关注[11] [12]。但二硫化钼的二维结构导致其导电性

能较差，阻碍了其在电催化析氢中的应用[13]。通过将二硫化钼负载在三维多孔导电基底上，不仅可以提

高催化剂的导电性，而且可以在电催化反应中增加比表面积。泡沫镍(Nickel Foam, NF)具有三维多孔导电

结构、较高的机械强度，可以促进电子在基底和催化剂之间转移。基于此，本文通过将二硫化钼负载在

导电基底泡沫镍上，制备得到泡沫镍负载二硫化钼电催化析氢材料，进一步研究了其在碱性条件下的电

催化析氢性能。 

2. 实验部分 

2.1. 实验材料 

二硫化钼(MoS2)，上海阿拉丁生化科技股份有限公司；N,N-二甲基甲酰胺(DMF)，天津市申泰化学

试剂有限公司；无水乙醇(C2H5OH)、氢氧化钾(KOH)和盐酸(HCl)购于中国医药集团上海化学试剂公司；

泡沫镍购于深圳市绿创环保滤材有限公司。 

2.2. 催化剂制备 

2.2.1. 二硫化钼量子点的制备 
本实验使用 N,N-二甲基甲酰胺作为液相溶剂剥离得到二硫化钼量子点[14]。称取 100 mL DMF 和 1 g

二硫化钼粉末，放入 150 mL 烧杯中进行混合，之后在超声波清洗器中超声 3 小时。待超声结束后将溶液
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的上层 2/3 倒入烧瓶中，在 140℃下进行加热搅拌 6 小时。最后冷却至室温静置 12 小时，上层黄色澄清

液即为二硫化钼量子点分散液。取出上清液，密封保存，备用。 

2.2.2. 泡沫镍清洗 
将泡沫镍(2 × 3 cm2)在 3 mol/L 盐酸中超声处理 15 分钟，以消除表面氧化物，超声完毕后用蒸馏水

冲洗，然后放入乙醇中超声处理 15 分钟，完毕后再用蒸馏水冲洗，接着在蒸馏水中超声 15 分钟，最后

在真空干燥箱中干燥以备进一步使用。 

2.2.3. 泡沫镍负载二硫化钼量子点催化剂的制备 
为获得最佳析氢性能催化剂，我们采用控制变量法合成催化剂。用移液枪吸取富含二硫化钼量子点

的澄清液及适量 DMF 放入蒸馏烧瓶中，再把制备好的泡沫镍放入，在 140℃下反应数小时。冷却到室温

后，取出泡沫镍放到真空干燥箱，40℃真空干燥，取出备用。其中富含二硫化钼量子点的澄清液与 DMF
的总体积为 10 mL，富含二硫化钼量子点的澄清液的体积为 0 mL、2 mL、4 mL 和 6 mL 时，对应 DMF
体积分别为 10 mL、8 mL、6 mL 和 4 mL。 

2.3. 电化学性能测试 

电化学测试在辰华 CHI760E 电化学工作站进行。测试体系为三电极体系：合成的催化剂材料为工作

电极，碳棒为对电极，氧化汞电极为参比电极。配置 1.0 mol/L KOH 溶液为电解质溶液。线性扫描伏安

法(Linear Sweep Voltam, LSV)扫描速率为 5 mV/s。所有电流密度均未经过 iR 补偿，电极电势均相对于标

准氢电极(Reversible Hydrogen Electrode, RHE)。通过恒电压计时法(Chronoamperometry, CA)进行电化学稳

定性评价。 

3. 结果与讨论 

3.1. 样品表征 

用紫外–可见分光光度计对制备得到的二硫化钼量子点溶液进行紫外吸收光谱测试(图 1)。从二硫化

钼分散液紫外吸收光谱图中可以看出，在 266 nm 处出现二硫化钼量子点的特征吸收峰，说明经过液相超

声剥离二硫化钼粉末得到了分散均匀的二硫化钼量子点[14]。 
 

 
Figure 1. UV-vis spectra of MoS2 quantum dots 
图 1. MoS2量子点紫外可见吸收光谱图 
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通过扫描电子显微镜(Scanning Electron Microscope, SEM)对催化剂材料的微观结构和形貌进行表征。

图 2(a)，图 2(b)为单独泡沫镍的扫描电镜图，可以看出泡沫镍呈网状多孔三维结构，且表面光滑平整，

有利于负载二硫化钼量子点。图 2(c)，图 2(d)为负载二硫化钼后泡沫镍的表面结构，从图中可以看出泡

沫镍表面变得粗糙，说明二硫化钼成功负载到泡沫镍上。 
 

 
Figure 2. SEM images of bare NF (a), (b) and MoS2/NF (c), (d) 
图 2. (a)，(b) 泡沫镍，(c)，(d) 泡沫镍负载 MoS2扫描电镜图 

3.2. 电化学性能分析 

通过三电极体系对制备得到的泡沫镍负载二硫化钼复合材料电催化析氢性能进行评价。首先测试加

热时间对催化剂析氢性能的影响。如图 3(a)，图 3(b)所示，在 140℃条件下加热，随着加热时间的增加，

电催化析氢性能先升高随后降低。当加热时间为 5 h 时，合成的催化剂电催化析氢性能最好。说明随着

反应时间的增加，泡沫镍表面吸附二硫化钼的量逐渐增大。随着时间的进一步加长二硫化钼在泡沫镍表

面发生团聚，活性降低。确定最佳合成时间后，进一步研究不同二硫化钼量子点起始量对催化剂析氢性

能的影响。研究结果表明，适当增加二硫化钼量子点有利于促进泡沫镍负载二硫化钼，当二硫化钼量子

点加入量为 4 mL 时，泡沫镍负载二硫化钼量子点的电催化析氢性能最好(图 3(c)，图 3(d))。说明随着二

硫化钼量子点的量增加，泡沫镍表面析氢活性位点逐渐增多。进一步增加二硫化钼量子点的量，暴露的

活性位点会被覆盖，使电催化析氢活性降低。综上所述，在 140℃条件下，加热 5 h，加入二硫化钼量子

点量为 4 mL 时，二硫化钼在泡沫镍上的负载效果最好，电催化析氢性能最佳，当电流密度为 10 mA/cm2

时过电位为 269 mV，塔菲尔斜率为 192 mV/dec。 
最后进一步研究了催化剂的电化学稳定性。图 4 为制备得到的泡沫镍负载二硫化钼量子点催化剂在

1 mol/L KOH 电解液中经过 12 个小时的连续稳定性测量。从图中可以看出电流密度基本保持不变，说明

制备的电催化材料具有较高的稳定性。 
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Figure 3. HER activity of MoS2/NF materials. (a), (c) Polarization curves of MoS2/NF materials; (b), (d) Corresponding Ta-
fel plots obtained from the polarization curves. All the tests are performed in N2-saturated 1.0 mol/L KOH solution 
图 3. MoS2/NF 材料析氢活性。(a)，(c)为极化曲线，(b)，(d)为相应的塔菲尔斜率。所有测试均在 N2饱和的 1.0 mol/L 
KOH 溶液中进行 

 

 
Figure 4. Chronoamperometric measurement of MoS2/NF 
图 4. MoS2/NF 稳定性测试 
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4. 结论 

通过简单的溶剂热方法制备得到泡沫镍负载二硫化钼催化剂。研究表明，二硫化钼量子点负载在三

维多孔泡沫镍上在碱性溶液中表现出优异的电催化析氢性能和稳定性，解决了二硫化钼导电性差的问题。

这一催化剂的使用可以有效降低电催化析氢贵金属催化剂的成本，为设计和合成新型高效的电催化析氢

催化剂提供参考。 
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