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(57)摘要

本发明公开了一种高金属含量的Pt/C及

PtM/C催化剂制备方法，具体包括如下步骤：(1)

配制碳载体乙二醇溶液；(2)配制氯铂酸乙二醇

溶液；(3)配制氢氧化钠乙二醇溶液；(4)将氯铂

酸乙二醇溶液或含有过渡金属M前驱体的氯铂酸

乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中，加入氢

氧化钠乙二醇溶液，调节pH值至8‑12；(5)向混合

溶液中加入还原剂；(6)将上述混合溶液置于油

浴锅中在保护气氛中反应，反应结束后经过滤、

洗涤、真空干燥；(7)将真空干燥后的粉末研磨后

置于管式炉中，在还原气氛中退火。本发明制备

的Pt/C或PtM/C催化剂在保持高金属含量的条件

下同时可以保持优异的ORR催化活性；本发明提

供的制备方法可以解决Pt/C或PtM/C催化剂中Pt

或PtM团聚或烧结现象。
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1.一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其中M＝Co、Ni、Fe、Zn，

其特征在于，包括如下步骤：

(1)配制碳载体乙二醇溶液：将碳载体加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分散20‑

40min；

(2)配制氯铂酸乙二醇溶液：将氯铂酸晶体溶解于分析纯的乙二醇溶液中，超声分散

20‑40min；

(3)配制氢氧化钠乙二醇溶液：将氢氧化钠加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分散

20‑40min；

(4)按照体积比为2‑5:10将氯铂酸乙二醇溶液或含有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二

醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中，超声分散20‑40min；缓慢加入氢氧化钠乙二醇溶液调

节溶液pH值至11‑12，超声分散40‑80min；

(5)向步骤(4)所得混合溶液中加入还原剂，还原剂与碳载体的质量比为1:8‑12，还原

剂为葡萄糖，超声分散20‑40min；

(6)将步骤(5)所得混合溶液置于油浴锅中在保护气氛中反应，温度为100‑200℃，保护

气氛为氩气，反应时间为3‑5h，反应结束后进行过滤、洗涤、真空干燥；

(7)将步骤(6)真空干燥后的粉末研磨后置于管式炉中，在还原气氛中退火；退火后需

要进行后处理，后处理的具体过程为：将催化剂样品浸渍于含有0.05M的H2SO4和10mg/mL的

氯亚铂酸钾混合溶液中，再经超声、搅拌、过滤、洗涤、真空干燥。

2.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(1)中碳载体为XC‑72R，碳载体与乙二醇溶液的配比为100‑300mg:100mL。

3.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(2)中氯铂酸晶体与乙二醇溶液的配比为1‑5g:100mL。

4.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(3)中氢氧化钠乙二醇溶液的浓度为0.5‑5M。

5.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(4)中氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中用于制备Pt/C，含有过渡金

属M前驱体的氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中用于制备PtM/C。

6.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(4)中含有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二醇溶液中铂与过渡金属M前驱体的物质

量比为3‑8:1，过渡金属M前驱体为乙酰丙酮钴、乙酰丙酮镍、乙酰丙酮铁或者乙酰丙酮锌中

的一种。

7.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(7)中还原气氛为纯氢气或者含有5％的氨气的氩气。

8.如权利要求1所述的一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其特征在于，

所述步骤(7)中退火工艺为：退火需要分段进行，先从室温升至120‑180℃，升温速率为5‑20

℃/min，保温2h；继续升温至520‑580℃，升温速率仍然为5‑20℃/min，保温3h。
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一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于燃料电池催化剂技术领域，具体涉及一种高金属含量的Pt/C及PtM/C

催化剂制备方法。

背景技术

[0002] 燃料电池一般是指将氢或者富氢燃料(如天然气、汽油、甲醇等)的化学能直接以

电化学反应方式转换为电能的装置，作为燃料的氢气和作为氧化剂的氧气(或空气中的氧)

源源不断输送到燃料电池的两个电极表面，发生电化学反应输出电能。金属燃料电池也称

金属空气电池，是用金属燃料代替氢而形成的一种新概念的燃料电池，将锌、铝等金属像燃

料氢一样提供到电池中的反应位置，它们与氧一起构成一个连续的电能产生装置,金属燃

料电池具有低成本、无毒、无污染、放电电压平稳、高比能量和高比功率等优点，又有丰富的

资源，还能再生利用，而且比氢燃料电池结构简单，是很有发展和应用前景的新能源。

[0003] 催化剂作为燃料电池电堆的核心材料，其综合性能直接关系到燃料电池技术的核

心竞争力及其产业化前景。由于Pt具有良好的分子吸附、离解特性，因此碳负载的Pt及Pt基

催化剂被认为是目前燃料电池及金属‑空气电池的最佳阴极催化剂。考虑到燃料电池与金

属‑空气电池中存在的气体、水、电子等的传递现象，燃料电池和金属‑空气电池的膜电极都

应该是越薄越好，这样更有利于电池性能的提升。但是，随着Pt或者PtM(M＝Co、Ni、Fe、Zn)

在负载型催化剂中含量的上升，会导致Pt或者PtM位点的团聚或者烧结，严重的影响催化剂

的ORR(氧还原反应)表现，这也阻碍了燃料电池和金属‑空气电池技术的发展。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于克服现有技术存在的缺陷，提供一种高金属含量的Pt/C及PtM/

C(M＝Co、Ni、Fe、Zn)催化剂制备方法，解决Pt或者PtM位点的团聚或者烧结，严重影响催化

剂的ORR(氧还原反应)表现的问题。

[0005] 为了实现以上目的，本发明的技术方案之一为：一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催

化剂制备方法，其中M＝Co、Ni、Fe、Zn具体包括如下步骤：

[0006] (1)配制碳载体乙二醇溶液：将碳载体加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分散

20‑40min；

[0007] (2)配制氯铂酸乙二醇溶液：将氯铂酸晶体溶解于分析纯的乙二醇溶液中，超声分

散20‑40min；

[0008] (3)配制氢氧化钠乙二醇溶液：将氢氧化钠加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分

散20‑40min；

[0009] (4)按照体积比为2‑5:10将氯铂酸乙二醇溶液或含有过渡金属M前驱体的氯铂酸

乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中，超声分散20‑40min；然后缓慢加入氢氧化钠乙二

醇溶液，调节溶液pH值至8‑12，超声分散40‑80min；

[0010] (5)向步骤(4)所得混合溶液中加入还原剂，还原剂与碳载体的质量比为1:8‑12，

说　明　书 1/5 页

3

CN 114243035 B

3



还原剂为葡萄糖，超声分散20‑40min；

[0011] (6)将步骤(5)所得混合溶液置于油浴锅中在保护气氛中反应，反应结束后进行过

滤、洗涤、真空干燥；

[0012] (7)将步骤(6)真空干燥后的粉末研磨后置于管式炉中，在还原气氛中退火。

[0013] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(1)中XC‑72R的碳载体与乙二醇溶液的配比

为100‑300mg:100mL。

[0014] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(2)中氯铂酸晶体与乙二醇溶液的配比为1‑

5g:100mL。

[0015] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(3)中氢氧化钠乙二醇溶液的浓度为0.5‑5M。

[0016] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(4)中氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二

醇溶液中用于制备Pt/C，含有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇

溶液中用于制备PtM/C。

[0017] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(4)中含有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二醇

溶液中铂与过渡金属M前驱体的物质量比为3‑8:1；过渡金属M前驱体为乙酰丙酮钴、乙酰丙

酮镍、乙酰丙酮铁或者乙酰丙酮锌中的一种。

[0018] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(6)中油浴锅的温度为100‑200℃，保护气氛

为氩气，反应时间为3‑5h。

[0019] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(7)中还原气氛为纯氢气或者含有5％的氨气

的氩气。

[0020] 在本发明一较佳实施例中，所述步骤(7)中退火工艺为：退火需要分段进行，先从

室温升至120‑180℃，升温速率为5‑20℃/min，保温2h；继续升温至520‑580℃，升温速率仍

然为5‑20℃/min，保温3h。

[0021] 在本发明一较佳实施例中，制备PtM/C催化剂还包括经步骤(7)退火后需要进行后

处理，后处理的具体过程为：将催化剂样品浸渍于含有0.05M的H2SO4和10mg/mL的氯亚铂酸

钾混合溶液中，再经超声、搅拌、过滤、洗涤、真空干燥。

[0022] 与现有技术相比，本发明的有益效果为：

[0023] 1.本发明制备的Pt/C或PtM/C催化剂的金属含量可高达40‑50％，催化性能优于目

前性能最佳的商业Pt/C。

[0024] 2.本发明制备的Pt/C或PtM/C催化剂中Pt或PtM无明显团聚或者烧结的现象；

[0025] 3.本发明制备的Pt/C或PtM/C催化剂在保持高金属含量的条件下同时可以保持优

异的ORR催化活性。

附图说明

[0026] 图1为本发明实施例1制备的Pt/C催化剂的TEM图。

[0027] 图2为本发明实施例2制备的PtM/C催化剂的TEM图。

[0028] 图3为本发明实施例1制备的Pt/C催化剂与JM公司商业化Pt/C催化剂在0.1M氧气

饱和的HClO4溶液中的极化曲线对比图。

[0029] 图4为本发明实施例2制备的PtM/C催化剂与JM公司商业化Pt/C催化剂在0.1M氧气

饱和的HClO4溶液中的极化曲线对比图。
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具体实施方式

[0030] 一种高金属含量的Pt/C及PtM/C催化剂制备方法，其中M＝Co、Ni、Fe、Zn，具体包括

如下步骤：

[0031] (1)配制碳载体乙二醇溶液：将碳载体加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分散

20‑40min；

[0032] (2)配制氯铂酸乙二醇溶液：将氯铂酸晶体溶解于分析纯的乙二醇溶液中，超声分

散20‑40min；

[0033] (3)配制氢氧化钠乙二醇溶液：将氢氧化钠加入到分析纯的乙二醇溶液中，超声分

散20‑40min；

[0034] (4)按照体积比为2‑5:10将氯铂酸乙二醇溶液或含有过渡金属M前驱体的氯铂酸

乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中，超声分散20‑40min；然后缓慢加入氢氧化钠乙二

醇溶液，调节溶液pH值至8‑12，超声分散40‑80min；

[0035] (5)向步骤(4)所得混合溶液中加入还原剂，还原剂与碳载体的质量比为1:8‑12，

还原剂为葡萄糖，超声分散20‑40min；

[0036] (6)将步骤(5)所得混合溶液置于油浴锅中在保护气氛中反应，反应结束后进行过

滤、洗涤、真空干燥；

[0037] (7)将步骤(6)真空干燥后的粉末研磨后置于管式炉中，在还原气氛中退火。

[0038] 所述步骤(1)中碳载体为XC‑72R，碳载体与乙二醇溶液的配比为100‑300mg:

100mL。

[0039] 所述步骤(2)中氯铂酸晶体与乙二醇溶液的配比为1‑5g:100mL。

[0040] 所述步骤(3)中氢氧化钠乙二醇溶液的浓度为0.5‑5M。

[0041] 所述步骤(4)中氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中用于制备Pt/C，含

有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二醇溶液滴加入碳载体乙二醇溶液中用于制备PtM/C。

[0042] 所述步骤(4)中含有过渡金属M前驱体的氯铂酸乙二醇溶液中铂与过渡金属M前驱

体的物质量比为3‑8:1；过渡金属M前驱体为乙酰丙酮钴、乙酰丙酮镍、乙酰丙酮铁或者乙酰

丙酮锌中的一种。

[0043] 所述步骤(6)中油浴锅的温度为100‑200℃，保护气氛为氩气，反应时间为3‑5h。

[0044] 所述步骤(7)中还原气氛为纯氢气或者含有5％的氨气的氩气。

[0045] 所述步骤(7)中退火工艺为：退火需要分段进行，先从室温升至120‑180℃，升温速

率为5‑20℃/min，保温2h；继续升温至520‑580℃，升温速率仍然为5‑20℃/min，保温3h。

[0046] 制备PtM/C催化剂还包括经步骤(7)退火后需要进行后处理，后处理的具体过程

为：将催化剂样品浸渍于含有0.05M的H2SO4和10mg/mL的氯亚铂酸钾混合溶液中，再经超声、

搅拌、过滤、洗涤、真空干燥。

[0047] 以下结合附图和具体实施例对本发明做进一步解释。

[0048] 实施例1

[0049] 制备一种高金属含量的Pt/C催化剂，具体制备方法如下：

[0050] (1)取180mg苏州晟尔诺科技有限公司生产的卡博特XC‑72R的碳载体加入100mL乙

二醇溶液中，超声分散半小时；

[0051] (2)取31.8mL已经配制好的0.01g/ml氯铂酸的分析纯乙二醇溶液，滴加入步骤1)
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溶液中，继续超声分散半小时；

[0052] (3)取1M的NaOH的乙二醇溶液，调节步骤2)溶液的pH值至11；

[0053] (4)将步骤(3)的混合溶液超声1小时；

[0054] (5)向步骤4)中的溶液中加入葡糖糖作为还原剂，加入的葡萄糖与碳载体的质量

比为1:10；

[0055] (6)将步骤(5)中的溶液继续超声分散半小时；

[0056] (7)将步骤(6)中的溶液置于150℃的油浴锅中，在氩气氛围中，反应4小时；

[0057] (8)将步骤(7)的溶液，过滤、洗涤、真空干燥；

[0058] (9)将步骤(8)中样品置于管式炉中退火，在氢气氛围中，从室温升至150℃，在该

温度保温2小时，升温速率为10℃min；再将温度继续升至550℃，在该温度下保温3小时，升

温速率为10℃/min，从而制得Pt/C催化剂，Pt/C催化剂的TEM图如图1所示。

[0059] 从图1可以看出，Pt/C催化剂颗粒分散均匀，没有明显的团聚现象。

[0060] 将制得的Pt/C催化剂分散于异丙醇和水的混合溶液中，超声1小时，待其均匀分散

后，滴在玻碳电极上；在异丙醇的气氛中待其溶剂挥发后，在电化学工作站上进行半电池测

试。测试的环境为0.1M的HClO4溶液，先在氩气饱和的HClO4溶液中，在0.05V到1.1V的电压范

围中来回扫描进行活化；然后在氧气饱和的HClO4溶液中测试其氧还原活性，再加转数测试

其在1600rpm下的半波电位，扫描速率为10mV/s，测得极化曲线。

[0061] 实施例2

[0062] 制备一种高金属含量的PtM/C催化剂，具体方法如下：

[0063] (1)取180mg苏州晟尔诺科技有限公司生产的卡博特XC‑72R的碳载体加入100mL乙

二醇溶液中，超声分散半小时；

[0064] (2)取31.8mL已经配制好的0.01g/ml氯铂酸的分析纯乙二醇溶液，缓慢加入铂的

物质量5倍的乙酰丙酮镍，超声分散；然后将该混合液缓慢加入到步骤(1)中的溶液中，继续

超声分散半小时；

[0065] (3)取1M的NaOH的乙二醇溶液，调节步骤(2)溶液的pH值至11；

[0066] (4)将步骤(3)的混合溶液超声1小时；

[0067] (5)向步骤(4)中的溶液中加入葡糖糖作为还原剂，加入的葡萄糖与碳载体的质量

比为1:10；

[0068] (6)将步骤(5)中的溶液继续超声分散半小时；

[0069] (7)将步骤(6)中的溶液置于150℃的油浴锅中，在氩气氛围中，反应4小时；

[0070] (8)将步骤(7)的溶液，过滤、洗涤、真空干燥；

[0071] (9)将步骤(8)中样品置于管式炉中退火，在氢气氛围中，从室温升至150℃，在该

温度保温2小时，升温速率为10℃/min；再将温度继续上升至550℃，在该温度下保温3小时，

升温速率为10℃/min；

[0072] (10)将步骤(9)退火制得的样品置于含有0.05M的H2SO4和10mg/mL的氯亚铂酸钾混

合溶液中进行后处理，经超声、搅拌、过滤、洗涤、真空干燥，最终制得PtM/C催化剂。

[0073] PtM/C催化剂的TEM图如图2所示，从图2可以看出：该催化剂颗粒分散良好，粒径均

一，且无明显的团聚现象。

[0074] 将上述后处理后的PtM/C催化剂分散于异丙醇和水的混合溶液中，超声1小时，待
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其均匀分散后，滴在玻碳电极上；在异丙醇的气氛中待其溶剂挥发后，在电化学工作站上进

行半电池测试。测试的环境为0.1M的HClO4溶液，先在氩气饱和的HClO4溶液中，在0.05V到

1.1V的电压范围中来回扫描进行活化；然后在氧气饱和的HClO4溶液中测试其氧还原活性，

再加转数测试其在1600rpm下的半波电位，扫描速率为10mV/s，测得极化曲线。

[0075] 对比例1

[0076] 以JM公司商业化的Pt/C催化剂(20％铂碳)作为对比例。

[0077] 将JM公司商业化的Pt/C催化剂分散于异丙醇和水的混合溶液中，超声1小时，待其

均匀分散后，滴在玻碳电极上；在异丙醇的气氛中待其溶剂挥发后，在电化学工作站上进行

半电池测试。测试的环境为0.1M的HClO4溶液，先在氩气饱和的HClO4溶液中，在0.05V到1.1V

的电压范围中来回扫描进行活化；然后在氧气饱和的HClO4溶液中测试其氧还原活性，再加

转数测试其在1600rpm下的半波电位，扫描速率为10mV/s，测得极化曲线。

[0078] 将实施例1制备的Pt/C催化剂与JM公司商业化Pt/C催化剂分别在0.1M氧气饱和的

HClO4溶液中的极化曲线做对比，对比结果如图3所示，从图3可知：Pt/C催化剂的半波电位

明显高于商业Pt/C催化剂，拥有优异的催化活性。

[0079] 将实施例2制备的PtM/C催化剂与JM公司商业化Pt/C催化剂分别在0.1M氧气饱和

的HClO4溶液中的极化曲线作对比，对比结果如图4所示，从图4可知：PtM/C催化剂的半波电

位明显高于商业Pt/C催化剂，拥有优异的催化活性。

[0080] 上述实施例仅是本发明的优化实施方法，用以例示性说明本发明的原理及其功

效，而非用于限制本发明。应当指出，对于任何熟习此项技艺的人士在不违背本发明的精神

及范畴下，对上述实施例进行修改，这些修改也应视为本发明的保护范畴。
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图3
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