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一种碳化钒/碳布复合材料的制备方法及产

品

(57)摘要

本发明公开了一种碳化钒/碳布复合材料，

其结构包括作为基底的碳布、以及分散在基底表

面的碳化钒晶粒。本发明还公开了该碳化钒/碳

布复合材料的制备方法，包括：将洁净的碳布浸

泡于组分包括碳源、偏钒酸铵、水、及乙醇的混合

溶液中，得到前驱体混合液；对前驱体混合液进

行水热反应；将水热反应后的碳布在气氛保护下

置于700-1200℃下进行热处理，得到碳化钒/碳

布复合材料。本发明将碳化钒与碳布复合，碳布

具有良好的导电性，并且一定程度上可以引导碳

化钒的结构化生长，抑制碳化钒粒子的团聚，使

得催化剂暴露更多活性位点，从而提高复合材料

的催化活性，得到自支撑电极碳化钒/碳布复合

材料。
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1.一种碳化钒/碳布复合材料的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

将表面洁净的碳布浸泡于按质量计组分包括1-3份碳源、1份偏钒酸铵、水、及乙醇的混

合溶液中，去离子水与无水乙醇体积比为2:1，得到前驱体混合液；对前驱体混合液在180

℃-200℃下水热反应12h；将水热反应后的碳布在氩气、氮气或真空保护下置于700-1200℃

下进行热处理，得到碳化钒/碳布复合材料；

所述碳源为柠檬酸、葡萄糖、尿素、蔗糖中的一种或几种；

表面洁净的碳布由包括以下步骤的方法得到：

将碳布浸泡于硝酸中加热回流2h以上；用水洗清洗碳布；用醇洗清洗碳布；  干燥碳布。

2.根据权利要求1所述的一种碳化钒/碳布复合材料的制备方法，其特征在于，具体步

骤包括：

步骤一：对碳布进行预处理，得到表面洁净的碳布；

步骤二：按质量比（1-3）：1称取碳源、偏钒酸铵，将其溶于去离子水与无水乙醇体积比

为2:1的足量的混合溶剂中，搅拌均匀，放入步骤一得到的碳布，得到前驱体混合液；

步骤三：将前驱体混合液置于180℃-200℃下水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度范围为700-

1200℃，保温时间为2-5h，升温速率为10℃/min，得到碳化钒/碳布复合材料。

3.权利要求1-2任一项所述方法得到的一种碳化钒/碳布复合材料，其特征在于，其结

构包括作为基底的碳布、以及分布在基底表面的碳化钒晶粒。
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一种碳化钒/碳布复合材料的制备方法及产品

技术领域

[0001] 本发明涉及催化剂的合成与应用技术领域，具体涉及一种碳化钒/碳布复合材料、

制备方法及其在电催化方面的应用。

背景技术

[0002] 近年来，在过渡金属碳化物中，由于过渡金属原子和碳原子的轨道杂化作用导致

碳化物在费米能级处的电子态密度较高，使其表现出类似金属铂的特性。因此，碳化物不仅

显示出与贵金属铂基材料相似的电催化产氢活性，而且稳定性较好，不易中毒和失活。其

中，碳化钒因具有较高的活性、选择性、稳定性以及在烃类反应中抵抗“催化剂中毒”的能

力，可作为一种新型的非贵金属产氢电催化材料。然而，碳化钒材料的制备是目前研究的一

个难点。在碳化钒材料的合成方法中，无论是碳热还原法、前驱体法、机械合金化法和气相

还原法，都是为了增加反应物的接触面积，缩短碳的扩散距离，以达到降低碳化温度阻止晶

粒长大的目的。上述方法各有优缺点，现代工业急需开发一种工艺简单、成本低廉、性能良

好、适用于大规模生产的制备方法。将碳化钒应用于电催化领域，我们需要对其进行结构调

控，来充分发挥碳化钒的活性。

[0003] 根据近些年来的文献报道，目前碳化物的结构调控，主要有以下几个手段：(1)粒

子超小化；(2)杂原子的修饰；(3)利用各种载体设计负载型催化剂，提高分散性与活性表

面。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于提供一种碳化钒/碳布（VC/CC）复合材料、制备方法及其在作为

电催化裂解水产氢催化剂方面的应用。为了提高碳化钒的催化活性和稳定性，本工作将碳

化钒与碳布复合，碳布具有良好的导电性，并且一定程度上可以引导碳化钒的结构化生长，

抑制碳化钒粒子的团聚，使得催化剂暴露更多活性位点，从而提高复合材料的催化活性，得

到自支撑电极碳化钒/碳布复合材料。

[0005] 为了达到上述目的，本发明采用如下技术方案：

[0006] 一种VC/CC自支撑电极的制备方法，包括以下步骤：

[0007] 步骤一：碳布（0.5cm×4cm）的预处理；

[0008] 步骤二：称取碳源，偏钒酸铵，质量比为（1-3）：1，置于烧杯中，加入20去离子水，

10ml无水乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0009] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，180℃-200℃水热反应12h，冷却至室温后将得

到的碳布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0010] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度范围为

700-1200℃，保温时间为2-5h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0011] 上述步骤一中的碳布预处理是指将剪裁好的碳布条100℃下保温2h硝酸回流，冷

却至室温后水洗醇洗数次，真空干燥后备用；
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[0012] 上述步骤二中的碳源是指柠檬酸、葡萄糖、尿素、蔗糖中的一种；

[0013] 上述步骤四中的一定气氛是指氩气、氮气、真空中的任意一种。

[0014] 以及一种通过上述方法制备的VC/CC自支撑电极，本发明制备的VC/CC自支撑电

极，用于电催化产氢。

[0015] 与现有技术相比，本发明具有以下有益的技术效果：

[0016] 1）本发明VC/CC的合成策略，为碳化钒电催化剂的设计提供了思路；

[0017] 2）本发明中的碳布不仅大大提高了催化剂的导电能力，同时分散了碳化钒颗粒，

从而提高了VC/CC的催化活性；

[0018] 3）该方法制备的VC/CC可被应用于电催化领域中的水裂解全pH值产氢自支撑电

极。

附图说明

[0019] 图1为实施例1中制备的VC/CC的XRD图。

具体实施方式

[0020] 下面结合附图及实施实例对本发明作进一步详细说明，应理解，这些实施例仅用

于说明而不用于限制本发明的范围。此处应理解，在阅读了本发明授权的内容之后本领域

技术人员可以对本发明做任何改动或修改，这些等价同样落于本申请所附权利要求书所限

定的范围。

[0021] 实施例1

[0022] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0023] 步骤二：称取柠檬酸0.6g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无

水乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0024] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，180℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0025] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为700℃，

保温时间为5h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0026] 图1是本实施例所制备的VC/CC自支撑电极的XRD图谱，从图中可以看出样品对应

的VC标准PDF卡片号为65-8819，四个衍射峰分别对应晶面（111）、（200）、（220）和（311），衍

射峰尖锐，且强度高，说明该实施例得到的碳化钒结晶性很好。

[0027] 实施例2

[0028] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0029] 步骤二：称取葡萄糖0.3g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无

水乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0030] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，200℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0031] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为1200
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℃，保温时间为1h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0032] 实施例3

[0033] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0034] 步骤二：称取尿素0.9g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无水

乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0035] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，180℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0036] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为1000

℃，保温时间为1h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0037] 实施例4

[0038] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0039] 步骤二：称取蔗糖0.6g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无水

乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0040] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，190℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0041] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为1100

℃，保温时间为2h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0042] 实施例5

[0043] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0044] 步骤二：称取柠檬酸0.3g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无

水乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0045] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，200℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0046] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为900℃，

保温时间为3h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。

[0047] 实施例6

[0048] 步骤一：将碳布（0.5cm×4cm）100℃下保温2h硝酸回流，冷却至室温后水洗醇洗数

次，真空干燥备用；

[0049] 步骤二：称取葡萄糖0.9g，偏钒酸铵0.3g，置于烧杯中，加入20ml去离子水，10ml无

水乙醇，磁力搅拌30min，放入步骤一中的碳布，得到前驱体混合液；

[0050] 步骤三：该混合液置于50mL反应釜，190℃水热反应12h，冷却至室温后将得到的碳

布水洗醇洗交替六次，真空干燥，得到中间产物碳布；

[0051] 步骤四：将中间产物碳布置于瓷舟中，一定气氛下在管式炉中反应，温度为800℃，

保温时间为4h，升温速率为10℃/min，得到VC/CC自支撑电极。
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图1
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