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(57)摘要

本发明公开了钼掺杂石墨相氮化碳光热催

化剂及其制备方法和应用。以三聚氰胺为前驱

体，加入乙醛酸和钼酸铵，在氮气环境中焙烧，即

得到产物钼掺杂石墨相氮化碳催化剂。本发明制

备的催化剂拥有大的比表面积和高孔隙率。多孔

结构能够有效提高能量转换的效率，增加半导体

比表面积，从而提供更多的表面活性位，提高光

热催化活性。同时构建出钼掺杂结构有效使光生

电子-空穴分离，降低复合率，提高光热催化活

性。该方法具有成本低和方便操作的优点。利用

其在可见光照射下可降解异丙醇等有害物质，在

环境净化和清洁能源生产中具有重要的实际应

用价值。
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1.钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，制备方法如下：

1)将含氮有机物溶于去离子水中，加热溶解，然后加入乙醛酸和钼酸铵，充分搅拌，烘

干，得前驱体A；

2)将前驱体A，研磨，与管式炉中，氮气保护下，煅烧，得目标产物。

2.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤1)中，所述的含

氮有机物是三聚氰胺、双氰胺、硫脲、尿素中的一种。

3.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤1)中，按摩尔比，

含氮有机物：乙醛酸＝50-200：1。

4.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤1)中，按质量比，

含氮有机物：钼酸铵＝1：0.0295-0.1386。

5.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤1)所述搅拌的温

度为50-100℃，时间为0.5-5h。

6.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤1)所述烘干的温

度为60-120℃。

7.如权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，其特征在于，步骤2)中，于管式炉

中，煅烧温度为300-800℃，时间为1-10h。

8.权利要求1所述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂在可见光下降解气体污染物异丙醇中

的应用。
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钼掺杂石墨相氮化碳催化剂及其制备方法和应用

技术领域

[0001] 本发明属于光热催化材料技术领域，具体涉及钼掺杂石墨相氮化碳催化剂及其制

备方法和应用。

背景技术

[0002] 随着人类社会的发展，环境污染问题日益严重，光热催化技术作为一种可持续发

展的环境友好型技术，可利用太阳光降解有机污染物并具有无二次污染、可循环再生等特

点。光热催化材料是实现光热催化技术的主要载体，一种高效的光热催化剂除了要安全无

毒、制备简单、成本低廉之外，还要具备化学性质稳定、可见光响应度高等特点。但是目前的

石墨相氮化碳比表面积小、光生电子复合率高、禁带宽度大和量子效率低等问题限制着其

应用。因此为提高石墨相氮化碳的光催化能力，科研工作者们通过离子、分子的掺杂，半导

体复合和异质结等来对石墨相氮化碳进行改性。众所周知，金属掺杂不仅可以改变电子结

构，产生缺陷或形成新的化学键来抑制电子与空穴的复合，因此金属掺杂的研究对光催化

材料性能的提高发挥着重要的作用。

发明内容

[0003] 本发明的目的是提供一种大比表面积钼掺杂石墨相氮化碳催化剂及其制备方法，

该方法易操作、成本低、条件温和、有利于大规模生产。

[0004] 为实现上述目的，本发明采用的技术方案为：

[0005] 钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，制备方法如下：

[0006] 1)将含氮有机物溶于去离子水中，加热溶解，然后加入乙醛酸和钼酸铵，充分搅

拌，烘干，得前驱体A；

[0007] 2)将前驱体A，研磨，与管式炉中，氮气保护下，煅烧，得目标产物。

[0008] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤1)中，所述的含氮有机物是三聚

氰胺、双氰胺、硫脲、尿素中的一种。

[0009] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤1)中，按摩尔比，含氮有机物：乙

醛酸＝50-200：1。

[0010] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤1)中，按质量比，含氮有机物：钼

酸铵＝1：0.0295-0.1386。

[0011] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤1)所述搅拌的温度为50-100℃，

时间为0.5-5h。

[0012] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤1)所述烘干的温度为60-120℃。

[0013] 优选地，上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂，步骤2)中，于管式炉中，煅烧温度为

300-800℃，时间为1-10h。

[0014] 上述的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂在可见光下降解气体污染物异丙醇中的应用。

[0015] 本发明的有益效果是：
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[0016] 1.本发明提供的钼掺杂石墨相氮化碳催化剂不仅成功得到无定型的Mo掺杂g-C3N4

粉末，同时还形成新的键Mo-N键，这样更容易使光生电子-空穴有效分离，降低载流子的复

合率，可以有效的提高催化活性。

[0017] 2.本发明制备的催化剂拥有大的比表面积和高孔隙率。多孔结构能够有效提高能

量转换的效率，增加半导体比表面积，从而提供更多的表面活性位，提高光热催化活性。

[0018] 3.本发明所提供的制备方法，其原料廉价易得，操作简单快捷，极大程度降低了成

本，而且对环境无污染，实现了绿色化学。

[0019] 4.在可见光下降解异丙醇产生丙酮的速率是纯的石墨相氮化碳6.4倍左右。

附图说明

[0020] 图1为对比例制备的MCN0光催化剂的XRD测试。

[0021] 图2为对比例制备的MCN0光催化剂的SEM图。

[0022] 图3为实施例1制备的MCN1光催化剂的XRD测试。

[0023] 图4为实施例1制备的MCN1光催化剂的SEM图。

[0024] 图5为MCN0和MCN1光催化降解异丙醇气体的活性对比图。

[0025] 图6为MCN0和MCN1光催化剂XPS对比图。

具体实施方式

[0026] 对比例 纯g-C3N4(MCN0)光催化剂

[0027] (一)制备方法

[0028] 直接将2.52g的三聚氰胺，放入氧化铝磁舟内，于管式炉中，在氮气的环境下，以5

℃/min升温速率升温至550℃进行煅烧处理并保持4h，得纯的g-C3N4(MCN0)光催化剂。

[0029] (二)检测

[0030] 图1为实施例1制备的MCN0的XRD测试图，由图1可见，样品在27°有衍射峰。

[0031] 图2为实施例1制备的MCN0的SEM图，由图2可见，纯的石墨相氮化碳为较大块状叠

加而成的层状结构。

[0032] 实施例1钼掺杂石墨相氮化碳催化剂

[0033] (一)制备方法

[0034] 将2.52g三聚氰胺溶于100ml去离子水搅拌，加热溶解，加入20μL乙醛酸和0.1236g

钼酸铵，在50-100℃下，搅拌0.5-5h后将所得混合液放入烘箱中于100℃下加热烘干，研磨

后置于氧化铝坩埚内，于管式炉中，在氮气保护下，以5℃/min的升温的速率升温至550℃，

进行煅烧处理并保持4h，自然冷却得目标产物钼掺杂石墨相氮化碳g-C3N4催化剂(MCN1)。

[0035] (二)检测

[0036] 图3为实施例2制备的MCN1的XRD测试图，由图3可见，样品在27°的衍射峰消失并在

28°出现新的衍射峰，说明是钼的加入造成了g-C3N4的无定型转变。

[0037] 图4为实施例2制备的MCN1的SEM图，由图4可见，样品分别是由块状和网状两种形

貌组成的结构，在不同的块状结构中间用网状相连，块状结构与纯g-C3N4层状结构类似，说

明样品中含有g-C3N4。

[0038] 通过XRD测试图可确定MCN1为无定型的g-C3N4，由图3可见，样品在27°的衍射峰消
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失，但在28°出现了新的衍射峰，说明钼的加入抑制了三聚氰胺聚合成g-C3N4晶体。由图4可

见，样品的块状结构相比于纯g-C3N4明显变小并且出现了网状结构，说明样品中含有一定量

的g-C3N4，但是出现了新的形貌特征可与XRD结论相符。

[0039] 实施例2钼掺杂石墨相氮化碳催化剂在降解异丙醇中的应用

[0040] 将对比例、实施例1制备的催化剂进行光热催化剂材料性能测试。

[0041] 测试过程为：以300W氙灯为光源，光电流调节为20A，调节光强中心正照射到样品

表面，固定好位置，分别称取0.1g的MCN0和MCN1放于4cm2玻璃槽中，将载有光催化剂的玻璃

槽分别放入内含一个大气压空气的224ml反应器中，最后向反应器中注入5ul异丙醇液体，

光照20min之后开始计时，样品每隔20分钟抽取1mL异丙醇，进行光热催化能力测试，记录异

丙醇的峰面积，分别记录6次(光照两个小时)后，经过计算求出每分钟降解异丙醇的速率，

结果如图5所示。

[0042] 图5是制备的钼掺杂石墨相氮化碳和纯g-C3N4的降解异丙醇的速率图。可以看出所

制备的硫掺杂的光催化剂的催化活性比纯的样品活性高许多，MCN1样品降解异丙醇的速率

是纯的g-C3N4降解异丙醇速率的6.4倍左右，也是因为独特的形貌和掺杂的存在使得制备出

的MCN1具有更高的活性。XPS是定性分析样品元素的化学态和分子结构的一种手段，如图6

所示，通过XPS数据的对比可以知道MCN1和MCN0都存在C-N＝C键和N-(C)3键，MCN0中的C-N-

H键发生断裂产生了Mo-N键，也就说明MCN0样品中的C-N-H键中的氢键内聚力较弱，C-N键内

聚力较强，钼的加入使得氢键发生断裂产生新键但是C-N键仍然存在。因此可以说明制备出

来的钼掺杂石墨相氮化碳产生的新键提供了新的电子和空穴转移的途径，因而更有利于电

荷的分离，可以提供更高的催化活性。

说　明　书 3/3 页

5

CN 110302824 A

5



图1

图2

说　明　书　附　图 1/3 页

6

CN 110302824 A

6



图3
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图5
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图6
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