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摘要:以 Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ 和Ｈ２ＰｄＣｌ４ 为前驱体ꎬ三缩四乙二醇(ＴＥＧ)为溶剂和还原剂ꎬ抗坏血酸(ＡＡ)为共还原剂ꎬ聚乙烯吡咯烷

酮(ＰＶＰ)为稳定剂ꎬＫＩ 为形貌控制剂ꎬ微波辐照 １２０ ｓꎬ得到形貌单一、大小均匀的 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶ꎮ 反应体系中

Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ ∶Ｈ２ＰｄＣｌ４ ∶ＡＡ ∶ＫＩ ∶ＰＶＰ 最适宜摩尔比为１ ∶３ ∶２ ∶１０ ∶１５ꎮ 利用透射电子显微镜(ＴＥＭ)、扫描电子显微镜(ＳＥＭ)、Ｘ－射线

粉末衍射(ＸＲＤ)、Ｘ－射线光电子能谱(ＸＰＳ)对其结构进行了表征ꎮ 所合成的 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶催化甲酸电氧化的

活性约为商业 Ｐｄ 黑的 ２􀆰 ５ 倍ꎮ

关键词:钯ꎻ铱ꎻ双金属三八面体ꎻ微波ꎻ纳米晶

中图分类号:ＴＢ３８３　 文献标志码:Ａ　 文章编号:０２５３－４３２０(２０１８)０６－００９３－０４

ＤＯＩ:１０.１６６０６ / ｊ.ｃｎｋｉ.ｉｓｓｎ ０２５３－４３２０.２０１８.０６.０２１　

Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ￣ａｓｓｉｓｔｅｄ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ Ｉｒ￣Ｐｄ ｂｉｍｅｔａｌｌｉｃ ｔｒｉｏｃｔａｈｅｄｒａｌ
ｎａｎｏｃｒｙｓｔａｌｓ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｅｌｅｃｔｒｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ

ＳＵ Ｍａｎ￣ｍａｎꎬ ＴＡＮＧ Ｈｏｎｇ￣ｂｉｎꎬ ＦＵ Ｗｅｉ￣ｃｈｕꎬ ＺＨＡＯ Ｙａｎ￣ｘｉꎬ ＨＵＡＮＧ Ｔａｏ∗

(Ｃｏｌｌｅｇｅ ｏｆ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ ＆ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ Ｓｃｉｅｎｃｅꎬ Ｓｏｕｔｈ￣Ｃｅｎｔｒａｌ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｆｏｒ Ｎａｔｉｏｎａｌｉｔｉｅｓꎬ Ｗｕｈａｎ ４３００７４ꎬ Ｃｈｉｎａ)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｕｎｉｆｏｒｍ ａｎｄ ｗｅｌｌ￣ｄｅｆｉｎｅｄ Ｉｒ￣Ｐｄ ｂｉｍｅｔａｌｌｉｃ ｔｒｉｏｃｔａｈｅｄｒａｌ ｎａｎｏｃｒｙｓｔａｌｓ ｗｉｔｈ ａｎ ａｖｅｒａｇｅ ｓｉｚｅ ｏｆ ５０ ｎｍ ａｒｅ
ｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄ ｂｙ ｕｓｉｎｇ Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ ａｎｄ Ｈ２ＰｄＣｌ４ ａｓ ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｓꎬｔｅｔｒａｅｔｈｙｌｅｎｅ ｇｌｙｃｏｌ (ＴＥＧ) ａｓ ｓｏｌｖｅｎｔ ａｎｄ ｒｅｄｕｃｔｉｏｎ ａｇｅｎｔꎬ
ａｓｃｏｒｂｉｃ ａｃｉｄ (ＡＡ) ａｓ ａ ｃｏ￣ｒｅｄｕｃｔｉｏｎ ａｇｅｎｔꎬｐｏｌｙｖｉｎｙｌｐｙｒｒｏｌｉｄｏｎｅ (ＰＶＰ) ａｓ ａ ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒꎬＫＩ ａｓ ａ ｓｈａｐｅ￣ｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄ ａｇｅｎｔ
ｕｎｄｅｒ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ ｆｏｒ １２０ ｓ.Ｉｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｓｙｓｔｅｍꎬｔｈｅ ｏｐｔｉｍｕｍ ｍｏｌａｒ ｒａｔｉｏ ｏｆ Ｉｒ( ａｃａｃ) ３ ∶Ｈ２ＰｄＣｌ４ ∶ＡＡ ∶ＫＩ ∶
ＰＶＰ ｉｓ １ ∶３ ∶ ２ ∶ １０ ∶ １５. Ｔｈｅ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ａｒｅ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅｄ ｂｙ ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ ｅｌｅｃｔｒｏｎ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ (ＴＥＭ)ꎬｓｃａｎｎｉｎｇ ｅｌｅｃｔｒｏｎ
ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ (ＳＥＭ)ꎬＸ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ (ＸＲＤ) ａｎｄ Ｘ￣ｒａｙ ｐｈｏｔｏｅｌｅｃｔｒｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ (ＸＰＳ).Ｔｈｅ ｅｌｅｃｔｒｏｃａｔａｌｙｔｉｃ ａｃｔｉｖｉｔｙ
ｏｆ ｔｈｅ ａｓ￣ｐｒｅｐａｒｅｄ Ｉｒ￣Ｐｄ ｂｉｍｅｔａｌｌｉｃ ｔｒｉｏｃｔａｈｅｄｒａｌ ｎａｎｏｃｒｙｓｔａｌｓ ｆｏｒ ｅｌｅｃｔｒｏ￣ｏｘｉｄａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍｉｃ ａｃｉｄ ｉｓ ａｒｏｕｎｄ ２􀆰 ５ ｔｉｍｅｓ ｔｈａｔ
ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ Ｐｄ ｂｌａｃｋ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ｐａｌｌａｄｉｕｍꎻ ｉｒｉｄｉｕｍꎻ ｂｉｍｅｔａｌｌｉｃ ｔｒｉ￣ｏｃｔａｈｅｄｒａｌꎻ ｍｉｃｒｏｗａｖｅꎻ ｎａｎｏｃｒｙｓｔａｌ

　 收稿日期:２０１７－１１－３０ꎻ修回日期:２０１８－０４－０９
　 基金项目:国家自然科学基金资助项目(２１２７３２８９)ꎻ中央高校基本科研业务费专项资金(ＺＷ１５０３９)
　 作者简介:苏嫚嫚(１９９２－)ꎬ女ꎬ硕士研究生ꎬ主要从事纳米材料的研究ꎬ１５６９５０６８７１＠ ｑｑ.ｃｏｍꎻ黄涛(１９６６－)ꎬ男ꎬ博士ꎬ教授ꎬ主要从事纳米材料

与纳米催化的研究ꎬ通讯联系人ꎬｈｕａｎｇｔ２０８＠ １６３.ｃｏｍꎮ

　 　 铂族金属作为重要的工业催化剂ꎬ由于价格昂

贵且资源稀少ꎬ因此ꎬ为进一步提高铂族金属的催化

活性和选择性ꎬ提高其催化效率ꎬ减少其使用量ꎬ近
年来ꎬ铂族金属及其合金纳米材料的研究受到广泛

关注ꎮ 其中ꎬ铂族金属纳米颗粒的形貌及表面结构

控制成为该领域研究热点之一ꎮ 迄今为止ꎬ有关

Ｐｄ、Ｐｔ 纳米颗粒的形貌控制合成已有较多报道ꎬ而
Ｉｒ 及其合金纳米颗粒的形貌控制合成及催化性能

的研究相对较少ꎮ 目前ꎬ人们采用油浴法或溶剂

热法合成得到了形貌单一的自组装超薄 Ｉｒ 纳米

片[１] 、Ｉｒ 纳米枝[２] 、Ｐｄ－Ｉｒ 合金八足状纳米晶及空

心纳米笼[３] 、ＰｄＩｒ 核壳纳米晶[４] 、Ｐｔ－Ｉｒ 合金八面

体、截角八面体和立方体[５] 、锯齿形 Ｐｔ＠ Ｉｒ 双金属

纳米复合物[６] 、ＰｔＩｒ 三角枝纳米颗粒[７] 及 Ｃｕ－Ｉｒ 纳
米笼[８]等ꎮ

为进一步探索不同形貌 Ｉｒ 及其合金纳米颗粒

的高效快速合成方法ꎬ将微波法应用于 Ｐｄ－Ｉｒ 双金

属纳米材料的控制合成ꎮ 与传统方法相比ꎬ微波法

具有简便、快速、均匀、能效高等特点ꎮ 近年来ꎬ微波

法在铂族金属及其合金纳米颗粒的形貌控制合成方
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面取得了较理想的结果[９－１１]ꎮ 笔者以 Ｉｒ( ａｃａｃ) ３ 和

ＰｄＣｌ２ 为前驱体ꎬ抗坏血酸(ＡＡ)为还原剂ꎬ三缩四

乙二醇( ＴＥＧ)为溶剂和还原剂ꎬ聚乙烯吡咯烷酮

(ＰＶＰ)为稳定剂ꎬＫＩ 为形貌控制剂ꎬ采用微波法成

功合成了 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶ꎬ并利用透

射电子显微镜(ＴＥＭ)、扫描电子显微镜(ＳＥＭ)、Ｘ－
射线粉末衍射仪 ( ＸＲＤ)、Ｘ －射线光电子能谱仪

(ＸＰＳ)等技术对其结构进行了表征ꎬ初步考察了其

电催化性能ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ꎬ昆明贵金属研究所生产ꎻＰｄＣｌ２( Ｐｄ
质量 分 数 > ５９􀆰 ０％)、 丙 酮、 乙 醇、 ＫＩ、 ＡＡ、 ＰＶＰ
(Ｋ３０)ꎬ国药集团上海化学试剂有限公司生产ꎻ
ＴＥＧꎬＡｃｒｏｓ 公司生产ꎻ所有试剂均为分析纯ꎬ使用前

未进一步纯化ꎮ
ＦＥＩ Ｔｅｃｎａｉ Ｇ２０ 型透射电子显微镜ꎻＦＥＩ Ｔｉｔａｎ

Ｔｈｅｍｉｓ 型扫描透射电子显微镜ꎻＳＵ８０１０ 型扫描电子

显微镜ꎻ Ｂｒｕｋｅｒ Ｄ８ 型 Ｘ － 射线粉末衍射仪ꎻ ＶＧ
Ｍｕｌｔｉｌａｂ ２０００ 型 Ｘ－射线光电子能谱仪ꎻ格兰仕微波

炉ꎻＸｉａｎｇｙｉ Ｈ－１６５０ 型台式离心机ꎮ
１􀆰 ２　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶的制备

称取一定量的 ＰｄＣｌ２ꎬ 用浓盐酸溶解ꎬ 得到

Ｈ２ＰｄＣｌ４ꎬ再加入适量 ＴＥＧꎬ配成 ０􀆰 ２ ｍｏｌ / Ｌ Ｈ２ＰｄＣｌ４－
ＴＥＧ 溶液ꎻ在 １００ ｍＬ 圆底烧瓶中依次加入 ０􀆰 ４５ ｍＬ
０􀆰 ２ ｍｏｌ / Ｌ Ｈ２ＰｄＣｌ４－ＴＥＧ 溶液、０􀆰 ７５ ｍＬ ０􀆰 ０４ ｍｏｌ / Ｌ
Ｉｒ(ａｃａｃ) ３－ＴＥＧ 溶液、０􀆰 ６ ｍＬ ０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ ＫＩ－ＴＥＧ 溶

液、０􀆰 １２ ｍＬ ０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ ＡＡ － ＴＥＧ 溶液及 ０􀆰 ９ ｍＬ
０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ ＰＶＰ－ＴＥＧ 溶液ꎬ再加入一定量 ＴＥＧ 使反

应体系总体积为 １０ ｍＬꎬ室温下搅拌 １ ｈꎬ溶液颜色

由黄色变为透亮的棕红色ꎮ 反应体系中ꎬＩｒ(ａｃａｃ)３ ∶
Ｈ２ＰｄＣｌ４ ∶ＡＡ ∶ＫＩ ∶ＰＶＰ 摩尔比为１ ∶３ ∶２ ∶１０ ∶１５ꎮ 将此

溶液放入到经过改装的格兰仕微波炉中ꎬ全功率

(９００ Ｗ)加热 １２０ ｓꎬ得棕黑色胶体溶液ꎮ
１􀆰 ３　 产物的表征

向上述胶体溶液中加入丙酮ꎬ离心得黑色沉

淀ꎻ将沉淀用乙醇和水交替洗涤 ４ ~ ５ 次后ꎬ重新分

散到乙醇中ꎬ用毛细管取样并滴在碳膜铜网上ꎬ自
然晾干后进行 ＴＥＭ 和 ＳＴＥＭ 测试ꎬ操作电压为

２００ ｋＶꎮ
将得到的纳米颗粒用水反复洗涤 ２０ 次后ꎬ分散

于适量乙醇中ꎬ用毛细管取样并滴在硅片上ꎬ用红外

灯烤干用于 ＳＥＭ 测试ꎬ操作电压为 ２０ ｋＶꎮ
将反应物的乙醇分散液滴涂在玻璃片上ꎬ红外

灯下烘干ꎮ 反复滴涂至玻璃片上形成一层亮黑色薄

膜ꎬ用 ＸＲＤ 和 ＸＰＳ 进行表征ꎮ
１􀆰 ４　 电化学性能研究

将 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶修饰在玻碳电

极上ꎮ 以玻碳电极为工作电极ꎬ饱和甘汞电极为参

比电极ꎬ铂电极为对电极ꎬ在 ０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ Ｈ２ＳＯ４ 和

０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣＯＯＨ 混合溶液中ꎬ在－０􀆰 ２ ~ １􀆰 ２ Ｖ 之

间以 ５０ ｍＶ / ｓ 扫描速率测试循环伏安曲线ꎬ考察 Ｉｒ－
Ｐｄ 三八面体纳米颗粒对甲酸的电催化氧化性能ꎬ并
与商业 Ｐｄ 黑对照ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＴＥＭ 和 ＳＥＭ 表征

在最佳实验条件下制备得到的 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳

米颗粒的 ＴＥＭ 照片如图 １ 所示ꎮ 由图 １ 可以看出ꎬ
所得到的 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳米颗粒呈现三八面体结构

特征ꎬ其在 ＴＥＭ 下的投影呈蝙蝠形ꎬ形貌单一ꎬ大小

均匀ꎬ平均粒径约 ５０ ｎｍꎬ颗粒表面有较多的突起ꎮ
ＳＥＭ 测试结果进一步证实了其三八面体结构特征ꎬ
表面分布着大量突起的小颗粒ꎬ如图 ２ 所示(其中

插图为结构模型)ꎮ

(ａ)１００ ｎｍ (ｂ)５０ ｎｍ

图 １　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶的 ＴＥＭ 照片

图 ２　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶的 ＳＥＭ 照片

２􀆰 ２　 ＥＤＳ 分析

所制备的 Ｉｒ － Ｐｄ 双金属纳米晶的 ＳＴＥＭ 及

ＨＡＡＤＴ－ＳＴＥＭ 照片如图 ３( ａ)、图 ３(ｂ)所示ꎬ进一
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步证实了其三八面体结构ꎬ且表面分布着较多小颗

粒ꎮ 对应的 ＥＤＳ 面扫分析结果如图 ３( ｃ)、如图 ３
(ｄ)所示ꎬ证实该纳米颗粒由 Ｐｄ 和 Ｉｒ ２ 种元素组

成ꎮ 对比图 ３(ｃ)和图 ３(ｄ)发现ꎬＩｒ 元素分布区域

明显大于 Ｐｄ 元素分布区域ꎬ且区域边缘 Ｐｄ 元素分

布均匀ꎬ而区域边缘 Ｉｒ 元素分布不均匀ꎬ这与 Ｉｒ－Ｐｄ
双金属纳米晶表面分布的大量突起的小颗粒是一致

的ꎮ 由此可见ꎬ所制备的双金属纳米颗粒表面突起

的小颗粒主要由 Ｉｒ 原子组成ꎮ 单个纳米颗粒沿着

三八面体顶点及凹陷部位进行 ＥＤＳ 线扫分析结果

如图 ４ 所示ꎮ 显示 Ｐｄ 元素的含量明显高于 Ｉｒ 的含

量ꎬ这与该纳米结构中 Ｉｒ 主要分布在粒子表面是一

致的ꎮ 但是ꎬ元素面分布未观察到明显的相分离现

象ꎬ说明内核可能由 Ｉｒ 和 Ｐｄ 原子形成的合金ꎮ

(ａ)ＳＴＥＭ (ｂ)ＨＡＡＤＴ－ＳＴＥＭ

(ｃ)Ｉｒ (ｄ)Ｐｄ

图 ３　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳米晶的 ＳＴＥＭ、
ＨＡＡＤＴ－ＳＴＥＭ 及 ＥＤＳ 面扫图像

(ａ)沿顶点扫描 (ｂ)沿凹面扫描

１—Ｐｄꎻ２—Ｉｒ

图 ４　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳米晶的 ＥＤＳ 线扫图像

２􀆰 ３　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶的 ＸＲＤ 分析

微波辐照 ８０、１００、１２０、１４０ ｓ 所得到的 Ｉｒ－Ｐｄ 双

金属纳米晶的 ＸＲＤ 谱图如图 ５ 所示ꎮ 由图 ５ 可以

看出ꎬ所有衍射峰的 ２θ 均位于纯金属 Ｐｄ( ＪＣＰＤＳ

Ｎｏ􀆰 ６５－６１７４)和纯金属 Ｉｒ( ＪＣＰＤＳ Ｎｏ􀆰 ６５－１６８６)对

应的(１１１)、(２００)、(２２０)、(３１１)晶面衍射峰之间ꎬ
说明合成的纳米颗粒是由双金属组成ꎬ且从 ８０ ｓ 开

始呈现合金化特征ꎮ 从图 ５ 中(２００)晶面的衍射峰

可以看出ꎬ反应 ８０ ｓ 时已经形成合金ꎻ随着时间延

长ꎬ衍射峰逐渐向 Ｉｒ 偏移ꎻ当反应 １２０ ｓ 后ꎬ继续延

长反应时间ꎬ衍射峰不再发生偏移ꎬ说明合金组成未

发生明显改变ꎮ 可见ꎬ在反应过程中ꎬＰｄ 先于 Ｉｒ 被
还原ꎬ１２０ ｓ 时反应基本完成ꎮ

１—８０ ｓꎻ２—１００ ｓꎻ３—１２０ ｓꎻ４—１４０ ｓ

图 ５　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米颗粒的

ＸＲＤ 图谱

２􀆰 ４　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米颗粒的 ＸＰＳ 分析

Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米颗粒的 ＸＰＳ 谱图如

图 ６ 所示ꎮ 从图 ６ 中可以看出ꎬＰｄ ３ｄ３ / ２、Ｐｄ ３ｄ５ / ２的

电子结合能分别为 ３４０􀆰 ３５ ｅＶ 和 ３３５􀆰 ０５ ｅＶꎬ峰间距

为 ５􀆰 ３ ｅＶꎻ Ｉｒ ４ｆ５ / ２、 Ｉｒ ４ｆ７ / ２ 的电子结合能分别为

６３􀆰 ５０ ｅＶ 和 ６０􀆰 ６５ ｅＶꎬ峰间距为 ２􀆰 ８５ ｅＶꎬ电子结合

能与文献中零价 Ｐｄ 和 Ｉｒ 吻合[１２]ꎬ证实所制备的 Ｉｒ－
Ｐｄ 双金属纳米晶由零价态 Ｐｄ 原子和零价态 Ｉｒ 原

子构成ꎮ

(ａ)Ｐｄ (ｂ)Ｉｒ

图 ６　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米颗粒的 ＸＰＳ 图谱

２􀆰 ５　 ＫＩ 对 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳米颗粒形貌的影响

ＫＩ 用量对产物形貌的影响如图 ７ 所示ꎮ 由图 ７
(ａ)可以看出ꎬ不加 ＫＩ 时ꎬ得到大小不均一的不规

则纳米颗粒ꎮ 这是由于没有 ＫＩ 存在时ꎬ前驱体还原

速率过快ꎬ晶核的形成和生长较快ꎬ导致颗粒的无规

则生长ꎮ 由图 ７(ｂ)可以看出ꎬ当加入适量 ＫＩ 时ꎬ一
方面与 Ｐｄ(Ⅱ)离子配位形成更稳定的[ＰｄＩ４] ２－ 配

􀅰５９􀅰
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位离子ꎬ降低还原速率ꎻ另一方面ꎬＩ－在晶核表面选

择性吸附ꎬ促使纳米颗粒晶面选择性生长ꎮ 但是ꎬ当
ＫＩ 用量过多时ꎬ由于过多的 Ｉ－在晶核表面吸附ꎬ导
致原子沉积的晶面选择性降低ꎬ不利于纳米颗粒形

貌的控制生长ꎮ

(ａ)Ｉｒ(Ⅲ) ∶Ｐｄ(Ⅱ) ∶ＡＡ ∶ＫＩ ∶ＰＶＰ

摩尔比为１ ∶３ ∶２ ∶０ ∶１５

(ｂ)Ｉｒ(Ⅲ) ∶Ｐｄ(Ⅱ) ∶ＡＡ ∶ＫＩ ∶ＰＶＰ

摩尔比为１ ∶３ ∶２ ∶２０ ∶１５

图 ７　 ＫＩ 对 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属纳米颗粒形貌的影响

２􀆰 ６　 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶的电催化性能

Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶及商业 Ｐｄ 黑分

别在 ０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ Ｈ２ＳＯ４ ＋０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣＯＯＨ 混合溶

液中对 ＨＣＯＯＨ 的电催化循环伏安曲线如图 ８ 所

示ꎮ 由图 ８ 可以看出ꎬＩｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米

颗粒电催化氧化甲酸的氧化峰电位位于 ０􀆰 １５４ Ｖꎬ
电流密度为 ４􀆰 ８２ ｍＡ / ｃｍ２ꎻ 钯黑的氧化电位为

０􀆰 ２５ Ｖꎬ电流密度约为 １􀆰 ９３ ｍＡ / ｃｍ２ꎮ Ｉｒ－Ｐｄ 双金属

三八面体纳米晶对甲酸的电催化活性约为商业 Ｐｄ
黑的 ２􀆰 ５ 倍ꎮ 由此可见ꎬＩｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳

米晶的电催化性能明显增强ꎮ

１ ― Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶ꎻ２ ― Ｐｄ 黑

图 ８　 催化氧化甲酸的 ＣＶ 曲线

３　 结论

以 Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ 和 Ｈ２ＰｄＣｌ４ 为前驱体ꎬＴＥＧ 为溶剂

和还原剂ꎬＡＡ 为共还原剂ꎬＰＶＰ 为稳定剂ꎬ在适量

ＫＩ 存在下ꎬ微波加热 １２０ ｓꎬ可以得到形貌单一、大
小均匀的 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米晶ꎬ其中ꎬＫＩ
的存在对 Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三八面体纳米颗粒的形成起

着至关重要的作用ꎮ 最适宜 Ｉｒ(ａｃａｃ) ３ ∶Ｈ２ＰｄＣｌ４ ∶ＡＡ
∶ＫＩ ∶ＰＶＰ 摩尔比为１ ∶３ ∶２ ∶１０ ∶１５ꎮ Ｉｒ－Ｐｄ 双金属三

八面体纳米晶对甲酸电催化氧化的活性约为商业

Ｐｄ 黑的 ２􀆰 ５ 倍ꎮ
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