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摘要:以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 微米级小球为骨架支撑ꎬ原位生长 Ｗ 掺杂 Ｎｉ２Ｐ 纳米片ꎬ形成了以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 为核、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 为壳的独特
纳米阵列ꎬ并通过 ＳＥＭ、ＸＲＤ 和电化学催化性能测试等手段对 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 的形貌、结构和电化学性能进行分析ꎮ
结果表明ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 独特的三维球状纳米结构加快了电荷转移速率ꎬ提供了丰富的活性位点ꎬ并在 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 与
ＮｉＦｅ ＬＤＨ 之间产生协同效应ꎬ提高了析氧反应的电催化性能和耐久性ꎮ 与 Ｎｉ２Ｐ 和 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 相比ꎬ球状结构 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ
ＬＤＨ / ＮＦ 表现出优异的 ＯＥＲ 性能ꎬ在电流密度为 ４０ ｍＡ / ｃｍ２ 时ꎬ过电势仅为 ２５１ ｍＶꎻＴａｆｅｌ 斜率仅为 ５２ ｍＶ / ｄｅｃꎻ电化学阻抗最
小ꎻＣｄｌ值为 ３􀆰 ５１ ｍＦ / ｃｍ２ꎬ且维持电流密度 ２３ ｍＡ / ｃｍ２ 超过 １０ ｈ 无明显的下降趋势ꎮ
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　 　 随着人类社会能源的不断消耗ꎬ新型能源的转

化如电催化水裂解、光催化制氢等技术引起人们的

广泛关注ꎮ 然而ꎬ电催化水裂解阳极析氧反应

(ＯＥＲ)涉及四电子的转移ꎬ反应动力学缓慢ꎬ限制

了其大规模应用ꎮ 贵金属铱( Ｉｒ)和钌(Ｒｕ)及其氧

化物 ＲｕＯ２ 和 ＩｒＯ２ 具有很高的 ＯＥＲ 催化活性ꎬ但由

于其成本高、耐久性差等问题限制了其商业化应

用[１]ꎮ 因此ꎬ迫切需要开发一种成本低、耐久性好、
非贵金属纳米阵列来降低电催化析氧的反应能垒ꎮ

具有二维结构的 ＮｉＦｅ 双金属氢氧化物(ＮｉＦｅ

ＬＤＨ)在碱性环境中具有良好的 ＯＥＲ 活性ꎬ但其导

电性较差限制了电荷转移速率ꎬ阻碍了电催化活

性[２]ꎮ 因此ꎬ科研人员一般通过导电基底复合[３]、
构建异质结构[４] 及元素掺杂[５] 等方式来提高催化

剂的电催化活性ꎮ 过度金属磷化物具有很好的导电

性和酸碱稳定性ꎬ特别是在电催化水裂解 ＯＥＲ 过程

中ꎬ其表面生成的氧化物或氢氧化物可以提高 ＯＥＲ
的催化活性[６]ꎮ 在过度金属磷化物中ꎬ磷化镍的晶

型丰富ꎬ具有独特的电子性质和高效的电催化性能ꎬ
尤其 Ｎｉ２Ｐ 的电催化活性相对较高ꎮ Ｗｕ 等[７] 以泡
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沫镍为基底ꎬ成功的合成了多孔 Ｎｉ２Ｐ 纳米颗粒 /
Ｎｉ２Ｐ 纳米片阵列ꎬ其在 ５０ ｍＡ / ｃｍ２ 和 １００ ｍＡ / ｃｍ２

时的 ＯＥＲ 过电位明显高于 ＲｕＯ２ / ＮＦꎮ Ｙａｎｇ 等[２]成

功制备了核－壳结构的 Ｍｏ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 纳

米阵列ꎬ其表现出优异的 ＯＥＲ 性能ꎬ在电流密度为

４０ ｍＡ / ｃｍ２ 时ꎬ过电势仅为 ２６９ ｍＶꎮ
笔者以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 微米级小球为骨架支撑ꎬ原

位生长了 Ｎｉ２Ｐ 纳米片ꎬ并成功地将 Ｗ 掺杂到了 Ｗ－
Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 纳米阵列ꎬ形成以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ
为核、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 为壳的独特纳米阵列ꎬ使其电催化析

氧的性能得到了大幅的提升ꎮ

１　 试验

１􀆰 １　 主要试剂与仪器

主要试剂:硝酸镍、硝酸铁、钨酸铵、尿素、氟化

铵、次磷酸钠、无水乙醇、盐酸、氢氧化钾ꎬ均为分析

纯ꎻ泡沫镍ꎬ厚度为 １ ｍｍꎻ实验用水为去离子水ꎮ
主要仪器:ＬＥＯ１５３０ＶＰ 型扫描电子显微镜ꎬ德

国 ＬＥＯ 公司生产ꎻＴＤ－３７００ 型 Ｘ 射线衍射仪ꎬ丹东

通达科技有限公司生产ꎻＣＨＩ６５０Ｅ 型电化学工作

站ꎬ上海辰华仪器有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 电催化剂的合成

１􀆰 ２􀆰 １　 泡沫镍的预处理

先将泡沫镍切割成大小为 ３􀆰 ５ ｃｍ×７ ｃｍ 的泡沫

镍片ꎬ然后分别用盐酸、无水乙醇和去离子水依次超

声清洗 ２０ ｍｉｎꎬ最后将其放到真空干燥箱中干燥

备用ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 ＮｉＦｅ－ＬＤＨ 的合成

称取 ８０ ｍＬ 去离子水于烧杯中ꎬ依次将 ３􀆰 ８５ ｍｍｏｌ
硝酸镍、０􀆰 ５５ ｍｍｏｌ 硝酸铁、２０ ｍｍｏｌ 尿素和 ８ ｍｍｏｌ
氟化铵溶解于烧杯中ꎬ连续搅拌直至形成澄清溶液ꎮ
将上述溶液和泡沫镍转移至反应釜中ꎬ１２０℃ 恒温

８ ｈꎮ 待冷却至室温后ꎬ将泡沫镍取出用蒸馏水和乙

醇洗涤ꎬ最后将其放入真空干燥箱中干燥ꎬ最终产品

记为 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ 的合成

将 ２ ｍｍｏｌ 硝酸镍、８ ｍｍｏｌ 尿素、４ ｍｍｏｌ 氟化铵

和 ２ ｍｍｏｌ 的钨酸铵依次加入含有 ８０ ｍＬ 去离子水

的烧杯中ꎬ将其搅拌溶解形成澄清溶液ꎮ 将上述溶

液和泡沫镍转移至反应釜中ꎬ１２０℃恒温 ７ ｈꎮ 待冷

却至室温后ꎬ将泡沫镍取出用蒸馏水和乙醇洗涤ꎬ然
后将其放入真空干燥箱中干燥ꎮ 最后ꎬ将其转移到

管式炉ꎬ同时将 １ ｇ 次磷酸钠放于瓷舟内作为磷源ꎬ
以 ５℃ / ｍｉｎ 速率在氩气作为保护气的条件下于

３５０℃煅烧 ２ ｈꎬ待冷却到室温后将其取出ꎬ所得样品

标记为 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４　 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 的合成

首先将 ２ ｍｍｏｌ 硝酸镍、８ ｍｍｏｌ 尿素、４ ｍｍｏｌ 氟
化铵和 ２ ｍｍｏｌ 的钨酸铵在 ８０ ｍＬ 蒸馏水中进行混

合搅拌配置成水溶液ꎮ 然后将上述溶液和合成的

ＮｉＦｅ－ＬＤＨ / ＮＦ 放入高压反应釜中ꎬ升温 １２０℃且分

别恒温 ５、７ ｈ 和 ９ ｈꎬ待冷却至室温后ꎬ将泡沫镍取

出用蒸馏水和乙醇反复洗涤ꎬ然后将其放入真空干

燥箱中干燥ꎮ 最后ꎬ将其转移到管式炉ꎬ同时将 １ ｇ
次磷酸钠放于瓷舟内作为磷源ꎬ以 ５℃ / ｍｉｎ 速率在

氩气作为保护气的条件下于 ３５０℃煅烧 ２ ｈꎬ待冷却

到室温后将其取出ꎬ所得样品分别标记为 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－５、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７、Ｗ－
Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－９ꎮ
１􀆰 ３　 测试表征

１􀆰 ３􀆰 １　 催化材料表征

利用扫描电子显微镜对样品的形貌进行观察ꎮ
利用 Ｘ 射线衍射仪对样品的结晶态进行分析

(１０~８０°)ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 电化学催化性能测试

实验制备的催化剂由电化学工作站进行测试ꎮ
在 １􀆰 ０ ｍｏｌ / Ｌ ＫＯＨ 电解液中ꎬＡｇ / ＡｇＣｌ 为参比电极ꎬ
铂片电极为 ＯＥＲ 的辅助电极ꎬ 工作面积约为

１􀆰 ０ ｃｍ－２的样品为工作电极ꎮ
测量的电位可由如下方程转换成可逆氢电极

(ＲＨＥ) [８]:
ＥＲＨＥ ＝ Ｅ°Ａｇ / Ｃｌ ＋ ０􀆰 １９７ ＋ ０􀆰 ０５９ × ｐＨ (１)

　 　 对催化剂析氧所需的过电势(η)可以根据下列

方程计算[８]:
η ＝ ＥＲＨＥ － １􀆰 ２３ (２)

　 　 (１)线性扫描伏安法:扫描速度为 ５ ｍＶ / ｓꎬ对析

氧反应(ＯＥＲ)以 ０􀆰 ２ ~ ０􀆰 ８ Ｖ 为性能测试时的电压

范围ꎮ
(２)塔菲尔曲线(Ｔａｆｅｌ):通过在极化曲线中对

反应过电位和极化电流密度的对数关系计算可得ꎬ
其方程为[９]:

η ＝ ｂ ｌｏｇ ｊ ＋ ａ (３)

式中:η 为过电势ꎬＶ 或 ｍＶꎻ ｊ 为测试电流密度ꎬ
ｍＡ / ｃｍ２ꎻｂ 为 Ｔａｆｅｌ 斜率ꎮ

(３)电化学阻抗:以 ０􀆰 １ Ｈｚ~ １００ ｋＨｚ 为频率范

围ꎬ５ ｍＶ 的振幅测试催化剂的电化学阻抗ꎮ
(４)在非法拉第电势区记录循环伏安图(ＣＶ)

(扫描速率为 １０、 ２０、 ３０、 ４０ ｍＶ / ｓ 和 ５０ ｍＶ / ｓ)ꎮ
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ＯＥＲ 的双电层电容(Ｃｄｌ ) 可以通过绘制 Δｊ [见式

(４)]和不同扫描速率来确定[１０]ꎮ 对样品的电化学

活性表面积(ＥＣＳＡ) 由式(５)进行评估[１０]:
Δｊ ＝ ｊａ － ｊｃ (４)

ＥＣＳＡ ＝ Ｃｄｌ / Ｃｓ (５)

　 　 (５)稳定性测试:采用计时电流法对催化剂的

稳定性进行测试ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 　 ＸＲＤ 分析

ＮｉＦｅ ＬＤＨ、Ｎｉ２Ｐ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的 Ｘ 射线

衍射图如图 １ 所示ꎮ

１—ＮｉＦｅ ＬＤＨꎻ２—Ｎｉ２Ｐ

(ａ)ＮｉＦｅ ＬＤＨ、Ｎｉ２Ｐ 的 ＸＲＤ 衍射图

１—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨꎻ２—ＮｉＦｅ ＬＤＨ(ＪＣＰＤＳ:５１－０４６３)

(ｂ)Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的 ＸＲＤ 衍射图

图 １　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ、Ｎｉ２Ｐ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的

Ｘ 射线衍射图

从图 １ 可知ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ 在 ２θ 为 １１􀆰 ５、２３􀆰 ３、
３４􀆰 ６、３９􀆰 １、４６􀆰 ４、６０􀆰 ３、６１􀆰 ３、６５􀆰 ２°处出现的衍射峰

与 ＮｉＦｅ ＬＤＨ (ＪＣＰＤＳ:５１－０４６３)的一致ꎬ分别对应

(００３)、(００６)、(０１２)、(０１５)、(０１８)、(１１０)、(１１３)
及(１１６)晶面ꎬ说明成功地制备了 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 催化材

料[１１]ꎮ Ｎｉ２Ｐ 在 ４０􀆰 ８、４４􀆰 ６、４７􀆰 ３、５４􀆰 ２°和 ５４􀆰 ９°处
的衍射峰与 Ｎｉ２Ｐ (ＪＣＰＤＳ:０３－０９５３)的一致ꎬ能很好

地与(１１１)、(２０１)、(２１０)、(３００)和(２１１)晶面相匹

配ꎮ 此外ꎬ在 ４４􀆰 ５、５１􀆰 ９、７６􀆰 ４°处出现的衍射强峰

对应 Ｎｉ(ＪＣＰＤＳ:０４－０８５０)的(１１１)、(２００)和(２２０)
晶面ꎬ这是由于 Ｎｉ２Ｐ 从泡沫镍上刮下过程中致使大

量的镍残留导致的[２]ꎮ Ｗ － Ｎｉ２Ｐ ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的

ＸＲＤ 图谱衍射峰与 Ｎｉ２Ｐ 和 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的衍射峰基

本一致ꎬ说明 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 成功地负载到了 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 微

米小球上ꎬ但衍射峰强度明显降低ꎬ这是由于在磷化

过程中材料的无定形转变导致的ꎮ
２􀆰 ２　 微观形貌分析(ＳＥＭ)

ＮｉＦｅ ＬＤＨ、Ｎｉ２Ｐ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的 ＳＥＭ
图如图 ２ 所示ꎮ

(ａ)ＮｉＦｅ ＬＤＨ (ｂ)ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的放大图

(ｃ)Ｎｉ２Ｐ (ｄ)Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ

图 ２　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ、Ｎｉ２Ｐ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ 的

ＳＥＭ 图

从图 ２(ａ)可知ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ 呈规整独特的微米

级球形ꎬ其直径大约为 ５􀆰 ５ μｍꎮ 从图 ２( ｂ)可知ꎬ
ＮｉＦｅ ＬＤＨ 微米球是由一个一个的纳米片组成ꎬ且纳

米片之间相互连接、表面光滑ꎬ厚度大约在 １５ ｎｍ 左

右ꎬ这使得 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 可以提供更大的比表面积ꎬ也
为 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 的生长提供了良好的骨架ꎮ 从图 ２(ｃ)、
图 ２(ｄ)中可知ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ 负载并没有改变 ＮｉＦｅ ＬＤＨ
微米球的形貌ꎬ其直径变为 ４􀆰 ５ μｍꎬ这是由于溶质

阻力抑制晶粒生长导致的[１２]ꎮ 但纳米片的厚度变

为了 １０２ ｎｍꎬ说明 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 纳米片成功地生长到

ＮｉＦｅ ＬＤＨ 上面ꎬ形成了以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 为核、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ
为壳的独特纳米阵列ꎬ这种独特结构不仅为 Ｏ２ 气体

的释放提供了足够的空间ꎬ而且能加快电解液的快

速扩散[１３]ꎮ
２􀆰 ３　 线性扫描伏安测试

ＮｉＦｅ ＬＤＨ/ ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－５、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７、Ｗ－
Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－９ 的线性扫描伏安曲线如图 ３
所示ꎮ

由图 ３ 可知ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 的合成明

显地增强了电催化活性ꎬ过电势明显降低ꎬ电流密度

最高ꎮ 在电流密度为 ４０ ｍＡ / ｃｍ２ 时ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ
ＬＤＨ / ＮＦ 的过电势随着水热反应时间的增加先减小

􀅰５８１􀅰



现代化工 第 ４４ 卷第 １ 期

　 　 　 　 　 　 　

１—ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦꎻ２—Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ３—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ

４—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－９ꎻ５—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ /

ＮＦ－７ꎻ６—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－５

图 ３　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、
Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－５、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠

ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－９ 的

线性扫描伏安曲线

后增大ꎬ其中ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的过电势

最低为 ２５１ ｍＶꎬ说明水热反应时间对 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 的催化活性有很大的影响ꎮ 同时ꎬ在
电流密度为 ４０ ｍＡ / ｃｍ２ 时ꎬＮｉ２Ｐ / ＮＦ 的过电势为

４９８ ｍＶꎬ而 Ｗ 的掺杂成功地降低了 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ 的

过电势ꎬ但仍然高于 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 和 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 的过电势ꎮ 结果表明ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ 在提

高 ＯＥＲ 的活性中起主要作用ꎬ而且 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 和Ｗ－
Ｎｉ２Ｐ 的协同作用可有效地提高电催化的活性ꎮ
２􀆰 ４　 塔菲尔曲线

为了进一步研究催化材料的电催化动力学ꎬ根
据线性扫描伏安曲线研究了催化剂的 Ｔａｆｅｌ 斜率ꎬ结
果如图 ４ 所示ꎮ Ｔａｆｅｌ 斜率的大小代表着过电位随电

流密度增加的快慢ꎬＴａｆｅｌ 值越低ꎬ其性能越好[１４]ꎮ

１—ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦꎻ２—Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ３—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ

４—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７

图 ４　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、
Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的 Ｔａｆｅｌ 斜率图

从图 ４ 可知ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ /
ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的 Ｔａｆｅｌ 斜率分别为

１０３、１００、 １３１ ｍＶ / ｄｅｃ 和 ５２ ｍＶ / ｄｅｃꎮ Ｗ － Ｎｉ２Ｐ ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 阵列具有最佳的反应动力学ꎬ有利

于电催化析氧的快速进行ꎮ 结果表明ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ 和

Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 的协同作用可有效地提高电催化反应的动

力学ꎮ
２􀆰 ５　 电化学阻抗测试

通过电化学阻抗谱(ＥＩＳ)研究了 ＯＥＲ 催化过程

中电荷转移动力学ꎬ结果如图 ５ 所示ꎮ

１—ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦꎻ２—Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ３—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ

４—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７

图 ５　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、
Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的电化学阻抗图

从图 ５ 可知ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 具有

最小的电化学阻抗ꎬ说明 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 与基底 ＮＦ 接触

良好ꎻ同时ꎬ与 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ 和 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ /
ＮＦ 相比ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的电荷转移阻

力最小ꎬ说明其在电催化析氧过程中电荷转移速率

更快ꎬ电荷转移动力学更高[１５－１６]ꎮ 电化学阻抗的降

低是 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 的成功负载使得 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 和 ＮｉＦｅ
ＬＤＨ 具有更好的接触ꎮ
２􀆰 ６　 电化学活性表面积测试

由式(５)可知ꎬＥＣＳＡ 与 Ｃｄｌ呈正比例线性关系ꎬ
Ｃｄｌ值越大ꎬ催化剂的 ＥＣＳＡ 越大[１７－１８]ꎮ ＮｉＦｅ ＬＤＨ /
ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的双电层

电容图如图 ６ 所示ꎮ

１—ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦꎻ２—Ｎｉ２Ｐ / ＮＦꎻ３—Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７

图 ６　 ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的双电层电容图

由图 ６ 可知ꎬＮｉＦｅ ＬＤＨ/ ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－ ７ 的 Ｃｄｌ 值分别为 １􀆰 ２８、１􀆰 ５３、３􀆰 ５１
ｍＦ / ｃｍ２ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 阵列具有最大
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的双电层电容ꎬ表明以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 为核、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 为

壳的独特纳米阵列拥有更多的催化活性位点ꎬ大大

提高了催化剂的催化活性ꎮ
２􀆰 ７　 稳定性测试

电催化剂除了对催化活性具有较高的要求ꎬ在
实际应用中ꎬ还需要考虑材料的稳定性能[１９]ꎮ 采用

计时电流法对 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 电催化剂

的稳定性进行了测试ꎬ结果如图 ７ 所示ꎮ

图 ７　 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的稳定性图

从图 ７ 中可知ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 的

电流密度基本保持 ２３ ｍＡ / ｃｍ２ 超过 １０ ｈꎬ而且无明

显的下降趋势ꎬ说明 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７ 催

化剂表现出良好的催化过程稳定性ꎬ使得样品非常

有希望用于大规模商业中ꎮ

３　 结论

(１)成功合成了以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 微米级小球为骨

架支撑ꎬ原位生长了 Ｗ 掺杂的 Ｎｉ２Ｐ 纳米片ꎬ形成了

以 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 为核、Ｗ－Ｎｉ２Ｐ 为壳的独特纳米阵列ꎮ
制备的独特三维球状纳米结构加快了电荷转移速率ꎬ
提供丰富的活性位点ꎬ促进气体释放ꎬ并在 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ
与 ＮｉＦｅ ＬＤＨ 之间产生协同效应ꎬ提高了催化效率ꎮ

(２)电化学催化性能测试结果表明ꎬ与 ＮｉＦｅ
ＬＤＨ / ＮＦ、Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ 和 Ｗ－Ｎｉ２Ｐ / ＮＦ 相比ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠
ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ 表现出显著的高电催化活性:当电流

密度为 ４０ ｍＡ / ｃｍ２ 时ꎬＷ－Ｎｉ２Ｐ＠ ＮｉＦｅ ＬＤＨ / ＮＦ－７
的过电势仅为 ２５１ ｍＶꎻＴａｆｅｌ 斜率为 ５２ ｍＶ / ｄｅｃꎻ电
化学阻抗最小ꎻＣｄｌ值为 ３􀆰 ５１ ｍＦ / ｃｍ２ꎬ且维持电流密

度 ２３ ｍＡ / ｃｍ２ 超过 １０ ｈ 无明显的下降趋势ꎮ
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