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本发明涉及纳米粒子分散，具体涉及一种有

效分散石墨相氮化碳的方法；首先将泡沫镍用酸

处理去除表面氧化镍；其次把处理后的泡沫镍浸

泡在有三聚氰胺的乙醇溶液中，然后从溶液中取

出泡沫镍，将泡沫镍放在马弗炉里进行煅烧处理

得到石墨相氮化碳和泡沫镍混合物；最后将混合

物分散在酸溶液中浸泡以除去泡沫镍，通过离心

清洗烘干的方法收集悬浮在酸溶液中的固体即

得所述分散性良好的石墨相氮化碳；通过把石墨

相氮化碳前驱体分散在泡沫镍中，提高了石墨相

氮化碳纳米片的分散性，本方法具有操作简单，

绿色环保等优点。添加的泡沫镍可以把煅烧时产

生的NH3催化分解成H2O，在分散石墨相氮化碳的

同时减少了NH3的释放，符合绿色环保的发展理

念。
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1.一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，首先将泡沫镍用酸处理去除表面

氧化镍；其次把处理后的泡沫镍浸泡在有三聚氰胺的乙醇溶液中，然后从溶液中取出泡沫

镍，将泡沫镍放在马弗炉里进行煅烧处理得到石墨相氮化碳和泡沫镍混合物；最后将混合

物分散在酸溶液中浸泡以除去泡沫镍，通过离心清洗烘干的方法收集悬浮在酸溶液中的固

体即得所述分散性良好的石墨相氮化碳。

2.根据权利要求1所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，包括以下步

骤：

步骤(1)，泡沫镍预处理：将泡沫镍裁成正方形，放在酸溶液中超声，后用去离子水冲洗

至中性；

步骤(2)，石墨相氮化碳/泡沫镍混合物制备：将步骤(1)处理后的泡沫镍浸泡在三聚氰

胺的乙醇溶液中，后用真空烘箱干燥，将烘干后的泡沫镍放在5ml 的坩埚中，盖上盖子，在

马弗炉里进行煅烧处理；

步骤(3)  ，石墨相氮化碳的分离：将煅烧处理后得到的石墨相氮化碳和泡沫镍混合物

分散在酸溶液中超声以除去泡沫镍，取上层浑浊的悬浮液放在离心机中离心，后用去离子

水和乙醇将离心得到的固体洗至中性，最后烘干即得所述分散性良好的石墨相氮化碳。

3.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(1)中

所述的裁剪后的泡沫镍面积为3~5cm
2，步骤(1)中所述的酸溶液为浓度为1~4M的盐酸溶液，

步骤(1)在酸溶液中超声的时间为5~20min。

4.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(2)中

所述的三聚氰胺的乙醇溶液的浓度为40~60%，步骤(2)中泡沫镍在三聚氰胺乙醇溶液浸泡

的时间为4~12h。

5.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(2)中

的真空烘箱的烘干参数为：真空条件，温度为60~80℃，时间为2~6h，然后自然冷却至室温。

6.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(2)中

所述的马弗炉中的煅烧参数为：空气条件，升温速率1~5℃/min，升温至500~600℃后保持1~
3小时，然后自然冷却至室温。

7.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(3)中

所述的酸溶液为浓度为1~4M的盐酸溶液，混合物在酸溶液中超声的时间为2~4h。

8.根据权利要求2所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法，其特征在于，步骤(3)中

离心参数为：转速：6000~8000r/min，时间3~5min。

9.一种如权利要求1‑8所述的一种有效分散石墨相氮化碳的方法在纳米粒子分散中的

应用。
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一种有效分散石墨相氮化碳的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及纳米粒子分散，具体涉及一种有效分散石墨相氮化碳的方法。

背景技术

[0002] 石墨相氮化碳（g‑C3N4）具有比表面积大、物理化学性能好、环境友好、制备简便、成

本低等优点，被广泛应用于燃料电池、超级电容器、光催化等功能材料设计中。此外，具有类

石墨烯结构的  g‑C3N4具有丰富的表面基团（如‑NH2或‑NH基团）和良好的力学性能，可用作

增强聚合物基体的整体性能、特性。

[0003] 在目前探索的各种方法中，超声剥离、热蚀刻和球磨机的方法已被用于将块状g‑

C3N4分层成单层或几层纳米片。实际上，将g‑C3N4分层的合理策略是模板法，根据使用方法

的不同可以分为软模板法和硬模板法。软模板法采用软结构导向剂，包括两亲分子、离子液

体或表面活性剂和嵌段共聚物，具有自组装特性，使g‑C3N4具有精细的纳米多孔结构。相反，

硬模板法是一种使用介孔SiO2、阳极氧化铝或CaCO3纳米粒子模板制造纳米结构g‑C3N4的虚

构过程，这与典型的纳米铸造技术几乎相似。尽管这些方法产生不同的g‑C3N4形态可控、光

活性提高且在可持续化学应用领域前景广阔，但是这些方法往往使用的是昂贵，有毒的试

剂和较复杂的制备工艺。因此，开发成本低、工艺简单、绿色环保的g‑C3N4分层方法很重要。

发明内容

[0004] 本发明克服现有技术的不足，提供一种有效分散石墨相氮化碳的方法。通过把石

墨相氮化碳前驱体分散在泡沫镍中，同时泡沫镍可以把煅烧时产生的NH3催化分解成H2O，在

分散石墨相氮化碳的同时减少了NH3的释放。

[0005] 为解决上述技术问题，本发明所采用的技术方案为：

一种有效分散石墨相氮化碳的方法，首先将泡沫镍用酸处理去除表面氧化镍；其

次把处理后的泡沫镍浸泡在有三聚氰胺的乙醇溶液中，然后从溶液中取出泡沫镍，将泡沫

镍放在马弗炉里进行煅烧处理得到石墨相氮化碳和泡沫镍混合物；最后将混合物分散在酸

溶液中浸泡以除去泡沫镍，通过离心清洗烘干的方法收集悬浮在酸溶液中的固体即得所述

分散性良好的石墨相氮化碳。

[0006] 本发明提供了一种直接且绿色的方法，通过在空气中加热富有三聚氰胺的泡沫镍

来制备少层多孔石墨相氮化碳纳米片(CNNS)，并和传统直接煅烧制备的块状石墨相氮化碳

(BCN)做了对比。值得注意的是，镍是一种很有前景的NH3分解催化剂，它成本低但活性很

高。分解NH3催化生成的H2O气氛有效地分离石墨相氮化碳纳米片并在片上留下了孔结构从

而增大了石墨相氮化碳的比表面积，改善了石墨相氮化碳的物理和化学性质。

[0007] 一种有效分散石墨相氮化碳的方法，具体包括以下步骤：

步骤(1)，泡沫镍预处理：将泡沫镍裁成正方形，放在酸溶液中超声，后用去离子水

冲洗至中性；

步骤(2)，石墨相氮化碳/泡沫镍混合物制备：将步骤(1)处理后的泡沫镍浸泡在三
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聚氰胺的乙醇溶液中，后用真空烘箱干燥，将烘干后的泡沫镍放在5ml  的坩埚中，盖上盖

子，在马弗炉里进行煅烧处理；

步骤(3)  ，石墨相氮化碳的分离：将煅烧处理后得到的石墨相氮化碳和泡沫镍混

合物分散在酸溶液中超声以除去泡沫镍，取上层浑浊的悬浮液放在离心机中离心，后用去

离子水和乙醇将离心得到的固体洗至中性，最后烘干即得所述分散性良好的石墨相氮化

碳。

[0008] 优选的，步骤(1)中所述的裁剪后的泡沫镍面积为3~5cm
2，步骤(1)中所述的酸溶

液为浓度为1~4M的盐酸溶液，步骤(1)在酸溶液中超声的时间为5~20min。

[0009] 优选的，步骤(2)中所述的三聚氰胺的乙醇溶液的浓度为40~60%，步骤(2)中泡沫

镍在三聚氰胺乙醇溶液浸泡的时间为4~12h。

[0010] 优选的，其特征在于，步骤(2)中的真空烘箱的烘干参数为：真空条件，温度为60~
80℃，时间为2~6h，然后自然冷却至室温。

[0011] 优选的，步骤(2)中所述的马弗炉中的煅烧参数为：空气条件，升温速率1~5℃/

min，升温至500~600℃后保持1~3小时，然后自然冷却至室温。

[0012] 优选的，步骤(3)中所述的酸溶液为浓度为1~4M的盐酸溶液，混合物在酸溶液中超

声的时间为2~4h。

[0013] 优选的，步骤(3)中离心参数为：转速：6000~8000r/min，时间3~5min。

[0014] 另外，本发明还提供上述有效分散石墨相氮化碳的方法在纳米粒子分散中的应

用。

[0015] 与现有技术相比本发明具有以下有益效果：

本发明提供了一种有效分散石墨相氮化碳方法，通过把石墨相氮化碳前驱体分散

在泡沫镍中，提高了石墨相氮化碳纳米片的分散性，相比于昂贵和有毒的试剂以及相对复

杂的制备过方法，本方法具有操作简单，绿色环保等优点。

[0016] 本发明与现有技术相比，添加的泡沫镍可以把煅烧时产生的NH3催化分解成H2O，在

分散石墨相氮化碳的同时减少了NH3的释放，符合绿色环保的发展理念。分解NH3催化生成的

H2O气氛有效地分离石墨相氮化碳纳米片并在片上留下了孔结构从而增大了石墨相氮化碳

的比表面积，改善了石墨相氮化碳的物理和化学性质。

附图说明

[0017] 图1为本发明实施例1和对比例1制备的石墨相氮化碳的SEM图。

[0018] 图2为本发明实施例1和对比例1制备的石墨相氮化碳的XRD谱图。

[0019] 图3为本发明实施例1和对比例1制备的石墨相氮化碳的FITR图。

[0020] 图4为本发明实施例1和对比例1制备的石墨相氮化碳的TG图。

具体实施方式

[0021] 以下结合具体实施例对本发明作进一步说明。

[0022] 实施例1

将泡沫镍裁成20mm*20mm的正方形，放在3M的盐酸溶液中超声15min，后用去离子

水冲洗至中性；将处理后的泡沫镍浸泡在浓度为50%的三聚氰胺的乙醇溶液中12h，后用真
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空烘箱80℃干燥4h，将烘干后的泡沫镍放在5ml的坩埚中，盖上盖子，在马弗炉里在空气氛

围下，升温速率5℃/min条件下，升温至550℃后保持2小时，然后自然冷却至室温；将煅烧处

理后得到的石墨相氮化碳和泡沫镍混合物分散在3M 的盐酸溶液中超声3h以除去泡沫镍，

取上层浑浊的悬浮液放在离心机中以8000r/min的速度离心5min，后用去离子水和乙醇洗

至中性，最后烘干即得所述分散性良好的石墨相氮化碳。

[0023] 本实施例制备的石墨相氮化碳纳米片（CNNS）的SEM图如附图1b所示，可以看到处

理后的纳米片呈现片状结构。本实施例制备的石墨相氮化碳纳米片的XRD图如附图2所示，

在12.3°和27.8°  处有两个明显的衍射峰，分别归因于面间结构堆积((100)和层间堆叠结

构(002)。本实施例制备的石墨相氮化碳纳米片的FITR图如附图3所示，值得注意的是，在

1105cm‑1处有一个独特的峰，对应于CNNS的C‑O振动，表明含有O的基团的存在。这应该是由

水蒸气重整反应或氧化刻蚀引起的。本实施例制备的石墨相氮化碳纳米片的TG图如附图4

所示，CNNS在250℃左右还显示出宽的吸热峰，这与‑OH的去除有关。

[0024] 对比例1：

与上述实例不同之处在于：

直接对前驱体进行煅烧，煅烧的过程中不加入泡沫镍；

将0.5g三聚氰胺放在马弗炉里进行煅烧处理，将煅烧处理后得到的石墨相氮化碳

研磨，收集的固体即得对比的石墨相氮化碳（BCN）。

[0025] 本对比例制备的石墨相氮化碳SEM图如附图1所示，显示为纳米粒子发生大量团

聚。本对比例中制备的石墨相氮化碳的XRD图如附图2所示。本对比例中制备的石墨相氮化

碳的FITR图如附图3所示。本对比例中制备的石墨相氮化碳的TG图如附图4所示。

[0026] 实施例2

将泡沫镍裁成20mm*20mm的正方形，放在1M的盐酸溶液中超声20min，后用去离子

水冲洗至中性；将处理后的泡沫镍浸泡在浓度为40%的三聚氰胺的乙醇溶液中12h，后用真

空烘箱80℃干燥4h，将烘干后的泡沫镍放在5ml的坩埚中，盖上盖子，在马弗炉里在空气氛

围下，升温速率5℃/min条件下，升温至500℃后保持3小时，然后自然冷却至室温；将煅烧处

理后得到的石墨相氮化碳和泡沫镍混合物分散在3M 的盐酸溶液中超声3h以除去泡沫镍，

取上层浑浊的悬浮液放在离心机中以6000r/min的速度离心5min，后用去离子水和乙醇洗

至中性，最后烘干即得所述分散性良好的石墨相氮化碳。

[0027] 实施例3

将泡沫镍裁成20mm*20mm的正方形，放在4M的盐酸溶液中超声5min，后用去离子水

冲洗至中性；将处理后的泡沫镍浸泡在浓度为60%的三聚氰胺的乙醇溶液中4h，后用真空烘

箱80℃干燥4h，将烘干后的泡沫镍放在5ml的坩埚中，盖上盖子，在马弗炉里在空气氛围下，

升温速率5℃/min条件下，升温至600℃后保持2小时，然后自然冷却至室温；将煅烧处理后

得到的石墨相氮化碳和泡沫镍混合物分散在2M 的盐酸溶液中超声4h以除去泡沫镍，取上

层浑浊的悬浮液放在离心机中以7000r/min的速度离心5min，后用去离子水和乙醇洗至中

性，最后烘干即得所述分散性良好的石墨相氮化碳。
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