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氮化碳结构调控及其光解水制氢研究 
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摘  要：以双氰胺和巴比妥酸为原料高温聚合制备有机小分子共轭的氮化碳（BCN），利用各种表征手段对其进行表征，结果表明有机小分

子共轭的氮化碳（BCN）能够加快光生电子和空穴的快速分离，使催化活性等到显著提高。实验结果表明：BCN 的光解水产氢活性是 2.35 

mmol·g-1
·h-1，是纯的氮化碳（0.196 mmol·g-1

·h-1）12 倍。BCN 光催化剂经过 12 小时的循环展现出优异的光催化循环稳定性。 

 

引言 

为了缓解能源危机，光催化水分解成氢能被认为是利用太阳能

的理想方法。氢气被认为是理想的能源载体，由于其高能量容量和

环境可循环性。据报道，许多半导体材料能够在紫外线或可见光辐

照下将水分解成氢气。不幸的是，各种半导体光催化剂（TiO2，和 

BaTiO3）只在紫外光响应，紫外光只占太阳光的一小部分。因此，

迫切需要寻找一种高效的可见光驱动的光催化剂用于太阳能转换。 

作为一种坚固且无金属的可见光驱动的光催化剂，石墨相氮化

碳由于其良好的化学稳定性、抗光腐蚀和易于调空的电子能带结构

引起大量关注。石墨相氮化碳具有狭窄的带隙能量（~2.7 eV）和合

适的产氢导带。然而，原始的氮化碳具有相当低的光催化活性，这

归结于光生载流子快速复合和较弱的可见光吸收。为了克服氮化碳

的缺陷，许多策略致力于提高氮化碳的光催化性能。例如调控纳米

结构和形貌，与其它半导体构建异质结，异原子掺杂，助催化剂加

载，有机小分子共聚合，染料敏化和引入碳或氮缺陷。在这些策略

中，有机小分子共聚合引入被认为是调控氮化碳光学和电子特性的

理想方法，不仅使带隙变窄和增强可见光吸收，还促进光生成电子

和空穴的分离效率。 

在这项研究中，我们报道一种简单方法利用有机小分子巴比妥

酸与双氰胺高温热聚合形成 BCN。相对于纯氮化碳，BCN 样品表

现出显著的光催化活性 2.35 mmol·h-1
·g-1，其活性是氮化碳（0.196 

mmol·h-1
·g-1）的 12 倍。同时，循环测试表明，BCN 样品在反应

12 h 仍然具有很强的循环稳定性。本研究为合成有机小分子共聚合

到氮化碳结构提供一种简便、低成本的方法，在能源领域具有广阔

的前景。 

实验 

材料: 双氰胺，氯铂酸，巴比妥酸从国药控股化学试剂有限公

司购买，无需进一步净化。 

氮化碳制备：将双氰胺放置于坩埚并且置于管式炉在 550℃加

热 4 h 升温速率为 5℃/min。 

BCN 的制备：称取 10 g 的双氰胺和 0.05 g 的巴比妥酸到 60 mL

的蒸馏水中搅拌 10 min, 接着将其放到烘箱 100℃烘干。然后，将

烘干后的样品研磨放置于坩埚并且放置于马弗炉在 550℃加热 4 h

升温速率为 5℃/min，并且通氮气。带温度冷却至室温，将其研磨标

记为 BCN。 

催化剂表征 

采用布鲁克 D8 采集 X 射线衍射（XRD）图。所有样品的化学

结构通过 Nicolet 670 FTIR 光谱测试。利用 Cary500 测紫外可见漫反

射光谱，用硫酸钡作为参照。 

光催化测试 

光催化产氢实验在连接到密封气体循环和疏散系统的 Pyrex 横

向辐照反应中进行了测试（Labsolar 6A，Perfectlight，北京，中国）。

在典型的实验中，30 毫克的光催化剂分散在含有牺牲剂 10%（v/v）

三乙醇胺（TEOA）和 0.25 g 氯化钠的 100 mL 溶液中，连续搅拌直

到反应结束。3 wt% Pt（理论量）作为助催化剂，通过原位光沉积法

到氮化碳上以氯铂酸作为铂前驱体。在光催化活性测试之前，系统

抽真空 30 分钟。然后，反应用配备 420 nm 截止片的 300 W 氙灯光

照。反应系统温度保持在 5 ℃。产生的气体通过气相色谱在线检测

利用氩气作为载气。光照面积为 19.6 cm2. 

 

图 1.氮化碳和 BCN 的 XRD 谱图 

通过粉末 X 射线衍射（XRD）测量光催化剂的晶相结构。如图

1a，两个强衍射峰值在 13°和 27°归属于（100）和（002）晶面，

对应于氮化碳 （CN）纳米片的面内和界面堆叠[1-3]。值得注意的是，

经过巴比妥酸的高温热聚合制备的 BCN 其 XRD 谱图与 CN 相似，说

明巴比妥酸的共聚合并没有改变氮化碳的结构。 
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图 2. 氮化碳和 BCN 的红外谱图 

用 FTIR 光谱测量了光催化剂的分子结构，如图 3a 所示, 图 2

显示了原始氮化碳（CN）、BCN 样品的 FT-IR 光谱。从图中我们可

以看出 CN、BCN 二者的吸收峰基本一致，没有明显的改变。说明

氮化碳的基本结构没有发生改变。吸收峰位于 810 cm-1 归属于氮化

碳的 s-三嗪环伸缩振动[4]。从 1200 到 1700 cm-1 的峰归属于典型

的芳香 C-N 伸缩[5]。广泛的吸收峰值在 3000 到 3500 cm-1 归属于

氮化碳的 N-H 伸缩振动或 O-H 振动[6]。巴比妥酸热聚合后，BCN

的 FTIR 光谱与原始氮化碳相似，进一步证明巴比妥酸热聚合并没

有改变氮化碳的主体结构。 

 

图 3. 氮化碳和 BCN 光学性质 

（a）紫外可见漫反射；（b）带隙谱图 

通过紫外可见漫反射对所制备的样品的进行光吸收测试。如图

3a，氮化碳的强吸收峰位于 475 nm 左右。同时，BCN 的吸收边缘

明显出现红移,说明巴比妥酸的修饰可以提高氮化碳的可见光吸收。

图 3b，带隙是由 Kubelk-Munk 方法确定。原始氮化碳和 BCN 的

带隙为 2.63 和 2.39 eV。 

 

图 4. 光催化性能： 

（a）氮化碳（S1）和 BCN（S2）产氢速率;（b）产氢循环 

在可见光照射下，以 10%的 TEOA 作为牺牲剂，光催化水分

解。在没有辐照或光催化剂的情况下，没有检测到明显的氢气产生。

如图 4，BCN 的产氢活性大约是 2.35 mmol·h-1
·g-1，是氮化碳

（0.196 mmol·h-1
·g-1）活性的 12 倍。光催化稳定性是最重要的参

数之一。它 4 个连续周期的光催化稳定性测量。每个周期持续了三

个小时。如图 4 b, BCN 经过四次循环光催化活性基本保持不变。 

总结，我们以双氰胺和巴比妥酸为原料在高温热聚合下制备

出 BCN 。 在 可 见 光 照 射 下 ， BCN 表 现 出 光 催 化 活 性 2.35 

mmol·h-1
·g-1，其活性是氮化碳（0.196 mmol·h-1

·g-1）的 12 倍。

而且，BCN 光催化剂在连续 4 个周期测量中表现出很高的光催化

稳定性。增强的光催化活性归结于巴比妥酸的聚合共轭增强氮化

碳的可见光吸收。这项工作为 BCN 提供了一条方便有效的合成路

线具有高效光催化产氢活性，对未来优化制备高性能太阳能水分

解催化剂提供思路。 
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