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碳布担载PtBi自支撑电极的制备及其电氧化性能研究 
——推荐一个综合化学实验 
 

宁小媚，占亮*，周小松，罗金，周训富，罗翠芬 
岭南师范学院化学化工学院，清洁能源材料化学广东普通高校重点实验室，广东 湛江 524048 

 

摘要：本实验通过碳布担载PtBi自支撑电极的制备、表征及电氧化应用，促进“科教融合”，实现创新型人才培养。

通过该实验，学生既能更好地理解物理化学中电化学装置和能量转化的内容以及催化剂性能评价指标，激发学生的

科研兴趣，又能掌握纳米材料的制备、表征、电化学测试等基本实验技能，培养学生的科学素养，提高学生利用电

化学及动力学内容分析性能数据、理解电氧化反应过程及电极过程的能力。 
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Preparation and Electro-Oxidation Performance of PtBi Supported on 
Carbon Cloth: A Recommended Comprehensive Chemical 
Experiment 
 
Xiaomei Ning, Liang Zhan *, Xiaosong Zhou, Jin Luo, Xunfu Zhou, Cuifen Luo 
Key Laboratory of Clean Energy Materials Chemistry of Guangdong Higher Education Institutes, School of Chemistry and 

Chemical Engineering, Lingnan Normal University, Zhanjiang 524048, Guangdong Province, China. 

 

Abstract:  In this experiment, we prepared, characterized, and utilized PtBi supported on carbon cloth as a self-

supporting electrode for electro-oxidation applications. The aim was to promote the integration of science and 

education and foster the development of innovative talents. Through this experiment, students can gain a better 

understanding of electrochemical devices and energy conversion in Physical Chemistry, as well as catalyst 

performance evaluation criteria. It also aims to stimulate students’ interest in scientific research and equip them with 

essential laboratory skills such as the preparation, characterization, and electrochemical testing of nanomaterials. This 

experiment aims to enhance students’ scientific literacy and improve their ability to analyze performance data, 

comprehend electro-oxidation reaction processes, and understand electrode processes using electrochemical and 

kinetic concepts. 
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为适应新形势下国家战略发展，以专业培养目标和社会需求为导向，岭南师范学院在四大化学

基础实验课程之上，针对高年级化学及应用化学专业的本科生进一步开设了综合化学实验课程，以

提高学生综合素养，培养“新工科”背景下的创新型人才[1]。将教学与科研相结合，已成为教学改革
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与创新型人才培养的有效方式。本实验将前沿科研成果“碳布担载PtBi自支撑电极的制备及其电氧

化性能综合设计实验”引入到综合化学实验课程教学。从实验前期的文献调研与实验设计，实验实

施过程中的材料制备、表征与性能测试，实验后期的数据处理与分析等方面多维度强化学生的科学

素养。本实验涉及到的催化剂及其催化过程属于物理化学动力学部分的内容，电沉积制备催化剂及

其电催化应用属于物理化学电化学部分的内容，通过实验实践，学生可以更好地理解并深化电能与

化学能的相互转换，反应过程中的电极极化与超电势，电极过程等，以及合理进行催化剂的性能评

价，提高学生利用电化学及动力学内容分析电化学性能数据及理解反应过程的能力。通过贵金属催

化剂的制备和电氧化应用，可以更好地引导学生思考实际应用中贵金属的利用率、催化性能评价及

抗中毒问题；通过催化剂结构与性能分析，引导学生思考如何改善催化剂结构以优化催化性能。本

实验操作简单、内容新颖，不仅能强化学生的基本实验操作技能，还能培养学生的创新精神和科学

素养，建立理论学习与科研实践的有效结合，实现创新型人才的培养。 

 

1  实验目的 

① 理解三电极的结构与作用，并理解电极过程。 

② 能用电化学沉积法制备催化剂，并采用常规科研仪器进行性质研究。 

③ 能利用电化学工作站进行循环伏安测试。 

④ 能合理评价Pt电催化剂性能。 

⑤ 了解原子吸收光谱(AAS)、扫描电镜(SEM)、X射线衍射光谱(XRD)、X射线光电子能谱

(XPS)等表征方法，并能对催化剂进行成分、形貌、结构分析。 

⑥ 培养学生自主学习及实验创新，树立可持续及绿色发展理念。 

 

2  实验原理 
随着环境污染和能源问题的加剧，能源转化与存储受到了越来越广泛的关注与研究[2,3]。其中，

直接液态燃料电池(图1)同氢燃料电池相比，液体燃料(如：甘油、甲酸)方便存储和运输，具有较高

的重量和体积能量密度；且燃料甘油是生物柴油生产过程中的主要副产物，具有来源广、价格低廉、

低毒不易挥发等优点[4,5]。直接液态燃料电池的阳极电氧化的性能将直接影响能源转化体系的效率及

经济效应。在电催化反应中，往往将催化剂通过聚合物粘黏剂涂覆至一定的集流体上，如玻碳工作

电极[6]。然而，直接在三维导电材料(如碳布)上生长电化学活性物质可避免测试过程中使用粘黏剂，

从而简化了工作电极的制备工艺，降低成本的同时，也可以减小催化剂和集流体的接触电阻。碳布

由碳纤维交织而成，其导电性、机械强度及柔韧性都较为优良，比表面积大，是优异的柔性电极材

料基底[7,8]。 

 

 
图1  直接液态燃料电池示意图 



大 学 化 学 Univ. Chem. 2024, 39 (11), 219 

在贵金属催化剂中加入其他金属Bi，能有效改善贵金属催化剂的催化性能及缓解贵金属的中毒

失活问题[9,10]。在Pt基催化剂中，通过吸附-脱氢步骤，Pt可以引发反应底物电氧化；助剂Bi可提供含

氧物质，促进有毒中间体的进一步氧化与解吸，从而释放Pt活性位点进一步催化氧化反应底物。 

 

3  实验试剂与耗材 
氯铂酸、硝酸铋、葡萄糖(以上均为分析纯，购自阿拉丁)，盐酸、氢氧化钾、甘油、甲酸、浓硫

酸、乙二醇(以上均为分析纯，购自国药)，碳布，碳棒、Ag/AgCl参比电极、反应釜、烧杯、移液枪。 

 

4  实验仪器 
分析天平、磁力搅拌器、超声仪、真空干燥箱、电热恒温鼓风干燥箱、电化学工作站(CHI 760E，

上海辰华)、扫描电子显微镜(SEM，JEOL-7610F，日本电子)、原子吸收光谱仪(AAS，Z-5000型，日

立公司)、X射线光电子能谱仪(XPS，ESCALAB 250Xi，美国赛默飞)、X射线衍射仪(XRD，Bruker 

D8 ADVANCE，德国布鲁克)。 

 

5  实验教学的组织与实施 
为提高教学效果，学院同时开设若干个综合化学实验供学生自由选择，学生基于自己的兴趣选

择特定的实验，组成20人左右的小班教学，本实验实施过程中以小组(2–3人)形式开展，共计16课时，

具体实验教学安排如表1所示。 
 

表1  实验教学安排 

环节 教学内容 教学课时 

1 讲解燃料电池及其催化剂的研究现状，介绍学校图书馆数字资源库的使用方法，引导学生自主开展Bi修

饰的Pt催化剂作用于甘油、甲酸的电氧化研究文献调研 

2 

2 围绕甘油及甲酸电氧化反应、催化剂制备方法、性能测试与性能评价指标、催化剂结构与性能关系等进

行小组报告形式交流讨论，加深对反应背景及后续开展实验的理解与认识 

2 

3 介绍反应釜的使用，强调安全事项；学生了解碳布预处理，完成水热法担载Bi反应8 h前的操作过程 2 

4 讲解电化学工作站的使用方法，介绍电化学测试三电极体系；学生完成电化学沉积Pt 2 

5 讲解AAS、SEM、XRD、XPS测试的相关原理、分析内容，及与材料性能的关联性等；带领学生观摩材

料相关表征的制样及仪器具体操作 

4 

6 讲解电化学测试循环伏安法；学生完成循环伏安电氧化性能测试 2 

7 讲解性能评价指标(如质量比活性)，明确数据处理、图文及实验报告撰写要求；学生独立完成实验报告

的撰写 

2 

 
6  实验步骤 
6.1  水热法制备Bi/CC(G) 

将0.8 mmol Bi(NO3)3∙5H2O加入到15 mL乙二醇中，超声溶解10 min，再向溶液中继续加入6 mmol

葡萄糖、15 mL乙二醇，并继续超声至溶液混合均匀。然后，将混合溶液磁力搅拌30 min后加入预先

处理好的碳布(CC)，超声15 min后转移至反应釜，将烘箱设置好时间、温度后，将装好的反应釜放

置于180 °C烘箱中8 h。冷却至室温后，取出反应后的碳布，并用乙醇冲洗后放入60 °C真空干燥箱中

干燥，干燥好的样品标记为Bi/CC(G)。 

6.2  电沉积法沉积Pt 

采用三电极体系沉积Pt，以制得的Bi/CC(G)作为工作电极，石墨棒、KC1饱和的Ag/AgCl电极分

别作为对电极和参比电极。以0.5 mol∙L−1 H2SO4中一定浓度的H2PtCl6作为沉积液，将Bi/CC(G)电极
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分别在−0.15、−0.1、0 V恒定电位下电沉积180 s后用乙醇、水冲洗。将电沉积好的样品标记为Pt-

Bi/CC(GX) (X = −0.15，−0.1，0)，X表示Pt的沉积电位。 

6.3  材料表征 

采用原子吸收光谱对材料样品进行金属的含量分析，用扫描电子显微镜对样品进行形貌分析，

用X射线光电子能谱对Pt、Bi进行物种及电子结构分析，用X射线衍射仪对样品进行晶体结构分析。 

6.4  电催化性能测试 

实验在室温下进行电化学测试。将CHI 760D电化学工作站与三电极体系相连接，后在不同的电

解质溶液中分别进行性能测试。采用铂电极夹持的CC样品作为工作电极，石墨棒作为辅助电极，KC1

饱和Ag/AgC1电极作为参比电极。甘油(1 mol∙L−1)和甲酸(0.5 mol∙L−1)电氧化反应分别在KOH (1 

mol∙L−1)和H2SO4 (0.5 mol∙L−1)中进行。甘油电氧化的循环伏安测试扫描范围为−1 – 0.45 V，扫描速率

为0.1 V∙s−1。甲酸电氧化的循环伏安测试扫描范围为−0.15 – 1.1 V，扫描速率为0.1 V∙s−1。 

 
7  结果与讨论 
7.1  形貌分析 

图2为Bi/CC(G)及Pt-Bi/CC(GX) (X = −0.15，−0.1，0)的SEM图，显示了Bi/CC(G)在不同电位沉积

Pt后形貌的变化。由图2(a)可知，利用水热法制备的Bi/CC(G)，其碳纤维上负载了一定Bi晶体颗粒。

由图2(b)、2(c)所示，0 V电位下沉积Pt的Pt-Bi/CC(G0)催化剂担载的金属呈针尖样，而Pt-Bi/CC(G−0.1)

催化剂的金属针尖进一步堆叠呈花簇状。当沉积电位进一步负至 −0.15 V时，图 2(d)中 Pt-

Bi/CC(G−0.15)的担载金属呈颗粒状，部分颗粒聚集呈花状。从催化剂的SEM可以看出，Bi/CC(G)在

不同电位沉积Pt后，形貌发生了明显变化。 

 

 
图2  样品的SEM图 

(a) Bi/CC(G)；(b) PtBi/CC(G0)；(c) PtBi/CC(G−0.1)；(d) PtBi/CC(G−0.15) 

 

7.2  物相分析 

CC基电极的XRD图谱如图3所示。所有样品在2θ = 26°左右均有明显的C峰。Bi/CC(G)中Bi的衍

射峰属于单质Bi，Bi/CC(G)在沉积Pt后在2θ = 39.7°处有单质Pt(111)的衍射峰。此外，Pt-Bi/CC(GX) 

(X = −0.15，−0.1，0)催化剂中存在PtBi2和Bi2O3衍射峰，其中，PtBi2以2θ = 32.7°的(211)为主。 
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图3  CC基样品的XRD图谱 

 

7.3  组分分析 

利用XPS测量和分析催化剂Pt、Bi的组分、电子结构及其相互作用。如图4(a)所示，Pt有三种化

学状态，根据结合能位置由低到高分别为Pt(0)，Pt2+和Pt4+。如图4(b)所示，Bi4f分解成三个组分，根

据结合能由低到高分别归属为Bi(0)、Bi2O3和BiO(OH)。Bi2O3是Bi/CC(G)的主要物种，而并非XRD检

测结果中的Bi单质，这主要是因为表面Bi部分发生了氧化。同Bi/CC(G)相比，PtBi/CC(G−0.1)的Bi(0)

比例明显增加，说明Bi/CC(G)电化学沉积Pt后，其Bi物种的分布和结构也发生了相应的变化，基于前

面XRD结果，生成了一部分PtBi2。此外，PtBi/CC(G−0.1)的Bi(0)结合能位置相比于Bi/CC(G)的Bi(0)，

往高结合能位置偏移，说明Pt与Bi之间存在电子相互作用，且在相互作用中，Bi的电子转移给Pt。 

 

     
图4  催化剂的XPS谱图 

(a) Pt4f；(b) Bi4f 

 

7.4  电化学性能测试 

如图5所示，通过循环伏安法测定了CC基催化剂的甘油电氧化催化性能，采用质量比活性(jm)来

评价Pt基催化剂的催化活性。质量比活性(jm)为： 

j
m  = 

j

m × wPt
 

式中，j为循环伏安测试直接得到的电流密度(单位：A)，m为自支撑电极碳布的质量(单位：mg)，wPt

是碳布上沉积Pt的实际质量分数。甘油电氧化循环伏安曲线中的正向扫描峰是甘油的电氧化，负向

扫描峰是甘油或其中间产物的电氧化，本实验选用正向扫描峰质量比活性来评价催化剂活性。峰质
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量比活性为电氧化峰质量比活性最高点减去电氧化峰起点的质量比活性得到的相对数值。循环伏安

测试的正向扫描中，当施加电位高于起始电位时，电极发生电氧化反应，产生法拉第电流，且电流

在一定电位范围内随着电位的增加而增加，随着反应的进行，反应物的消耗，以及高电位下Pt的氧

化，在电流达到最高值时会降低，出现氧化峰。由图5分析可得，Pt-Bi/CC(G−0.1)的起始电位为−0.774 

V，低于 Pt-Bi/CC(G−0.15)的 −0.765 V及 Pt-Bi/CC(G0)的 −0.733 V，说明甘油电氧化反应在 Pt-

Bi/CC(G−0.1)上更容易发生。在Pt基催化剂中，通过吸附-脱氢步骤，Pt可以引发甘油电氧化。Pt与Bi

的电子相互作用，以及Pt与Bi之间几何结构效应会影响甘油的吸附构型及强度，从而影响其极化过

程。催化剂形貌会影响其电化学活性面积，Pt-Bi/CC(G−0.1)催化剂的花簇状形貌有利于荷质传递，

从而有更低的起始电位。由图5插图可知，Bi对于甘油电氧化催化活性较差，Pt为甘油电氧化的催化

活性中心。经数据处理分析，Pt-Bi/CC(G−0.1)、Pt-Bi/CC(G−0.15)和Pt-Bi/CC(G0)的峰质量比活性分

别为7.21、5.84、及2.86 A∙mg−1
Pt。因此，Pt-Bi/CC(G−0.1)正向扫描的峰质量比活性分别是Pt-

Bi/CC(G−0.15)和Pt-Bi/CC(G0)的1.2倍和2.5倍。 
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图5  CC基催化剂的甘油电氧化循环伏安图 

电子版为彩图，后同 

 

图6为Bi/CC(G)在不同沉积电位下沉积Pt制备的PtBi催化剂电氧化甲酸的循环伏安测试图，同样

采用Pt的质量比活性评价催化剂的催化活性。正向及负向扫描峰质量比活性分别为正扫及负扫的电

氧化峰质量比活性最高点减去相应电氧化峰起点的质量比活性得到的相对数值。由图6可以看出，Bi

对于甲酸电氧化性能非常差，Pt为催化活性中心，但Bi可以影响Pt催化甲酸电氧化的途径。甲酸电氧

化在Pt催化剂上的反应路径有直接脱氢过程(HCOOH → 活性中间体 → CO2 + 2H+ + 2e−)和间接脱

水过程(HCOOH → COads + H2O) [11]，脱水过程中产生的CO会被吸附在Pt表面，会极大地抑制直接

脱氢过程的活性[12,13]。经数据处理分析，Pt-Bi/CC(G−0.15)和Pt-Bi/CC(G−0.1)的正向扫描峰质量比活

性分别为0.30、0.63 A∙mg−1
Pt，而其负向扫描峰质量比活性分别为0.67、1.24 A∙mg−1

Pt。与正向扫描峰

质量比活性相比，增大的负向扫描峰质量比活性与甲酸电氧化脱水过程产生的CO吸附在Pt表面抑制

直接脱氢过程有关。甲酸电氧化直接脱氢过程不需要相邻Pt位点，而脱水过程需要相邻Pt位点，Bi对

Pt的修饰，Pt一定几何位点的覆盖会抑制脱水过程，提升Pt基催化剂直接脱氢电氧化活性。此外，Pt

与Bi之间的电子相互作用、结构效应也会影响甲酸及其中间产物的吸附构型及强度。因此，Pt与Bi之

间的电子、几何相互作用、催化剂形貌都会影响催化剂的活性以及反应路径。经数据处理分析，在

−0.1 V电位下沉积Pt制备的Pt-Bi/CC(G−0.1)催化剂峰质量比活性最高，其正扫峰质量比活性(0.63 

A∙mg−1
Pt)分别是Pt-Bi/CC(G−0.15) (0.30 A∙mg−1

Pt)和Pt-Bi/CC(G0) (0.22 A∙mg−1
Pt)的2.1倍和2.9倍，其负
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扫峰质量比活性(1.24 A∙mg−1
Pt)分别是Pt-Bi/CC(G−0.15) (0.67 A∙mg−1

Pt)和Pt-Bi/CC(G0) (0.10 A∙mg−1
Pt)

的1.9倍和12.4倍。 
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图6  CC基催化剂的甲酸电氧化循环伏安图 

 
通过甘油、甲酸的电氧化性能分析可知，碳布可作为优良的自支撑载体，极大地简化工作电极

的制备过程。在Bi/CC(G)基础上，通过不同电位沉积Pt，可极大地改变PtBi催化剂的形貌，影响荷质

传递。Bi覆盖部分Pt位点，可以抑制甲酸电氧化的间接脱水过程，且Pt与Bi形成的集合体几何结构会

影响反应底物及中间产物的吸脱附。此外，Pt和Bi之间的相互作用会影响活性组分Pt的电子结构，Bi

将电子转移给Pt，Pt带负电荷，正电荷则集中在与Pt邻近的Bi，电子结构的差异同样会影响反应底物

及中间产物的吸脱附，进而影响其电氧化活性和选择性。因此，通过调控催化剂形貌、Pt与Bi间的相

互作用，可以调控Pt基催化剂的几何及电子结构，进而优化催化性能。 

 
8  教学讨论及教学效果 

本综合实验的材料制备与表征、性能测试与分析过程涵盖了无机化学、分析化学以及物理化学

多学科内容，在传统基础实验提高学生基本技能的基础上，更加突出学生的自主性，教师在整个实

验教学过程中适时引导，有意识地通过如下方面的训练提升学生的综合素养： 

① 实验实施前，引导学生通过学校图书馆数字资源调研文献，资料搜集与整理，小组交流与讨

论，了解Bi修饰的Pt催化剂在液态燃料电池阳极电氧化中的应用，培养学生的自主学习性。 

② 实验实施过程中，进一步规范超声仪、水热釜、真空干燥箱、移液枪等常规科研仪器的使用，

督促学生做好详细的实验记录，养成良好的实验习惯。 

③ 在催化剂结构表征过程中指导学生了解AAS、SEM、XRD、XPS等大型科研仪器的原理、操

作、注意事项及数据分析过程，激发学生的兴趣，并为学生日后开展科学研究工作奠定良好基础。 

④ CC基催化剂作为柔性电极应用到液态燃料电池的阳极电氧化反应可以帮助学生更好地理解

分析化学中电分析测试技术循环伏安法的原理与实验操作，理解电极反应过程，同时更好地理解和

深化物理化学中电化学装置和能量转化，反应过程中的电极极化与超电势，使学生更明确各学科间

的内在联系，完善知识体系。 

⑤ 通过催化剂表征分析及性能分析，让学生更好地理解催化剂形貌、组成、结构对电氧化性能

的影响，鼓励学生积极探索与思考。 

⑥ 在数据整理及解析过程中，提高学生数据处理与分析，以及使用Origin软件作图的能力。 

⑦ 在实验报告撰写过程中，鼓励学生用电化学中的电极极化及动力学知识解释循环伏安曲线的
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变化，并分析反应底物的电氧化反应过程及电极过程，培养学生的创新思维。 

⑧ 本实验是以小组为单位，在整个实验教学过程中鼓励小组间及小组内相互交流与讨论，促进

团队间的合作及团队内的协作，突出个体差异性的同时，注重团队的重要性。 

本实验已在我校化学及应用化学专业高年级学生的综合化学实验课程中开展并广受好评。通过

与其他教师及学生交流，批阅学生的实验报告，发现学生的综合科研素养得到了良好提升，很多学

生表示对科研过程有了一个基本的了解，希望未来有机会从事新能源的研究工作。因此，本实验的

开展不仅可以加强学生的基本实验技能，更可以激发学生的科研兴趣，提升综合素养。 

 

9  结语 
本综合实验采用水热法制备了Bi/CC(G)，在此基础上，采用简单的电化学沉积法在不同电位下

沉积Pt，制备了Pt-Bi/CC(GX) (X = −0.15，−0.1，0)催化剂，结合AAS、SEM、XRD、XPS等技术对

催化剂进行表征，并采用循环伏安测试法探究其作为柔性电极直接应用到液态燃料电池的阳极电氧

化反应中的催化性能。本实验操作难易适中，通过文献调研、材料制备与表征、电化学性能测试、

数据处理和分析等，可以让学生全方位了解科学研究基本过程，在研究过程中加深对催化及电化学

理论知识的理解，激发学生的创造力和科学探索的兴趣，从而实现“科教融合”和创新型人才的培

养。 
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