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模拟太阳光下驱动H2O2生成及含量测定的综合实验
 
刘浩，申屠宁，赖志楠，曾晓飞，朱乔虹* 
杭州师范大学材料与化学化工学院，杭州 311121 

 
摘要：近年来，新能源研发和太阳能储能在“双碳”背景下受到广大学生的关注。然而，在本科生教学实验中，缺

乏涉及能源转换的实验，导致学生对低碳和绿色化学的理解停留在理论层面。本实验方案深入结合科学前沿的热门

领域，利用模拟太阳光制备过氧化氢(H2O2)，实现太阳能到化学能的转换和储存。整个实验过程不使用任何有毒有

害试剂，充分体现绿色低碳的化学宗旨。本实验以双氰胺合成石墨相氮化碳(g-C3N4)纳米片为例，分析聚合反应机

制，充分融合了无机、物化和分析的基本操作，同时结合一些现代分析手段，进行g-C3N4催化H2O2生成和含量测定

的开放性综合实验。实验中结合无机到有机材料的聚合反应，基于有氧实验环境的处理，利用紫外分光光度计测定

产率，可有效提升学生的综合素质和创新能力，实现了“融时政于教学，培育全面发展的学生”的目标。 
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A Comprehensive Experiment on H2O2 Generation and Quantification 
under Simulated Solar Light Irradiation 
 
Hao Liu, Tuning Shen, Zhinan Lai, Xiaofei Zeng, Qiaohong Zhu * 
College of Materials, Chemistry and Chemical Engineering, Hangzhou Normal University, Hangzhou 311121, China. 
 
Abstract:  With the backdrop of “Carbon peaking and carbon neutrality goals”, the development of renewable energy 
and solar energy storage has gained countless attention recently. However, the lack of experiments involving energy 
conversion in undergraduate curricula has limited students' understanding of low-carbon and green chemistry to 
remain largely theoretical. This experimental protocol aims to synthesize hydrogen peroxide (H2O2), utilizing the solar-
to-chemical conversion, all while aligning with cutting-edge scientific advancements. The entire experimental process 
refrains from the use of any toxic or hazardous reagents, truly embodying the principles of green and low-carbon 
chemistry. Illustrating with the synthesis of graphitic carbon nitride (g-C3N4) nanosheets via dicyandiamide, this 
experiment delves into the mechanism of polymerization reaction. This approach integrates fundamental operations 
from inorganic, physical, and analytical chemistry, coupled with modern analytical methods, to conduct open-ended 
comprehensive experiments on the g-C3N4 catalyzed generation of H2O2 and quantification. By combining the 
polymerization reaction of inorganic and organic materials within an aerobic experimental environment and employing 
UV spectrophotometry for yield measurement, this experiment effectively enhances students' comprehensive qualities 
and innovative abilities, achieving the goal of “integrating current affairs into teaching and cultivating well-rounded 
students”. 
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1  引言 
随着2020年中国“双碳”政策[1]的出台以及全球环保浪潮的兴起，新能源的重要性和紧迫性在

当前环境下愈发凸显。太阳能取之不竭且环保无污染[2]，使得其能成为推动可持续发展的重要力

量。然而，目前在化学本科生的教育和实验中，对太阳能的应用了解仍然有所欠缺。化学本科生

对如何利用太阳能进行能源转化的实验技术和知识了解不足，这限制了学生对新能源利用和可持续

发展概念的深入理解和创新思维开发。因此，为使得低碳可持续化学的概念深入人心，我们迫切需

要加强对化学本科生在能源利用和转换方面的教育和实践教学，以培养出具备深入了解和创新太阳

能技术的专业人才。 
过氧化氢具有良好的氧化还原特性，且反应后几乎不产生污染物，在有机化工[3]、外科手术[4]、

生物医学[5]、废水处理[6]、储能[7]等领域发挥着举足轻重的作用。传统工业生产过氧化氢的方法是蒽

醌法，有能耗大、污染排放严重等缺点[8]，不能充分满足绿色化学发展的理念。而利用太阳能驱动

产生过氧化氢的过程，依靠太阳能可为反应提供持续的能源来源，从而降低生产成本。其次，反应

产物绿色环保，一定程度上解决了蒽醌法需要大量排放污染物的问题，减少环境压力，有助于建立

可持续的工业生产模式。从Web of Science的检索结果可知(图1)，基于g-C3N4太阳能驱动H2O2合成[9]

领域相关的研究逐年增多，2022年更是有4078篇相关工作被报道。 
 

 
图1  基于g-C3N4太阳能驱动H2O2合成领域论文发文数量统计 

 

基于以上原因，我们设计了“模拟太阳光下驱动H2O2生成及含量测定的综合实验”。该实验包括

热聚合法制备光催化剂、光催化剂的结构表征、光催化合成H2O2活性测试和H2O2含量测定。在正式

开展实验之前，鼓励学生查阅文献，了解热聚合法制备g-C3N4和光催化生成H2O2的机理；实验过程

中，让学生熟悉有氧环境的具体操作方法和紫外-可见光分光光度计的使用，全过程操作简单且安

全；实验后，让学生记录分析测试结果、使用Origin进行建模，制作误差棒，结合X射线衍射仪

(XRD)、傅立叶变换红外光谱(FTIR)、透射电子显微镜(TEM)综合分析实验结果，培养学生独立思

考、总结经验的能力。在实验内容的编排上，该实验将无机化学、物理化学、分析化学等基础化学

知识与光催化等热门前沿课题结合，拉近学生与化学前沿的距离，激发学生对科研的热情，同时加

深对绿色化学理念的理解，拓展学生思维，让学生知道“光”也是重要的反应条件，满足学生发展

需求。本实验总耗时约8 h，符合基础教学实验的要求。 
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2  实验部分(以双氰胺为例) 
2.1  实验原理 
2.1.1  热聚法制备g-C3N4形成机制 

如图2所示，当温度上升至60–300 °C，双氰胺开始脱氨缩聚形成三聚氰胺；温度继续上升至

350 °C，三聚氰胺脱氨形成三聚氰胺二聚体；当温度升至390 °C以上，三聚氰胺二聚体进一步脱氨，

重排，形成3-s-三嗪(Melem)；Melem作为g-C3N4单体在500 °C继续脱氨，形成聚合度较低的Melon，
当温度到达520 °C后，Melon聚合形成g-C3N4 [10]，一种硬度可以和金刚石相媲美而在自然界中尚未

发现的共价化合物。 

 

 
图2  g-C3N4热聚法形成示意图 

 
2.1.2  光催化产H2O2机理 

在能级图中，处于同一能级或者能量差异微小的能级为能带。其中，允许被电子占据的能带为

“允带”，允带之间不允许电子占据的范围称为“禁带”。在基态下，被电子占据的允带称为“价

带”，上面未被电子占据的允带称为“导带”。导体的禁带很窄，因此可以认为其能带是连续的，电

子可以在价带与导带之间自由移动；绝缘体的禁带很宽，电子无法从价带穿越禁带到达导带[11]。而

半导体介于两者之间，当太阳光入射给予一定能量后，半导体会产生电子空穴对，具有还原性的电

子(e−)可以从价带跃迁到导带，而具有氧化性的空穴(h+)则遗留在价带。太阳能驱动H2O2生成的机理

可分为以下步骤：首先受模拟太阳光照射，半导体被激发，产生电子空穴对；氧气被电子还原产生

O2
•−(1)，O2

•−结合H+产生HO2
•(2)，HO2

•−再次被导带电子还原产生HO2
•−(3)，最后HO2

•−与H+结合产生

H2O2 [12] (4)，以此循环，实现太阳能到化学能的转换和储能。 
O2 + e− = O2

•−                 (1) 
O2

•− + H+ = HO2
•.            (2) 

HO2
• + e− = HO2

•−            (3) 
HO2

•− + H+ = H2O2          (4) 
2.2  试剂 

本实验所需主要试剂如表1所示。 

2.3  仪器 
本实验所用主要仪器如表2所示。 
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表1  所需主要实验试剂 

试剂名称 规格 生产厂家 

乙醇 AR 国药集团化学试剂有限公司 

双氰胺 AR 国药集团化学试剂有限公司 

碘化钾溶液 0.1 mol∙L−1 国药集团化学试剂有限公司 

四水合钼酸铵溶液 0.01 mol∙L−1 国药集团化学试剂有限公司 

 

表2  所用主要实验仪器 

仪器名称 仪器型号 生产厂家 

分析天平 ME104E 瑞士梅特勒-托利多仪器有限公司 

程序升温马弗炉 KSL-1100X 合肥科晶材料有限公司 

磁力搅拌器 85-1型 上海志威电器有限公司 

超声清洗器 KQ-300DE 昆山市超声仪器有限公司 

紫外-可见分光光度计 UV-2450 日本岛津仪器(苏州)有限公司 

氙灯光源 CEL-HXF300-T3 北京中教金源有限公司 

透射电子显微镜 H-7650TEM 日本日立公司 

傅里叶变换红外光谱仪 热电-尼高力IS5 美国热电公司 

 

2.4  实验步骤/方法 
2.4.1  g-C3N4催化剂的制备 

采用热聚合法制备g-C3N4 (图3)。在坩埚中加入双氰胺至三分之二处，在马弗炉中以10 °C∙min−1

的升温速率加热至550 °C，保温2 h，冷却至室温。将得到的黄色固体仔细研磨，转移至离心管中，

即得g-C3N4，标记为YCN。 
2.4.2  g-C3N4催化剂的结构表征 

样品用X射线光电子能谱仪测定得XRD图，以识别样品的相结构并推断样品的晶体结构和结晶

度。 
取微量样品与KBr粉末混合研磨后压片，并将制好的薄片轻轻放在锁式试样架上，用傅里叶红

外光谱仪扫描得FTIR图，以分析样品中化学基团与化学键等信息。 
 

 
图3  光催化剂制备实验流程图 

约至坩埚 2/3 处 
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将少量样品分散于乙醇溶液中进行超声处理。30 min后将混合液滴于铜网上，待干燥后，用透

射电子显微镜拍摄得TEM图，以观察样品的形貌结构。 
2.4.3  光催化合成H2O2 

取20 mg光催化剂于石英试管中，加入磁子、45 mL去离子水和5 mL乙醇[13]，待超声后塞上橡胶

塞，贴好封口膜。用水泵抽去试管内空气，边抽边振荡，在观察到橡胶塞凹陷时，拔出针管同时插

入氧气气球，气球针头需伸入液面以下(对照实验环境为空气和氩气)。重复三次抽换气操作，制造

充满氧气的光催化反应环境。将试管固定在磁力搅拌器上，设置搅拌速率，戴上护目镜，开启搅拌

器，在模拟太阳光照条件下进行合成H2O2实验(图4)，实验进行1 h。每隔10 min取1次样，用0.22 μm
注射过滤器除去光催化剂后注入离心管待用。 

 

 
图4  模拟太阳光驱动H2O2生成实验装置图 

 
2.4.4  H2O2的含量测定及条件优化 

用碘量法测定H2O2的浓度。用移液枪取100 μL待测溶液，加入到螺口玻璃瓶中，标记顺序1至
6。分别在待测溶液中加入400 μL的去离子水，2000 μL的碘化钾溶液(0.1 mol∙L−1)和50 μL的四水合钼

酸铵溶液[14] (0.01 mol∙L−1)，摇匀，采用紫外-可见分光光度计在350 nm处检测吸光度，重复三次。此

外，使用标准浓度H2O2溶液，以上述步骤测定吸光度A*，重复三次。根据朗伯-比尔定律：A = 
lg(1/T) = Kbc (A为吸光度；T为透射比，是出射光强度I比入射光强度I0；K为摩尔吸光系数，它与吸

收物质的性质及入射光的波长λ有关；b为吸收层厚度，单位为cm；c为吸光物质的浓度，单位为

mol∙L−1。)将A*带入公式，制作标准曲线(A = 0.0183c + 0.0492)；再将待测溶液吸光度A代入标准曲

线，计算生成H2O2的含量。使用Origin软件计算三次反应的误差棒，用于显示实验的误差情况。 
2.5  教学实践 

本实验采用两人一组形式，一名学生负责主要操作，另一名学生负责辅助操作以及数据处

理。为确保实验安全性，本实验在一堂实验课中安排10组学生，共20人。本实验以一整天形式展

开，上午制备一轮g-C3N4催化剂和进行g-C3N4结构表征的教学，下午进行三轮光催化合成H2O2及其

含量测定，总耗时约8 h。为保证实验高效性，学生仅以双氰胺为原料制备g-C3N4；煅烧期间，以三

种预先制备的标准样，对学生进行g-C3N4结构表征的同步教学；催化剂性能测试时，双氰胺(YCN)
为原料的g-C3N4为学生制备，以尿素(UCN)、三聚氰胺(MCN)为原料的g-C3N4由实验教师预先准备。

实验过程中，使用马弗炉涉及高温操作，必须待炉内温度降至100 °C再用坩埚钳取出坩埚；氙灯发

出的强光对眼睛存在潜在伤害，因此，在光催化期间打开通风厨操作时必须戴上护目镜。绝大多数

学生反映，通过本实验，学会如何操作马弗炉，了解光化学反应机理，加深对绿色化学的认识，基

本达到预定教学目标。 
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3  结果与讨论 
3.1  用于制备H2O2的g-C3N4催化材料的原料优化 

g-C3N4可以通过各种富氮原料合成，不同原料合成的材料在催化合成H2O2的性能有所差别。为

探究更适合本科的实验教学，选用经济的尿素、双氰胺和三聚氰胺作为原料，以同样的策略合成g-
C3N4，分别标记为UCN、YCN和MCN，测定其催化合成双氧水的性能。 
3.2  结构表征 

为使学生将在结构化学中学习的晶体理论知识与实验相结合，采用XRD测定材料的晶体特征出

峰(图5)。在13°附近的出峰对应的是g-C3N4(100)晶面，代表三嗪环结构单元，即面间堆积基元；在

27°附近的出峰对应g-C3N4(002)晶面，代表类石墨相物质的层状排列，即π–π层间堆积基元。不同原

料合成的g-C3N4均展现明显的特征峰，说明以尿素、双氰胺、三聚氰胺为原料，均可成功制备层状

g-C3N4催化材料。此外，XRD显示没有杂峰的出现，表明所有样品均为高纯相。 
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图5  YCN、UCN、MCN的XRD图 

电子版为彩图，下同 
 
为提升学生分析样品内化学基团与化学键情况的能力，实验采用FTIR对材料进行表征。观察图

6可知，在808 cm−1处YCN、UCN和MCN均存在尖锐的特征吸收峰，归因于g-C3N4的三嗪环结构；在

1200–1650 cm−1处的吸收带是指杂环的C―N和C＝N伸展振动；3000–3600 cm−1的宽吸收带对应N―H
伸缩振动峰。红外进一步证实，以三种原料都可以成功实现该材料的制备。 
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图6  YCN、UCN、MCN的FTIR图 
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为使学生更直观了解材料实际微观形貌，将TEM引入实验中，结合相机进行介绍，测试结果如

图7所示。三种材料均具有g-C3N4典型的层状结构，对应g-C3N4材料的π–π层间堆积。其中UCN形貌

最薄且具有较多孔洞，说明面间堆积和层间堆积相对较弱，与XRD中两个特征峰峰强度较弱相互印

证。 
 

 
图7  (a) YCN的TEM图像；(b) UCN的TEM图像；(c) MCN的TEM图像 

 
3.3  催化性能测试 

基于紫外-可见分光光度计测试，通过朗伯-比尔定律将吸光度转化为浓度，出于还需加入碘量

法所需试剂以及防止超过紫外分光光度计最大量程的考虑，故将试样进行稀释，计算结果的5倍为真

实产率。结果如图8显示，不同原料合成的g-C3N4都能驱动过氧化氢生成，速率由快到慢依次为

YCN、MCN、UCN，最高的双氧水浓度达到282 μmol∙L−1 (YCN)。通过该过程，可提升学生的逻辑

思维能力和数据分析能力。 
在具体的实验教学中，为提升学生自主设计实验优化反应条件和探究相关机理的能力，可更换

气体氛围进行对照实验测试(图9)。随着环境中氧气浓度的降低，双氧水产量大幅下降。在纯氧气氛

围下产量最高，而在无氧的氩气氛围下产量几乎为0，这归因于半导体受光照激发后，氧气直接被电

子还原为O2
•−，从而促进双氧水的合成。 

 

 
图8  在太阳光照射下H2O2产生的时间过程图 
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图9  在不同条件下基于YCN的太阳能驱动合成H2O2产量对比图 

 
4  实验拓展(该部分实验数据均为实验教师预先测得) 
4.1  光催化材料元素组成和价态分析 

基于前期的综合实验，供学有余力的学生进一步进行科学分析和创新研究，设计两个拓展实

验。对于聚合物g-C3N4的清晰组成和价态分析，可以考虑用X射线光电子能谱(XPS)，定性分析材料

表面的组成，同时获得样品中的化学键存在信息(图10)。 
 

 
图10  YCN、UCN、MCN的C 1s XPS图和N 1s XPS图 

 
结合测试和分析结果，三种样品的C 1s XPS出峰在288.5、286.40和284.80 eV处含有三个峰，分

别对应于g-C3N4的杂环、C―NHX和不定碳的芳环中的N―C＝N。N 1s XPS中可观察到398.9、400.3
和401.5 eV处的三个特征出峰，分别对应结构中的双配位氮(C―N＝C，N2C)、三配位氮(N―(C)3，

N3C)和NHX基团。通过使用Origin对元素图绘制曲线并进行出峰拟合，进一步将基础的实验技能和绘

图技能融合进本科教学中。 
4.2  半导体带隙计算 

禁带宽度是导带的最低点和价带的最高点的能量之差，是半导体材料的重要参数。禁带宽度越

大，电子由价带被激发到导带越难，本征载流子浓度就越低，电导率也就越低。基于仪器分析中最

基础的紫外-可见分光光度计，结合物理化学知识，可以计算本实验中的半导体带隙宽度。 
如图11(a)所示，首先利用截线法做出吸收波长阈值λg (nm)，得出YCN、UCN、MCN的吸收波长
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阈值分别为518、466和485 nm。光学吸收系数满足方程：αhν = Bd(hν − Eg)n [15] (α为吸收系数；hν为
入射光子能量；Eg为样品的禁带宽度(eV)；Bd为吸收常数；n = 2)。利用该方程可以进行半导体禁带

宽度(Eg)的计算。如图11(b)所示，将hν对(αhν)1/2作变化关系图，做切线交于X轴，该交点即对应半导

体材料的Eg，YCN、UCN、MCN三种材料的Eg分别为2.40、2.56和2.66 eV。然后如图11(c)所示作价

带谱图，可得材料价带的能带位置。用价带减去禁带宽度即可得材料导带的位置，如图11(d)所示。

通过实验操作和计算，使学生掌握常用的计算半导体带隙的方法，熟悉紫外-可见吸收光度计在化学

实操中的广泛应用。 
 

 
图11  (a) 三种材料的UV-Vis差分反射光谱(DRS)图；(b) 三种材料的的带隙计算图； 

(c) 三种材料的XPS价带图；(d) 能带结构示意图 

 
5  结语 

本实验基于不同原料制备g-C3N4，设计了一个简单的太阳能驱动过氧化氢合成实验。催化反应

在1 h内即可完成，并通过显色法和紫外-可见分光光度计检测实验结果。结合材料表征、结构分析和

形貌考察，确定了g-C3N4的成功合成。在对其光催化环境氛围探究过程中发现，氧气的存在对于反

应有促进作用，证实该类反应在空气中进行的可能性。 
本实验结合最新的研究热点和研究进展，通过实验实践、讨论分析和拓展衍生，结合无机化

学、物理化学和分析化学的知识基础，引导学生回顾紫外-可见分光光度计的原理和朗伯比尔定律，

整合Origin作图分析方法和现代化仪器表征分析方法，实现教学与科研的有效结合，将书本上的知

识“实体化”，培养学生的开放思维和创新能力。 
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