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氮掺杂碳纤维负载镍钴硒化物的制备及其电催化析氢性能

于 静＊ 张 婷 刘 琦 刘婧媛 王 君

(哈尔滨工程大学材料科学与化学工程学院，哈尔滨 150001)
摘要：以静电纺丝制备的纤维为前驱体，通过煅烧、硒化处理等工艺合成了负载双金属硒化物纳米粒子的氮掺杂碳纤维(NCF)
材料((Ni，Co)Se2/NCF)，并对其进行了一系列相关的表征，研究了其在酸性和碱性条件下的析氢性能。(Ni，Co)Se2纳米粒子被锚

定于NCF中，有效地阻止了纳米粒子的聚集，提供了更多的催化活性位点。电催化析氢性能测试的结果表明：在 1 mol·L-1
KOH溶液中，(Ni，Co)Se2/NCF在 10 mA·cm-2电流密度下所需的过电位为 102.3 mV，塔菲尔斜率为 144.0 mV·dec-1。在 0.5 mol·
L-1 H2SO4溶液中，(Ni，Co)Se2/NCF达到 10 mA·cm-2电流密度所需的析氢过电位为 95.5 mV，塔菲尔斜率为 115.2 mV·dec-1，表现

出优异的电催化析氢性能。
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Preparation of Nitrogen⁃Doped Carbon Fiber Supported Nickel⁃Cobalt Selenides
for Electrocatalytic Hydrogen Evolution Performance

YU Jing＊ ZHANG Ting LIU Qi LIU Jing⁃Yuan WANG Jun
(College of Materials Science and Chemical Engineering, Harbin Engineering University, Harbin 150001, China)

Abstract: Nitrogen⁃doped carbon fiber (NCF) loaded bimetal selenide nanoparticle material ((Ni,Co)Se2/NCF) was
synthesized by calcination and selenium treatment using electrospun fibers as the precursor. A series of related char⁃
acterization was carried out, and the hydrogen evolution properties of the materials were studied under acidic and
alkaline conditions. (Ni,Co)Se2 nanoparticles were anchored in NCF, which effectively prevents the aggregation of
nanoparticles and provides more catalytic active sites. The electrocatalytic hydrogen evolution test results showed
that in 1 mol·L-1 KOH solution, the overpotential of (Ni,Co)Se2/NCF was 123.3 mV at the current density of 10 mA·
cm-2, and the Tafel slope was 144.0 mV·dec-1. In 0.5 mol·L-1 H2SO4 solution, the overpotential of hydrogen evolu⁃
tion required for (Ni,Co)Se2/NCF to reach the current density of 10 mA·cm-2 was 95.5 mV, and the Tafel slope was
115.2 mV·dec-1, indicating excellent electrocatalytic hydrogen evolution performance.
Keywords: electrocatalysis; electrospinning; carbon fiber; bimetallic synergy; hydrogen evolution reaction

科技及工业的发展带来了严重的环境和能源

危机，开发可持续发展的氢能源是当务之急[1⁃2]。贵

金属材料是常用的电解水制氢催化剂，但成本高、

储量低等缺点限制了其在商业中的大规模使用。

过渡金属的地壳含量丰富、成本相对低，成为电解

水制氢的潜在催化剂[3]。常用的过渡金属催化剂主

要包括过渡金属基氧化物[4⁃5]、硫化物[6⁃7]、硒化物[8]以
及磷化物[9]等。然而，过渡金属基材料电化学动力

学过程缓慢，需要达到较高的过电位才能实现氢气

的析出，是目前研究所面临的重大挑战。
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由 2种不同的元素组成的具有一定几何结构的

双金属纳米结构材料，表现出远远优于单金属纳米

粒子的物理化学特性，具有更优异的性能。二元镍

钴的尖晶石材料 (NiCo2O4)被广泛应用于磁性材

料[10]、锂离子电池[11]、氢燃料电池[12]、传感器[13]等领

域。然而，NiCo2O4的电导率较低，在一定程度上限

制了其电化学性能。与氧化物和硫化物相比，过渡

金属硒化物(MxSe，M=Co、Ni、Fe)的金属导电特性能

促进电催化过程中的高效电子转移，从而表现出较

好的电催化性能[14]。
基于上述思路，我们通过静电纺丝技术及低温

煅烧的方法，合成负载双金属镍钴氧化物的氮掺杂

碳纤维结构(NiCo2O4/NCF)，以使得活性纳米粒子充

分暴露。通过研究煅烧温度对产物形貌的影响，获

得形貌结构及性能最优良的NiCo2O4/NCF，并采用煅

烧硒化构建一种固定于NCF上的双金属硒化物纳

米颗粒(Ni，Co)Se2/NCF。同时，考察硒化温度、硒粉

含量对产物物相、结构及形貌的影响，并对制备的

产物在酸性和碱性介质中的电催化析氢性能进行

研究，旨在通过硒化提升材料的本征导电性，利用

双金属之间的相互作用显著提升材料的催化性能。

1 实验部分

1.1 实验试剂

六水合硝酸钴 (Co(NO3)2·6H2O)、六水合硝酸镍

(Ni(NO3)2·6H2O)、N，N⁃二甲基甲酰胺(DMF)购自天津

市大茂化学试剂厂；硒粉(Se)购自国药集团化学试

剂有限公司；聚丙烯腈((C3H3N)n，PAN，Mw=150 000)
购自 Sigma⁃Aldrich。所有试剂均为分析纯且未经进

一步提纯。

1.2 材料的制备

1.2.1 NiCo2O4/NCF的制备

首先合成纺丝前驱体溶液，将 4 mmol六水合硝

酸镍和 4 mmol六水合硝酸钴加入到 18 mL DMF溶
液中，搅拌 20 min使其完全溶解，之后缓慢加入 1.2
g PAN，在 60 ℃下搅拌 2 h，得到分散均匀的前驱体

溶液。静电纺丝的电压设置为 20 kV，喷头到铝箔

的接收距离为 20 cm，喷速设置为 1 mL·h-1。将纺丝

制得的纤维薄膜进行煅烧处理，具体的步骤：将纤

维薄膜放入小瓷舟中，然后放入管式炉，在空气气

氛中，以 3 ℃·min-1的升温速率升温至 250 ℃并保温

1 h，之后继续以 3 ℃ ·min-1 的升温速率升温至

400 ℃，保温2 h，将得到的样品命名为NiCo2O4/NCF。

作为对比，在未进行预氧化且其他条件均相同的条

件下，分别在 350、400、500 ℃下进行煅烧，获得的样

品 依 次 命 名 为 NiCo2O4/NCF ⁃ 1、NiCo2O4/NCF ⁃ 2、
NiCo2O4/NCF⁃3。
1.2.2 (Ni，Co)Se2/NCF的制备

称取上述 50 mg NiCo2O4/NCF与 0.2 g硒粉一起

放入管式炉内，硒粉置于管式炉上游，在高纯氮气

气氛下，以 3 ℃·min-1的升温速率升温至 350 ℃煅

烧，保温 2 h，将制备得到的样品命名为(Ni，Co)Se2/
NCF。作为对比，在相同的质量(0.2 g硒粉)和气氛

条件下，在 450 ℃下煅烧硒化，得到的样品命名为

(Ni，Co)Se2/NCF⁃1；取 0.4 g硒粉，在 350 ℃、氮气气氛

条件煅烧硒化 1 h，得到的样品命名为 (Ni，Co)Se2/
NCF⁃2；取 0.4 g硒粉，在 500 ℃、氮气气氛条件下，煅

烧硒化1 h，得到的样品命名为(Ni，Co)Se2/NCF⁃3。
1.3 材料的表征

采用日本 JEOL公司D/max⁃TTR⁃Ⅲ型X射线粉

末衍射仪表征样品的物相，辐射源为Cu Kα，波长λ=
0.154 178 nm，测试电压为 40 kV，测试电流为 150
mA，扫描范围 2θ=10°~70°；采用美国 FEI公司 FEI
Talos F200X透射电子显微镜(TEM，加速电压为 200
kV)和德国卡尔蔡司公司 JEOLJSM⁃7500F型扫描电

子显微镜(SEM，加速电压为 5 kV)对材料的微观形

貌进行表征；采用美国 Thermo Fisher Scientific公司

Thermofisher Escalab型光电子能谱仪 (XPS)分析样

品的表面元素价态。

1.4 电催化性能测试

工作电极制备方法如下：将泡沫镍分别在硝

酸、丙酮、无水乙醇和去离子水中浸泡并超声处理

30 min，之后用去离子水冲洗干净，干燥备用。称取

5 mg制备好的样品加入到 40 μL 5% Nafion溶液、

480 μL去离子水和 480 μL异丙醇的混合溶液中，超

声分散。用移液枪量取 120 μL的混合液滴在经过

预处理的泡沫镍上(1 cm×0.5 cm)，晾干备用。催化

剂的负载量为1.2 mg·cm-2。
使用 CHI⁃760E辰华电化学工作站测试样品的

电催化析氢性能。采用传统的三电极体系，参比电

极为饱和甘汞电极(SCE)，对电极为石墨棒电极，工

作电极为负载样品的泡沫镍电极，电解液为 1 mol·
L-1 KOH或者 0.5 mol·L-1 H2SO4溶液。线性扫描伏

安法(LSV)测试的扫描速度为 2 mV·s-1，阻抗测试频

率为 10-1~105 Hz。稳定性通过循环伏安(CV)测试前

后的LSV曲线和计时电位曲线评价得到。
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2 结果与讨论

首先对不同煅烧温度下的样品进行了XRD测

试，如图 1a所示，可以看到煅烧后的纳米碳纤维均

出现位置相同的衍射峰，且随着温度的升高，衍射

峰的强度逐渐增强。各衍射峰的位置与立方晶系

的 NiCo2O4(PDF No.20⁃0781)的峰一一对应，晶格常

数 a=b=c=0.811 nm。除此之外，并没有观察到其它

衍射峰的存在，进一步证明了所制备NiCo2O4材料具

有较高的纯度。同时研究了硒化后各个样品的物

相，如图 1b所示，在不同煅烧温度和不同硒化含量

的条件下，所制备样品的 XRD峰与(Ni，Co)Se2(PDF
No.29 ⁃1417)基本一致。位于 30.4°、33.9°、37.3°、
43.2°、51.6°、56.2°、58.4°和 62.6°处的衍射峰分别对

应(Ni，Co)Se2的(200)、(210)、(211)、(220)、(311)、(230)、
(321)和(400)晶面。

图 2a为NiCo2O4/NCF的 SEM图。经过了预氧化

过程后，在 350 ℃进行煅烧处理的样品保持良好的

纤维形貌，平均直径在 300~500 nm之间，纤维相互

交错分布，在纤维的顶端，可以清楚地看到纳米纤

维呈中空结构，该结构有利于电解液与电极的充分

接触。纤维的表面呈凹凸不平的粗糙界面，该界面

更有利于活性位点的充分暴露。经过 0.2 g硒粉在

350 ℃下硒化处理之后，(Ni，Co)Se2/NCF材料依旧保

持良好的碳纤维结构，说明硒化对材料的形貌影响

不大(图 2b)。(Ni，Co)Se2/NCF材料粗糙的纤维表面

上分布着大量粒径尺寸约为 50 nm的颗粒。将(Ni，
Co)Se2纳米颗粒锚定在碳纤维上，有助于阻止纳米

颗粒的聚集、迁移和分离，同时暴露更多的活性位

点数，提高了材料的整体导电性，进而有利于提高

其催化析氢活性。

图3为(Ni，Co)Se2/NCF的TEM图，该图进一步证

实了碳纤维的形貌，与 SEM测试结果一致。通过图

3b的高分辨 TEM(HRTEM)图观察可知，(Ni，Co)Se2/
NCF的晶格条纹间距 d=0.20 nm，与 (Ni，Co)Se2 的
(220)晶面吻合。(Ni，Co)Se2/NCF的EDS(能量色散X

图2 (a) NiCo2O4/NCF和(b) (Ni,Co)Se2/NCF的SEM图

Fig.2 SEM images of (a) NiCo2O4/NCF and (b) (Ni,Co)Se2/NCF

图1 所制备的(a)氧化物和(b)硒化物的XRD图

Fig.1 XRD patterns of the as⁃prepared (a) oxides and (b) selenides
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射线谱)元素分布图(图 3c)显示了C、N、Co、Ni、Se在
整个碳纤维中共存且均匀分布。

为了考察(Ni，Co)Se2/NCF的比表面积和孔径分

布情况，对其进行了N2吸附-脱附等温线测试。如

图 4所示，(Ni，Co)Se2/NCF的Brunauer⁃Emmett⁃Teller
(BET)比表面积约为 36 m2·g-1，平均孔径为 38.5 nm。
(Ni，Co)Se2/NCF的N2吸附-脱附曲线为典型的Ⅳ型

等温线，在中高 p/p0(0.6~0.9)处出现了明显的滞后回

环，表明了样品的介孔特性。

通过XPS测试对(Ni，Co)Se2/NCF材料的表面化

学元素及价态进行分析。由图 5a可以看出，(Ni，Co)
Se2/NCF含有Ni、Co、Se、C、N、O元素，表明其具有较

高的纯度。在 Ni2p的谱图中，结合能为 855.8与

854.3 eV的峰属于 Ni2p3/2，结合能为 872.9和 872.4
eV的峰属于Ni2p1/2，在Ni2p1/2和Ni2p3/2旁边各出现了

一个卫星峰，结合能分别是 879.3和 861.0 eV，在

855.8 eV结合能处出现的分峰，是因为样品表面发

生氧化，形成了Ni—O物种，这与之前的文献报道一

致[15]。在Co2p的谱图中，结合能为 779.6和 794.6 eV
的峰对应 Co—Se键中的 Co2p3/2和 Co2p1/2，781.1和
796.3 eV处出现的峰对应氧化的 Co物种，此外，卫

星峰出现在 786.0和 802.6 eV处。在 Se3d谱图区

域，55.0 eV处的峰归属于硒化物中的 Se3d，58.9 eV
附近的宽峰说明了 Se的表面氧化状态[16]。在C1s区
域，285.8 eV处归属于C=N的峰证明了N的成功掺

杂。N原子掺杂可优化局部电子结构，同时产生丰

富的缺陷，从而有利于增强其催化活性[17]。
在 1 mol·L-1 KOH溶液中考察了各个样品的电

催化析氢活性。首先对比了不同温度下煅烧得到

的 NiCo2O4/NCF、NiCo2O4/NCF ⁃ 1、NiCo2O4/NCF ⁃ 2、
NiCo2O4/NCF⁃3的性能。图6a为样品的LSV曲线，由

图可知，4种NiCo氧化物在 10 mA·cm-2电流密度下

图4 (Ni,Co)Se2/NCF的(a) N2吸附-脱附等温线和(b)对应的孔径分布曲线

Fig.4 (a) N2 adsorption⁃desorption isotherm and (b) corresponding pore size distribution curve of (Ni,Co)Se2/NCF

图3 (Ni,Co)Se2/NCF的(a) TEM图、(b) HRTEM图和(c) EDS元素映射图

Fig.3 (a) TEM image, (b) HRTEM image and (c) EDS element mappings of (Ni,Co)Se2/NCF
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虽然表现出接近的过电位值，但相比于其它电极，

NiCo2O4/NCF随着过电位的增大电流密度变化更加

明显，在 100 mA·cm-2电流密度下表现出比其它 3种
电极更小的过电位值，因此我们选择 NiCo2O4/NCF
进行后续的硒化实验。为了探究NiCo2O4/NCF性能

优异的原因，我们测试了 4种电极在 20~200 mV·s-1
扫速下的CV曲线并计算了在固液界面的双电层电

容值(Cdl)，其与电极的电化学活性表面积(ECSA)成
正比，Cdl值越大表面电极材料的 ECSA越大[18]。如

图 6b~6f所示，NiCo2O4/NCF的Cdl值为 0.99 mF·cm-2，
大于NiCo2O4/NCF⁃1的 0.84 mF·cm-2、NiCo2O4/NCF⁃2
的 0.98 mF·cm-2和 NiCo2O4/NCF⁃3的 0.88 mF·cm-2，
表明NiCo2O4/NCF具有最大的电化学活性表面积和

更多的催化活性位点暴露，有利于电催化反应的

发生。

硒化处理后各样品及商用Pt/C(5%)的LSV曲线

如图 7a所示，其中(Ni，Co)Se2/NCF显示最低的起始

电位及随着外加电位的变化而迅速增加的阴极电

流响应。(Ni，Co)Se2/NCF需要 102.3 mV的过电位就

能达到 10 mA·cm-2电流密度，明显小于(Ni，Co)Se2/
NCF⁃1(139.4 mV)、(Ni，Co)Se2/NCF⁃2(178.8 mV)、(Ni，
Co)Se2/NCF⁃3(199.1 mV)，以及文献报道的其他过渡

金属硒化物催化剂，如 CNT@NiSe/SS(174 mV) [19]、
Ni0.33Co0.67Se2(106 mV) [20]、CoNiSe2@Co ⁃ LDHs/NF(106
mV)[21]、(Ni，Co)Se2⁃石墨烯(127 mV)[22]等。(Ni，Co)Se2/

NCF的性能甚至接近商用 Pt/C电极 (84.9 mV)。此

外，利用 Tafel曲线来考察不同电极的析氢动力学，

一般来说，Tafel斜率越小，则电催化动力学反应越

快。如图 7b所示，(Ni，Co)Se2/NCF的 Tafel斜率为

144.0 mV·dec-1，低于 (Ni，Co)Se2/NCF⁃1、(Ni，Co)Se2/
NCF⁃2、(Ni，Co)Se2/NCF⁃3(分别为 207.1、201.8、319.9
mV·dec-1)，表明 (Ni，Co)Se2/NCF的反应动力学性能

较好。

为了进一步探索电极和电解质界面的反应动

力学，我们进行了电化学阻抗谱(EIS)测试(Rs：溶液

阻抗；Rct：电荷转移阻抗；CPE：恒相位元件)，如图 7c
所示，根据高频区的半圆直径计算 Rct。一般认为，

半圆的直径越小，Rct越小，越有利于电催化活性。

(Ni，Co)Se2/NCF杂化材料在这些对应材料中的Rct最
低，为1.7 Ω，低于(Ni，Co)Se2/NCF⁃1(2.9 Ω)、(Ni，Co)Se2/
NCF ⁃ 2(4.2 Ω)、(Ni，Co)Se2/NCF ⁃ 3(5.1 Ω)和 NiCo2O4/
NCF(11.1 Ω)，表明 (Ni，Co)Se2/NCF具有最快的电荷

传输速率。在不同电压条件下对(Ni，Co)Se2/NCF的
阻抗谱进行了测试，如图 7d所示，在 150、200、300、
400、450 mV条件下，随着电压的增大，半圆的直径

呈现不断减小的趋势，(Ni，Co)Se2/NC的 Rct分别为

36.7、15.3、3.8、1.7和 1.3 Ω，表明 (Ni，Co)Se2/NCF的

阻抗随着过电位的升高不断降低，说明不断加速的

电荷传输动力学速率[23]。(Ni，Co)Se2/NCF在 20~200
mV·s-1下的CV曲线如图 7e所示，经估算(Ni，Co)Se2/

图5 (Ni,Co)Se2/NCF的(a) XPS总谱图及(b) Ni2p、(c) Co2p、(d) Se3d、(e) C1s XPS谱图

Fig.5 (a) XPS survey spectrum and (b) Ni2p, (c) Co2p, (d) Se3d, (e) C1s XPS spectra of (Ni,Co)Se2/NCF
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NCF的 Cdl值为 4.1 mF·cm-2(图 7f)，远大于 NiCo2O4/
NCF的 0.99 mF·cm-2(图 6f)，表明 (Ni，Co)Se2/NCF具

有更高的ECSA，有利于电催化反应的进行。

在实际应用中，电化学稳定性被认为是评价电

催化剂性能的另一个重要指标。我们在 10 mA·
cm-2的电流密度下进行了 24 h的计时电位测试。如

图 8所示，可以看到，在经过 24 h测试后，计时电位

曲线几乎没有发生明显的变化，这表明其电催化活

性几乎没有减弱。即使在 100 mA·cm-2的高电流密

度下，其所需的电压仅呈现较小的增加趋势，从而

说明(Ni，Co)Se2/NCF电催化剂在碱性介质中具有良

好的稳定性。

图6 NiCo2O4/NCF在1 mol·L-1 KOH中的电催化析氢性能测试: (a) LSV曲线; (b) NiCo2O4/NCF、(c) NiCo2O4/NCF⁃1、
(d) NiCo2O4/NCF⁃2、(e) NiCo2O4/NCF⁃3在20~200 mV·s-1下的CV曲线; (f)电容性电流与扫速之间的关系曲线

Fig.6 Electrocatalytic hydrogen evolution performance of NiCo2O4/NCF in 1 mol·L-1 KOH: (a) LSV curves; CV curves at
different scan rates from 20 to 200 mV·s-1 for (b) NiCo2O4/NCF, (c) NiCo2O4/NCF⁃1, (d) NiCo2O4/NCF⁃2, and
(e) NiCo2O4/NCF⁃3; (f) capacitive current as a function of scan rate
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进一步评价了在酸性介质中(Ni，Co)Se2/NCF和
NiCo2O4/NCF的析氢性能。由图 9a中的 LSV曲线中

可以看到，(Ni，Co)Se2/NCF在 10 mA·cm-2电流密度

下所需过电位为 95.5 mV，比NiCo2O4/NCF的过电位

值(192.4 mV)更小，说明了(Ni，Co)Se2/NCF在酸性溶

液中具有优异的析氢性能。而在 100 mA·cm-2电流

图7 样品在1 mol·L-1 KOH中的电催化析氢性能测试: (a) LSV曲线; (b)相对应的Tafel曲线; (c)不同样品的EIS曲线

及等效电路图(插图); (d) (Ni,Co)Se2/NCF在不同电压条件下的EIS曲线及等效电路图(插图); (e) (Ni,Co)Se2/NCF在
20~200 mV·s-1下的CV曲线; (f)电容性电流与扫速的关系曲线

Fig.7 Electrocatalytic hydrogen evolution performance test of the samples in 1 mol·L-1 KOH: (a) LSV curve; (b) corresponding
Tafel curves; (c) EIS curves and equivalent circuit diagram (Inset) of different samples; (d) EIS curves and equivalent
circuit diagram (Inset) of (Ni,Co)Se2/NCF under different voltage conditions; (e) CV curves at different scan rates from 20
to 200 mV·s-1 for (Ni,Co)Se2/NCF; (f) capacitive current as a function of scan rate
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密度下，(Ni，Co)Se2/NCF的过电位为 213.1 mV，也远

远低于 NiCo2O4/NCF的 390.3 mV。此外，根据 LSV
曲线拟合得到 (Ni，Co)Se2/NCF和 NiCo2O4/NCF相应

的 Tafel曲线，如图 9b所示，(Ni，Co)Se2/NCF的 Tafel
斜率为 115.2 mV·dec-1，小于 NiCo2O4/NCF的 151.1
mV·dec-1，表明(Ni，Co)Se2/NCF在酸性环境中良好的

析氢反应动力学。因此我们推测在材料中同时形

成的 Ni—Co和 Co—Se键可以增强其内在催化活

性[15,22]。利用 Tafel斜率外推法估算酸性条件下

NiCo2O4/NCF和(Ni，Co)Se2/NCF的交换电流密度分别

为 0.62和 1.4 mA·cm-2，表明 (Ni，Co)Se2/NCF具有较

快的电子转移速率和较高的本征催化活性。

为了更深入地分析材料在酸性溶液中的析氢

动力学，进行了EIS测试。(Ni，Co)Se2/NCF和NiCo2O4/
NCF 电催化剂的 Nyquist 曲线如图 9c 所示。与

NiCo2O4/NCF(Rct=6.1 Ω)相比，(Ni，Co)Se2/NCF的曲线

半圆直径更小(Rct=1.4 Ω)，根据高频区半圆的直径与

电荷转移电阻成负相关，可知(Ni，Co)Se2/NCF具有

更小的电荷转移电阻，因而表现出良好的电催化析

图8 (Ni,Co)Se2/NCF的计时电位曲线

Fig.8 Time⁃potential curves of (Ni,Co)Se2/NCF

图9 样品在0.5 mol·L-1 H2SO4中的电催化析氢测试: (a) LSV曲线; (b)相对应的Tafel曲线; (c) EIS曲线和等效电路图(插图);
(d)经过2 000次CV前后的LSV曲线

Fig.9 Electrocatalytic hydrogen evolution test of the samples in 0.5 mol·L-1 H2SO4: (a) LSV polarization curves;
(b) corresponding Tafel curves; (c) EIS curves and equivalent circuit diagram (Inset); (d) LSV curves before
and after 2 000 CV cycles
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氢活性[24]。除了研究材料的电催化活性，还考察了

催化剂材料在酸性介质中的稳定性。图 9d为 2 000
次 CV前后的 LSV曲线，可以看到，在经过 2 000次
CV测试以后，所得到的LSV曲线与初始的LSV曲线

基本重合，这表明(Ni，Co)Se2/NCF在酸性介质中具

有较强的稳定性。催化剂在 2 000次 CV测试后的

SEM图如图 10所示，该图表明催化剂具有纤维状结

构，纤维表面比较粗糙，与催化反应前的结构(图 2)
类似，说明(Ni，Co)Se2/NCF具有较好的结构稳定性。

图10 2 000次CV循环后(Ni,Co)Se2/NCF的SEM图

Fig.10 SEM images of (Ni,Co)Se2/NCF after 2 000 CV cycles
3 结 论

基于静电纺丝方法制备了含有镍钴双金属前

驱体的纳米纤维薄膜，经过煅烧处理及硒化的方式

合成了负载镍钴硒化物的纳米碳纤维。电催化性

能测试结果发现，0.2 g硒粉硒化后得到的(Ni，Co)Se2/
NCF表现出最优的电催化析氢性能，在酸性和碱性

溶液中，仅需要 95.5和 102.3 mV的过电位就能达到

10 mA·cm-2的电流密度，同时表现出良好的长期稳

定性。这是因为(Ni，Co)Se2纳米颗粒锚定于碳纤维

中，可以有效地防止颗粒的聚集，从而暴露更多的

活性位点；同时，将NiCo2O4硒化为(Ni，Co)Se2后，双

金属间的协同作用可以有效地提高材料本身的导

电性。
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