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二硫化钼与碘氧化铋复合材料的制备与应用
张　进　张钰国　黄如春　殷　楠

(南京晓庄学院环境科学学院,南京２１１１７１)

摘　要　采用水热法分别制备了二硫化钼(MoS２)和碘氧化铋(BiOI)材料,借助超声辅助方法在１４０℃条件下制

备了 MoS２/BiOI复合材料.用 X射线衍射仪(XRD)、扫描电镜(SEM)和紫外Ｇ可见漫反射(DRS)对制得样品进行了

表征.以亚甲基蓝作为被降解物,来探究二硫化钼的复合对碘氧化铋光催化性能的影响;研究加入不同质量比的二

硫化钼对材料光催化活性的影响.结果表明:１５％(wt,质量分数,下同)MoS２ 与 BiOI的复合材料光催化性能最优.

经过３３０min的可见光照射,１５％ MoS２/BiOI对１０mg/L亚甲基蓝溶液的降解率为９７􀆰０９％.
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Abstract　 Bismuthtrioxideand molybdenum disulfide wereprefabricated by hydrothermal method．And

molybdenumdisulfideandbismuthoxidecompositeswerepreparedundertheconditionsofultrasonicＧassistedsynthesis
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　　碘氧化铋(BiOI)是近几年来较为热门的一种半

导体光催化材料.BiOI由于铋元素特殊的电子结

构,对可见光有响应.而且BiOI同时存在开放结构

和跃迁模式,有利于光生空穴Ｇ电子对的分离和电荷

转移,具有很高的光催化效率.BiOI具有优良的光

学和电学性能.因此,BiOI可用于污染物降解、杀
菌、太阳能电池等领域.但是,纯BiOI在光催化反

应中,由于其禁带过窄,空穴Ｇ电子对复合率过高,使
其光催化效率大打折扣.现在经常通过表面敏化、
金属掺杂,以及半导体复合来改善这一情况[１Ｇ５].

二硫化钼(MoS２)是典型的过渡金属硫化物,具
有特殊的层状结构和优异的能带结构,可用作光催

化剂[６].当其尺寸减小到纳米级时,MoS２ 带隙变

得足够小,可以吸收大部分太阳光谱.现在,MoS２

通常作为一种共催化剂来调节其他半导体光催化材

料的活性[７Ｇ８].
本研究主要通过水热法使层状 MoS２ 与 BiOI

复合构成异质结.由于BiOI和 MoS２ 皆为层状材

料,据文献分析,二者可形成接触面较好的异质结,
有利于电子迁移,降低光生载流子复合率,提高光催

化性能[９Ｇ１２].因此,本实验首先采用水热法分别制

备了 BiOI和 MoS２ 材料,借助超声辅助技术 在

１４０℃条件下制备了 MoS２/BiOI复合材料.用X射

线衍射仪、扫描电镜和紫外Ｇ可见漫反射对制得样品

进行表征.以亚甲基蓝作为被降解物,研究了材料

在可见光下降解亚甲基蓝溶液的效能.
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１　实验部分

１􀆰１　试剂

KI、Bi(NO３)３􀅰５H２O、钼酸钠、硫脲、冰乙酸,均
为分析纯,南京晶格化学科技有限公司;去离子水,
自制.

１􀆰２　材料制备

１􀆰２􀆰１　碘氧化铋(BiOI)的制备

称取０􀆰１６６gKI溶解于１０mL去离子水;称取

０􀆰０４５８gBi(NO３)３􀅰５H２O,溶解于３０mL去离子水

中;边搅拌边将 KI溶液缓慢滴入Bi(NO３)３􀅰５H２O
透明溶液中,出现黄色沉淀,随着 KI的不断加入,
颜色逐渐变深,产生红色沉淀,继续搅拌使反应完

全;将反应物转移至１００mL聚四氟乙烯内衬反应釜

中,在烘箱中１４０℃反应２４h.反应完毕,自然冷却.
将产物用蒸馏水和无水乙醇交替清洗后,在８０℃干

燥１２h,得红色粉末状固体.

１􀆰２􀆰２　二硫化钼(MoS２)的制备

称取 ０􀆰４８g钼酸钠和 ０􀆰７６g硫脲,分别溶于

３０mL去离子水中,混合搅拌至混匀,转至１００mL
聚四氟乙烯内衬的反应釜中,放入烘箱,１８０℃条件

下反应４８h,反应结束,自然冷却至室温,取出样品

用去离子水和无水乙醇交替清洗后,烘干,得黑色粉

末状固体.

１􀆰２􀆰３　MoS２/BiOI复合材料的制备

超声辅助水热法合成 MoS２/BiOI复合材料.
称取０􀆰４８５１gBi(NO３)３􀅰５H２O,加１mL冰乙酸,搅
拌溶于３０mL水;称取０􀆰１６６gKI溶于１０mL蒸馏

水,加入０􀆰０４９０g(１５％,wt,质量分数,下同)MoS２

样品,超声处理３０min,将 MoS２ 均匀分散于 BiOI
溶液中;将 KI与 MoS２ 混合液滴加至 Bi(NO３)３􀅰

５H２O中,搅拌至反应完全;转移至１００mL聚四氟

乙烯内衬高压反应釜中,１４０℃反应２４h,自然冷却,
将所得样品用蒸馏水和无水乙醇交替清洗后,８０℃
下烘 干,得 到 MoS２/BiOI 复 合 材 料,记 做 １５％
MoS２/BiOI,MoS２ 其他含量下所制 MoS２/BiOI复

合材料以此类推.

１􀆰３　测试与表征

采用 X 射线衍射仪(XRD,D８Advance型,德
国布鲁克公司)对 BiOI/MoS２ 复合材料进行测试,

Cr/Co/Cu靶,标准尺寸光管,林克斯阵列探测器,
功率为６􀆰５kW;采用扫描电镜(SEM,SU８０１０型,日
本日立公司)表征样品形貌.

１􀆰４　光催化反应

以３００W 氙灯为可见光源,在玻璃的可通冷凝

水的光催化反应容器中进行,工作电流设为２０A.
催化剂与样品混合后暗处理１h,取样,离心分离取

上清液;开氙灯光源,不同时间间隔取样,离心,上清

液用紫外Ｇ可见分光光度计(DRS)测定吸光度,以脱

色率(φ)反映催化剂的催化性能,见式(１).

φ＝ (A０ －At)/A０ (１)

　　式中,φ 为降解率,％;A０ 为暗处理后样品吸光

度;At 为光照t时样品吸光度.
样品的禁带宽度(Eg)据式(２)计算[１３].

Eg ＝１２４０/λg (２)

　　式中,Eg 为禁带宽度,eV;λg 为所测临界吸收

波长,nm.

２　结果与讨论

２􀆰１　材料表征分析

２􀆰１􀆰１　XRD分析

图 １ 为 MoS２、BiOI 和 １５％ MoS２/BiOI 的

XRD谱图.由图可见,BiOI谱图与PDF＃１０Ｇ０４４５
标准卡片相比,完全吻合,且出峰良好,峰型尖锐,说
明样 品 晶 型 完 好.对 照 标 准 卡 片 (JCPDS３７Ｇ
１４９２),MoS２ 在(００２)、(１０３)、(１１０)出现的特征峰,
与标 准 卡 吻 合,表 明 该 样 品 为 六 方 晶 系 的 ２HＧ
MoS２,但其主峰强度低说明 该 产 物 晶 化 程 度 不

高[１４].在１５％ MoS２/BiOI中没有观察到 MoS２ 的

特征峰,可能是１５％ MoS２/BiOI中 MoS２ 含量少的

缘故.

图１　MoS２(a)、BiOI(b)和１５％ MoS２/BiOI(c)的

XRD谱图

２􀆰１􀆰２　SEM 分析

图 ２ 为 MoS２、BiOI 和 １５％ MoS２/BiOI 的

SEM 图.由图可知,MoS２ 为片状结构,其表面凹凸

不平,有利于吸附;片状的BiOI团聚成球状,表面暴

露活性位点较多,可以增强光催化性能.而在１５％
MoS２/BiOI中,加入 MoS２ 后,MoS２/BiOI复合材

料聚集成大且团簇的类似花状的结构,这样的结构

􀅰８２１􀅰



第８期 张　进等:二硫化钼与碘氧化铋复合材料的制备与应用

容易吸附被降解物,且吸附后不易脱附,增大了材料

的吸附容量,进而有利于光催化反应的进行[１４Ｇ１５].

图２　MoS２(a)、BiOI(b)和１５％ MoS２/BiOI(c)的

SEM 图(插图为高分辨下的SEM 图)

２􀆰１􀆰３　DRS分析

图３为BiOI和１５％ MoS２/BiOI的DRS谱图.
由图可见,１５％ MoS２/BiOI在可见光区段(６７０~
８００nm)的吸收增强,BiOI和１５％ MoS２/BiOI的带

隙宽度分别为１􀆰８８eV 和１􀆰７５eV.MoS２ 的复合降

低了材料的禁带宽度,扩大了１５％ MoS２/BiOI对

可见光的响应范围,对提高光催化材料的性能有积

极影响.

图３　BiOI(a)和１５％ MoS２/BiOI(b)的 DRS谱图

２􀆰２　光催化降解性能分析

本实验采用亚甲基蓝作为目标降解物,亚甲基

蓝溶液的紫外Ｇ可见吸收光谱显示,亚甲基蓝溶液的

最大吸收波长在６６４nm 处.MoS２ 含量对 MoS２/

BiOI复合材料降解亚甲基蓝溶液降解性能的影响

见图４.由图可知,经过 ３３０min 的可见光照射,

BiOI、１３％ MoS２/BiOI、１５％ MoS２/BiOI、２０％
MoS２/BiOI和 ２５％ MoS２/BiOI对亚甲基蓝溶液

(１０mg/L)的 降 解 率 分 别 为 ７７􀆰９４％、８４􀆰６７％、

９７􀆰０９％、９２􀆰７２％和８５􀆰８８％.结果表明,MoS２ 的

复合能够提高光催化效率,其中１５％ MoS２/BiOI
光催化降解亚甲基蓝的速率较高,具有最佳的光催

化效果.

图４　MOS２ 含量对 MOS２/BIOI复合材料降解

亚甲基蓝溶液降解性能的影响

图５　BiOI(a)和１５％ MoS２/BiOI(b)降解亚甲基蓝的

DRS谱图

图５为BiOI和１５％MoS２/BiOI降解亚甲基蓝

的DRS谱图.由图可知,被降解物最大吸收峰随着

被降解物浓度的降低都不同程度向短波长方向移

动.与纯 BiOI相比,１５％MoS２/BiOI的吸附性能

提升,亚甲基蓝的最大吸收波长蓝移现象更为明显,
表明光催化对亚甲基蓝的降解效能越高,进一步验

证了图４的结果.

３　结语

采用超声辅助水热合成法制备的 MoS２/BiOI
复合材料,其具有优良的吸附降解亚甲基蓝的光催

化活性.以亚甲基蓝为被降解物对材料的光催化性

能进行比较分析;MoS２ 的复合能大幅提高复合材

料的吸附作用,且通过比较 MoS２ 含量对复合材料

光催化性能的影响,发现１５％ MoS２ 与 BiOI的复

合材料的光催化性能最优.经过３３０min的可见光

照射,１５％ MoS２/BiOI对１０mg/L亚甲基蓝溶液的

降解率为９７􀆰０９％.

􀅰９２１􀅰



化 工 新 型 材 料 第４７卷

参考文献

[１]　DongRenfeng,HuYan,WuYefei,etal．VisibleＧlightＧdriven

BiOIＧbasedjanusmicromotorinpurewater[J]．JAm Chem

Soc,２０１７,１３９(５):１７２２Ｇ１７２５．
[２]　WangChao,Yao Hongchang,Fan Zeyu,etal．IndirectZＧ

schemeBiOI/gＧC３N４photocatalystswithenhancedphotoreＧ

ductionCO２activityundervisiblelightirradiation[J]．ACS

ApplMaterInterfaces,２０１６,８(６):３７６５Ｇ３７７５．
[３]　HuangHongwei,HeYing,DuXin,etal．Ageneralandfacile

approachto heterostructured core/shell BiVO４/BiOI pＧn

junction:roomＧtemperatureinsituassemblyandhighlyboosＧ

tedvisibleＧlightphotocatalysis[J]．ACS Sustainable Chem

Eng,２０１５,３(１):３２６２Ｇ３２７３．
[４]　WenXiaoju,NiuChenggang,ZhangLei,etal,Fabricationof

SnO２nanopaticles/BiOInＧpheterostructureforwiderspecＧ

trumvisibleＧlightphotocatalyticdegradationofantibioticoxyＧ

tetracyclinehydrochloride[J]．ACSSustainableChem Eng,

２０１７,５(６):５１３４Ｇ５１４７．
[５]　ZhouXuejiao,ShaoChanglu,YangShu,etal．Heterojunction

ofgＧC３N４/BiOIimmobilizedonflexibleelectrospunpolyacryＧ

lonitrilenanofibers:facilepreparationandenhancedvisible

photocatalyticactivityforfloatingphotocatalysis[J]．ACS

SustainableChemEng,２０１８,６(７):２３１６Ｇ２３２３．
[６]　李美娟,沈舒宜,罗国强,等．水热法合成球花状二硫化钼及其

电化学性能[J]．无机化学学报,２０１７,３３(９):１５２１Ｇ１５２６．
[７]　王芳,王雪芹,程凯,等．MoS２ 负载量对 MoS２/TiO２ 光催化降

解苯酚效率的影响及其作用机理研究[J]．燃料化学学报,

２０１７,４５(８):１００１Ｇ１００８．
[８]　侯静静,赵清华,李廷鱼,等．球状 MoS２/WO３ 复合半导体制

备及其对RhB的光催化性能[J]．无机化学学报,２０１７,３３(９):

１５２７Ｇ１５３６．

[９]　程合锋．铋系层状化合物的结构设计、功能化组装及其光催化

性质研究[D]．济南:山东大学,２０１２．

[１０]　DiJ,XiaJ,GeY,etal．Facilefabricationandenhancedvisible

lightphotocatalyticactivityoffewＧlayerMoS２coupledBiOBr

[J]．DaltonTrans,２０１４,４３(２):１５４２９．

[１１]　XiaJiexiang,GeYuping,ZhaoDexiang,etal．MicrowaveＧasＧ

sistedsynthesisoffewＧlayered MoS２/BiOBrhollow microＧ

sphereswithsuperiorvisibleＧlightＧresponsephotocatalyticacＧ

tivityforciprofloxacinremoval[J]．CrystEngComm,２０１５,１７

(４):３６４５Ｇ３６５１．

[１２]　DiJ,XiaJ,GeY,etal．Facilefabricationandenhancedvisible

lightphotocatalyticactivityoffewＧlayerMoS２coupledBiOBr

[J]．DaltonTrans,２０１４,４３:１５４２９Ｇ１５４２８．

[１３]　李跃军,曹铁平,梅泽民,等．Ce掺杂 Bi２MoO６/TiO２ 纳米纤

维异质结的制备及可见光催化性能[J]．无机化学学报,２０１８,

３４(４):６８９Ｇ６９６．

[１４]　缐芳,李巧玲,陈贝,等．纳米花球 MoS２ 的制备及其对环氧树

脂摩擦性能的影响[J]．应用化工,２０１８,４７(３):４４３Ｇ４４７．

[１５]　YangYP,LiZ M,YangYC,etal．Fabrication,microstrucＧ

tureandcatalyticdegradationperformanceof MoS２ hollow

microspheres[J]．ChineseJInorgChem,２０１２,２８(７):１５１３Ｇ

１５１９．

收稿日期:２０１８Ｇ０８Ｇ０３

􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁􀤁
　　(上接第１２６页)
[８]　李岩．动作强度对人体静电电位影响的实验研究[J]．武警学院

学报,２０１３,２９(６):１４Ｇ１５．
[９]　潘文丽,赵晓伟．纺织品抗静电性能的测试标准[J]．印染,

２０１７,４３(１８):４３Ｇ４７．
[１０]　潘文丽,赵晓伟．纺织品抗静电测试标准研究[J]．染整技术,

２０１７,３９(１０):４０Ｇ４４,４７．
[１１]　黄晓梅,唐虹．织物抗静电性能影响因素的探讨[J]．棉纺织技

术,２００９,３７(７):１８Ｇ２１．
[１２]　BolotinKI,SikesKJ,JiangZ,etal．UltrahighelectronmobilＧ

ityinsuspendedgraphene[J]．SolidStateCommunications,

２００８,１４６(９/１０):３５１Ｇ３５５．
[１３]　YangGP,WangYH,ZhouSY,etal．Graphene/phenolicresＧ

inＧbasedporouscarboncompositeswithimprovedconductiviＧ

typreparedviainsitupolymerizationingraphenehydrogels
[J]．JournalofMaterialsScience,２０１９,５４(３):２２２２Ｇ２２３０．

[１４]　YangH,YaoX F,YuanL,etal．StrainＧsensitiveelectrical

conductivityofcarbonnanotubeＧgrapheneＧfilledrubbercomＧ

positesundercyclicloading[J]．Nanoscale,２０１９,１１(２):５７８Ｇ

５８６．
[１５]　ShenCX,WangH,ZhangTX,etal．SilicacoatingontograＧ

pheneforimprovingthermalconductivityandelectricalinsuＧ

lationofgraphene/polydimethylsiloxanenanocomposites[J]．

JournalofMaterialsScience& Technology,２０１９,３５(１):３６Ｇ

４３．
[１６]　杜敏芝,田明伟,曲丽君．纳米石墨烯整理涤棉织物防静电性

能研究[J]．成都纺织高等专科学校学报,２０１７,３４(１):３２Ｇ３５．
[１７]　WangXF,GuoYD,SuJF,etal．Microstructureandthermal

reliabilityofmicrocapsulescontainingphasechangematerial

withselfＧassembledgraphene/organicnanoＧhybridshells[J]．

Nanomaterials,２０１８,DOI:１０．３３９０/nano８０６０３６４．
[１８]　陈阳,张占柱．石墨烯用于棉织物防静电整理的研究[J]．棉纺

织技术,２０１９(１):３５Ｇ３８．
[１９]　元以中,孙金煜,李欣岑,等．三聚氰胺甲醛原位聚合制备微胶

囊化热致变色材料[J]．化工新型材料,２０１６,４４(７):７０Ｇ７２．
[２０]　高晓晓．负载纳米 TiO２/Ag相变微胶囊的制备与应用[D]．西

安:西安工程大学,２０１１．
[２１]　李嘉．环境因素对服装点对点电阻测试结果影响分析[J]．中

国安全生产科学技术,２０１２,８(７):１６０Ｇ１６４．
[２２]　樊争科．导电丝嵌织型织物防静电性能影响因素评述[J]．棉

纺织技术,２０１４,４２(３):７９Ｇ８２．
[２３]　鞠欣亮,周朝晖．浅析 GB１２０１４—２００９中点对点电阻要求及

测试方法[J]．轻工标准与质量,２０１８(３):３３Ｇ３４,４２．
收稿日期:２０１９Ｇ０２Ｇ０１

􀅰０３１􀅰




