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摘  要 

实验以钛网为基底，通过简单的水热沉积法制备具有三维多孔分层结构的MoS2纳米材料。利用X射线衍

射仪、透射电镜等进行结构及形貌表征，利用电化学工作站进行赝电容性能测试。结果表明，制备的材

料呈三维分层结构的花状球体，比表面积大，活性位点多，具有高放电比电容和长时间循环稳定性，具

有优异的赝电容性能。该综合实验体系完整，内容丰富，涉及制备、表征、性能测试等多个环节，可锻

炼学生的实操能力，了解相关领域前沿，培养学生的科研意识和创新能力。 
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Abstract 
The three dimensional porous layered MoS2 nanomaterial was prepared by simple hydrothermal 
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deposition with titanium mesh as substrate. The structure and morphology were characterized by 
X-ray diffractometer and transmission electron microscope and so on. The performance of pseu-
docapacitance was tested by electrochemical workstation. The experimental results show that the 
prepared material presents three-dimensional layered flower sphere with large specific surface 
area, many active sites, high discharge specific capacitance and long cycle stability, indicating ex-
cellent pseudocapacitance performance. The comprehensive experiment is complete and rich in 
content, involving preparation, characterization, performance testing, which can exercise stu-
dents’ practical operation ability, understand the frontier of relevant fields, and cultivate students’ 
scientific research consciousness and innovative ability. 
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1. 引言 

作为一门以实验为基础的学科，实验教学在化学本科教育人才培养体系中占比很大。随着科学技术

的发展和实验教学的不断改进，实验课程的教学已不仅仅局限于验证性的基础理论。在论证的基础上，

结合不同专业的特点，融入与实际相结合的应用性实验[1]，在强化学生实践操作能力的基础上，可进一

步拓展知识维度，培养学科兴趣[2]。 
近年来，高校鼓励教师将个人的研究课题，以综合实验的形式引入教学，将课题研究性教学与学生

研究性学习进行结合[3]。该方式不仅具有更强的实用性，同时更容易激发学生的研究和创新欲望，培养

发现问题、解决问题的能力，塑造探索精神，帮助学生养成终身学习的习惯，为社会培养具有扎实专业

背景的应用型、技能型、复合型人才[4]。 
我校于 2014 年成立了应用化学专业，以培养学生专业实践技能和科技创新素质为核心目标，通过校

地、校企合作等多种途径，建立集产、教、学、研于一体的实践教学平台，力求为社会培养应用型高等

教育人才。2018 年，学校与湛江东岛新能源公司联合成立了东岛清洁能源产业学院，深化产教融合，为

社会输送具有电化学储能等新能源领域背景的专业人才。 
以电化学储能材料的制备及性能测试作为综合实验，不仅可锻炼和提升学生的实验操作技能，培养

学生的科学研究素养，同时可对接粤西当地需求，提高学生创新、就业能力[5] [6] [7]，对于应用型、创

新型人才的培养，学生就业有一定的促进和推动作用。 
作为一种新型高效的储能材料，赝电容电极材料在超级电容器的开发中至关重要。以硫化钼(MoS2)

为代表的层状过渡金属硫化合物，因具有独特的分层结构，比表面积大、导电性能优越，且理论比容量

高、来源丰富，受到了研究者们的广泛关注[8] [9] [10]，成为超级电容器潜在的电极材料之一。 
本综合实验利用钛网为基底，采用水热法，制备得到三维多孔分层 MoS2 纳米材料，通过 X 射线粉

末衍射仪、透射电镜等大型仪器进行材料的结构表征，利用电化学工作站进行赝电容性能的测试。通过

实验的前期相关文献查阅准备、中期自主实验操作、后期结果分析讨论、实验报告撰写等过程，巩固基

本实验操作技能，树立基本的科研意识，引导学生在过程中及时发现问题、分析问题、解决问题，将理

论联系实践，培养解决实际问题的综合能力[11] [12]。 
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2. 实验设计思路及实验目的 

2.1. 实验设计思路 

综合化学实验是我校化学专业大三下学期的实验必修课，学生在大学前三年已进行了无机化学、有

机化学、分析化学等化学基础专业课程的理论及实验学习，初步掌握了化学实验的基本操作技能，具有

开展验证性基础实验的能力[13]。但与此同时，基础知识积累过于零散、单一、不成体系，学生还不具备

独立进行实验设计和全过程操作的能力[14]。 
以 MoS2 分层纳米材料的制备及赝电容性能作为综合实验，从组织实验分组，合理分工，查阅相关背

景文献资料，确立实验方案并执行，数据处理，结果分析与讨论，最终撰写实验报告，让学生参与到实

验设计与实施的全过程中，使学生的参与感增强，学习的主动性提高。在此过程中，认真思考实验相关

原理，实验操作流程，并针对出现的问题，及时进行反思与寻求解决办法[15]。通过数据处理及结果讨论

环节，让学生熟悉相关数据处理软件，并通过查阅相关文献，对得到的结果进行分析，得出结论，培养

学生独立思考的能力。此外，该综合实验也搭建了基础实验教学与科学研究之间的桥梁，能进一步提升

学生的实验技能，树立科研素养，了解电化学储能等新能源领域的前沿与应用前景，为学生择业、就业

提升专业知识储备与拓宽思路。 

2.2. 实验目的 

1) 培养学生从文献检索、信息提取、实验操作、数据分析整合等一系列的能力，树立科研意识，提

升科研素养。 
2) 了解 MoS2 等层状过渡金属硫化物在电化学储能领域的研究现状及前景。 
3) 掌握 MoS2 水热沉积的制备方法及电化学体系的组装及测试过程。 
4) 熟悉相关大型仪器的基本原理、基本构造及操作流程。 

3. 实验原理 

MoS2 作为一种典型的层状过渡金属硫化合物，Mo 与 S 间通过化学键形成 S-Mo-S 层，层与层之间

通过范德华力连接[16]，层间距离大、范德华力弱、比表面积大、导电性能优越。分层结构使离子易于插

入和嵌出，提升离子插入的效率。同时，层状结构可增强承受体积变化的耐受力，提高循环稳定性，因

而表现出良好的电化学性能[17]。 
但二维纳米片层与层间的 π-π 键和范德华力，使其更倾向于堆叠和聚集，降低了材料的有效电荷存

储面积，降低活性位点，限制了其电化学性能[18]。 
将二维纳米片组装成三维多孔分层纳米结构可有效抑制纳米片的堆积[18]。同时，该结构具有更强的

稳定性，更高的孔隙度，可增加电解液的接触面积，建立多层次的离子传输通道。将 MoS2 分层纳米材料

用作电容器的电极，可达到高容量、长循环、高倍率等优异的赝电容性能。 

4. 实验仪器与试剂 

实验仪器：X 射线粉末多晶衍射仪(XRD, Rigaku D/MAX 2550)、X 射线光电子能谱(XPS，Omicron UK 
ESCA+)、拉曼光谱(Labor Raman HR-800)、微孔物理吸附仪(BET，ASAP2020)、扫描电子显微镜(SEM，

JSM-7610F)、透射电子显微镜(TEM, JEOL JFL-2010)、电化学工作站(CHI760E)、高压反应釜、烘箱。 
实验试剂：七钼酸铵、硫脲、N-甲基吡咯烷酮、聚偏氟乙烯、(AR，以上试剂均购自阿拉丁试剂公

司)、钛网(100 目，厚度 0.12 mm，联普过滤设备公司)。 
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5. 实验步骤 

5.1. 钛网的预处理 

将 Ti 网切成 2 × 2 cm 方块，置于丙酮和乙醇中超声脱脂 15 min，再置于氢氟酸和硝酸混合溶液中

(HF:HNO3:H2O= 1:5:10, v/v)处理 20 s，蒸馏水洗涤多次，于 60℃真空干燥。 

5.2. MoS2分层纳米材料(MoS2 HN)制备 

在持续搅拌下，将 0.3 g 七钼酸铵和 0.9 g 硫脲溶于 60 mL 蒸馏水中，得到混合溶液。将预处理过的

Ti 网置于 100 mL 高压反应釜底部，再将混合溶液倒入高压釜中，置于干燥箱中 210℃反应 24 h，后自然

冷却。取出 Ti 网，用丙酮和水冲洗，60℃真空干燥。超声，得到 MoS2 分层纳米材料(MoS2 HN)。为进

行对比，不添加 Ti 网，采用相同方法，制备得到 MoS2 纳米片(MoS2 NS)。 

5.3. MoS2 HN 和 MoS2 NS 电极的制备 

将电活性物质材料(MoS2 HN 或 MoS2 NS)、聚偏氟乙烯(粘结剂)、炭黑(导电剂)以 80:10:10 的质量

比加入至 N-甲基吡咯烷酮中进行混合，得到均匀浆料。将浆液均匀涂在泡沫镍上，60℃干燥 12 h，并

压紧。 

5.4. 赝电容性能测试 

以负载在泡沫镍上的 MoS2 材料作为工作电极，饱和甘汞电极(SCE)为参比电极，Pt 片为辅助电极，

3 mol/L KOH 溶液为电解液，组成三电极体系。在−0.1 V~0.45 V 电压范围内进行循环伏安和恒电流充放

电实验，测量电极赝电容性能。 

6. 结果与讨论 

6.1. 结构及形貌分析 

 
Figure 1. XRD patterns of (a) MoS2 NS; (b) MoS2 HN 
图 1. XRD 图(a) MoS2 NS；(b) MoS2 HN 

 
图 1 为 MoS2 NS 和 MoS2 HN 样品的 XRD 图。两衍射峰均与六方晶系 2H MoS2 标准卡片(PCPDF 

37-1492)一致，无明显杂质峰。MoS2 NS 的(002)面特征衍射峰高且尖锐，表明层状结构良好。MoS2 HN
的(002)面衍射峰强度明显减弱，说明层间叠加程度下降，这是由于基底的空间位阻抑制了层间的叠加程

度。 
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Figure 2. SEM images of (a) MoS2 NS; (b) Ti mesh; (c)~(f) MoS2 HN on Ti mesh 
图 2. SEM 图(a) MoS2 NS；(b) Ti 网；(c)~(f) 附着在 Ti 网上的 MoS2 HN 

 
图 2(a)为 MoS2 NS 的扫描电镜图。水热反应未加入 Ti 网时，得到的 MoS2 NS 样品呈不规则片状，

且呈无序聚集状态。图 2(b)纯 Ti 网的 SEM 图呈三维互联的大孔支架形态。图 2(c)和图 2(d) SEM 图表明，

经水热反应后，Ti 丝表面覆盖有多层直径约 1 µm 的 MoS2 球。图 2(e) MoS2 HN 的 SEM 图表明其具有清

晰球面轮廓，且表面粗糙。通过对单个球体放大，得到图 2(f)，球体表面分布着大量卷曲的纳米片，弯

曲并相互连接，形成三维分层结构的花状球体。这是由于 Ti 丝表面弯曲且粗糙，有利于纳米片在各个方

向上组装，形成层间堆叠的纳米结构。 
 

 
Figure 3. MoS2 HN ((a), (b)) TEM image; (c) HRTEM image; (d)~(f) elemental mapping images 
图 3. MoS2 HN ((a), (b))TEM 图；(c) HRTEM 图；(d)~(f)元素分布图 

https://doi.org/10.12677/ces.2022.108319


席艳杰 等 
 

 

DOI: 10.12677/ces.2022.108319 2023 创新教育研究 
 

图 3(a)为 MoS2 HN 的透射电镜图，图中球体边缘粗糙。局部放大的图 3(b)中许多弯曲的纳米片从球

体边缘延伸出来，证实 MoS2 HN 由纳米片组装而成，与 SEM 结果一致。图 3(c)为 MoS2 HN 的高倍透射

电镜图。图中 MoS2 纳米片呈 8 层堆叠，晶格条纹间距约 0.648 nm，对应于六方晶系 MoS2 的(002)面。图

3(d)~(f)的元素分布图显示 S 和 Mo 元素在球面上呈均匀分散分布。经计算，S/Mo 摩尔比为 2.09，与 MoS2

的化学计量值一致。 
 

 
Figure 4. Nitrogen adsorption-desorption isotherm of MoS2 HN 
图 4. MoS2 HN 氮气吸脱附曲线 

 
图 4 中 MoS2 HN 氮气吸脱附等温线呈 IV 型，在相对压力 P/P0 为 0.5~1.0 范围内出现滞后环，表明存

在介孔结构。经测量，MoS2 HN 的比表面积为 34.37 m2∙g−1，高于 MoS2 NS 的比表面积 9.47 m2∙g−1。 

6.2. 电化学性能评价 

 
Figure 5. CV curves of (a) MoS2 NS; (b) MoS2 HN 
图 5. 循环伏安(CV)曲线(a) MoS2 NS；(b) MoS2 HN 

 
图 5 为不同扫描速率下 MoS2 NS 和 MoS2 HN 的循环伏安曲线。与双电层电容器理想的矩形曲线不

同，表明 MoS2 电极具有赝电容特性。研究表明，MoS2 在 KOH 电解液中的电荷储存机制是基于不同价

态间的可逆氧化还原反应。CV 曲线上显著的氧化还原峰可能与 Mo4+和 Mo3+的转换有关。几乎对称的氧

化还原峰证明了该氧化还原过程具有高度可逆性。随着扫描速率的增加，除极化效应引起小幅度的峰值
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漂移外，两电极仍表现出相似的 CV 曲线。MoS2 HN 的 CV 曲线覆盖的面积比 MoS2 NS 大，说明电容更

高。 
 

 
Figure 6. Galvanostatic charge and discharge curves of (a) MoS2 NS; (b) MoS2 HN 
图 6. 恒电流充放电曲线(a) MoS2 NS；(b) MoS2 HN 

 
图 6 为不同电流密度下 MoS2 NS 和 MoS2 HN 的恒流充放电曲线。图 6(a)中 MoS2 NS 电极在 0.2、0.5、

1、2、4 和 10 A∙g−1 时的放电比电容为 337.8、273.2、218.4、179.1、153.5 和 128.0 F∙g−1。同等电流强度

下，图 6(b)中 MoS2 HN 电极放电比电容分别为 536.3、421.3、359.7、332.7、272.4 和 225.4 F∙g−1，较 MoS2 
NS 电极具有更长的放电时长，更大的放电电容。 

 

 
Figure 7. Cycling durability of the MoS2 HN electrode 
图 7. MoS2 HN 电极的循环稳定性 

 
图 7 中 MoS2 HN 电极在 10 A g−1 电流强度下，经历 1000 次循环后，仍表现出良好的循环稳定性，

无明显的电容损失。其电化学性能的显著增强主要归因于材料的多孔纳米结构，具有较大的表面积和丰

富的电化学反应活性位点。 

7. 实验教学过程注意事项 

1) 实验以 2~3 人小组形式开展，小组成员协同完成，培养学生的团队意识和沟通合作能力。 
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2) 在实验前期准备工作中，有针对性地引导学生查阅实验相关背景资料和文献，了解行业相关动态。 
3) 本实验中纳米材料的制备是通过水热法，在高压反应釜中合成的，由于反应中会产生高温高压，

需要提醒学生在实验进行过程中小心操作。同时，在实验中可能存在的危险，及时进行提醒，指导学生

做好相关防护措施。 
4) 实验过程中，引导和启发学生有意识的思考各个步骤存在的必要性及各学科间的关联性。指导学

生按照既定实验过程，有条理分步进行实验，观察并及时反馈实验异常情况。 
5) 本实验中采用多种表征手段，涉及到多种大型仪器，在观摩或操作大型仪器时，要在仪器管理员

的监督与指导下进行。 
6) 实验结束后，要求学生独立撰写完成实验报告，培养学生对数据进行分析和结果讨论的能力，进

一步加强对实验内容的熟悉与总结。 

8. 结论 

本综合实验利用钛网辅助水热沉积的制备方法，合成由二维纳米薄片组装而成的三维多孔 MoS2 分层

纳米结构。作为超级电容器电极材料时，MoS2 HN 电极表现出显著的赝电容性能，具有高比电容和长时

间循环稳定性。以该实验作为综合实验，整个操作简单可行，实验内容丰富，涉及多门学科和多种大型

仪器表征，可很好地锻炼学生的实践操作能力，了解学科前沿，拓宽知识储备，提升专业知识素养，培

养科研意识，提升学生的独立思考能力和专业竞争力。 
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