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3D 石墨烯/镍铝层状双金属氢氧化物的制备及超级电容性能 
严琳    孔惠    李在均* 

(江南大学化学与材料工程学院  无锡 214122) 

摘要  超声分散氧化石墨和聚苯乙烯微球于去离子水形成稳定分散液, 加入氨水和水合肼还原氧化石墨得到包覆石墨

烯纳米片的聚苯乙烯微球, 经 6 mol•L－1 KOH 碱蚀和甲苯洗脱聚苯乙烯制备 3D 石墨烯. 将 3D 石墨烯超声分散于去离

子水, 然后分别以硝酸镍、硝酸铝和尿素为镍源、铝源和碱源化合物水热合成 3D 石墨烯/镍铝层状双金属氢氧化物复

合材料. 采用红外、拉曼、X 射线衍射、扫描电镜、透射电镜和恒电流充-放电测试对材料的结构、形貌及电化学性质

进行研究. 结果表明, 氧化石墨被还原形成有微孔结构的 3D 石墨烯. 镍铝双金属氢氧化物纳米片均匀分散在 3D 石墨

烯孔壁. 在 1 A•g－1 的电流密度下, 复合材料电极的比电容为 1054.8 F•g－1. 当电流密度增加到 8 A•g－1 时, 比电容为

628.1 F•g－1. 循环充-放电 1000 次后, 比电容仍保持在 97%以上, 呈示该复合材料具有优异的电化学性能.  
关键词  聚苯乙烯微球; 3D 石墨烯; 镍铝层状双金属氢氧化物; 超级电容器 

 

Synthesis and Supercapacitor Property of Three-dimensional 
Graphene/Ni-Al Layered Double Hydroxide Composite 

Yan, Lin     Kong, Hui    Li, Zaijun* 
(School of Chemical and Material Engineering, Jiangnan University, Wuxi 214122) 

Abstract  Graphite oxide and polystyrene colloidal microsphere (PS) were dispersed in deionized water with the help of 
ultrasonic wave to form a stable dispersion. The ammonia and hydrazine were seperately added to the dispersion to reduce 
graphene oxide and form the PS wrapped with graphene nanosheet. During the process, graphite oxide was chemically 
reduced by hydrazine in the presence of ammonia to produce positively charged reduced graphite oxide, then the PS colloidal 
particles negtively charged were wrapped by the graphene nanosheets to form PS/graphene microspheres due to the 
electrostatic interactions between them. To obtain three-dimensional macroporous graphene nanosheets (3D-GNS), it was 
orderly treated by the alkali corrosion in a 6 mol•L－1 potassium hydroxide solution and remove of the PS in a toluene. The 
as-prepared 3D-GNS was well dispersed in deionized water by means of ultrasonic wave and then hydrothermal synthesis 
method was used to prepare 3D graphene/nickel-aluminium layered double-hydroxide (3D-GNS/Ni-Al LDH) nanocomposite 
in a Teflon-lined stainless steel autoclave at 100  for 24℃  h, in which nickel nitrate, aluminum nitrate and urea were 
employed as nickel, aluminium and base resources. In this study, IR spectrum, Raman spectroscopy, X-ray diffraction, 
scanning electron microscopy, transmission electron microscopy and galvanostatic charge-discharge measurement were used 
to investigate the structure, morpholoy and electrochemical property of the nanocomposite respectively. It was found that the 
graphite oxide was effectively reduced into the graphene with a 3D micropore structure. Ni-Al LDH nanoflakes were well 
dispersed in and out of the wall of 3D-GNS. Moreover, electrochemical performance of the 3D-GNS/Ni-Al LDH composite 
was investigated as supercapacitor electrode materials. A 1054.8 F•g－1 of the specific capacitance was found at the current 
density of 1 A•g－1. When the current density increased up to 8 A•g－1, the specific capacitance remains 628.1 F•g－1. The 
value was above 97% of capacitance retention after 1000 cycles, indicating that the composite is of excellent electrochemical 
performance. 
Keywords  polystyrene colloidal microsphere; three dimentional graphene; nickel-aluminium layered double-hydroxide; 
supercapacitor 

   
1  引言 

能源是人类社会生存和发展的重要基础, 伴随着人

口的急剧增长和经济的迅猛发展, 能源日渐短缺, 开发

可再生能源和研制高效储能装置为科学界及工业界所

共同关注[1]. 超级电容器作为一种新的储能器件, 具有

充放电快、循环寿命长、功率密度高和使用温度范围宽

等特点, 可被广泛应用于国防、铁路、电动汽车、电子、

通讯、航空航天等领域[2].  
按照储能机理不同, 超级电容可分为双电层电容和
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法拉第赝电容. 双电层电容是电极材料与电解液界面间

由离子与电子通过物理吸附形成的电容. 法拉第赝电容

是由于电极材料中的电活性成分在界面上发生可逆的

氧化还原反应而产生. 通常, 法拉第赝电容是双电层电

容的 10～100 倍[3]. 因此, 开发高性能电极材料成为超

级电容领域最为重要的研究课题. 目前, 报道的超级电

容器电极材料主要是碳基材料(活性炭、炭气凝胶、碳

纳米管和石墨烯)[4～7]、过渡金属氧化物或氢氧化物

(RuO2, MnO2, Co3O4, NiO, Ni(OH)2)[8～12]和导电聚合  
物[13]. 因碳材料来源丰富, 价格低廉, 导电性优良, 且
比表面大, 是超级电容器首选的电极材料.  

石墨烯是重要的碳材料, 具有电化学稳定、电导率

高和充-放电快等显著特点, 是理想的电极材料. 然而, 
石墨烯片层间存在强的范德华力, 它们易于团聚, 甚至

重新回到石墨状态, 这必将带来石墨烯材料的比表面和

导电性大幅度降低, 导致石墨烯超级电容比电容迅速减

少 , 严重地制约了石墨烯在超级电容器中的广泛应   
用[14～16]. 解决以上问题的途径有二种. 一是构建三维多

孔状结构, 不仅可降低石墨烯的团聚, 而且改善了电解

质的传质, 确保电极与电解液的充分接触. 二是与电活

性纳米材料形成石墨烯复合材料. 电活性成分的引入起

到空间阻隔的作用, 降低石墨烯片层间的团聚, 保留了

石墨烯比表面积大的优异特性, 导致石墨烯的双电层电

容. 更为重要的是, 电活性成分的引入使石墨烯复合材

料能够提供比其双电层电容大 10～100倍的法拉第赝电

容.  
层状双金属氢氧化物是一类重要的二维阴离子型

层状化合物. 它由层间阴离子与带正电荷的层板有序组

装而成, 具有类水滑石的片层结构. 该类化合物化学组

成通式为 : 2 3
2[M M (OH) ]x x

＋ ＋
1－

x ＋ (An － )x/n•mH2O. 其中 ,  
M2＋和 M3＋分别为二价和三价金属阳离子, An－为层间阴

离子[17]. 它们独特的空间结构不仅使其具有碱性、层间

阴离子可交换性、热稳定性和组成与结构的可控性, 而

且能够提供较大的比表面积形成双电层电容, 层板中的

可变价阴离子又可以提供大量的电化学活性部位而产

生高的法拉第赝电容[18～20]. 然而, 层状双金属氢氧化物

属于无机化合物, 作为电极材料其电子传导性和结构稳

定性并不理想, 极大地限制了它们在动力型超级电容中

的使用.  
我们以聚苯乙烯(PS)微球为牺牲模板在氨水介质中

原位还原氧化石墨(GO)得到石墨烯包裹的 PS 球, 它经

强碱腐蚀和甲苯洗脱 PS 形成三维多孔石墨烯

(3D-GNS), 然后水热合成制备 3D石墨烯/镍铝层状双金

属氢氧化物复合材料(3D-GNS/Ni-Al LDH). 研究表明, 
此复合材料特殊的多孔结构有效地降低了电解液在界

面上的传质阻力, 使电解质能与电极中的电活性成分充

分接触, 从而获得更大的比电容量. 此外, 3D-GNS 的引

入不仅大大加快了复合材料的电子转移速率, 而且起着

材 料 结 构 的 骨 架 支 撑 和 变 形 缓 冲 作 用 , 因 此

3D-GNS/Ni-Al LDH 电极的大电流下充-放电行为和循

环可逆性明显优于单独的镍铝双金属氢氧化物, 展现了

十分诱人的应用前景.  

2  结果与讨论 

2.1  材料制备 

3D-GNS/Ni-Al LDH 的制备主要包括 5 个步骤(图
1). 首先, 将氧化石墨、带负电荷的 PS 微球[Zeta 电位＝

(－32±1.4) mV]和去离子水按比例混合, 然后超声分散

形成稳定的分散液. 在超声波作用下, 氧化石墨被剥离

形成氧化石墨烯, 且与 PS 微球充分混合. 在分散液中

加入氨水和水合肼后, 氧化石墨被迅速还原生成带正电

荷的石墨烯[Zeta 电位＝(29±3.4) mV]. 在静电引力和

疏水作用力的共同驱动下, PS 微球被石墨烯片缠绕产生

石墨烯的 3D结构. 图 2a显示, 石墨烯包覆在 PS微球上

并形成许多褶皱. 通常, 石墨烯片的尺寸在微米级, 如

 

图 1  3D-GNS/Ni-Al LDH 的制备过程 
Figure 1  Procedures for the preparation of 3D-GNS/Ni-Al LDH 
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此大的片层结构对电解质进入到电极材料的内部产生

较大阻力, 不利于电解质在电极界面上的快速传质. 采
用强碱腐蚀可在石墨烯片上形成大量微孔结构. 由于良

好的溶解能力, 甲苯浸泡碱蚀后的被石墨烯包覆的 PS
微球可方便除去. 从图 2b 可以看出, 除去 PS 后的石墨

烯片仍保持它特有的 3D 结构. 图 2c 是 GO 和 3D-GNS
的红外光谱(KBr 压片法). GO 在 3300 cm－1处的宽峰为

O—H 伸缩振动, 1627 cm－1 处对应于水分子的变形振动

吸收峰, 说明氧化石墨虽然被充分干燥, 但仍然有少量

水分子存在, 这与氧化石墨不可能完全干燥相吻合[21]. 
在 1720 cm－1 处的吸收峰归属氧化石墨中 C＝O 的伸缩

振动峰, 1062 cm－1处的吸收峰是 C—O—C 的伸缩振动

峰. 氧化石墨被水合肼还原后, 红外光谱中没有出现明

显的特征吸收峰, 这说明氧化石墨上的含氧基团绝大部

分被剥离. 3D-GNS 红外光谱在 1567 和 1198 cm－1处有

很微弱的吸收峰, 分别是 N—H 的弯曲振动和 C—N 的

伸缩振动, 很可能是水合肼在还原氧化石墨的同时对其

进行了 N 掺杂[22]. N2 等温吸附-脱附测试揭示 GNS 和

3D-GNS 比表面积分别为 60.56 和 298.65 m2•g－1, 说明

3D-GNS 大孔结构增大了石墨烯的比表面积. 为了制备

3D-GNS/Ni-Al LDH, 将 3D-GNS 超声分散在水中形成

稳定的石墨烯分散液, 然后加入硝酸镍、硝酸铝和尿素

分别作镍源、铝源和碱源化合物 , 采用水热法合成

3D-GNS/Ni-Al LDH. 由于是原位合成, 生成的镍铝双

金属氢氧化物牢牢地附着在石墨烯 3D-GNS 的内外壁

上.  

2.2  结构及形貌表征 

采用红外(IR)、拉曼(Raman)(激发光波长 532 nm, 
扫描范围 600～3000 cm－1)、X 射线衍射(XRD)(辐射源: 
Cu Kα, λ＝0.15406, 功率: 1600 W (40 kV×40 mA), 扫
描速度: 4 (º)•min－1)、扫描电镜(SEM)和透射电镜(TEM)
对复合材料的结构进行表征. 图 3 是 Ni-Al LDH 及

3D-GNS/Ni-Al LDH 的红外谱图. 从图 3 可以看出, 
Ni-Al LDH和3D-GNS/Ni-Al LDH的红外光谱非常相似, 
出峰位置几乎完全相同. 它们在 3336 cm－1 处的宽峰为

O—H 伸缩振动, 属于镍铝双金属氢氧化物层板中的羟

基或层间水分子中羟基的伸缩振动产生. 1579 cm－1 处

出现一较弱的吸收峰, 主要为层板间自身吸收水分子的

H—O—H 弯曲振动产生. 1350 cm－1处有一相对尖锐的

强峰是 2
3CO － 的伸缩振动吸收峰. 与 Ni-Al LDH 相比, 

3D-GNS/Ni-Al LDH 的吸收峰的强度明显减弱, 说明镍

铝双金属氢氧化物被 3D-GNS 分散, 其含量明显低于单

独的 Ni-Al LDH. 
拉曼光谱是研究石墨烯及石墨烯复合材料的有力

手段, 通过拉曼光谱可以得出结构和电子属性方面的一

些讯息, 例如判断石墨烯复合材料中石墨烯的无序、缺

陷、空缺以及掺杂程度[23]. 图 4 是 3D-GNS 和 3D-GNS/ 
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图 2  PS/GNS (a), 3D-GNS (b)的 SEM 图及 GO, 3D-GNS 的红外谱图(c) 
Figure 2  SEM image of PS/GNS (a), 3D-GNS (b) and Infrared spectram of GO, 3D-GNS (c) 
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图 3  3D-GNS/Ni-Al LDH 和 Ni-Al LDH 的红外谱图 
Figure 3  Infrared spectrum of 3D-GNS/Ni-Al LDH and Ni-Al LDH 

Ni-Al LDH 的拉曼光谱图. 它们在 1342, 1589 cm－1附近

的拉曼峰分别代表 D 带和 G 带. G 带对应于拉曼的光学

模式E2g, 指出了二维六角点阵中碳原子的 sp2杂化方式, 
是石墨烯碳原子网络结构共轭程度大小的度量; D 带则

对应于石墨烯中无序碳原子的摇摆振动峰, 指出了二维

六角点阵中碳原子的 sp3 杂化方式, 是石墨烯的缺陷和

无序的度量. ID/IG 的相对强度比常用来表征结构的无序

程度[24]. 被水合肼还原后, 与 GO 相比[25], 3D-GNS 中 D
带与 G 带的比值增加, 部分 sp2杂化转变成 sp3杂化, 这
表明了氧化石墨表面含氧基团的移除和石墨烯共轭网

络结构的增加. 与 3D-GNS相比, 3D-GNS/Ni-Al LDH的

拉曼光谱峰强度明显下降, 这进一步证明了镍铝双金属

氢氧化物是被 3D-GNS 所分散.  
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图 4  3D-GNS 和 3D-GNS/Ni-Al LDH 的拉曼图 
Figure 4  Raman spectra of 3D-GNS and 3D-GNS/Ni-Al LDH 

3D-GNS, Ni-Al LDH和3D-GNS/Ni-Al LDH的XRD
图列于图 5. 从图 5 可知, 3D-GNS 的 XRD 曲线在 26°
附近出现了弱而宽的衍射峰, 它对应于石墨烯在(002)
方向的衍射, 此时石墨烯的晶面间距 d＝0.38 nm, 远大

于GO的晶面间距(0.8 nm), 这是因为GO经水合肼还原

后, 含氧基团大部分脱落. 图 5 还显示, 3D-GNS/Ni-Al 

LDH 和 Ni-Al LDH 的特征衍射峰几乎完全相同. 在
3D-GNS/Ni-Al LDH 的 XRD 图上, 11.3°处出现较强的衍

射峰, 峰形窄且尖锐, 对应于 3D-GNS/Ni-Al LDH 的

(003)晶面, 其晶面间距 d＝0.762 nm, 是碳酸盐插层特

征峰[26]. 在23.6°(006)处出现一中强衍射峰, d值为0.382 
nm, 满足 d(003)＝2d(006)的关系, 表明该材料具有规整

的板层结构. 35.3°, 39.4°, 47.2°, 60.5°, 61.3°处的 5 个衍

射峰分别对应于(012), (015), (018), (110), (113)晶面, 这
些衍射峰的出现说明 3D-GNS/Ni-Al LDH复合材料结构

生长完整, 结晶度较高, 且层状结构规整, 晶型对称性

好[27]. 我们对照 X 射线标准卡分析发现, Ni-Al LDH 和

3D-GNS/Ni-Al LDH 对应于 JCPDS: 48-0594 [Ni2Al- 
(CO3)2(OH)3•nH2O], 这证实上述两种材料均具有较理

想的水滑石结构.  
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图 5  3D-GNS, Ni-Al LDH 和 3D-GNS/Ni-Al LDH 的 XRD 图 
Figure 5  XRD patterns of 3D-GNS, Ni-Al LDH and 3D-GNS/Ni-Al 
LDH 

采用 SEM 和 TEM 对 3D-GNS/Ni-Al LDH 的形貌及

结构进行表征. 从图 6 可以看出, 水热合成并未破坏石

墨烯原有的 3D 结构, 这说明 3D-GNS 具有很好的机械

强度. 另外, 图 6 清楚地显示六边形的 Ni-Al LDH 纳米

片分布在 3D-GNS 的壁上, 并未观察到明显的团聚现象

发生 . TEM 进一步表明, Ni-Al LDH 很好的附着在

3D-GNS 孔壁上, 且为非常薄的纳米片.  

2.3  电化学动力学特性 

为了考察电极材料的电化学性质 , 我们以

3D-GNS/Ni-Al LDH, GNS/Ni-Al LDH 或 Ni-Al LDH 电

极为工作电极, 固定扫描速率为 5 mV•s－1, 测定它们的

循环伏安行为. 图 7 显示, 3D-GNS/Ni-Al LDH, GNS/ 
Ni-Al LDH和Ni-Al LDH电极的循环伏安曲线上均有一

对明显的氧化还原峰, 它们对应于二价与三价镍离子在

充-放电过程中价态的变化:  
Ni(OH)2＋OH－

＝NiOOH＋H2O＋e－    (1) 
与 3D-GNS/Ni-Al LDH 相比, 在相同扫描速率下

GNS/Ni-Al LDH 和 Ni-Al LDH 循环伏安曲线的峰电流 
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图 6  3D-GNS/Ni-Al LDH 的 SEM 图(a)及 TEM 图(b) 
Figure 6  SEM image (a) and TEM image (b) of 3D-GNS/Ni-Al LDH

显著减小, 这表明后两者的氧化还原反应中电子转移速

率较慢. 另外, GNS/Ni-Al LDH 和 Ni-Al LDH 的循环伏

安曲线峰面积明显小于 3D-GNS/Ni-Al LDH, 说明

3D-GNS/Ni-Al LDH 具有更高的比电容量[2]. 图 7 中插

图是第一次和第 200 次循环的循环伏安曲线. 与第一次

循环伏安曲线相比, 第 200 次循环的氧化还原峰电流与

峰电位几乎不变, 这说明 3D-GNS/Ni-Al LDH 复合材料

具有优异的循环稳定性.  
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图 7  3D-GNS/Ni-Al LDH (a), GNS/Ni-Al LDH (b)和 Ni-Al LDH (c)在
5 mV•s－1的扫描速率下循环伏安图 
Figure 7  CVs of 3D-GNS/Ni-Al LDH (a), GNS/Ni-Al LDH (b) and 
Ni-Al LDH (c) at the scan rate of 5 mV•s－1 

2.4  超级电容性能 

图 8A 是 3D-GNS/Ni-Al LDH, GNS/Ni-Al LDH 和

Ni-Al LDH 电极在电流密度为 1 A•g－1 下的充-放电曲

线. 从图 8A 可以看出, 放电曲线存在两个不同的变化

阶段. 电压位于 0.32～0.22 V 之间, 放电曲线变化呈现

迅速下降, 这是由于双电层电容放电所致, 主要取决于

电极内阻. 电压位于 0.22～0.18 V 之间, 放电曲线变化

平缓, 这是由于电极表面的电活性物质与电解质的界面

上发生氧化还原反应所致. 放电曲线还表明, 放电电容

主要源于法拉第赝电容. 按公式(2)可计算出相应的比

电容量(Csp, F•g－1), 然后绘制比容量曲线图 8B:  

sp
I t

C
m V

Δ=
Δ

  (2) 

式(2)中, I 代表测试过程的充放电电流(A), Δt 为总放电

时间(s), m 为工作电极上活性材料的质量(g), ΔV 为总的

电压降(V)[28]. 在 1 A•g－1的电流密度下, 3D-GNS/Ni-Al 
LDH 比电容量可达 1054.8 F•g－1, 是 GNS/Ni-Al LDH 
(687.5 F•g－1)比电容量的 1.5 倍, 是 Ni-Al LDH (289.4 
F•g－1)比电容量的 3.6 倍. 一方面, 石墨烯的引入大大提

高了复合材料的电子传导性, 使电化学反应过程中电子

转移更快. 另一方面, 三维石墨烯的独特空间结构增大

材料的比表面积, 使电解液与电极上的电活性成分能充

分接触, 加快了电化学反应过程中分子的扩散与传质, 
且电子传递速率加快, 进一步增强其导电性. 从图 8B
可知, 随着电流密度的增大比电容量逐渐减小, 这是因

为增大电流密度复合材料电子转移速率减小 . 
3D-GNS/Ni-Al LDH 比电容量明显高于 Ni-Al LDH, 当
电流密度为 8 A•g－1 时, Ni-Al LDH 的比电容量仅为

65.43 F•g－1, 而 3D-GNS/Ni-Al LDH 仍保持有 628.1  
F•g－1 的高比电容, 具有大电流密度下优异的恒电流充-

放电稳定性, 这进一步证明复合材料良好的结构稳定性

和导电性.  
通过恒电流充-放电测试考察了 3D-GNS/Ni-Al 

LDH 的循环稳定性. 图 9 是在电流密度 8 A•g－1 下充-

放电曲线和比电容量随充放电次数的变化曲线. 图 9A
显示, 充-放电曲线具有良好的对称性, 充-放电比电容

量几乎没有衰减, 体现了良好的充-放电可逆性. 充-放
电循环 1000 次后其比电容量保留有 97%以上(图 9B), 
说明 3D-CMG/Ni-Al LDH 作为超级电容器的电极材料

具有非常优异的循环稳定性. 

3  结论 

以 PS 微球为牺牲模板, 氧化石墨经水合肼还原、

强碱腐蚀、甲苯洗脱和水热合成得到 3D 石墨烯/镍铝层  
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图 8  Ni-Al LDH (a), GNS/ Ni-Al LDH (b)和 3D-GNS/Ni-Al LDH (c)在
1 A•g－1充放电曲线(A)和 3D-GNS/Ni-Al LDH (a), Ni-Al LDH (b)在不

同电流密度下的比电容量曲线(B) 
Figure 8  Charge/discharge curves of Ni-Al LDH (a), GNS/ Ni-Al LDH 
(b) and 3D-GNS/Ni-Al LDH (c) electrodes at the current density of 1  
A•g－1 (A) and the specific capacitances of 3D-GNS/Ni-Al LDH (a) and 
Ni-Al LDH (b) electrodes at different current density (B) 

状双金属氢氧化物. 一方面, 超薄的石墨烯片有效地避

免了镍铝双金属氢氧化物的团聚, 导致材料的比表面增

加. 另一方面, 石墨烯优良的电子传导性和它特殊的

3D 微孔结构大大改善了复合材料的导电性, 以及电解

质在电极与电解质界面上的传质, 使电解质能与电活性

成分充分接触. 相对于单独的镍铝双金属氢氧化物, 复
合材料作为超级电容的电极材料表现出更高的充放电

容量和循环稳定性, 具有十分诱人的应用前景. 

4  实验部分 

4.1  3D 石墨烯的制备 

取 0.1 g Hummers 法[29]合成的 GO, 超声分散于 100 
mL 去离子水中, 加入 5.44 g PS (5.8%)后加入去离子水

稀释到 200 mL, 超声分散均匀, 分别加入 1.4 mL (28%)
氨水和0.2 mL (35%)水合肼, 移取该混合溶液至250 mL
三口烧瓶中, 于 95 ℃水浴中磁力搅拌 1 h 并通冷凝水回

流, 过滤, 水洗, 醇洗, 用6 mol•L－1 KOH碱蚀12 h后加

入甲苯除去 PS, 80 ℃下真空干燥 12 h, 得到 3D-GNS.  
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图 9  3D-GNS/Ni-Al LDH 的充-放电曲线(A)和循环次数与比电容量

对应曲线(B) 
Figure 9  Galvanostatic charge/discharge curves (a) and cyclic 
performance of the 3D-GNS/Ni-Al LDH (B) 

作为对照实验, 不加入 PS, 其他条件相同, 制得 GNS. 

4.2  3D 石墨烯/镍铝层状双金属氢氧化物复合材料的

制备 

取 30 mg 3D-GNS, 超声分散于 100 mL 去离子水

中, 然后依次加入 0.29 g 硝酸镍、0.18 g 硝酸铝和 0.22 g
尿素, 使其浓度分别为 10, 5 和 35 mmol•L－1. 搅拌均匀

后, 转移至 500 mL 聚四氟乙烯内衬的不锈钢高压反应

釜中, 在 100 ℃下保持 24 h, 自然冷却至室温后抽滤, 
水洗、醇洗, 最后于 40 ℃下真空干燥 12 h 得到 0.16 g 
3D-GNS/Ni-Al LDH(镍铝双氢氧化物/石墨烯质量比为

4.33). 按相同比例, 分别制得 GNS/Ni-Al LDH 和单独

Ni-Al LDH, 以作对照.  

4.3  电极片的制备及超级电容性能测试 

采用三电极体系对复合材料进行循环伏安及恒电

流充-放电测试. 其中, 6 mol•L－1 KOH 水溶液为电解液, 
铂片电极(1 cm×1 cm)为对电极, 饱和甘汞电极(SCE)
为参比电极. 工作电极制备方法如下: 在玛瑙研钵中, 
按 80∶15∶5 的比例依次称取复合材料、乙炔黑及聚四

氟乙烯乳液(稀释为 15%), 研磨混合均匀后超声分散于

少量无水乙醇中形成糊状液体, 然后均匀涂于泡沫镍(1 
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cm×1 cm)表面, 60 ℃下真空干燥8 h后用手动轧机压制

成 0.1 mm薄片. 循环伏安电压扫描范围为 0～0.5 V, 扫
描速率为 5 mV•s－1. 在不同电流密度, 0.32～0.5 V 的电

压范围下进行恒电流充-放电测试.   
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