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离子液体热合成法制备钒酸铁及其电化学性能 

赵  鹬，李忠英，雷福红，张宇婷，李世友 
（兰州理工大学 石油化工学院，甘肃 兰州  730050） 

摘要：以离子液体 1-丁基-3-甲基咪唑酸溴盐（[Bmim]Br）为反应溶剂，采用离子液体热合成法制备了钒酸铁前

驱体，通过煅烧和后处理成功地合成了粒径均一、排布密集的 FeVO4 纳米颗粒。采用 SEM、XRD、XPS、TEM、

N2 吸附-脱附对材料的结构和形貌进行了表征。以 FeVO4 纳米颗粒为负极材料构建了锂离子电池，采用恒流充

电放电测试、循环伏安法（CV）和电化学阻抗对电池进行了电化学性能评价。结果表明，FeVO4 电极作为锂离

子电池负极材料在高电流密度下表现出优异的循环性能和电化学性能，其在 300 mA/g 电流密度下的初始放电比

容量为 1471.58 mA·h/g，在 300 mA/g 下循环 100 次后，仍获得 783.00 mA·h/g 的高比容量，其优异的电化学性

能可能归因于电极材料的纳米级尺寸。 
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Ionothermal synthesis and electrochemical  
performance of ferric vanadate 

ZHAO Yu, LI Zhongying, LEI Fuhong, ZHANG Yuting, LI Shiyou 
（School of Petrochemical Engineering, Lanzhou University of Technology, Lanzhou 730050, Gansu, China） 

Abstract: FeVO4 nanoparticles with uniform particle size were successfully synthesized from calcination 

and post-treatment of the ferric vanadaten precursor, which was prepared by ionothermal synthesis method 

using ionic liquid 1-butyl-3-methylimidazolium bromide ([Bmim]Br) as reaction solvent. The structure and 

morphology of the obtained samples were then characterized by SEM, XRD, XPS, TEM and N2 

adsorption-desorption. The FeVO4 nanoparticles were further used as anode material to construct 

lithium-ion batteries, and the electrochemical performance of the battery was evaluated by constant current 

charging and discharging test, cyclic voltammetry (CV) and electrochemical impedance. The results showed 

that the FeVO4 electrode showed excellent cycling and electrochemical performance at high current density, 

with an initial discharge capacity of 1471.58 mA·h/g at 300 mA/g. After 100 cycles at 300 mA/g, a high 

specific capacity of 783.00 mA·h/g was obtained. This excellent electrochemical performance might be 

attributed to the nanoscale size of the electrode material. 

Key words: ferric vanadate; ionothermal synthesis method; lithium-ion batteries; anode materials; electro- 

organic chemistry 

随着社会科技的发展，新型可再生能源和高效

储能材料发展迅速。锂离子电池（LIBs）因其循环

寿命长及能量密度高而逐渐取代铅酸电池，成为便

携式电子产品市场的主要推动力，并在电动汽车行

业有较大的发展空间 [1-2]。石墨的层状结构虽然有

助于锂离子在充放电过程的嵌入和脱嵌，但其理论

比容量仅为 372 mA·h/g，难以满足各种消费电子设

备不断增长的大容量需求。由此，研究者在努力寻

找可提供更高容量和更好倍率性能的替代电极材料
[3-4]。过渡金属氧化物（TMOs）因其成本低、环境

友好、理论容量高和安全性能好而被广泛关注。铁

和钒在地壳中含量丰富，这使钒酸铁（FeVO4，

有机电化学与工业 
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Fe-V-O 复合氧化物）价格比大多数其他过渡金属基

电极材料便宜得多[5-8]。而结合过渡金属的复合钒氧

化物和钒酸盐，由于钒具有多重价态及过渡金属的

氧化还原性，以及金属氧化物和钒氧化物的协同效

应和 M-O-V 的骨架结构，比单独的金属氧化物或钒

氧化物具有更优异的电化学性能 [9]。因而，FeVO4

有望成为一类较有前景的廉价电极替代品。 

常见的 FeVO4 材料是以 Fe2+占据四面体位置和

V3+占据八面体位置组成的尖晶石结构。FeVO4 因其

铁的来源广、成本低廉和弱毒性，被证明用于锂离

子电池负极材料是有潜力的[10-11]。Fe 和 V 在电荷存

储过程中均具有电化学活性，但是在锂化/去锂化结

束时会生成纳米级的晶体氧化物，而不是金属铁和

钒，这与常规的转化反应本质上是不同的，无定形

FeVO4 表现出较大的电极比容量（2 A/g 时比容量为

180 mA·h/g）和稳定的循环性能（2000 次循环后可

保持 99.8%的库仑效率）[12-14]。一般来说，电极材

料的电化学性能取决于制备方法、颗粒的尺寸和形

状以及形态。目前，FeVO4 的制备方法主要有水热

法[15-16]、共沉淀法[17]、溶胶-凝胶法[18]等。NIU 等[14]

通过溶剂热法合成了无定形FeVO4微球，其在 0.3 A/g

经过 2000 次循环后比容量可保持在 252.9 mA·h/g。

SHAD 等[19]采用水热和热处理相结合的方法合成了

尖晶石状石墨烯，其具有 1302.3 mA·h/g 的初始放电

比容量，经过 100 次循环后保持 1046.5 mA·h/g 的高

比容量。YAN 等[20]通过水热和退火处理制备了离子

钒氧化物 FeVO4，在 75 mA/g 下，其充放电比容量

分别为 527、870 mA·h/g，循环 100 次后分别保持在

432、430 mA·h/g。徐继开等[21]通过真空辅助过滤的

简单方法，将 FeVO4 纳米棒和 Ti3C2Tx（MXene）片

结合，制备了柔性的 FeVO4/Ti3C2Tx（FVO/MX）膜

电极，该电极材料在 0.1 A/g 的电流密度下，循环

250 次后，其充放电可逆比容量分别为 115 和

1179 mA·h/g。LIU 等[22]通过离子交换-液相沉淀法

成功合成了非晶态 FeVO4 纳米颗粒，其比容量在

0.1 mA/g 下达到了 275 mA·h/g。SI 等[23]采用液相沉

淀法合成了无定形和结晶 FeVO4 纳米颗粒。无定形

FeVO4 具有 215 mA·h/g 的初始放电比容量，并且在

50 mA/g、2.0~4.0 V 范围内，循环 40 圈后，库仑效

率为 78%。非晶态材料比晶态材料拥有更低的电荷

转移电阻、更高的倍率性能和更好的容量保持率[24]，

主要归因于非晶颗粒表面的较短锂离子扩散距离和

高电子传导率。总的来说，具有独特结构设计的纳

米 FeVO4 具有高的比表面积和优异的电子传输性

能。但高温、高压的水热合成条件使实验过程具有

危险性；沉淀法由于需要添加模板才能获得特定的 

形态或减小粒径，使反应体系更加复杂。离子液体

热合成法具有合成条件温和、可操作温度范围宽、

操作方便、安全可靠等特点，优于传统的水热合成

法和有机溶剂热合成法，因而被逐渐用于合成无机

纳米材料[25-28]。此外，离子液体种类繁多，循环可

利用性高。因此，离子液体热合成法比水热合成法

具有更大的优势。 

本文拟以无水 FeCl3 和偏钒酸铵（NH4VO3）为

铁源和钒源、离子液体（1-丁基-3-甲基咪唑溴盐，

[Bmim]Br）为反应溶剂，采用离子液体热合成法来

制备 FeVO4 前驱体，合成的前驱体经煅烧后，制得

活性 FeVO4 材料，对其制备条件进行优化。采用

XRD、XPS 等对其进行表征，通过恒电流充放电测

试其电化学性能，以期望获得具有高比容量的锂离

子电池负极材料。 

1  实验部分 

1.1  试剂与仪器 

无水 FeCl3、NH4VO3、无水乙醇（C2H5OH）、

N-甲基吡咯烷酮（NMP）、溴代正丁烷、乙酸乙酯，

AR，上海麦克林生化科技股份有限公司；NaOH，

AR，国药集团化学试剂有限公司；金属锂片，AR，

天津中能锂业有限公司；聚丙烯膜（Celgard 2400），

三元 材 料公 司； 聚 偏氟 乙烯 （ 相对 分子 质量

1.1×106），AR，广东烛光新能源科技有限公司；碳

酸乙烯酯、碳酸二甲酯、LiPF6，AR，上海易化学

试剂有限公司。 

DF-101S 恒温加热磁力搅拌器，郑州长城科工

贸有限公司；DZF-6020 真空干燥箱，上海精宏设备

有限公司；MT-ST-X-1 手套箱，长沙米淇仪器有限

公司；MRX-SF120 纽扣电池封装机，深圳市铭锐祥

自动化设备有限公司；BT2018R 电池测试系统，湖

北蓝博新能源设备股份有限公司；TG16-WS 台式高

速离心机，湖南湘仪实验室仪器开发有限公司；

CHI660E 电化学工作站，上海辰华仪器有限公司；

JSM-6701F 扫描电子显微镜（SEM），日本电子株式

会社；ASAP 2020 比表面积及孔隙分析仪，美国麦

克仪器公司；Tecnai F20 场发射透射电子显微镜

（TEM），美国 FEI 公司；X'pert PRO X 射线衍射仪

（XRD），荷兰帕纳科公司；EscaLab 250 Xi X 射线

光电子能谱仪（XPS），美国 Thermo Fisher Scientific

公司。 

1.2  样品制备 

以无水 FeCl3 为铁源、NH4VO3 为钒源，采用离

子液体热合成法制备 FeVO4 前驱体。具体操作如下：

将 1.62 g（0.01 mol）无水 FeCl3 和 1.17 g（0.01 mol）

NH4VO3 溶解在 43.82 g（0.2 mol）[Bmim]Br（自制）

中。在 80 ℃下加热 2 h 后，得到黄色悬浮液，用
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10 mmol/L NaOH 水溶液调其 pH=4。然后，将溶液

的温度升高到 180 ℃，持续反应 72 h。反应结束后，

冷却至室温。加适量去离子水稀释，之后室温过滤，

所得固体用去离子水和无水乙醇洗涤数次，而后置

于真空干燥箱中 60 ℃下干燥 12 h，将得的 FeVO4

前驱体标记为 FVO-IL-pre。 

固定其他条件不变，考察悬浮液 pH（2、3 和 5）

对反应的影响。固定其他条件不变，在 pH=4 下，

考察反应温度（150、160、170、180 ℃）对反应的

影响。在反应温度 180 ℃、反应时间 72 h、pH=4

的条件下，采用水热合成法在高压釜中制备 FeVO4

前驱体（FVO-W-pre）作为对比样（反应物用量与

上述离子液体热合成法相同，仅将离子液体替换成

水）。将两种条件下获得的 FeVO4 前驱体（FVO-IL- 

pre 和 FVO-W-pre）于 500 ℃空气氛围煅烧 5 h，获

得用作电极测试的最终电极材料，分别记为 FVO-IL

和 FVO-W。 

1.3  表征方法 

SEM 测试：采用 SEM 对样品的形貌进行观察，

样品用镀金机溅射镀金。XPS 测试：采用单色 Al Kα

射线（hv=1486.6 eV）进行测试，在 150 W 直径上

分析面积 400 μm 和通过能量 50 eV，并用 284.8 eV

时的 C 1s 峰校准。XRD 测试：在 XRD 中进行，利

用 Cu Kα辐射（λ=0.1541 nm）。TEM 测试：使用最

大放大倍数为 1.0×106，测试电压为 200 kV。BET

测试：用比表面积及孔隙分析仪测试 FVO-IL 和

FVO-W 的比表面积。 

1.4  电化学性能测试 

以不同反应条件下制备的 FeVO4 材料为活性物

质，将其与导电炭黑、PVDF（0.2 g）按质量比 8∶

1∶1 混合，加入约 0.4 g NMP 研磨 2 h，涂覆在铜

箔上烘干制成极片。以锂-金属铜箔为对电极，活性

材料为正极片，金属锂片（直径 15.6 mm、厚度

0.45 mm）为负极片，聚丙烯膜（Celgard 2400）为

隔膜，电解液为由碳酸乙烯酯与碳酸二甲酯以体积

比 1∶1 混合液制成的 1 mol/L LiPF6。在一个由高纯度

氩气保护的手套箱里组装成一块仿真电池。手套箱内

的水分和氧质量浓度控制在 0.1 mg/m3 以下。 

电池经密封静置 12 h 后在室温下采用电池测试

系统进行恒流充电放电测试；采用电化学工作站在

开路电压下测量循环伏安（CV）曲线和电化学阻抗。 

2  结果与讨论 

2.1  样品制备条件的优化 

2.1.1  pH 的优化 

图 1 为在不同 pH 下离子液体热合成样品煅烧

后的 SEM 图。 

 
 

a—pH=2；b—pH=3；c—pH=4；d—pH=5 

图 1  不同 pH 下离子液体热合成法制备的样品煅烧后的

SEM 图 
Fig. 1  SEM images of calcined samples prepared through 

ionothermal method at various pH 
 

由图 1a 可知，在 pH=2 时，制备的样品粒径不

均匀。由图 1b 可知，当 pH=3 时，得到尺寸较均匀

的颗粒，且颗粒直径较小。由图 1c 可知，当 pH=4

时，得到了大量粒径更小、尺寸更均匀的纳米颗粒，

且颗粒边界较清晰。由图 1d 可知，得到的颗粒边界

不清晰，有黏连趋势。因此，悬浮液的最佳 pH 为 4，

后续实验均选择 pH=4 进行实验。 

在 pH=4、180 ℃条件下，采用离子液体热合成

法和水热合成法制备的前驱体及其煅烧后对应样品

的 SEM 图如图 2 所示。 
 

 
 

图 2  离子液体热合成法（a）和水热合成法（b）制备的

前驱体及其煅烧后对应样品（c、d）的 SEM 图 
Fig. 2  SEM images of precursors prepared by ionothermal 

method (a) and hydrothermal method (b) and the 
corresponding samples after calcination (c, d) 

 

由图 2a 可以看出，样品为尺寸均匀的纳米纤维

形貌。而相同条件下，水热合成法制备的前驱体

虽也有一些纳米棒形貌，但尺寸杂乱且黏连严重（图
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2b）。将两种样品煅烧后，离子液体热合成法制备的

样品形貌转变为规则且尺寸均匀的纳米颗粒（图

2c），而水热合成法制备的样品煅烧后转变为不规则

形貌且粒径较大的颗粒（图 2d）。纳米材料尺寸越

小越能吸附足够多的锂离子，从而有助于钒酸盐电

极之间的反应[29]。因此，可以预测，以离子液体为

反应溶剂比水更好。 

2.1.2  反应温度的优化 

图 3 为在离子液体中不同反应温度（150、160、

170 和 180 ℃）及 72 h 反应后合成样品（煅烧后）

的 SEM 图。 
 

 
 

a—150 ℃；b—160 ℃；c—170 ℃；d—180 ℃ 

图 3  通过离子液体热合成法在不同温度下制备的煅烧

后样品的形貌 
Fig. 3  SEM images of calcined samples prepared by 

ionothermal method at different temperatures 
 

由图 3a 和 b 可知，在 150 及 160 ℃时，产物

主要由粒径不均匀的椭球形颗粒组成。随着温度的

升高，颗粒的形状逐渐接近球形。当温度升高至

180 ℃时，得到了尺寸均匀、类似球形的纳米颗粒

（图 3d）。因此，最佳反应温度为 180 ℃。 

2.1.3  反应时间的优化 

固定其他条件不变，在 pH=4 和 180 ℃条件下，

采用 SEM 测试了反应时间 36、48、60 和 72 h 合成

材料的形貌，结果见图 4。由图 4 可知，随反应时

间的增长，产物的粒径逐渐变小，且大部分产物为

表面光滑、形态均匀的小球状结构。因此，选择 72 

h 为最佳反应时间。 

对最优条件（pH=4、反应温度 180 ℃和反应时

间 72 h）下制备的样品进行了粒径测试，结果见图。

由图 5 可以看出，FVO-IL 粒径比较均匀，80%颗粒

直径（dp）为 32.12 nm。纳米颗粒之间的大比表面积

可有效促进离子的传输，也为活性位点的增加提供了

极大可能，为锂离子的存储提供更多机会，进而提高电

极材料的电化学性能[30]。FVO-IL 独特的纳米结构可

以作为电极表面积和电解质之间的“离子池”，促进

离子更快地嵌入，增强导电性[31-32]。 
 

 
 

a—36 h；b—48 h；c—60 h；d—72 h 

图 4  离子液体热合成法在 180 ℃下不同反应时间制备

的煅烧后样品的 SEM 图 
Fig. 4  SEM images of calcined samples prepared by 

ionothermal method at 180 ℃  for different 
reaction time 

 

 
 

图 5  FVO-IL 的粒径分布 
Fig. 5  Particle size distribution of FVO-IL 

 

2.2  XRD 分析 

图 6 为 FVO-IL 和 FVO-W 的 XRD 谱图。 
 

 
 

图 6  FVO-W 和 FVO-IL 的 XRD 谱图 
Fig. 6  XRD patterns of FVO-W and FVO-IL 
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由图 6可知，对于 FVO-IL，衍射峰在 2θ=16.63°、

17.51°、20.35°、25.19°、42.06°、42.24°处分别对应

于 FeVO4 的(011)、(–111)、(012)、(1-12)、(310)、(0-33)

晶面（JCPDS No. 71-1592）。因此，FVO-IL 的主要

成分为 FeVO4。对于 FVO-W，衍射峰的位置与 FeVO4

标准卡片一致，各晶面衍射强度略有不同，表明二

者物相类似，均为 FeVO4，但暴露的晶面略有不同。 

2.3  TEM 分析 

图 7 为 FVO-IL 的 TEM 及 HRTEM 图。 
 

 
 

图 7  FVO-IL 的 TEM（a）及 HRTEM 图（b） 
Fig. 7  TEM (a) and HRTEM (b) images of FVO-IL 

 

由图 7a 可以看到，FVO-IL 呈类微球形纳米颗粒，

与上述 SEM 结果一致。由图 7b 可以看出，样品呈现

出清晰可见的晶格条纹，晶面间距约为 0.437 nm，对

应(120)晶面，表明 FeVO4 是高度结晶的。 

2.4  XPS 分析 

图 8 为 FVO-IL 的 XPS 谱图。 

FeVO4 材料表面的铁主要以 Fe3+的形式存在，

钒主要以 V5+的形式，类似于大块 FeVO4。由图 8a

可见，在 284.6、517.6、531.8 和 714.5 eV 处分别有

4 个特征峰，分别对应了 C 1s、V 2p、O 1s 和 Fe 2p3/2

轨道。由图 8b 可见，Fe 2p3/2 在 714.5、712.6、711.2

和 709.7 eV 处有 4 个峰，与 Fe3+相符合，表明 Fe 在

FeVO4 中的主要价态为+3 价[33-34]。由图 8c 可见，在

517.2 和 515.9 eV 处的两个峰对应于 V5+和 V4+[35-36]，

表明 V 在 FVO-IL 中主要以 V5+为主，仅有很少量的

V4+。由图 8d 可见，O 1s 有两个特征峰 531.8 和

530.3 eV，这归属于氧化物和表面羟基氧化物，分别

对应于 FeVO4 中晶格态氧和缺陷态氧[37]，这也证实

少量低价态的 V4+是由缺陷态的氧引起的。根据以

上结果，可以证实 FVO-IL 的成分主要为 Fe3+和 V5+。 
 

 
 

a—全谱图；b—Fe 2p3/2 精细谱图；c—V 2p3/2 精细谱图；d—O 1s

精细谱图 

图 8  FVO-IL 的 XPS 谱图 
Fig. 8  XPS spectra of FVO-IL 

 

2.5  N2 等温吸附-脱附曲线分析 

图 9 为 FVO-IL 的 N2 等温吸附-脱附曲线。 
 

 
 

图 9  FVO-IL 的 N2 等温吸附-脱附曲线 
Fig. 9  N2 isothermal adsorption-desorption curve of FVO-IL 

 

从图 9 可以看出，FVO-IL 的 N2 等温吸附-脱附

曲线为 H3 回滞环的Ⅳ型等温线，表明此材料含有
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一定量中孔 [38-39]。FVO-IL 的 BET 比表面积为

19.3 m2/g，而对比样品 FVO-W 仅为 2.0 m2/g。较小

的颗粒和分级多孔结构可以缩短锂离子和电子的传

输距离，结构形变和应变随之减小，能够促进负极

材料与电解液的接触，从而使在电化学测试过程中

材料的体积变化减小，这样有利于提高材料的循环

性能。比表面积的显著增加也意味着 FeVO4 纳米材

料表面的配位不饱和度增加，与 XPS 的测试结果对

应，不饱和度增加进而会增加晶格缺陷，亦有利于

改善样品的电化学性能。 

2.6  电化学性能分析 

图 10a 为 FVO-IL 电极在 0.01~3.00 V 的电压

窗口下的前 3 次 CV 曲线（相对于 Li+扫描速率为

0.1 mV/s）。由图 10a 可知，在首次放电过程中，在

1.13 和 0.24 V 处观测到两次明显的还原峰值。根

据 PARK 等 [38]的研究结果，1.13 V 处的峰可能归因

于 FeVO4 结构的破坏、氧化亚铁的生成以及形成的

固体电解质界面（SEI）膜。0.24 V 的较强还原峰对

应于氧化亚铁转化为金属铁和锂的进一步还原

（Lix+yV2O5）。还原峰在首次循环后消失，可能是由

于材料发生了不可逆相变或首次循环中电解质的分

解[41]。在首次充电过程中，在 0.45 和 1.25 V 处观察

到两个还原峰，对应于铁的氧化和锂的解离。 

图10b为FVO-IL和FVO-W在电流密度300 mA/g

下的 100 次充放电循环性能比较。FVO-IL 和 FVO-W

的首次放电比容量分别为 1471.58、1423.44 mA·h/g，

表明 FVO 电极具有高的初始放电比容量。然而，在

前 30 个循环中，两个电极的放电能力均急剧下降，

可能是由于 SEI 膜的形成和电解质的分解。经过 50

次循环后，FVO-IL 电极的放电比容量逐渐增加，并

在 100 次循环后比容量保持在 783.00 mA·h/g，而水热

合成法制备的 FVO-W 仅为 101.30 mA·h/g。在其他

层状过渡金属氧化物（TMOs）复合型负极材料中，

也有比容量先下降再升高的情况，这可能是由于电

解质发生分解转化为凝胶电解质，不断溶解最终形

成聚合物凝胶。形成的聚合物网络能够固定溶剂，

提高材料的离子传导性能[14]。FVO-W 电极的放电比

容量在 25 次循环后仍逐渐下降，可能是由于在循环

过程中电极的显著体积膨胀和塌陷。在 100 次循环

后仅保留约 20 mA·h/g 的电极比容量，远低于

FVO-IL 电极。FVO-IL 和 FVO-W 在首次循环中的库

仑效率分别为 43.54%和 53.79%，在大约 15 次循环

后逐渐提高到 98.50%，也与之前的研究[40]相似。 

图 10c 为 3 次典型充放电曲线（即 1 次、2 次

和 100 次），从首次充放电曲线可以看出，在 300 mA/g

下 FVO-IL 的初始放电容量为 1471.58 mA·h/g，库仑

效率为 53.79%。在第 100 次循环时，FVO-IL 的充

放电比容量为 783.00 mA·h/g，库仑效率为 97.36%。

在首次循环中，比容量损失可能归因于不可逆相变、

SEI 膜的形成和首次循环中电解质的分解。随后的

比容量增加（从 25 次循环至 100 次循环），可能是

由于电解质溶液中的锂离子与 FVO-IL 从表面到内

部的相互作用，即电极中的活化过程[10]。 
 

 
 

a—FVO-IL 电极的最初 3 次循环的 CV 曲线；b—电流密度为 300 

mA/g 时 FVO-IL 和 FVO-W 电极的循环；c—FVO-IL 电极在 300 

mA/g 下的恒电流放电和充放电曲线介于 0.01 和 3.00 V 之间；d—

不同电流密度下的倍率性能 

图 10  不同电极的电化学性能 
Fig. 10  Electrochemical properties of different electrodes 
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图 10d 为 FVO-IL 和 FVO-W 电极随着电流的增

加而产生的倍率性能（电流密度从 100 到 200、

500 mA/g，然后返回到 100 mA/g）。由图 10d 可知，

FVO-IL 电极的倍率性能远远高于 FVO-W 电极。当

电流密度恢复到 100 mA/g，FVO-IL 电极放电比容

量也恢复到 750 mA·h/g 左右。基于之前的研究[41]，

小粒径带来小的空隙，提供更多离子传输通道，进

而促进电解质和材料的接触，降低离子迁移的难度，

提高了锂离子导电率和循环稳定性能。 

为了进一步了解 FVO-IL 和 FVO-W 之间电化学

性能差异的主要原因，对两个电极进行了循环后交

流阻抗测量，结果如图 11 所示。 
 

 
 

图 11  在 300 mA/g 电流密度下 100 次循环后测量的

FVO-IL 和 FVO-W 电极的奈奎斯特曲线 
Fig. 11  Nyquist plots for FVO-IL and FVO-W electrodes 

measured after 100 cycles at a current density of 
300 mA/g 

 

由图 11 可知，FVO-IL 和 FVO-W 在高、中频

区呈相似的奈奎斯特曲线，在低频区呈半圆曲线。

FVO-IL 和 FVO-W 的电荷转移电阻（Rct）分别为

254.3 和 348.6 Ω。所制备的 FVO-IL 电极的电荷转

移电阻较低，说明其更容易被锂离子嵌入/脱嵌，从

而加速了锂离子在电解液中扩散速率，促进锂离子

的导电能力，其原因主要是因为规则的小球形纳米

颗粒缩短了离子输运路径，增加了电活性中心的密度。 

3  结论 

采用离子液体热合成法成功制备了 FeVO4。离

子液体、反应体系的 pH 和反应温度均对制备的

FeVO4 性能有一定的影响。以[Bmim]Br 为溶剂，在

pH=4、180 ℃、72 h 条件下合成了粒径均一（dp 为

32.12 nm）、排布密集的钒酸铁，为类似球形的纳米

颗粒，而在相同的反应条件下，通过传统的水热合

成法仅能获得不规则的大块 FeVO4。 

合成的前驱体经煅烧后，制得的活性 FeVO4 具

有独特的形貌和晶体结构。FVO-IL 用于锂离子电池

负极材料测试时表现出较好的电化学性能。在

300 mA/g 电流密度下，FVO-IL 经过 100 次循环仍保

持在 783.00 mA·h/g，而水热合成法制备的 FVO-W

仅为 101.30 mA·h/g。电极反应可能受锂离子在电解

液和两个电极（FVO-IL 和 FVO-W）中扩散的控制。 

FVO-IL 具有良好的电化学性能的原因如下：

（1）小而较为均匀的颗粒可以提供足够多的通

道，从而有利于锂离子在电池充放电期间的扩散；

（2）粒径小的颗粒具有更大的比表面积，促进了电

解液与活性材料直接接触，从而导致电荷转移电阻

减小，晶格参数增大，有利于锂的插入/脱嵌，进而

提高了锂离子电池的比容量和倍率性能，并在一定

程度上提高了可逆性。 

因此，离子液体热合成法制备的 FeVO4 作为锂

离子电池电极材料具有较高的电化学性能，有望应

用于商业化锂离子电池领域。 
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