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介孔碳包覆纳米氧化铁及其负极储锂特性 
——推荐一个综合化学实验
 
梅鹏*，马占营 
中南民族大学化学与材料科学学院，武汉 430074 

 

摘要：通过介孔碳包覆纳米氧化铁的制备、表征及储锂性能测试，帮助学生熟悉材料结构的表征手段，了解电池的

制作工艺和测试技术，理解材料结构与性能间的关联，培养学生的实验技能、科学素养和实践创新能力。本实验帮

助学生了解新能源领域的科学前沿，激发学生的科研兴趣，适合作为化学相关专业高年级本科生的综合实验课程。 
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Synthesis of Mesoporous Carbon-Coated Iron Oxide Nanoparticles 
for Lithium Storage as Anode: A Comprehensive Chemical 
Experiment 
 
Peng Mei *, Zhanying Ma 
School of Chemistry and Materials Science, South-Central Minzu University, Wuhan 430074, China. 
 
Abstract:  Herein, we propose a comprehensive chemical experiment that include the preparation, characterization 
and lithium storage performance evaluation of mesoporous carbon-coated iron oxide nanoparticles. Students are 
guided to acquaint themselves with the characterization methods of material structure, the operation of battery 
assembly and battery testing technique. This experiment will disclose the interrelationship between material structure 
and performance to students, and cultivate their experiment skills, scientific literacy, and practical innovation ability. 
Furthermore, this experiment serves as a gateway for students to explore the frontier in new energy, and stimulate 
their scientific interest. Therefore, this experiment is recommended as a comprehensive chemical experiment course 
for senior undergraduates majoring in materials chemistry or applied chemistry. 
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Comprehensive chemical experiment 
 
清洁、高效、可持续利用的锂离子电池(LIBs)被视作应对当前能源紧缺与环境恶化双重挑战的

理想新能源技术。在碳中和愿景的驱动下，由锂过渡金属氧化物/磷酸盐正极和石墨负极组成的LIBs
成为许多新兴应用(如电动汽车等)的首选，人们对LIBs的性能要求(尤其是能量密度)亦与日俱增。理
论上电池的能量密度(也称比能量)主要取决于电极的比容量和工作电位。目前主流的磷酸铁锂等正
极和石墨负极理论比容量较低，且实际容量发挥已趋近极限，因此基于以上材料构建的LIBs比能量
非常有限。此外，石墨负极的嵌锂电位接近锂析出电位，使用不当可能产生锂枝晶造成电池短路，
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存在安全隐患。因此，开发兼具高比容量和适度低工作电位的负极材料，对高性能LIBs的研发至关
重要[1]。同时，为主动应对新一轮科技革命和产业变革，教育部力推“新工科”建设，引导高校理工

科专业综合改革，布局未来战略必争领域人才培养[2]。作为理工科的代表选手——化学，实验是其专

业教学过程的必要环节之一，既是培养学生动手和创新能力的重要抓手，也是践行实践育人理念、

促进学生全面发展的重要载体[3]。然而，基础化学实验课程内容设计相对独立，无法培养学生的综

合实验技能；传统的化学专业实验大多以验证性操作为主，难以有效提升学生的实践创新能力[4]。

综合化学实验是在前期专业实验的基础上跨越多个二级学科设立的创新型实验课程，是基础实验到

科学研究的过渡与衔接。综合化学实验的开设，成功为高年级本科生搭建起各基础化学专业理论及

实验知识间的桥梁。为适应新形势下国家战略发展与需求，综合化学实验的教学内容要拓展广度和

深度，课题设计要以化学相关专业的培养目标和社会需求为导向，更加紧密衔接战略性新兴产业和

相关前沿科学，培养“新工科”背景下的创新型和复合型科技人才[5]。 
鉴于此，笔者结合自身以往的教学与科研经历，将“介孔碳包覆纳米氧化铁及其负极储锂特性”

转化为综合化学实验，构建应用研究型的实验课题，选择应用广泛、重现性好的水热反应合成前驱

体纳米氧化铁，通过简单可控的软模板法在其表面包覆聚多巴胺，经分步碳化处理制得目标产物即

介孔碳包覆纳米氧化铁材料；采用X射线衍射仪、扫描及透射电子显微镜等先进仪器分析手段表征
其物相组成及微观结构等信息并利用电池测试系统研究其负极储锂性能。通过16个学时的综合化学
实验，帮助学生巩固基础化学知识及实验操作，锻炼学生运用专业所学解决实际问题的能力，建立

应用基础研究的科学思维，激发学生从事科学研究的热情。首先在课程导入阶段，除教师讲授外，

指导学生利用学校图书馆数据库和网络资源，自主学习LIBs的学术前沿和氧化铁负极材料的研究进
展并进行成果汇报，培养学生文献检索和综述的能力。然后组织学生学习材料的合成方法、仪器的

操作及基本原理，指导学生进行材料制备、表征、测试及数据处理。整个实验项目涵盖了前期文献

调研、实验方案设计、具体实验开展、数据处理与分析、论文撰写等环节，对学生的科研能力进行

了较为全面系统的训练，为学生后期的毕业论文工作及研究生学习打下基础。 
 
1  实验目的 

通过本实验的训练，使学生熟悉并初步掌握介孔碳包覆纳米氧化铁电极的制备及电化学性能测

试，巩固所学的化学基础知识与专业技能，包括纳米材料的合成与结构表征、性能测试与数据分析，

进一步探究材料的结构与性能之间的构效关系。因此，本实验对学生最终达到的能力要求如下： 
(1) 培养学生收集、分析和整理文献资料的能力。 
(2) 熟悉水热反应制备纳米材料的方法，了解软模板法制备介孔材料的方法和原理。 
(3) 掌握纳米金属氧化物及其介孔碳复合材料的结构表征与性能测试的操作方法及基本原理。 
(4) 掌握LIBs的极片制作与电池组装的工艺流程及充放电测试分析方法。 
(5) 掌握实验数据的处理与分析方法，学习科学作图的技巧和科技论文撰写的规范要求。 

 
2  实验原理 

氧化铁(α-Fe2O3)材料因其理论比容量高(~1000 mAh∙g−1)、工作电位适度低(< 1.0 V vs. Li/Li+)、环
境友好、生产成本低、地球储量丰富等优势，被认为是构筑高比能LIBs的理想负极候选之一。氧化
铁的储锂反应机制为：6Li+ + Fe2O3 + 6e−  3Li2O + 2Fe。然而氧化铁本征导电性差、充放电过程体
积变化显著导致结构不稳定，以及储锂反应动力学受限，因此其实际容量较低且衰减快，无法满足

实际应用的需求[6]。材料尺寸纳米化可以减小Li+传输距离，增强电化学反应动力学，是改善氧化铁

储锂特性的有效方法之一[7]。此外，由于碳材料价格便宜、来源广、理化性质稳定，可明显提高材料

的导电性，防止纳米颗粒团聚，因此常用于金属氧化物的复合改性[8]。在此基础上引入介孔结构，借

助高比表面积和丰富孔隙可进一步提升复合材料的综合电化学性能[9]。 
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鉴于此，本实验设计合成纳米氧化铁/介孔碳复合材料(Fe2O3@MC)用于LIBs负极，不仅使“笨
拙的大块头”氧化铁体相材料“瘦身”为灵活小巧的氧化铁纳米粒子，还为原本刚性而脆弱的氧化

铁装备上透气且坚韧的介孔碳“防护衣”。预期在赋予电极高暴露活性表面和高导通电子/离子传输
路径的同时，有效缓解电极反应过程材料体积变化产生的机械应力，维持电极整体结构的稳定性和

牢固的电接触，协同强化其实际储锂容量和循环寿命。 
 
3  实验试剂 

无水氯化铁、磷酸二氢钠、氨水、无水乙醇、N-甲基吡咯烷酮、聚偏氟乙烯(以上均为分析纯，
国药)，盐酸多巴胺(98%，阿拉丁)，聚氧乙烯-聚氧丙烯嵌段共聚物(F127，分子量~12600 g∙mol−1，

Sigma-Aldrich)，铜箔、锂片、乙炔黑(电池级，科路得)，隔膜(Celgard-2400)，六氟磷酸锂电解液(南
京莫杰斯能源科技)。 
 
4  实验仪器 

磁力搅拌器、水热反应釜、鼓风干燥箱、高速离心机、数控超声波清洗器、真空干燥箱、管式

炉、涂覆烘干机(MSK-AFA-III，深圳科晶)、电动对辊机(MSK-HRP-01，合肥科晶)、扣式电池切片
机(MSK-T10，深圳科晶)、扣式电池封口机(MSK-E110，深圳科晶)、手套箱(Super (1220/750)，米开
罗那(中国))、电池测试系统(CT2001A，武汉市蓝电电子)、X射线衍射仪(XRD，MiniFlex600C，日本
Rigaku)、拉曼光谱仪(DXR2 XI，美国Thermo Fisher)、扫描电子显微镜(SEM，SU 8010，日本Hitachi)、
透射电子显微镜(TEM，Tecnai G2 F20 S-TWIN，美国FEI)、多功能气体吸附仪(ASAP 2020 PLUS 
HD88，美国Micromeritics)。 
 
5  实验安排 

为保质保量地开展综合实验教学活动，本课程建议采用小班授课模式，将学生分成若干小组轮

换教学，每组人数控制在3–4人左右，共计16课时，具体教学计划安排如表1所示。 
 

表1  详细实验教学安排 

实验单元 学习内容与任务 课时 

第一单元 讲解实验室安全制度及常见应急事故处理预案；介绍LIBs及氧化铁负极材料的研究进展和国内外主流学术期

刊、学校数据库和网络资源的使用方法，引导学生围绕本课题开展前期文献调研并整理汇报PPT 

2 

第二单元 听取学生文献综述成果汇报，向学生讲解制备介孔碳包覆纳米氧化铁的实验方案； 

介绍强制水解法制备纳米氧化铁的基本原理，讲授和演示水热反应釜的正确使用； 

学生完成前驱体即氧化铁(α-Fe2O3)纳米粒子的水热合成 

2 

第三单元 讲授和演示高速离心机、真空干燥箱、数控超声波清洗器和管式炉的正确使用； 

学生完成水热反应产物的收集与干燥 

2 

第四单元 讲解XRD、SEM、TEM、多功能气体吸附仪等仪器的工作原理，带领学生现场观摩制样及测试等基本操作； 

介绍软模板法制备介孔碳的基本原理，指导学生完成中间体即F127-聚多巴胺包覆氧化铁的合成 

2 

第五单元 讲授和演示涂覆机、对辊机、切片机和手套箱等设备的正确使用，以及极片制作与电池组装的工艺流程； 

学生完成前驱体和中间体的相关结构表征，以及中间体的碳化处理 

2 

第六单元 讲授和演示电池测试系统的正确使用； 

学生完成目标产物的收集、相关结构表征以及电极浆料的配制、极片的涂覆和干燥 

2 

第七单元 讲解结构表征与电化学测试的数据处理方法和实验论文写作规范； 

学生完成极片的辊压、切片和扣式电池组装并进行恒流充放电测试 

2 

第八单元 指导学生完成实验数据处理与结果分析； 

学生完成实验论文的撰写 

2 
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6  实验步骤 
6.1  介孔碳包覆纳米氧化铁(Fe2O3@MC)的制备 

实验合成流程如图1所示。称取0.1622 g FeCl3和0.01 g NaH2PO4溶于50 mL去离子水，磁力搅拌
5 min后转入100 mL高压反应釜内，置于150 °C烘箱保温48 h。冷却至室温后通过高速离心(转速12000 
r∙min−1，时间8 min)，去离子水和无水乙醇洗涤数次后干燥即得前驱体Fe2O3。称取0.1 g前驱体通过
超声分散于10 mL去离子水。在另一烧杯内，称取0.5 g F127溶于水/无水乙醇混合溶剂(15 mL/25 mL)，
并在磁力搅拌下加入0.25 g盐酸多巴胺溶解完全，然后与Fe2O3分散液混合搅拌0.5 h。加入2.5 mL
氨水后反应2 h得即中间体F127-聚多巴胺包覆氧化铁(Fe2O3@FP)。在氩气流下分步碳化中间体：
(1) 2 °C∙min−1升至350 °C保温2 h；(2) 5 °C∙min−1升至600 °C保温2 h。所得即介孔碳包覆纳米氧化铁
(Fe2O3@MC)。上述凡涉及高温高压等危险性实验操作，须有专人全程监督指导。 
 

 
图1  Fe2O3@MC的合成示意图 

 
6.2  工作电极的制作及扣式电池的组装 

将质量比7 : 2 : 1的活性物质(Fe2O3或Fe2O3@MC)、乙炔黑和聚偏氟乙烯，以及适量N-甲基吡咯
烷酮充分混合研磨至半粘稠状，均匀涂覆于铜箔后在80 °C真空干燥12 h。经辊压切片得直径10 mm
的圆片，称重后转入手套箱组装半电池。对电极为锂片，电解液为1.0 mol∙L−1 LiPF6溶于体积比1 : 1
的碳酸乙烯酯/碳酸二甲酯混合溶剂，隔膜为多孔聚丙烯。组装后电池陈化12 h后即可测试。 
 
7  实验结果与讨论 
7.1  结构分析 

Fe2O3@MC及Fe2O3的XRD图谱如图2(a)所示，两者呈现类似的特征衍射峰(2θ = 24.3、33.2、
35.9、41.0、49.6、54.0、62.6、64.3)，均归属于六方相α-Fe2O3 (空间点群R-3c(167)，No. 33-0664)，
表明水热反应成功制得前驱体α-Fe2O3，同时与碳复合后并未改变其晶体结构。图2(b)为Fe2O3@MC
的拉曼光谱，在1354 cm−1和1593 cm−1处的两个特征峰分别对应于碳材料的D带和G带信号峰，说明
聚多巴胺等聚合物组分被成功碳化。 
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图2  Fe2O3@MC和Fe2O3的XRD图谱(a)；Fe2O3@MC的拉曼光谱(b)、氮气吸脱附曲线(c)和孔径分布图(d) 

 
Fe2O3@MC的氮气吸脱附曲线如图2(c)所示，根据IUPAC分类可归属于典型的IV(a)类曲线并具

有H2(b)型滞后环，证实材料的内部存在着孔径在4 nm以上的介孔。利用Brunauer-Emmet-Teller (BET)
法计算得出Fe2O3@MC的比表面积高达232.29 m2∙g−1，远高于未包覆Fe2O3(21.43 m2∙g−1)。进一步使用
Barrett-Joyner-Halenda (BJH)法分析Fe2O3@MC的吸附支曲线数据，可知其孔径分布(图2(d))主要集中
在8.83 nm左右，与文献报道的以F127为造孔模板得到的结果相近[1]。综合以上分析结果可证，本实

验方案成功地制备得到了高比表面积的介孔碳/氧化铁复合材料。 
7.2  形貌分析 
通过SEM和TEM进一步研究材料的微观构造。图3(a)显示前驱体Fe2O3呈椭球形，粒径相对均匀

(约140–160 nm)。纳米化的尺寸有利于Li+在固相材料中的快速扩散。由图3(b)可以清晰地观察到
Fe2O3@MC的核壳型结构。图中深色的实心内核为Fe2O3，而浅色的外壳为碳包覆层，其厚度较为均
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图3  (a) Fe2O3的SEM图；(b) Fe2O3@MC的TEM图 
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一(约20–30 nm)且含丰富的介孔。进一步确证了在F127的辅助下聚多巴胺成功转化为介孔碳并将
Fe2O3纳米粒子封装在其内部。介孔碳层既可保证电解液的充分浸润，又可提供良好的电子/离子通
路以及高度暴露的电化学活性表面，同时可有效缓冲充放电时体积变化产生的机械应力。 
7.3  电化学性能 

为了研究介孔碳包覆纳米氧化铁的储锂特性，本实验以Fe2O3@MC (或Fe2O3)为工作电极，锂片
为对电极，组装扣式半电池进行充放电测试。图4(a)和(b)分别为Fe2O3@MC和Fe2O3前三圈的充放电

曲线。相比于未包覆的Fe2O3，Fe2O3@MC表现出更加显著的特征电压平台和更高的初始容量。图4(c)
为Fe2O3@MC的循环性能。在100 mA∙g−1下，其首圈放电比容量高达1204 mAh∙g−1，库伦效率约60%，
循环100圈后容量可保持在567 mAh∙g−1左右。由此可见，在导电、坚韧且透气的介孔碳“护甲”的加

持下，Fe2O3@MC的实际容量和循环稳定性均改善明显。 
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图4  Fe2O3@MC (a)和Fe2O3 (b)的充放电曲线以及Fe2O3@MC的循环性能(c) 

 
8  教学讨论及教学效果 

传统的化学实验课程大多注重实验结果而不注重实验过程，课后学生往往机械地照抄实验原理、

操作步骤等形成实验报告，极大地削弱了学生的体验感和主观能动性。在综合化学实验中，学生可

以通过自主实践和观察来巩固和应用理论课所学知识。本实验是融合了教师自身的科研成果和教学

经历的创新型综合课题，将更加有利于学生对所学专业知识的交叉融合，把握专业前沿动向，为适

应时代需求的拔尖人才培养提供有效的支持。本研究提供了多样化的实验项目(强制水解法合成纳米
氧化铁、软模板法制备介孔碳等)，涵盖不同的化学领域(无机、物化、分析、高分子)和实验技术(水
热反应、高温碳化、极片制作、电池组装与测试等)，以便学生习得更广泛的化学知识和技能。综合



大 学 化 学 Univ. Chem. 2024, 39 (1), 184 

实验的开展以小组为单位进行，鼓励学生互相交流和讨论实验的进展、结果和数据解析，促进团队

合作和科学思维。综合化学实验也是培养学生实验室安全意识和实验室技能的重要机会，学生需要

学会正确地使用实验室设备、遵循实验规范、处理化学废弃物，并采取必要的安全措施来保证实验

的安全性。 
本实验已在我校材料化学专业高年级学生的综合化学实验课程中开展并收到学生的正向反馈。

通过与学生交流、听取学生PPT汇报和批阅学生的实验论文发现，学生的综合科研素质(包括文献检
索、实验操作、数据处理和论文撰写等)得到了良好的锻炼，并激发了浓厚的科研兴致。同时，许多
学生表示未来毕业论文、研究生课题和择业等均会重点考虑新能源领域。 
 
9  结语 

本文设计通过简单水热反应制得纳米α-Fe2O3，继而利用软模板法以聚多巴胺为碳源合成介孔碳

包覆氧化铁纳米材料，并对其进行结构表征和储锂性能测试。本实验选题紧扣时代需求和专业前沿，

原材料价廉易得、原理明晰操作简便、结果重现性好，适用于学生综合科学实践教学。本实验的教

学对学生的全面发展具有重要意义，不仅能够提高学生的理论水平和实践能力，激发创造力和科学

探索的兴趣，还能培养学生解决实际问题的能力和创新思维，提升团队合作意识和沟通能力，为将

来从事科学研究或工程实践打下坚实的基础。 
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