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摘 要：针对 VO2 纳米颗粒在涂覆成膜过程中因本征电阻率高、VO2 连接较差而导致的薄膜电学性能劣化问题， 基于
水热-退火法及退火真空度、退火温度的优化合成了 M 相二氧化钒（VO2（M））纳米片，采用旋涂的方式在柔性
聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET）表面构筑了连续致密的 VO2（M）薄膜，并分析了该薄膜的光电性能。 结果表明：
由于纳米片在动态弯曲时能保持较好的连接，其面内二维连续结构显著降低了界面电阻；在最优退火真空度
为 1.5 Pa、退火温度为 420℃条件下所得 VO2（M）纳米片用于制备柔性 VO2（M）/PET 薄膜，该薄膜兼具光热调
控能力和电阻可调特性，在可见光透射率为 41.26%的条件下实现了光热调制效率为 4.51%的效果，相变过程
中电阻变化率可达为 2.94 × 102，为柔性光电器件的发展提供了材料基础。
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Abstract： To address the issue of poor electrical performance of films caused by the high intrinsic resistivity of VO2 nanopar鄄
ticles and poor connection between VO2 nanoparticles during the film coating process， VO2（M） nanosheets were
synthesized based on a hydrothermal-annealing method with optimization of the annealing vacuum degree and
annealing temperature. A continuous and dense VO2（M） film was fabricated on the surface of flexible polyethy鄄
lene terephthalate （PET） by spin-coating， and the optoelectronic properties of VO2（M） nanosheets/PET flexible
composite films were analyzed. The results show that due to the good connection maintained by the nanosheets
during dynamic bending， their in-plane two-dimensional continuous structure significantly reduces the interfa鄄
cial resistance. The VO2（M） nanosheets obtained under the optimal annealing vacuum degree of 1.5 Pa at an鄄
nealing temperature of 420 ℃ were used to prepare flexible VO2（M）/PET films， and the films have both pho鄄
tothermal regulation ability and tunable resistance. Under the condition of visible light transmittance of 41.26%，

the photothermal modulation efficiency of 4.51%�is achieved， and the change of resistance rate during the phase
transition could reach 2.94 × 102. It provides a material foundation for the development of flexible optoelectronic
devices.
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M 相二氧化钒（VO2（M））由于其独特的金属-绝缘
体相变（MIT）特性，在温度达到相变温度（68 ℃）附近

时会发生可逆相变，在晶体结构发生变化的同时也会
伴随着光学、电学性能上的转变 [1-3]。 VO2（M）的可逆
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MIT 具有超快速和多源刺激响应的特点， 可以由多种
外部刺激来触发，包括光辐照刺激、温度刺激、电场刺
激、磁场刺激、电化学刺激和应力刺激等[4-6]。 多条件驱
动与高超的性能变化使得基于 VO2（M/R）的高性能智
能器件在多重领域迅速发展并展现出强大的应用潜
力，成为智能窗、光电传感器、智能穿戴设备的理想材
料[7-9]。 随着各产业的发展，对高灵活、多功能的 VO2 材
料的需求不断增加，柔性衬底相较于传统刚性衬底可
以适应更多异形表面，能够在众多领域获得进一步的
发展与应用[10]。常见的 VO2（M）薄膜的制备方式有磁控
溅射法、化学气相沉积法等，但由于 VO2（M）的良好
MIT 性依靠其纯度与结晶性， 在制备过程中往往需要
较高的温度（＞ 400 ℃），大多数有机柔性衬底难以承受
高温从而限制了 VO2（M）柔性薄膜的发展[11-13]。 目前常
见的制备 VO2（M）柔性薄膜的方法主要有高能溅射成
膜[14]、缓冲层沉积成膜[15]、纳米颗粒聚合物涂覆成膜[16]、
转印自支撑 VO2 薄膜[17]。在这些方法中，纳米颗粒聚合
物涂覆成膜法由于其可通过水热法得到高质量的 VO2

（M）粉末且具有大规模灵活制造的潜力而受到广泛关
注[18-19]。 利用水热法可自由调控 VO2 纳米颗粒的形貌，
并能通过旋涂预先制备好的 VO2（M）分散液来避免制
备过程中高温对柔性衬底的影响[20]。 但旋涂薄膜内纳
米颗粒之间的弱连接性与高接触电阻，使得这种方法
得到的柔性薄膜电学性能普遍较差，从而限制了其在
电学器件方面的使用。

针对以上问题，本文基于水热法能够调控产物形
貌的优势，成功合成了具有片状结构的 VOOH 纳米粉
末， 并通过退火法得到了尺寸在 200 nm 以下的 VO2

（M）纳米片。 随后采用旋转涂布的方式在柔性聚对苯
二甲酸乙二醇酯（PET）衬底上负载 VO2（M）得到了
VO2（M）/PET 柔性薄膜。 通过对退火温度与真空度的
精准调控验证了 VOOH 退火的产物与形貌的变化规
律。 得益于纳米片优良的成膜性与连接性，制得的柔
性薄膜在光学性能与电学性能上展现出一定的可调
变化性。 基于自身优秀的导电性质可通过焦耳热效应
实现无外电路介入的“透光-遮光”切换，其电阻动态
响应特性为研发柔性传感器、智能窗等器件提供了新
思路。

1 实验部分

1.1 材料与设备
主要原料：五氧化二钒粉体（V2O5，≥99.6%），美国

Sigma-Aldrich 公司；草酸（H2C2O4，≥99.5%）、乙二醇

（Ethylene Glycol，≥99.0%）、过氧化氢溶液（H2O2，30%，
优级纯）、无水乙醇（Ethanol），国药集团；聚对苯二甲
酸乙二醇酯（PET），苏州迈凯斯塑料制品有限公司；去
离子水（电阻率为 18.2 MΩ·cm），实验室采用 MERCK
MILLIPORE 纯水系统自制。

主要设备：VBF-1200X 型水平真空管式炉， 美国
材料技术国际公司；X′Pert 型粉末 X 射线衍射仪， 荷
兰 PANalytical 公司；SU8020 型场发射扫描电子显微
镜，日本日立公司； inVia Reflex 型显微共聚焦拉曼光
谱仪， 英国 Renishaw 公司；UV3600-MPC3100 型紫外
可见红外分光光度计， 日本岛津公司；Fs-pro 型半导
体测试平台，上海概伦电子股份有限公司。
1.2 VOOH 纳米片的制备

将 0.8 g 的 V2O5 置于 500 mL 烧杯中，加入 30 mL
过氧化氢溶液，并使用磁力搅拌器缓慢搅拌 2 h，直到
溶液发生剧烈的放热反应转变为红褐色的浓稠凝胶。
随后向烧杯中加入 10 mL 乙二醇继续搅拌 2 h， 直到
反应完全结束。将凝胶全部转移至反应釜中，在 200 ℃
保温 24 h， 待水热反应完全结束后自然冷却至室温，
取出样品并使用无水乙醇与去离子水洗去残余的有
机物。 最后将样品放入真空冷冻干燥机中在-50 ℃环
境保存 72 h，得到 VOOH 纳米片。
1.3 VO2（M）纳米片/PET 柔性薄膜的制备

将得到的 VOOH纳米片置于真空管式炉中进行退
火处理，在 1.5~20.0 Pa、300~450 ℃的条件下退火 1 h，
得到 VO2（M）纳米片。 用去离子水、无水乙醇与等离子
清洗机清洁 PET 膜的表面。将 200 mg 的 VO2（M）纳米
片与 10 mL 的乙醇混合制得 VO2（M）纳米片分散液，
随后以旋涂的方式在清洁的 PET 膜表面制备得到
VO2（M）/PET 柔性复合薄膜。 旋涂速率为 1 500 r/min，
旋涂时间为 30 s，通过控制旋涂的次数来控制 VO2（M）
膜层的厚度。
1.4 性能测试与结构表征

采用 X′Pert 粉末 X 射线衍射仪分析产物的物相
组成；采用 SU8020场发射扫描电子显微镜观察产物的
微观形貌；采用 InVia Reflex显微共聚焦拉曼光谱仪识
别 VO2（M）的振动峰；采用 UV3600-MPC3100 紫外可
见红外分光光度计测试薄膜的变温光谱；采用 Fs-pro
半导体测试平台测试薄膜的温度-电阻（R-T）曲线。

2 结果与讨论

2.1 乙二醇还原 V2O5 产物分析
VO2（M）/PET柔性复合材料制备流程如图 1所示。
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通过水热反应得到纤铁矿相-γVO（OH）纳米片，
并通过控制退火的温度与真空度使 VOOH 纳米片转
变为 VO2（M）纳米片。 在搅拌的过程中，V2O5 与过氧化
氢溶液完全反应， 转变为红褐色凝胶， 在此过程中
H2O2 通过反应式（1）将 V2O5 转变为了离子状态的
[VO（O2）2]-，离子状态的[VO（O2）2]-具有更高的活性，能
够更好地发生后续的反应。 在 H2O2 与 V2O5 间的反应
完全结束后， 加入乙二醇并在室温下搅拌 2 h 直到充
分混合。 将混合后的凝胶在烘箱中于 200 ℃下保温
24 h。 在水热反应过程中[VO（O2）2]-与乙二醇会发生反
应式（2）， 通过水热法将 V5+还原为 V3+， 反应产物的
XRD谱图和 FESEM图像如图 2所示。

V2O5 + 4H2O2 → 2[VO（O2）2]- + 2H+ + 3H2O （1）
2[VO（O2）2]- + C2H6O2 → 2VOOH + C2H2O2 +
2OH- + 2O2↑ （2）

由图 2（a）可见，在 14.1 °、27.0 °、36.4 °、46.9 °、60.7 °
观察到明显的特征峰，对应了纤铁矿相 γ-VO（OH）的
（020）、（120）、（031）、（051）、（231）晶面，反映出水热

产物主要为纤铁矿相 γ-VO（OH）（JCPDS No. 74-1877）。
图 2（b）展示了产物 VOOH 的 SEM 图像。 由图 2（b）可
见，粉末彼此间没有明显的团聚，纳米片直径在 200~
500 nm 之间， 厚度约为 10 nm。 由图 2XRD 谱图与
FESEM 图像说明，水热反应成功制得了具有良好分散
性的纯相纤铁矿相 γ-VO（OH），适合作为后续制备
VO2（M）纳米片的前驱体。
2.2 退火真空度对产物的影响

图 3 展示了纤铁矿相 γ-VO（OH）在退火温度为
400 ℃时不同真空度下产物的 XRD 谱图。

由图 3 可以看出，在真空度为 1.5 Pa 时，退火产
物在 27.8°、37.0°、42.2°、55.5°、57.4°表现出明显的特征
峰，对应了 VO2（M）的（011）、（200）、（210）、（220）、
（022）晶面（JCPDS No. 43-1041），表明此时纤铁矿相
γ-VO（OH）完全转变为 VO2（M）。 将真空度提高至
2.5 Pa， 产物的 XRD 谱图在 25.3°、45.5°、49.5°出现了
额外的特征峰，对应了 V6O13 的（110）、（005）、（020）晶
面（JCPDS No. 43-1040），说明此时产物中有少量的V3+

发生了过氧化而转变为 V5+，使得产物中出现了复合价
态的钒氧化物V6O13。 进一步将真空度升高到 10.0 Pa，产
物的 XRD 谱图在 19.7°、21.8°、24.4°、25.4°、29.3°出现
了额外的特征峰，对应了 V3O7 的（402）、（204）、（600）、
（602）、（006）晶面（JCPDS No. 27-0940），说明真空度的
升高导致了 V离子的进一步氧化，使得复合价态的钒氧
化物中 V5+的含量上升。 最后将真空度提高到 20.0 Pa，
产物中 VO2 的特征峰几乎消失， 产物中 V3O7 与 V6O13

的特征峰强度进一步增加，说明退火产物已经完全变
为复合价态的钒氧化物。 氧化钒薄膜的 MIT 性能受到
其 VO2（M）含量与结晶性的影响，其含量与结晶性越
高，薄膜的 MIT 性能越好。 过高的退火真空度产生的
V5+氧化物会降低 VO2（M）的含量、连续性与结晶性，
影响薄膜的整体性能。 而 VO2（M）纳米片结构的形貌
受真空度的影响较小， 主要依赖于退火温度和时间。

V205+H2O2+EG VOOH VO2（M） VO2（M）/PET

水热 退火 旋涂

图 1 VO2（M）/PET 的制备流程
Fig.1 Flow chart of fabrication process for VO2（M）/PET
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图 3 退火真空度为 1.5~20.0 Pa时产物的 XRD 谱图
Fig. 3 XRD patterns of products annealed under vacuum

levels of 1.5-20.0 Pa
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图 2 纤铁矿相 γ-VO（OH）的 XRD 谱图和 FESEM 图像
Fig. 2 XRD pattern and FESEM image of akaganéite-phase

γ-VO（OH）
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综上所述，本文实验条件下最佳退火真空度为 1.5 Pa。
退火真空度增加，会导致退火气氛中氧分压增加。 由
于纳米尺寸的 VOOH 粉末拥有较强的表面能， 使得
其对氧气极其敏感。 氧分压的微小变化使得 V3+发
生过氧化而转变为 V5+， 导致最终产物中 VO2 纯度
降低。
2.3 退火温度对产物的影响

为了探究退火的最佳温度， 将 VOOH 在 300~
450 ℃下进行退火， 升温-保温过程中保持真空度为
1.5 Pa。不同退火温度下产物的 XRD谱图如图 4所示。

由图 4可以看出：当退火温度为 300 ℃时，产物中
观察不到明显的特征峰， 说明此时产物的结晶度很
差，过低的退火温度使得 VOOH 以未反应完全的前驱
体形式存在； 将退火温度升高到 350 ℃， 退火产物的
XRD 谱图在 27.8°、37.0°、42.2°出现了微弱的特征峰，
与 VO2（M）的（011）、（200）、（210）晶面的特征峰对应，
表明在此温度下产物中有少量的纤铁矿相 γ-VO
（OH）开始转化为 VO2（M）；随着温度进一步升高到
400 ℃，27.8°、37.0°、42.2°处的特征峰强度增强， 同时
在谱图中观察到 55.5°与 57.4°处有较强的峰出现，对
应了 VO2（M）的（220）、（022）晶面的特征峰，表明 VO2

（M）的结晶性进一步提高，含量也有增加。当退火温度
提高到 450 ℃时，退火产物中 VO2（M）的特征峰的强
度进一步增加，同时 27.8 °的特征峰半峰宽减小，说明
在 450 ℃下产物 VO2（M）的结晶性进一步提高。

图 5为不同退火温度下产物的 SEM 图像。 由图 5
可以看出，在退火温度为 300~400℃时，退火产物仍然
保持片状形貌且没有出现团聚。 结合图 4 的 XRD 谱
图的信息可知， 在退火温度为 400 ℃时退火产物为
VO2（M）纳米片。 在退火温度升高至 450 ℃时，产物的
形貌变为了纳米颗粒状，说明当退火温度为 450 ℃时，
虽然 VO2（M）有着更高的结晶性，但是在高温下发生
了重结晶转变为纳米颗粒， 平均尺寸在 100~400 nm，

且出现了纳米颗粒团聚体或者棒结构，这使得其在配
置溶液时更难充分地分散。

为了获得纯净且具有高结晶性的 VO2（M）纳米
片，在 410~440 ℃的退火温度下对 VOOH 进行了热处
理，其 XRD 谱图如图 6 所示。 由图 6 可以看出，产物
表现出的特征峰与 VO2（M）的特征峰高度吻合，无其
他杂峰， 表明了此时退火的产物为较纯净的 VO2（M）
相；随着退火温度的增加，产物 XRD 特征峰的位置没
有明显的变化，但是 27.8°主峰的强度增加且半峰宽逐
渐缩小，证明随着退火温度的升高，产物 VO2（M）的结
晶性不断增加。

图 7 展示了退火温度为 410~440℃时产物的SEM
图像。

由图 7 可以看出，410 ℃退火时产物主要为 VO2

（M）纳米片，同时有少量的 VO2（M）纳米颗粒残留在表
面，产物表现出较好的分散性。 产物中纳米颗粒的产
生主要是由于退火过程中尺寸过小的纤铁矿相 γ-
VO（OH）在高温下发生粗化，使得其从纳米片转变为

10 80

2兹/（°）

图 6 退火温度为 410~440℃时产物的 XRD 谱图
Fig.6 XRD patterns of products annealed at temperatures of
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图 4 退火温度为 300~450 ℃时产物的 XRD 谱图
Fig.4 XRD patterns of products annealed at temperatures of
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图 5 退火温度为 300~450℃时产物的 SEM 图像
Fig. 5 SEM images of products annealed at temperatures of

300-450℃
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图 8 退火温度为 410~440℃时 VO2（M）粉末的热性能
Fig. 8 Thermal performance of VO2（M）powders annealed at
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图 7 退火温度为 410~440 ℃时产物的 SEM 图像
Fig.7 SEM images of products annealed at temperatures of

410-440℃
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纳米颗粒。 420 ℃退火时产物中有少量的 VO2（M）纳米
片发生了团聚现象，且纳米片表面有部分纳米颗粒附
着，产物整体表现出较好的分散性，纳米片的直径在
100~400 nm。而 430 ℃与 440 ℃退火时产物中 VO2（M）
纳米片的含量明显减小，且出现较多彼此间互相连接
的纳米颗粒，这说明在该退火温度下 VO2（M）已经发生
了再结晶， 使得原本的片状形貌消失且更易发生团聚
现象。

图 8 所示为退火温度在 410~440 ℃后得到的 VO2

（M）纳米片与纳米颗粒的热性能曲线。
图 8（a）为升温和冷却循环的 DSC 曲线，都已经

归一化并消除了基线，可以看出，VO2（M）呈现出了可
逆的一级相变，所有样品在升温和冷却循环中的连续
DSC 曲线的相似性表明了相变的无疲劳性。 升温过程
中存在明显的吸热峰， 冷却过程中存在明显的放热
峰， 且放热的出现相较于吸热有着明显的滞后现象。
从 DSC 图像中能看出 VO2（M）纳米片在升温的过程中
MIT 完成的速度明显高于 VO2（M）纳米颗粒，这是由
于纳米片的面内连续结构提供高效热传导路径，使得
相变触发阈值更集中，有效地缩短了相变响应时间。

对于不同温度下得到的 VO2（M），其相变温度（TC）
取为吸热峰的最高点。 由图 8（b）和图 8（c）可以看出：
当退火温度为410、420、430、440 ℃时，VO2（M）粉末
的 TC 分别为 65.67、67.73、67.58、68.94 ℃，整体相变温
度随着退火温度的升高而升高；与此同时纳米粉末的
潜热（驻H）分别为 43.5、45.34、37.5、40.82 J/g，在退火
温度为 420 ℃时，驻H 达到了最高值。VO2（M）的相变温
度受到其晶体缺陷、晶粒尺寸、结晶度等多方面因素
影响。 当退火温度升高时，更高的温度使得材料整体

的结晶度增加，导致晶体缺陷的减小，使得材料的 TC

与 HW 逐渐升高；并且由于纳米片具有更高的比表面
积，相比纳米颗粒暴露了更多的活性表面，从而增强
了与吸附氧间的相互作用，使得其具有更低的相变温
度；更高的退火温度使得更多的纳米片发生再结晶转
变为纳米颗粒， 且使得纳米颗粒进一步发生团聚，因
而导致了相变温度的增加。 值得注意的是 410、420 ℃
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图 9 VO2（M）纳米片的拉曼光谱
Fig.9 Raman spectrum of VO2（M）nanosheets
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图 10 不同厚度 VO2（M） /PET 柔性薄膜的表面微观形貌
Fig.10 Surface microstructures of VO2（M） /PET flexible

films with different thickness
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图 11 不同厚度的 VO2（M） /PET 柔性薄膜在 20℃与 80℃
下的透射光谱

Fig.11 Transmission spectra of VO2（M） /PET flexible films
with variable thicknesses measured at 20℃ and 80℃
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下退火样品的 ΔH 显著高于 430、440 ℃下退火的样
品，这是由于纳米片相较于纳米颗粒在聚集之后其面
与面之间相互叠加，使得暴露的表面积降低，从而表
现出比纳米颗粒更高的 ΔH。

图 9 展示了 VO2（M）纳米片的拉曼光谱图。由图 9
可见，194 cm-1（ωV1）和 223 cm-1（ωV2）处的峰与低频
区域的锯齿状 V-V 二聚体振动有关，618 cm-1（ωO-
M2）处的峰则可归因于 VO2（M）的 V-O 晶格振动 [21]。
这 3 个振动峰是代表产物为 VO2（M）的显著特征，进
一步证实了合成产物主要为 VO2（M）。

2.4 VO2（M）/PET 柔性薄膜的形貌
旋转涂布法是一种常见的薄膜制备方法，通过控

制旋转的速度、加速度与时间，能够得到不同厚度的
薄膜。 本实验将退火温度 420 ℃ 、真空度 1.5 Pa 下制
得的 VO2（M）纳米片分散在无水乙醇中得到 VO2（M）
分散液，并在旋涂速率为 1 500 r/min、加速度为 500 r/
（min·s）、 旋涂时间为 30 s 的条件下制备了旋涂次数
为 2、4、6 次的 3 种厚度的 VO2（M）/PET 柔性薄膜。 为
与 VO2（M）纳米片的成膜性能进行对比，采用相同的
旋涂工艺参数使用同浓度 VO2（M）纳米颗粒分散液制
备了相同厚度的 3种薄膜。 其微观形貌如图 10所示。

由图 10 可以看出：在低厚度的情况下，纳米片薄
膜表面的 VO2（M）团簇数量明显少于纳米颗粒薄膜；
且相较于纳米颗粒薄膜，纳米片薄膜表面存在大量纳
米片均匀分布在团簇之间，这使得其表面 VO2（M）具
有更高的均匀性与连通性。 在 6 次旋涂后虽然 2 种薄
膜表面几乎被 VO2（M）完全覆盖，但纳米颗粒薄膜内
的粉末间存在明显的空隙，这导致其膜内具有较高的
接触电阻，使得相变后仍然具有较高的电阻；而纳米
片则由于其独特的二维结构，具有更好的涂膜性能与
面内连续性，能够得到更均匀的 VO2（M）膜。
2.5 VO2（M）/PET 柔性薄膜的光电性能

为探究相变前后薄膜的光学性能变化，测试了不
同旋涂次数的 VO2（M）纳米片/PET 薄膜与 VO2（M）纳
米颗粒/PET 薄膜在 20 ℃与 80 ℃的透射光谱，测试结
果如图 11 所示。

通常依据薄膜在可见光透过率（Tl 滋m）约 40%时的
太阳光调制效率（ΔTsol）判断其光学调制性能。 由图 11
可以看出，VO2（M）的 MIT 使得 2 种柔性复合薄膜的
光学透过率在 20 ℃和 80 ℃下展现出截然不同的透射
光谱曲线，且 2 种柔性复合薄膜的 ΔTsol 均随着旋涂次
数的增加而增加。 在旋涂次数为 4次时纳米片薄膜的
Tl 滋m = 41.26%，ΔTsol = 4.51%； 而同厚度纳米颗粒薄膜
的 Tl滋m = 36.78 %，ΔTsol = 4.24 %。在旋涂次数为 6 次时
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纳米片薄膜的 Tl 滋m = 26.32%，ΔTsol = 7.09%， 展现出一
定的太阳光调制能力。 由于片状结构能够通过自组
装与定向沉积形成连续薄膜，晶界数量显著低于纳米
颗粒的随机堆积结构， 降低了入射光的漫反射与散射
损失，使其可见光的透过率相较于纳米颗粒薄膜有所
提升。

图 12 为不同厚度的 VO2（M）纳米片/PET 柔性复
合薄膜与 6次旋涂的 VO2（M）纳米颗粒/PET 柔性复合
薄膜在 25~100℃循环下的电阻-温度（R-T）曲线。

由图 12（a）可以看出，在室温环境下，纳米片薄膜
表现出高电阻的特性，处于 Mott 绝缘体相。 随着温度
的升高，VO2（M）/PET 的电阻缓慢降低。 在温度达到
40 ℃附近时电阻开始出现明显降低的趋势； 在 70 ℃
附近时减缓， 并在 100℃时达到最小值。 在冷却过程
中，电阻表现出与加热过程相反的变化，整个循环过
程有着明显的热滞回线，反映了 VO2（M）/PET 具有出
色的 MIT 性能。 随着旋涂次数（厚度）的增加，热滞回
线整体向右移动且面积逐渐增加，说明薄膜的热滞效
应逐渐增强，材料完全相变所需要的时间越长。 3种旋
涂次数的薄膜其热滞宽度均小于 10 ℃，发生时间小于
30 s，具有较短的自调节时间。 旋涂 2 次、4 次、6 次后
薄膜绝缘态与金属态之间电阻的比值 ΔR 逐步增加，
分别为 7.47 × 10、1.87 × 102、2.94 × 102。

实验中发现，由于其内部较差的连接性，使得 2、4
次旋涂的纳米颗粒薄膜难以获得有效的电学数据。 由

图 12（b）可知，6 次旋涂的纳米颗粒薄膜在 25~100 ℃
循环下 ΔR = 1.88 × 102，变化弱于同厚度纳米片薄膜。
VO2 纳米片由于其独特的二维结构， 在旋涂过程中更
易形成面内连续排列，在厚度较低时能够明显地提高
薄膜内的连续性，减少晶界和颗粒间接触电阻，从而
显著提升其电学性质。

3 结 论

本研究采用水热-退火法成功制备出具有片状形
貌的 VO2（M）纳米粉末，并通过旋涂工艺在柔性 PET
衬底表面构筑了 VO2（M）薄膜，有效避免了 VO2（M）制
备过程中对有机衬底的损伤问题。 研究结果表明：

（1）利用双氧水、V2O5 和乙二醇作为原料制备了
纤铁矿相 γ-VO（OH），得到的 VOOH 呈现片状结构且
尺寸均匀。

（2）通过对 VOOH 退火温度与真空度的调节，在
退火温度为 420℃、 真空度为 1.5 Pa 的条件下可以得
到结晶性与纯度较高、尺寸均匀的 VO2（M）纳米片。

（3）得益于纳米片在柔性衬底上的结构稳定性，
薄膜内二维连续结构显著降低了界面电阻。 所得到的
薄膜具有一定的太阳光调制特性与电阻可调性。 当
Tl 滋m = 41.26%时，其 ΔTsol = 4.51%，且相变前后其电阻
变化率 ΔR 可达 2.94 × 102，为制备具有优异光电性能
的 VO2（M）柔性薄膜提供了一种新思路。
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