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Fe2O3 纳米纤维锂离子电池负极材料的 
制备及其电化学性能研究 
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摘 要: Fe2O3 具有理论比容量高和价格低廉等特点, 已成为锂离子电池负极材料的研究热点之一。实验以不同质量

比 PVP/FeCl3 溶液为前驱体, 静电纺丝技术制备 PVP/FeCl3 纳米纤维并热处理, 得到不同直径的 Fe2O3 纳米纤维负

极材料, 并以水热合成法制备了 Fe2O3 纳米颗粒。利用 X 射线衍射、热重、红外光谱、扫描电镜、透射电镜和恒流

充放电等测试手段对材料的物相、微观形貌和电化学性能进行表征。结果表明, Fe2O3 纳米纤维比 Fe2O3 纳米颗粒

表现出更优的电化学性能, 直径为 160 nm 的 Fe2O3 纳米纤维负极材料的倍率性能和循环性能最佳, 材料在 0.1 A/g

电流密度下的可逆容量为 827.3 mAh/g；在 2 A/g 电流密度下 70 次循环放电比容量有 439.1 mAh/g。 
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Synthesis and Electrochemical Performance of Fe2O3 Nanofibers  
as Anode Materials for LIBs 
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Abstract: Due to high theoretical specific capacity and low cost, Fe2O3 has become an attractive research field in 

anode materials for lithium-ion batteries (LIBs). In this study, by using PVP/FeCl3 solutions with different concen-

trations as precursors, Fe2O3 nanofibers with different diameters were prepared by electrospinning technology and 

anneal treatment. In addition, Fe2O3 nanoparticles were prepared by hydrothermal synthesis method. The crystalline 

structure, morphology and electrochemical performances of the composites were investigated by X-ray diffraction, 

thermogravimetric analysis, infrared spectrum, scanning electron microscope, transmission electron microscope, 

and charge-discharge tests. Results showed that Fe2O3 nanofibers has better electrochemical performance than 

Fe2O3 nanoparticles. Fe2O3 nanofibers with diameter of 160 nm exhibited the highest rate and cycle performance as 

anode material in LIBs. It was found that the Fe2O3 electrode could deliver a discharge capacity of 827.3 mAh/g at 

0.1 A/g current density and 439.1 mAh/g at 2 A/g after 70 cycles. 
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锂离子电池 (LIBs)相对于传统蓄电池有电压

高、比能量高、循环寿命长和环境友好等优点, 引

起了广泛关注[1-6]。但应用于大型的动力设备上的锂

离子电池, 必须比容量更大和循环性能更好。锂离
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子电池负极材料是影响 LIBs 电化学性能的关键因

素之一。目前商业化的LIBs主要以石墨为负极材料, 

但是其理论比容量较低, 仅有 372 mAh/g, 限制了

LIBs 电化学性能的进一步提高[7-8]。Fe2O3 由于具有

高比容量(1007 mAh/g)、储量丰富和无毒害性等特

点, 是当前负极材料研究热点之一[9-10]。但是, Fe2O3

作为锂离子电池负极材料在锂脱嵌过程中体积会发

生剧烈变化, 导致材料结构崩塌, 继而在集流体上

粉化并脱落, 降低其电化学性能[11-13]。 

静电纺丝技术原理简单, 能够生产出纳米纤维

和无纺布[14-18]。与纳米颗粒相比, 由静电纺丝制备

的纳米纤维的比表面积较小, 但在径向上又是纳米

尺度, 可以减缓充放电过程中体积变化, 同时锂离

子的迁移距离短, 极化小, 有利于电极材料比容量

的发挥。 

本工作以不同质量比的 PVP/FeCl3 溶液为前驱

体, 静电纺丝技术制备 PVP/FeCl3 纳米纤维并热处

理, 得到不同直径的 Fe2O3 纳米纤维负极材料, 并

以水热合成法制备了 Fe2O3 纳米颗粒, 并对材料的

电化学性能做一系列对比研究。 

1  实验方法 

1.1  Fe2O3 纳米纤维和 Fe2O3 纳米颗粒的制备 
静电纺丝法并结合热处理技术制备 Fe2O3 纳米

纤维。配制不同质量比 PVP/FeCl3 溶液为前驱体, 

FeCl3 浓度分别为 6wt%、12wt%和 18wt%, 制备得到

Fe2O3 纳米纤维, 具体制备过程见文献[18], 样品分

别标记为纳米纤维 Fe2O3(I)、Fe2O3(II)和 Fe2O3(III)。 

以水热合成法制备 Fe2O3 纳米颗粒。取 4.8 g 的

无水 FeCl3 溶于 10 mL 无水乙醇, 加入 5 mL 环氧甲

烷, 搅拌至凝胶状, 移至高压反应釜内, 170℃下反

应 11 h, 冷却至室温, 离心分离, 80℃真空干燥箱中干

燥 10 h, 得到 Fe2O3纳米颗粒, 样品标记为 Fe2O3Ps。 

1.2  材料结构与电化学性能表征 
对制备得到的纳米纤维进行 XRD 分析, 仪器

测试采用步进扫描方式, 步进宽度 0.02°, 步进 1 s, 

2θ 范围为 5°~80°的, 条件为 Cu Kα 射线(石墨单色

器过滤, λ=0.15406 nm), 管流 30 mA, 管压 40 kV。

在型号为 TGA/DSC 3+热重差热分析仪(Mettler To-

ledo 公司)中进行热重分析, 内部气氛为 Air, 流速

为 20 mL/h, 温度范围为 25~800℃。在型号为

NICOLET-380 傅里叶红外光谱分析仪(NICOLET 公

司)中进行样品的傅里叶红外光谱分析。在 XL30 

ESEM-FEG扫描电镜(美国FEI公司)和Tecnai G2 20

透射电镜(美国 FEI 公司)观察样品的微观形貌。 

按质量比 20:5:1:1 称取 Fe2O3 纳米纤维、导电

炭黑(Super-P)、羧甲基纤维素钠(CMC)与丁苯橡胶

(SBR), 再加入一定量的去离子水做溶剂, 搅拌混

合 24 h 后得到调制好的涂布浆料。将浆料均匀涂布

在铜箔上, 放入烘箱中 60℃烘干半小时, 去除样品

表面溶剂, 再放入真空干燥箱中 100℃真空干燥 8 h, 

除去样品内部溶剂和水分。将干燥处理好的样品切

成直径为 16 mm 的小圆片, 称重并计算活性物质质

量[活性物质质量=(极片总质量铜箔质量)0.74]。

在型号 MC-10-Compact 手套箱(德国布劳恩公司)中

组装扣式电池(CR2025)。在 NEWARE 电池性能测

试系统上进行扣式电池充放电测试, 充放电电压区

间为 0.02~3.00 V。在电化学工作站 Princeton 

PARSTAT 2273 上测试样品的循环伏安和交流阻抗

性能。 

2  结果与讨论 

2.1  物相分析 
为了研究 PVP/FeCl3 纳米纤维在不同温度下的

变化, 在 300~700℃温度下空气煅烧上述纳米纤维, 

并对产物进行 FT-IR 分析。如图 1(a)所示, 未煅烧的

PVP/FeCl3 纳米纤维在图谱中出现明显的 3369 cm–1

吸收特征峰, 对应于 H2O 中–OH 的伸缩振动；明显

的 1621 cm–1吸收特征峰, 对应于PVP中–N–C(=O)–

的伸缩振动, 说明了 PVP 的存在。当温度从 300℃

升到 500℃时, 1621 cm–1 吸收特征峰强度逐渐减弱

至消失, 说明 PVP 在热处理过程逐渐分解了。500℃

煅烧产物中出现的 463 和 551 cm–1 吸收峰为 Fe–O

伸缩振动峰, 证明产物中存在 FeOx。随着热处理温

度升高, Fe–O 伸缩振动峰逐渐增强, 说明 FeOx的结

晶程度变好, 物质结构趋于稳定。 

图 1(b)为在 300~700℃温度下PVP/FeCl3纳米纤

维空气煅烧产物和 Fe2O3 纳米颗粒的 XRD 图谱。

α-Fe2O3 的 XRD 谱图均可归属对应的 PDF 卡片

33-0664[19-20]。如图所示, 当煅烧温度从 300℃升至

500℃, 明显出现 Fe2O3 的衍射特征峰, 当煅烧温度

升至 700℃时, Fe2O3 的特征峰强度变强, Fe2O3 特征

峰 2θ 没有明显变化,与图中 Fe2O3 纳米颗粒的特征

峰完全吻合。 

2.2  热重分析 

为了探讨纳米纤维不同温度的质量损失, 在空

气气氛, 温度范围为 25~800℃, 升温速度 10℃/min, 

分别热重分析 PVP 纳米纤维和 PVP/FeCl3 纳米纤

维。从图 2 中 PVP 纳米纤维热失重曲线可以看出, 

114℃以前的质量损失主要是样品中溶剂和水分损 
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图 1  (a)未煅烧的 PVP/FeCl3纳米纤维及其在 300~700℃温度下煅烧产物的 FT-IR 图谱和(b)PVP/FeCl3纳米纤维在 300~700℃温

度下煅烧产物和 Fe2O3纳米颗粒的 XRD 图谱 

Fig. 1  (a) FT-IR spectra of PVP/FeCl3(II) nanofibers and the products calcined from PVP/FeCl3(II) nanofibers at 300700℃ and 

(b) XRD patterns of the products calcined from PVP/FeCl3(II) nanofibers and Fe2O3 nanoparticles at 300700℃ 

 

 
 

图 2  PVP 纳米纤维和 PVP/FeCl3 纳米纤维的热失重曲线 

Fig. 2  Thermogravimetric curves of PVP nanofibers and 
PVP/FeCl3 nanofibers 

 

失引起的。温度在 323℃~478℃区间的质量损失来

自于 PVP 的热分解。温度从 478℃上升到 600℃, 材

料质量不再有明显损失, 说明在 478℃以后 PVP 已

被分解完全。从 PVP/FeCl3纳米纤维的热失重曲线可

以看出, 114℃以前的质量损失主要是样品中溶剂和

水分损失引起的。125~248℃之间的质量损失可能是

水解产生的 Fe(OH)3脱水形成了 FeO(OH), 248~590℃

的质量损失主要是 FeO(OH)继续脱水生成 Fe2O3 导

致[21-22]；在 590~600℃之间有个急剧的质量损失主要

是 PVP 的热分解引起。对比两种纳米纤维的热失重曲

线发现, PVP/FeCl3 纳米纤维中的 PVP 热分解温度比

纯 PVP 热解温度高 100℃以上, 这是由于 PVP/FeCl3
纳米纤维在 300~400℃开始热解成的 Fe2O3 与 PVP

之间相互作用, 使得 PVP 的热稳定显著提高[23]。 

综上所述, 当煅烧温度升至 600℃时, PVP/FeCl3
纳米纤维不再发生变化, 制备得到纯 Fe2O3 纳米纤

维样品。 

2.3  扫描和透射电镜测试 

图 3 是三种 Fe2O3 纳米纤维和 Fe2O3 纳米颗粒

的 SEM 和 TEM 照片。如图所示, Fe2O3 纳米纤维形 

 

 
 

图 3  (a, e)Fe2O3(I), (b, f)Fe2O3(II), (c, g)Fe2O3(III)纳米纤维和(d, h)Fe2O3 纳米颗粒的 SEM 和 TEM 照片 

Fig. 3  SEM and TEM images of (a, e) Fe2O3(I), (b, f) Fe2O3(II), (c, g) Fe2O3(III) nanofibers and (d, h) Fe2O3 nanoparticles 
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状弯曲, 表面粗糙, Fe2O3 纳米纤维由许多纳米小颗

粒组成, 而且 FeCl3 浓度越大, 制备得到的 Fe2O3 纳

米纤维越粗糙；FeCl3 浓度越小, 纤维形状越完好。

Fe2O3 纳米纤维直径分别为 160、560 和 1200 nm, 

Fe2O3 纳米颗粒的直径为 80 nm。 
2.4  恒流充放电测试 

图 4 是在 0~3.00 V 电压范围内, 不同电流密度

下 Fe2O3(I)、Fe2O3(II)、Fe2O3(III)纳米纤维和和 Fe2O3

纳米颗粒的倍率性能图, 其中在 0.05 A/g 电流密度

下测定前三个循环, 其余是在 0.1、0.2、0.5、2 和

0.1 A/g 电流密度下分别循环 10 次测定得到倍率放

电图。从图 4很明显可看出, Fe2O3(I)纳米纤维在0.1、

0.2、0.5、2 和 0.1 A/g 电流密度下的放电比容量分别

为 827.3、766.6、655.8、494.5 和 817.1 mAh/g。与纤

维直径更大的 Fe2O3(II)纳米纤维、Fe2O3(III)纳米纤

维和 Fe2O3 纳米颗粒相比, Fe2O3(I)纳米纤维的电化

学性能相对更优异。 

选取电化学性能最好的 Fe2O3(I)纳米纤维进一

步研究。图 5 为在 2 A/g 的电流密度下 Fe2O3(I)纳米 
 

 
 

图 4  Fe2O3(I)纳米纤维、Fe2O3(II)纳米纤维和 Fe2O3(III)纳

米纤维及 Fe2O3 纳米颗粒的倍率性能图 

Fig. 4  Rate performance of Fe2O3(I) nanofibers, Fe2O3(II) 
nanofibers, Fe2O3(III) nanofibers, and Fe2O3 nanoparticles 

 

    
 

图 5  在 2 A/g 的电流密度下 Fe2O3(I)纳米纤维和 Fe2O3 颗粒

的循环曲线以及 Fe2O3(I)纳米纤维的库伦效率图 

Fig. 5  Cycling performance and coulombic efficiency of 
Fe2O3(I) nanofibers and Fe2O3 particles at 2 A/g 

纤维和 Fe2O3 颗粒的循环曲线及 Fe2O3(I)纳米纤维

的库伦效率, 从图中可以看出, 负极材料Fe2O3(I)纳

米纤维的首次放电比容量为 998.2 mAh/g, 第二次

循环的放电比容量衰减为 613.0 mAh/g, 这是由于

SEI 膜的形成使得容量急剧减小, 70 次循环容量仍

然保持在 439.1 mAh/g, 相对于第二次循环的容量

保持率为 71.6%。而负极材料 Fe2O3 颗粒首次放电

比容量, 1178.6 mAh/g, 比 Fe2O3(I)纳米纤维的首次

放电比容量高 , 但 70 次循环后放电比容量只有

124.6 mAh/g, 远小于 Fe2O3(I)纳米纤维。这可能是

静电纺丝制备 Fe2O3 纳米纤维与 Fe2O3 纳米颗粒相

比, 比表面积较小, 一维纳米结构材料在径向上能

够有效减缓材料的体积效应, 也缩短了锂嵌入的迁

移距离, 极化减少, 显著提高了电池的循环性能和

倍率性能。 

图 6 是 Fe2O3(I)纳米纤维在 0~3.00 V 电压范围

内, 0.1 A/g 电流密度下的充放电曲线图, 如图所示, 

材料首次放电出现三个放电平台[24-26], 第一个出现

的 1.62 V 较短平台是由于锂嵌入 Fe2O3 中形成

LixFe2O3, 这是一个不可逆的反应, 所以在第二次循

环中此平台消失；第二个出现的 0.96 V 稍微比较长

的平台代表 LixFe2O3 嵌锂相变成立方相的 Li2Fe2O3, 

这也是一个不可逆的反应, 所以在第二次循环中此

平台消失；第三个最长的 0.65 V 的平台表示 Fe3+逐

渐被还原成 Fe0, 在下一个循环中 0.65 V 平台宽度

减小, 说明有 SEI 膜形成, 使容量减小。材料的首次

充电比容量为 937.0, 放电比容量为 1229.8 mAh/g, 

库伦效率为 76.2%, 容量损失为 292.8 mAh/g, 这是

由于不可逆反应形成的。第二次循环的充电比容量

为 924.0, 放电比容量为 945.9 mAh/g, 库伦效率为

97.68%, 容量损失很小, 说明电解液与负极材料之

间具有良好的电化学动力学兼容性[27]。循环 70 次 
 

 
 

图 6  Fe2O3(I)纳米纤维在 0~3.00 V电压范围内, 0.1 A/g电流

密度下的充放电曲线图 

Fig. 6  Discharge-charge curves of Fe2O3 (I) nanofibers at 0.1 A/g 

in the potential range of 03.00 V 
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后仍然有 809.2 mAh/g 的放电比容量, 表现出良好

电化学性能。 
2.5  电化学阻抗测试 

图 7 为 Fe2O3(I) 纳米纤维、Fe2O3(II)纳米纤维

和 Fe2O3(III)纳米纤维和 Fe2O3 颗粒负极材料的交流

阻抗谱图 , 如图所示 , 四种材料的阻抗值分别为

109.4、145.1、 249.5 和 353.7 Ω。Fe2O3 纳米纤维

直径越小, 阻抗越小, 这是由于一维纳米结构材料

在径向上尺寸达到纳米级, 锂离子脱嵌距离变短, 

锂离子迁移速率变快, 故而阻抗值变小。 

2.6  循环伏安测试 

通过前五个循环的循环伏安测试研究 Fe2O3(I)

纳米纤维的充放电机理。在 0~3 V 电压范围内, 扫

速为 0.1 mV/s 对材料进行了 CV 测试, 结果如图 8

所示, 第一个循环曲线在 0.65 V 出现了一个较强的

还原峰, 在 0.96 和 1.62 V 出现两个较弱的还原峰。

如图 6 所述, 1.62 V 的还原峰对应于 Fe2O3 嵌锂形成

的 LixFe2O3, 而 0.96 V 的还原峰对应于 LixFe2O3嵌锂

相变成立方相Li2Fe2O3, 最强峰位0.65 V主要是由于

Fe3+被逐渐还原成 Fe0 引起。在脱锂过程中, 1.64 V 

 

   
 

图 7  样品的电化学阻抗谱图 

Fig. 7  Electrochemical impedance spectra of the samples 

 

 
 

图8  Fe2O3(I)纳米纤维材料在0~3.00 V电压范围内, 0.1 mV/s

的扫描速率下前五个循环伏安曲线 

Fig. 8  CV curves of Fe2O3(I) nanofibers at 0.1 mV/s rate in 

the potential range of 03.00 V 

氧化峰主要是由于 Fe0 被逐渐氧化成 Fe3+引起。在

第 2, 3, 4, 5 个循环中, 0.65 V 还原峰强度降低且偏

移, 主要原因时是负极材料与电解液反应, 形成了

SEI 膜 [28-30], 但这个还原峰强度变化不大 , 说明

Fe2O3 纳米纤维具有稳定的脱嵌锂性能。 

3  结论 

采用静电纺丝技术, 以三种不同 FeCl3 浓度的

PVP/FeCl3 混合溶液为前驱体 , 制备不同直径的

Fe2O3纳米纤维; 并以水热合成法制备了 Fe2O3纳米

颗粒, 结果表明, Fe2O3 纳米纤维比 Fe2O3 纳米颗粒

表现出更优的电化学性能, 纤维直径对 Fe2O3 纳米

纤维负极材料电化学性能有较大影响。在 0.1、0.2、

0.5、2 和 0.1 A/g 电流密度下, 直径为 160 nm 的

Fe2O3 纳米纤维的放电比容量分别为 827.3、766.6、

655.8、494.5 和 817.1 mAh/g；2 A/g 电流密度下, 70

次循环容量还能保持 439.1mAh/g, 容量保持率为

71.6%, 比 Fe2O3 纳米颗粒和直径大的 Fe2O3 纳米纤

维和具有更好的可逆比容量和更高循环稳定性, 这

表明一维结构的 Fe2O3 能够提供更短的锂离子迁移

距离 , 减少电极极化 , 缓解径向体积变化 , 因此

Fe2O3 纳米纤维作为锂离子负极材料表现出较好的

电化学性能。 
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