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(57)摘要

本发明公开一种用于锂电池负极的纳米金

刚石粉/石墨烯复合电极材料及其制备方法。本

方法具体是以柠檬酸、尿素、纳米金刚石粉作为

碳源，经微波加热处理，得到块状固体粉末，之后

在惰性气体保护下进行高温碳化处理，获得复合

电极材料；也可以将纳米金刚石粉与石墨烯直接

进行混合，在无水乙醇中高频超声处理、再干燥

获得复合电极材料。纳米金刚石粉/石墨烯复合

电极材料研磨成粉末，与其他碳材料在粘结剂的

作用下充分研磨混合，制得锂离子电池的负电

极。本方法的纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材

料作为阴极制成的锂离子电池具有比容量高、循

环性能好、充放电库伦效率大等优良的性能。而

且制备方法简单、成本低、绿色环保，具有良好的

应用前景。
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1.一种纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料，其特征是，呈多层的片状结构，表面存在

波纹状褶皱，纳米金刚石粒吸附在石墨烯片表面；纳米金刚石粉与石墨烯的质量比为0.066

～0.334∶1。

2.根据权利要求1所述的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料，其特征是，所述的纳米

金刚石粒，粒径尺寸为5～10nm。

3.一种权利要求1的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备方法，将柠檬酸和尿

素溶解在适量去离子水中形成无色透明溶液，然后添加纳米金刚石粉，经高频超声处理30

～60min，将所得溶液置于微波炉中于850W功率下加热10～15min，溶液由无色变成黄褐色

最后变成深棕色的固体复合物；将得到的固体复合物经干燥再在惰性气体保护下900℃碳

化处理2小时，得到的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料。

4.根据权利要求3所述的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备方法，其特征是，

柠檬酸与尿素的质量比是1∶3～4；纳米金刚石粉的质量与柠檬酸与尿素质量之和的比为

0.005～0.025∶1。

5.一种权利要求1的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备方法，将纳米金刚石

粉与石墨烯按质量比1∶3～4进行混合，在无水乙醇中经高频超声处理6～8h；然后将石墨烯

与纳米金刚石粉的悬浊液在60℃条件下干燥至无水乙醇完全蒸发，得到纳米金刚石粉/石

墨烯复合电极材料。

6.一种权利要求1的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的用途，用于制作锂离子电

池的负电极；具体过程是：将纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料碾碎并研磨直到粉体颗

粒尺寸达到纳米级，与碳黑混合，在聚偏二氟乙烯的作用下研磨，并添加1-甲基-2-吡咯烷

酮以至用磁力搅拌器搅拌成粘稠流体；将粘稠流体涂于集流体，在120℃下干燥；最后切成

电极形状压实，制得纳米金刚石粉和石墨烯复合的锂离子电池的负电极。

7.根据权利要求6所述的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的用途，其特征是，按质

量比纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材料∶聚偏氟乙烯∶炭黑是8∶1∶1；所述的集流体，是铜

箔；所述的120℃下干燥，是在120℃真空干燥箱内干燥12h。
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纳米金刚石粉和石墨烯的复合电极材料及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于锂离子电池负极材料的技术领域，涉及一种纳米金刚石粉和石墨烯的

复合电极材料及其制备方法。

背景技术

[0002] 二次电池是现代电子电器如移动电话、手提电脑、电动工具、电动车、国防及航空

电子电器的核心部件，锂离子电池以其高能量密度、长循环寿命、无记忆效应、环境友好等

优点，成为二次电池中的首选，开发高性能锂离子电池将极大缓解能源短缺，改善环境，对

发展国民经济和保障国家安全具有重大意义。是否能够提升锂离子电池的能量密度和循环

性能和寿命的关键因素之一是锂离子电池的负极材料。目前，商业化的锂离子电池负极材

料主要以石墨碳材料为主，然而其理论嵌锂容量372mAhg-1太低，不能满足产品需求，人们一

直研发具有优异的性能的负极材料代替石墨碳材料。硅具有由于其理论比容量最高，可达

到4200mAhg-1，室温下，实际比容量可达3579mAhg-1，受到人们的关注，但硅导电性较差，特

别是脱嵌锂时容易发生巨大的体积膨胀，将严重影响电极材料的循环性能。近年来，研究发

现SnO、SnO2等锡基复合氧化物，FeO、CoO、MoO和Cu2O等过渡金属氧化物，质量比容量大于

600mAhg-1，但是在电池充放电反应的过程中,体积发生变化也非常大，引起电极材料的失效

甚至粉化，导致其实际容量较低且循环稳定性不高，随着充放电循环的进行，其容量衰减很

快。因此提供一种和成熟工艺兼容的，并且工艺简单，低成本，且具有比容量高、循环稳定性

好、倍率性能好等优异的电化学性能的负极材料很有必要。

[0003] 申请号为201510104614.9名称为“一种大尺寸石墨烯/石墨复合负极材料的制备

方法”的专利申请，公开的石墨烯/石墨复合负极材料的制备方法是利用鳞片石墨加入到硫

酸和硝酸的混合酸过程制备氧化石墨，加入高锰酸钾和H2O2进一步制备大尺寸氧化石墨烯，

然后经超声处理得到大尺寸氧化石墨烯和石墨的混合物溶液，再经退火,得到大尺寸石墨

烯石墨复合负极材料。这种方法制备的大尺寸石墨烯/石墨复合负极材料的储锂容量为

372mAhg-1～401mAhg-1,库伦效率为85％～90％,在5C倍率下容量衰减为162mAhg-1，循环性

能较差，且制备工艺较复杂，并产生较大的环境污染。

[0004] 和本发明接近的现有技术是申请号为201510545536.6的专利申请，“一种掺杂石

墨烯的多孔碳/四氧化三铁纳米纤维锂电池负极材料及其制备方法”，它是利用静电纺丝技

术制备掺杂铁盐和石墨烯的聚丙烯睛/聚甲基丙烯酸甲酯纳米纤维,通过预氧化和高温碳

化得到掺杂石墨烯的多孔碳/四氧化三铁纳米纤维锂电池负极材料。这种方法制备的掺杂

石墨烯的多孔碳/四氧化三铁纳米纤维锂电池负极材料的储锂容量为720  mAhg-1～

754mAhg-1,在5C倍率下容量衰减为480mAhg-1,循环性能较差，且Fe3O4在嵌脱锂过程中会发

生巨大的体积变化和严重的粒子团聚,导致电荷和传输及扩散性能较差,作为负极材料会

使电池的循环稳定性差、倍率性能不高。

[0005] 纳米金刚石是重要的一种碳材料，不仅硬度高、强度大、化学稳定性好、导热性优

良,而且比表面积大、表面活性高,在复合镀层、精密抛光、机械润滑、药物负载、磁性记录、
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电子成像等诸多领域内有着广泛应用。纳米金刚石可采用爆炸法纳米金刚石,通常采用石

墨微粉与炸药混合物在负氧条件下爆轰制备的。使用纳米金刚石可以增加锂的吸附、提高

可逆容量及锂离子传输速率。金刚石纳米颗粒具有稳定、体积变化小的优点。将纳米金刚石

与其他碳纳米材料做成复合结构引入锂电池阴极中，将会提高阴极及电池的性能。

发明内容

[0006] 本发明要解决的技术问题是，通过功能材料的选择和特殊结构的设计，将传统的

碳材料石墨烯和金刚石纳米材料相结合，获得一种电化学性能好，成本低，绿色环保的一种

新结构的电极材料。

[0007] 本发明采用微波辅助法制备碳材料，通过在碳的反应前驱物中添加不同质量比的

纳米金刚石粉，得到一种纳米金刚石粉和石墨烯纳米片的复合电极材料，以期进一步改善

碳材料的贮锂性能。

[0008] 本发明的电极材料的具体技术方案如下。

[0009] 一种纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料，其特征是，呈多层的片状结构，表面存

在波纹状褶皱，纳米金刚石粒吸附在石墨烯片表面；纳米金刚石粉与石墨烯的质量比为

0.066～0.334∶1。

[0010] 所述的纳米金刚石粒，粒径尺寸为5～10nm。

[0011] 上述的纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备有两种方法——微波辅助法

和直接混合法。电极材料的制备方法具体技术方案分别如下所述。

[0012] 微波辅助法制备纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的技术方案是：一种纳米金

刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备方法，将柠檬酸和尿素溶解在适量去离子水中形成无

色透明溶液，然后添加纳米金刚石粉，经高频超声处理30～60min，将所得溶液置于微波炉

中于850W功率下加热10～15min，溶液由无色变成黄褐色最后变成深棕色的固体复合物；将

得到的固体复合物经干燥再在惰性气体保护下900℃碳化处理2小时，得到的纳米金刚石粉

和石墨烯复合电极材料。

[0013] 其中，柠檬酸与尿素的质量比可以是1∶3～4；纳米金刚石粉的质量与柠檬酸和尿

素质量之和的比为0.005～0.025∶1。

[0014] 所述的固体复合物经干燥，可以在60～80℃条件下干燥1～2h，以去除残留的水

分。

[0015] 直接混合法制备纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料的技术方案是：一种纳米金

刚石粉和石墨烯复合电极材料的制备方法，将纳米金刚石粉与石墨烯按质量比1∶3～4进行

混合，在无水乙醇中经高频超声处理6-8h；然后将石墨烯与纳米金刚石粉的悬浊液在60℃

条件下干燥至无水乙醇完全蒸发，得到纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材料。

[0016] 使用纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料制作锂离子电池的负电极，具体过程

是：将纳米金刚石粉和石墨烯复合电极材料碾碎并研磨直到粉体颗粒尺寸达到纳米级，与

锂电池阴极使用的碳黑(助导电剂)混合，在聚偏二氟乙烯(PVDF，粘结剂)的作用下研磨，并

添加一定量的1-甲基-2-吡咯烷酮(NMP，溶剂)以至用磁力搅拌器搅拌成粘稠流体；将粘稠

流体涂于集流体，在120℃下干燥；最后切成电极形状压实，制得纳米金刚石粉和石墨烯复

合的锂离子电池的负电极。
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[0017] 其中，按质量比纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材料∶聚偏氟乙烯∶炭黑是8∶1∶1；

所述的集流体，是铜箔；所述的120℃下干燥，是在120℃真空干燥箱内干燥12h。

[0018] 本发明进一步提供一种锂离子半电池：在无水无氧的环境中正极以金属锂片为对

电极，负极含有根据上述方法制备得到的纳米金刚石粉/石墨烯复合材料。实验测量结果表

明，所得的碳复合材料用作锂离子电池负极材料在首次充放电循环后的放电比容量达到

1085mAhg-1，首次充放电效率为60％，远高于石墨的理论循环容量372mAhg-1。随着循环次数

的增加，放电容量有小幅下降，经过50次循环后的充放电容量达到了650mAhg-1，容量保持率

为59.9％，充放电库伦效 率接近100％。

[0019] 本发明利用纳米金刚石粉/石墨烯复合获得新型复合电极材料，二者形成协同效

应，制备高性能的新型纯碳锂离子电池负极材料，解决商业石墨负极的比容量低以及新型

石墨烯负极的高放电平台、低首次库伦效率等问题；纳米金刚石粉不仅硬度高、导热性优

良,而且比表面积大、结构稳定，在作为锂电池负极材料时，可避免充放电过程中体积的急

剧变化而造成的容量衰减问题，且纳米金刚石粉大的比表面积有益于锂离子的存储，对于

提高负极材料的比容量，保持好的循环稳定性至关重要。本发明的纳米金刚石粉和石墨烯

复合电极材料的制备方法具有过程简单，成本低廉，易于实现，容易放大等优点，有望未来

大规模生产。

附图说明

[0020] 图1为样品1#的透射电镜图。

[0021] 图2为样品4#的透射电镜图。

[0022] 图3为样品1#和4#的X射线衍射(XRD)物相分析的对比图。

[0023] 图4为样品1#和4#的拉曼光谱对比图。

[0024] 图5为样品1#和4#用于锂离子电池负极充放电容量恒倍率循环性能对比图。

[0025] 图6为样品1#和4#用于锂离子电池负极充放电容量变倍率循环性能对比图。

[0026] 图7为样品1#充放电循环伏安测试图。

[0027] 图8为样品1#恒倍率充放电曲线测试图。

[0028] 图9为样品4#充放电循环伏安测试图。

[0029] 图10为样品4#恒倍率充放电曲线测试图。

[0030] 图11为样品1#和4#的吸附-脱附曲线。

[0031] 图12为样品6#的透射电镜图。

具体实施方式

[0032] 以下结合附图与实施例对本申请作进一步详细描述，需要指出的是，以下所述实

施例旨在便于对本申请的理解，而对其不起任何限定作用。

[0033] 实施例1：纳米金刚石粉/石墨烯纳米片复合电极材料的微波辅助法制备

[0034] 将2g柠檬酸和6g尿素溶解在30ml去离子水(20～40ml均可)中形成无色透明溶液，

然后添加0.16g粒径尺寸为5～10nm纳米的金刚石粉(纳米金刚石粉的添加量占柠檬酸、尿

素、纳米金刚石粉混合物质量的1.9％～2.0％)，经高频超声处理30～60min，将所得溶液置

于微波炉中于850W功率下加热10min，  溶液由无色变成黄褐色最后变成深棕色的固体反应
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结束。然后将得到的固体复合物移至真空干燥箱，60℃条件下干燥1h，以去除分子中残留的

水分。将干燥后的固体复合物碾碎并研磨至粉末状，粉体颗粒小于10μm，以增大材料的比表

面积。放入管式炉，在惰性气体氩气保护下进行碳化处理，900℃煅烧2小时。此时得到的碳

复合物由原来的深棕色变为黑色块状固体，继续碾碎并研磨3～4h，直到粉体颗粒尺寸达到

纳米级。将制得的纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材料样品标记为样品4#。

[0035] 本实施例中作为原料的纳米金刚石粉0.16g，在制备成纳米金刚石粉/石墨烯复合

电极材料后基本保持不变，或略有减少。经碳化最终得到的碳复合物为纳米金刚石粉和石

墨烯的混合物经称量为0.76g，计算得石墨烯的质量约为0.6g，即纳米金刚石粉与石墨烯的

质量比为0.26∶1。

[0036] 样品4#的透射电镜图见图2、X射线衍射(XRD)谱见图3、拉曼光谱见图4。用样品4#

制作的锂离子电池负极用于锂离子电池，其性能测试见实施例4。

[0037] 本实施例样品4#的X射线衍射(XRD)物相分析在XRD-6000的多晶XRD仪上进行，Cu

靶，Kα辐射源(λ＝0.15418nm)。图3的XRD图谱可以看到2个较为明显的峰，分别位于2θ＝26°

和44°附近，对应了六方石墨的(002)面和(101)面。表明样品4#具有石墨结构。样品4#的衍

射峰峰形尖锐，信号也较好，表明样品4#的结晶性好。本实施例样品4#的拉曼光谱(Raman)

分析在Renishaw  inVia型共聚焦显微拉曼光谱仪上进行，光源为Ar+激光，波长为514.5nm。

Raman结果如图4所示，样品4#在(800-2000)cm-1之间存在两个明显的特征峰，分别是

1350cm-1附近的D峰和1580cm-1附近的G峰。在2650-3000cm-1区间上有二阶拉曼峰(即2D峰)。

对本实施例样品4#的形貌分析使用JEM-2200FS场发射透射电子显微镜。图2给出的样品4#

的透射电镜图片。图2显示纳米金刚石粒致密的吸附在褶皱的石墨烯片表面，大量的纳米金

刚石粒会提高样品的比表面积(由图11氮吸附BET比表面积测试曲线所示)，且纳米金刚石

颗粒有利于提高锂离子的存储密度与传输速率，可做为一种理想的锂离子电池材料。

[0038] 实施例2纯石墨烯材料(没有加入纳米金刚石粉)微波辅助法的制备

[0039] 作为比较例采用实施例1的原料配比(不加纳米金刚石粉)和工艺过程制备纯石墨

烯材料。具体的是：

[0040] 将柠檬酸2g和尿素6g溶解在30ml去离子水中形成无色透明溶液，经高频超声处理

30～60min，将所得溶液置于微波炉中于850W功率下加热10min，溶液由无色变成黄褐色最

后变成深棕色的固体反应结束。然后将得到的固体产物移至真空干燥箱，60℃条件下干燥

1h。将干燥后的固体产物碾碎并研磨至粉末状，粉体颗粒小于10μm。放入管式炉，在氩气保

护下进行碳化处理，900℃煅烧2小时。得到的碳化固体产物继续碾碎并研磨3～4h，直到粉

体颗粒尺寸达到纳米级。将制得的纯石墨烯材料样品标记为样品1#。

[0041] 样品1#作为对比样品与样品4#作比较，结果如下。

[0042] 样品1#的XRD结果如图3所示，XRD图谱也可以看到2个较为明显的峰，分别位于2θ

＝26°和44°附近，对应了六方石墨的(002)面和(101)面。表明样品1#、4#均具有石墨结构。

图谱中，样品4#比样品1#的衍射峰峰形更加尖锐，信号也略好，表明样品4#的结晶性相比样

品1#更高一些，样品4#的材料具有良好的层状结构，更适合锂离子的嵌入和脱出。样品1#的

拉曼光谱(Raman)分析结果如图4所示，样品1#也是在(800-2000)cm-1之间均存在两个明显

的特征峰，分别是1350cm-1附近的D峰和1580cm-1附近的G峰。在2650-3000cm-1区间上有二阶

拉曼峰(即2D峰)。样品1#的形貌如图1的透射电镜图片所示，由图1可以看出，样品为多层的
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片状结构，表面存在一定程度的褶皱，如波纹状。用样品1#制作的锂离子电池负极用于锂离

子电池，其性能测试见实施例5。在实施例5中可以看出，样品4#制作的锂离子电池负极用于

锂离子电池的性能要比样品1#优秀很多。

[0043] 实施例3纳米金刚石粉/石墨烯纳米片复合电极材料的微波辅助法制备

[0044] 分别在2g柠檬酸和6g尿素溶解在30ml去离子水中添加0.04g、0.08g、0.20g粒径尺

寸为5～10nm纳米的金刚石粉，(纳米金刚石粉的添加量占柠檬酸、尿素、纳米金刚石粉混合

物质量的0.5％、1.0％、2.5％)，经与实施例1同样的高频超声处理、微波炉加热、真空干燥

箱干燥、碾碎研磨、在惰性气体氩气保护下进行碳化处理、继续碾碎并研磨，制得的纳米金

刚石粉/石墨烯复合电极材料样品标记为样品2#、样品3#、样品5#。

[0045] 对样品2#、样品3#、样品5#经称量计算得石墨烯的质量约为0.6g，反应前后纳米金

刚石粉的质量不变，得知样品2#、样品3#、样品5#中纳米金刚石粉与石墨烯的质量比分别为

0.066∶1、0.13∶1、0.33∶1。

[0046] 样品2#、样品3#、样品5#均可作为锂离子电池的负极材料。

[0047] 实施例4纳米金刚石粉与石墨烯直接混合的电极材料制备

[0048] 本实施例提供了对本发明又一种制备纳米金刚石/石墨烯电极的方法。直接将纳

米金刚石粉与石墨烯按质量比1∶3～4进行混合，在无水乙醇中经高频超声处理6-8h，使二

者混合的更加充分。然后将石墨烯与纳米金刚石粉的悬浊液移至真空干燥箱，60℃条件下

干燥直至无水乙醇完全蒸发。最后将干燥后的固体混合物碾碎并充分研磨至粉末状。得到

的纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材料记为样品6#。

[0049] 图12为商品化的石墨烯与纳米金刚石粉的混料制得的样品6#透射电镜图片，从图

中可以看出纳米金刚石晶粒分散在石墨烯片表面，形成纳米金刚石粉/石墨烯复合电极材

料，得到与实施例1和2相近的结果。

[0050] 实施例5用纳米金刚石粉/石墨烯纳米片复合材料制作锂离子电池的负极

[0051] 锂离子电池负极采用80wt％纳米金刚石/石墨烯复合材料(活性物质)、10wt％的

粘结剂(聚偏氟乙烯，PVDF)和10wt％的助导电剂炭黑混合构成。三者混合研磨0.5h后装入

容器中，容器内添加一定量的1-甲基-2-吡咯烷酮(NMP，溶剂)再放置于磁力搅拌器上匀速

搅拌6h，以至混合物为粘稠流体。以铜箔作为集流体，将上述混合粘稠物涂于铜箔上，涂层

密度需均匀。将真空干燥箱的温度设置在120℃，并取上述铜箔涂片置于干燥箱内，计时12h

后，取出待用。将制备好的铜箔涂片用专用切刀模具，切成若干个电极圆片，后用压片机压

实极片上的活性材料，使其与集流体充分接触，防止脱料。

[0052] 实施例6：锂离子电池的制作及性能测试

[0053] 以样品1#、4#为典型代表，测试其用于锂离子电池的性能。以纯石墨烯纳米片的样

品1#为对比样品。该测试制备的锂离子电池为CR-2025型纽扣电池。负极材料采用80wt％活

性物质、10wt％的粘结剂(聚偏氟乙烯，PVDF)和10wt％的助导电剂炭黑混合构成，以铜箔作

为集流体。将制备好的铜箔涂片用专用切刀模具，切成若干个电极圆片，后用压片机压实电

极片上的活性材料，使其与集流体充分接触。然后称量电极片质量，以备计算后续的比容量

参数等。取配套的电池正负极外壳，垫片，弹片以及聚丙烯隔膜，电解液，电极片等按照锂电

池的制作规定操作，在手套箱内安全有序操作，封装电池。以样品1#、4#为锂电池负极活性

材料所制得的电池分别标记为S1、S2。
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[0054] 1)充放电倍率测试

[0055] 在蓝电测试系统中测试实施例3中制备的电池S1、S2。在25℃下，按照一定的放电

电流放电至0.02V；放电结束后,电池静置3分钟；然后以一定的电流密度恒流充电至3V，充

电结束后，电池静置3分钟后以相同的电流密度恒流放电至0.02V；电池满充后静置3分钟，

再以相同的条件充电。电化学性能测试结果如图5所示，从图中可以看出样品4#的首次放电

和充电比容量分别达到了1085mAhg-1和749mAhg-1，首次放电效率为61％，随着循环次数的

增加，放电容量有小幅的下降，第50次循环的充放电容量为646mAhg-1，接近石墨理论容量的

2倍，充放电库伦效率接近100％。样品1#的首次循环容量分别为874.7mAhg-1和444.2mAhg
-1，首次放电效率为51％，循环稳定后容量保持在300mAhg-1附近，库伦效率也接近100％。这

一容量比样品4#的容量低。

[0056] 变倍率放电，依次设定为0.2C，0.5C，1C，5C，10C，对电池S1、S2进行充电可逆比容

量测试。电化学性能测试结果如图6所示。由图可以看出，纳米金刚石粉/石墨烯纳米片复合

材料(样品4#)制得的电池S2变倍率充放电情形下，均有很好的比容量与保持率，显示了优

异的电化学性能。

[0057] 2)充放电循环伏安测试

[0058] 循环伏安测试条件为测试温度控制在25℃，应用电化学工作站，设置扫描速度为

0.1mV/s，选用样品1#、4#为电极活性物质。如图7、8中分别给出了前5次循环的循环伏安曲

线，可以看出除了第一次循环中有特殊的峰出现外，从第二次循环以后，CV曲线趋于稳定。

从图中可以看出样品4#的稳定性较样品1#更好。在第一次循环曲线中，位于0.3V到1.0V处

宽的特征峰对应了固体电解质界面膜(SEI)的产生。SEI膜是在锂离子电池首次充放电过程

中，电极材料与电解液在固液相界面上发生反应而形成一层覆盖于电极材料表面的钝化

层，该钝化层能阻止电解液的进一步反应，从而提高电池的稳定性。有纳米金刚石的电极形

成的更稳定的SEI膜，有利于获得优良特性的电池

[0059] 3)恒倍率充放电曲线测试

[0060] 以样品1#、4#为电极活性物质制备的电池S1、S2的恒倍率充放电曲线分别如图9、

10所示，倍率大小为0.2C,电压范围为0.02-3V,图中给出了有代表性的5次曲线。在第一次

充放电曲线中，可以看出在0.6V附近有一个比较明显的放电平台，对应了CV曲线的SEI峰。

随后的循环中充放电容量趋于稳定。这表明容  量的不可逆损失主要发生在第一次充放电

过程中。由图9所示样品1#的首次循环容量分别为874.7和444 .2mAhg-1，首次放电效率为

51％，从图中10可以看出样品4#的首次放电和充电比容量分别达到了1085和749mAhg-1，远

高于石墨的理论容量372mAhg-1，不可逆容量为336mAhg-1，首次放电效率为61％，高于样品

1#。充放电曲线几乎无变化，表明具有较好的循环稳定性。综上所述，纳米金刚石粉/石墨烯

纳米片复合材料(样品4#)制得的电池S2较(样品1#)制得的电池S1均有很好的比容量与保

持率，显示了优异的电化学性能。
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