
 

二氧化钒粉体的高效制备
工艺与优化研究
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摘　要：VO2 粉体具有比表面积大，吸附能力强和可逆绝缘-金属相变等特点，在气体传感、智能窗和光电开关等领

域具有重要应用潜力。针对传统材料制备方法存在制备周期长、工艺参数不稳定等局限，以 V2O5 为钒源，采用优化

的溶胶-凝胶法结合退火工艺制备了 M 相 VO2 粉体。改进了前驱体制备工艺，缩短了制备周期，由以往的大于 24 h
缩短至 8 h 以内；采用静态空气氧化的方法，避免了产物的飞散；采用差示扫描量热法（DSC）的相变潜热作为材料

性能的评价指标，系统研究和优化了退火温度和气压两个关键工艺参数，确定最佳退火温度为 450 ℃，空气压强为

1.5×104 Pa。研究结果实现了 M 相 VO2 粉体的高效、稳定制备，有助于该相变材料在光电功能器件中的进一步应用。
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optimization of vanadium dioxide powder
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Abstract: VO2 powder features high specific surface area,  strong adsorption capability,  and reversible
insulator–metal phase transition. These properties endow it with significant application potential in gas
sensing, smart windows, and optoelectronic switches and other fields. To address the limitations of con-
ventional fabrication routes, such as long preparation cycle and unstable process parameters, monoclinic-
phase (M-phase) VO2 powder was synthesized using V2O5 as vanadium source via an optimized sol–gel
method combined with annealing process. The precursor preparation process was improved, resulting in
a  significant  reduction in  synthesis  time,  from over  24 hours  to  less  than 8  hours.  Static  air  oxidation
was employed to prevent product dispersion during synthesis. The latent heat of the phase transition, as
measured by differential scanning calorimetry (DSC), was employed as the performance evaluation in-
dicator for material  evaluation. Using this parameter,  two critical  processing variables,  annealing tem-
perature and ambient pressure,  were systematically investigated and optimized. The optimal annealing
conditions were determined to be 450 ℃ and 1.5 × 104 Pa. The results of this study enabled the efficient
and stable synthesis of monoclinic-phase (M-phase) VO2 powder, facilitating further practical applica-
tion of this phase-transition material in optoelectronic functional devices.
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 0    引言

钒氧化合物 (如  VO、V2O3、V4O7、VO2、V2O5

和 V6O13) 种类众多，在智能窗、传感及光电开关等
领域展现出广泛的应用潜力[1-3]。其中，VO2 因其独
特的可逆绝缘—金属相变 (IMT) 特性成为研究热点。
该相变发生于约 68 ℃[4]，可通过热致触发或电致触
发的方式实现，这个过程伴随着单斜相 (M 相) 向金
红石相 (R 相) 的晶体结构转变，导致电阻率和红外
光学性能的显著变化[5-9]。具体表现为：室温下呈现
高电阻率和高红外透射率，高于相变温度则表现出
低电阻率和低红外透射率。这种智能响应特性使其
在光电开关、红外调制器、传感器及智能窗等领域
具有重要应用价值[10-11]。

VO2 材料的主要应用形式是薄膜和粉体[1,4-5,7-8]。
薄膜材料因其光学透明性和基底附着力优势适用于
红外探测器件，而粉体凭借较大的比表面积和较强
的吸附能力在智能窗涂层及传感技术中更具潜力。
目前，薄膜制备多采用磁控溅射、脉冲激光沉积及
化学气相沉积等方法[11-14]，粉体的合成则主要依赖
水热还原法、溶胶—凝胶法及化学气相沉积法[15-18]。
考虑到化学气相沉积对设备和真空度等试验条件要
求严苛，水热还原法和溶胶—凝胶法更受青睐。水
热法可在高温高压的还原气氛中将高价钒还原为低
价态，通过温度、压强以及反应时间的参数组合来
调控材料粒径，一般能控制在 100 nm 以下[16-18]，但
其制备周期较长，一般在 24 h 以上，且存在高温高
压安全隐患[16-18]。相比之下，溶胶—凝胶法具有成
本低、操作简便及安全性高等优势[19-20]。

ZHAO 等人[4] 以 V2O5 为钒源在水合肼的还原
作用下通过水热法制备了 M 相 VO2 粉体，用于智
能窗展现出优异光学调制性能。LI 等人[19] 以 V2O5

为钒源，在草酸的还原作用下先通过溶胶凝胶法制
备了前驱体，又经过后续退火制备了 M 相 VO2 粉
体，展现出良好的红外隐身特性。尽管溶胶—凝胶
法已成功用于 VO2 合成，但传统工艺的局限明显。
首先，制备周期较长，从前驱体的合成至最终 M 相
VO2 产出，整个制备周期一般在 24 h 及以上，降低
了生产效率。其次，以往的研究通常采用通入高纯
度流动氧气进行氧化的方法[19]。然而，在制备过程
中发现，这种方法的退火气氛不稳定，流动的氧气容
易将产物中细小颗粒吹散，不仅导致材料的浪费，而

且若飞散的样品未能被充分清理，还可能造成炉管

污染；此外，已有研究指出[21-23]，即便仅对氧气通量

进行微小调整，也会显著影响材料的结晶度与组分

等关键性质。再者，工艺参数不稳定的问题依然存

在[4,8-9,12-13,19]。

为了解决传统工艺中制备周期长，退火气氛不

稳定以及工艺参数不稳定等问题，笔者基于 LI[19] 的

方法进行了改进：优化了溶胶凝胶法制备前驱体的

试验，大大缩短了制备周期；改进了退火气氛，采用

静态空气氧化的方法提供了稳定的退火气氛，避免

了产物的飞散；以 DSC 表征中的相变潜热作为相变

性能的重要评价指标，系统研究和优化了退火温度

及气压两个工艺参数，确定了最佳工艺参数组合，提

高了工艺参数的稳定性。最后对制备的 M 相 VO2

粉体进行了性能表征，展现了其相变特性。

经改进后的方法便于取材，操作简便，成本低

廉。通过缩短制备周期，提高工艺参数稳定性，有望

促进 VO2 粉体向更大规模的工业化生产方向发展，

并有助于该材料在光电功能器件上的进一步应用。

 1    试验部分

 1.1    试剂与材料

V2O5 粉末（纯度 99.9％，上海玻尔化学试剂有限

公司），草酸二水合物（上海易恩化学技术有限公司），

过氧化氢（H2O2，浓度为 30％，国药集团化学试剂有限

公司），无水乙醇（纯度≥99.7％）和丙酮（纯度≥99.5％）

均购于上海凌峰化学试剂有限公司，去离子水。所有

试剂均为分析级，无需进一步纯化即可使用。

 1.2    前驱体的制备

将 0.3 g V2O5 粉末溶解于 30 mL 质量分数 30%

的过氧化氢溶液中，并在 70 ℃ 的水浴或油浴中搅

拌，直到形成酒红色或棕色溶胶。溶胶冷却至室温

后形成酒红色凝胶。将得到的凝胶置于水浴或油浴

中加热至 80 ℃ 并搅拌 1～2 min，随后加入 0.63 g
草酸，持续搅拌直到得到清澈的蓝色溶液。将蓝色

溶液在 80 ～90 ℃ 的温度下烘干 4～6 h，得到固体。

将固体经过干燥并研磨后，得到前驱体粉末 (草酸

氧钒)，主要化学反应如式（1）所示。

V2O5+3H2C2O4→2VOC2O4+3H2O+2CO2 ↑（1）
前驱体粉末的制备流程如图 1 所示，前驱体粉

末如图 2(a) 所示。
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图 1    前驱体制备流程

Fig. 1    Precursor preparation flowchart
 
  

(a) (b)

 
(a) 前驱体粉末；(b) M 相二氧化钒粉末

图 2    样品形貌
Fig. 2    Sample morphology

 

 1.3    M 相 VO2 粉体的制备
将前驱体粉末送入管式炉中，升温速率为 10 ～

12 ℃/min，期间需要不断通入高纯度的氩气。此时
发生的化学反应如式（2）所示。

VOC2O4→ VO2+CO2 ↑ +CO ↑ （2）

由于研究采用的方法在最高温度退火时并不能

将分解产生的还原性气体 CO 通过流动的气氛排出，

产物容易被还原为低价态的 V3+，因此，需额外引入

适量的空气去消除 CO 的还原作用，并进一步将 V3+

氧化为 V4+。

采用改进后的退火方法：待温度升高至目标温

度时，关闭真空泵和氩气气瓶阀门，同时打开进气阀，

通入适量空气。当压强计显示达到设定压强后，立

即关闭进气阀，保持气压稳定，利用封闭在石英管中

的静态空气对样品进行氧化，维持 10 min 以促进氧

化反应的进行。随后继续在氩气中自然冷却至室温，

得到黑色的 M 相 VO2 粉末，如图 2(b) 所示。改进

前后如图 3 所示。
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图 3    退火环境的优化示意

Fig. 3    Optimization diagram of annealing environment
 

 1.4    结构与性能表征

采用热重分析仪 (TGA，TG 209F1-GC，德国耐

驰) 用于研究前驱体的热分解过程和各阶段的质

量损失，测试温度范围是 30～600 ℃，加热速率为

10 ℃/min。采用 X 射线衍射仪 (XRD，Ultima IV，日

本理学公司) 用于分析产物的晶体结构和组分，扫描

范围 2θ 为 20°～80°，扫描速度为 10°/min。采用差

示扫描量热仪 (DSC，DSC 8500，美国 PerkinElmer)

在氮气流中测定了不同试验条件下粉体的吸热峰和

放热峰，温度范围是 30 ～100 ℃。采用 X 射线光电

子能谱仪 (XPS，Scientific K-Alpha，美国赛默飞世

尔科技有限公司) 研究了最佳条件下 VO2 粉体的元

素组成和主要元素离子价态。采用傅里叶变换红外

光谱仪 (FTIR，IS50R，美国赛默飞世尔科技公司) 研

究了最佳条件下VO2 粉体的分子振动模式，在25～90 ℃
温度下对最佳工艺下的粉体进行了红外光谱表征。
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理论粒径 D 通过 Scherrer 方程（式（3））计算。

D =
Kλ
βcosθ

（3）

其中，K 为 Scherrer 常数，取 0.9；λ 为 X 射线波长，

m；β 为半峰宽度 (FWHM)，（°）；θ 为 Bragg 角，（°）。
其中 β 与 θ 均可通过 XRD 谱获得。

相变潜热 ΔH 通过公式（4）计算。

∆H =
H
m

（4）

其中，H 是材料吸热或放热过程中的总热量，J；m 是
样品质量，g。在研究中，用 DSC 曲线的吸 (放) 热
峰的面积代表 H。由于每次进行 DSC 测试所取的
测试样品质量相同，因此吸 (放) 热峰的面积等价于
相变潜热。

 2    结果与讨论

 2.1    前驱体的分析
前驱体的 TGA 曲线如图 4 所示。从室温到

400 ℃ 观察到两个吸热峰，在 400～550 ℃ 出现第
三个吸热峰，对应 TG 曲线显示出明显的质量损失
阶段。这些峰对应于材料中的水分、结晶水的散失
以及草酸氧钒的热分解过程。
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图 4    前驱体的 TGA 曲线

Fig. 4    TGA curves of the precursor
 

VOC2O4

第一个吸热峰出现在 99.4 ℃，对应于 TG 曲线
中的质量损失为 15.69%。该峰表明水分和结晶水
的损失。该过程的理论质量损失约为 12.33%，但试
验测定的质量损失相对较高，原因是前驱体粉末中
有额外的水分残留。第二个吸热峰出现在 309 ℃，

与 TG 曲线中质量损失 44.81% 对应，此峰归因于
分解为 VO2，该过程的理论质量损失约为

44.33%，试验测定值与理论值基本一致。第三个吸
热峰出现在 455 ℃，对应于 TG 曲线中的小幅质量

损失 1.18%，该峰表明草酸氧钒可能发生了深度的
氧化反应和热分解过程[20]。

 2.2    退火条件的优化
采用改进后的退火方法有效解决了传统退火工

艺中存在的问题。一方面，该过程中不存在气流对
样品的吹拂，从而有效防止了产物飞散和材料浪费。
另一方面，考虑到空气中氧气仅占约五分之一，且组
分稳定，相较于高纯氧，通入空气在本质上相当于对
氧气进行了稀释，即使气压略有波动，对试验结果的
影响也较小。并且，空气中其余组分在试验中无实
际作用，不会干扰试验过程及结果。此外，与高纯度
氧气相比，空气的获取更为简便，且成本更低。

杨雪等人[17] 的研究表明，相变潜热反映了产物
的相变性能。在研究中，相变潜热一定程度上也反
映出产物中 VO2 的有效含量。因此，以相变潜热作
为产物相变性能的重要指标，在不同试验条件下进
行了一系列 VO2 粉体的制备试验，并对所有试验的
产物进行了 DSC 测试，通过吸 (放) 热峰的面积计
算出相变潜热，如图 5 所示。
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图 5    不同退火温度和气压下样品的相变潜热

Fig. 5    Phase  transition  latent  heat  of  the  samples  under
different annealing temperatures and pressures

 

由前驱体的分解过程以及退火过程中的气压条
件可知，退火温度、气压两个参数对于产物的性能、

组分等方面有较大影响。由此，结合图 5 与不同退
火温度、不同气压下的 XRD 谱和 DSC 曲线进行工
艺参数优化。

由前驱体的 TGA 曲线可知，其分解的完成温

度在 455.5 ℃ 左右。因此，保持其他试验条件相同，

选取 450、500 ℃ 和 550 ℃ 三个不同退火温度进行

分析优化。
如 图 6(a)～ (c) 所 示 ， 对 三 个 不 同 退 火 温 度

下的产物进行了 XRD 测试。测试结果表明，所
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有退火温度下的产物衍射峰均与 M 相 VO2 匹配
较好 (JCPDS No. 65-4795)，这些衍射峰分别对应于
(011)、(-202)、(-212)、(220)、(-402) 和 (202)，分别位
于 27.8°、36.9°、42.1°、55.4°、64.8°和 70.5°，空间群

21/c为 P 。在 2θ 角为 26.2°附近检测到额外的 V2O5

衍射峰 (JCPDS  No.  65-0131)，对应晶面为 (110)。
各个退火温度下都有 V2O5 衍射峰 (110) 出现，证明
最终产物为 M 相 VO2 与 V2O5 的混合体系。
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(a) 450 ℃; (b) 500 ℃; (c) 550 ℃; (d) 三个不同退火温度下的对比

图 6    不同退火温度下样品的 XRD 谱
Fig. 6    XRD spectra of samples annealed at different temperatures

 

如图 6(d) 所示，随着退火温度的不断升高，M
相 VO2 的衍射峰逐渐变得尖锐且高耸。这主要归

因于高温下产物结晶度的提高。由图 6(a) 和图 6(c)
中 (011) 峰的局部放大可知，450 ℃ 时产物的半峰

宽（FWHM）显著大于 550 ℃ 时产物的 FWHM，依

据 Scherrer 公式计算推知，550 ℃ 产物的晶粒尺寸

更大，这一结果与 LI 等人[19] 的研究一致。

此外，由图 6(d) 可知，随着退火温度的升高，

V2O5 的衍射峰强明显增加，且从 450 ℃ 提升至

500 ℃ 过程中峰强提升幅度较大。这一现象说明高

温提高了 V2O5 的结晶度，促进了 V2O5 的形成。同

时，随着退火温度的升高，氧化反应加剧，在氧气含

量较为充分的条件下，部分 V4+被进一步氧化为高

价态的 V5+，导致 V2O5 含量上升。最终共同导致

V2O5 衍射峰强度的增加。

为了研究产物的相变性能，进行了 DSC 测试，

如图 7 所示。由图 7(a)～(c) 可知，各退火温度的产

物均在略高于 67 ℃ 时出现明显的吸热峰，降温过

程中在 60 ℃ 左右则出现相反的放热峰，均表现出

明显的热滞现象，表明各退火温度下的产物均发生

了从 M 相到 R 相的可逆相变。

同时从如图 7(a)~(c) 还可以看出，随着退火温

度的升高，相变温度略微上升，但相变的热滞宽度呈

现显著减小的趋势，这种变化与高温条件下 VO2 晶

格缺陷修复以及晶粒尺寸增大密切相关[19,24]。

结合图 5，在压强为 1.5×104 Pa 条件下的相变潜

热变化以及图 7(a)～(c) 可知，退火温度升高使产物

的相变潜热显著下降，对应于图 7(d) 中吸热峰面

积明显减小的过程，说明退火温度的升高显著降低

了产物的相变性能。原因是在该温度下 V2O5 作为
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一种非相变的杂质，其含量的增加减少了产物中

VO2 的有效含量，结晶度的提高进一步干扰了晶体

之间的相变协同行为。这些现象印证了前述 XRD
分析结果。
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(a) 450 ℃; (b) 500 ℃; (c) 550 ℃; (d) 三个不同退火温度下的对比

图 7    不同退火温度下样品的 DSC 曲线
Fig. 7    DSC curves of samples annealed at different temperatures

 

综合 XRD 与 DSC 结果，可以得出结论：退火

温度的升高不利于高质量 M 相 VO2 粉体的形成。
前驱体的分解会产生 CO，CO 的还原性会对产

物组分造成影响，通过引入不同气压的空气来中和
CO 的还原作用。由此，选取 1.2×104、1.5×104 Pa
和 2.0×104 Pa 三个不同的气压进行分析优化。

如图 8(a)～(c) 所示，对不同气压条件下合成的
样品进行了 XRD 测试。图 8(a) 中显示，除观察到
M 相 VO2 与 V2O5 的衍射峰外，在 2θ = 24.3°处还出
现了额外的 V2O3 衍射峰（JCPDS No. 65-9474），对
应的晶面为 (012)。该衍射峰的出现主要归因于前
驱体分解过程中生成的还原性气体 CO，在氧气含
量不充足时，将部分 V4+还原为 V3+所致。

如图 8(d) 所示，随着气压从 1.2×104 Pa 升高至
1.5×104 Pa，V2O3 的衍射峰消失，同时 VO2 的衍射峰
强度明显增强，而 V2O5 峰的变化则较小。这说明
在 1.2×104 Pa 的气压下，氧分压不足，导致形成低价
态的 V2O3。随着气压升高，氧气浓度增加，既中和

了 CO 的还原作用，又进一步将 V3+氧化为 V4+，使
VO2 含量升高。但由于此时仍没有达到 V5+形成的
氧分压条件，因此 V2O5 的峰强度未发生显著变化。
当气压继续增加至 2.0×104 Pa，M 相 VO2 的衍射峰
强减弱，而 V2O5 的衍射峰 (110) 显著增强。这表明
VO2 在该气压条件下逐渐被氧化为 V2O5，此时的气
压条件不再利于 M 相 VO2 的形成。

为进一步验证上述分析并研究产物的相变性
能，对样品进行了 DSC 测试。由图 9(a)～(c) 可见，
气压变化对热滞宽度影响不大，由于热滞宽度与晶
粒尺寸密切相关[24]，因此气压对粒径影响较小。

如图 9(d) 所示，随着气压从 1.2×104 Pa 升高至
1.5×104 Pa，吸热峰面积增大，证明此阶段 V2O3 被氧
化使得 VO2 有效含量提升，导致相变性能有所提升。
当气压进一步升高至 2.0×104 Pa，吸热峰面积显著
减小，说明此阶段过量的氧气将部分 VO2 氧化为
V2O5，从而抑制了产物的相变性能。证实了上述
XRD 分析。
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(a) 1.2×104 Pa; (b) 1.5×104 Pa; (c) 2.0×104 Pa; (d) 三个不同气压下的对比

图 8    不同气压下样品的 XRD 谱
Fig. 8    XRD spectra of samples at different gas pressures
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图 9    不同气压下样品的 DSC 曲线
Fig. 9    DSC curves of samples at different gas pressures
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图 9(d) 中 DSC 曲线的变化趋势与图 5 中温度
为 550 ℃ 条件下的相变潜热变化一致。图 9(d) 还
显 示 ， 随 着 气 压 的 增 加 ， 样 品 的 相 变 温 度 出 现
0.61 ℃ 的小幅上升，这可能与气压升高过程中 VO2

晶格受到应力的影响有关[25-26]。
通过上述分析，在升高退火温度的过程中，产物

的粒径尺寸逐渐增大，同时杂质含量不断增加，相变
潜热持续减小。因此，应选择较低的退火温度。在
逐渐提高气压的过程中，粒径变化不大，产物中
VO2 有效含量以及相变性能先升高后降低；杂质含
量在气压升高的前半程变化不明显，在后半程明显
增多。因此，退火气压应选择中间值。

最终通过不同条件下参数的对比可知，要获得
粒径尺寸较小、杂质含量较低且相变性能较好的
M 相 VO2 粉体，最佳工艺参数为：退火温度 450 ℃，
空气压强 1.5×104 Pa。
 2.3    最佳工艺条件下粉体的性能

21/c

如图 10 所示，最佳工艺下的 VO2 粉体与 M
相 VO2 的标准 PDF 卡片 (JCPDS No.  65-4795) 对
应较好，其衍射峰与出现的角度在前文已做分析。
空 间 群 为 P ， 晶 格 常 数 为 a=0.575 2 nm， b=
0.453 8 nm，c=0.538 3 nm。图 7(a) 为最佳工艺下粉
体的 DSC 曲线，表明材料的相变温度为 67.06 ℃
(因产物存在缺陷，导致低于理论相变温度 68 ℃[20])，
相变潜热为 29.29 J/g，且升温与降温过程出现明显
的热滞现象，热滞宽度为 10.74 ℃。
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图 10    VO2 粉体的 XRD 谱

Fig. 10    XRD spectra of VO2 powder
 

图 11 为最佳工艺产物的 XPS 谱。由图 11(a)
可知，最佳工艺的样品中含有三种元素：O, V, C。C
的存在表明样品表面可能受到了一定程度的污染。
其中，V2p 峰的高分辨率光谱如图 11(b) 所示，V2p
在高分辨率扫描下，V2p3/2 和 V2p1/2 都具有两个
峰，这表明最佳工艺产物中含有 V 的两种价态。由
前人的工作可知[17]，结合能 516.3 eV 和 518.3 eV 处
的 峰 与 V2p3/2 有 关 ， 结 合 能 522.7 eV 和 524.2 eV
处的峰与 V2p1/2 有关。516.3 eV 的结合能表明 V4+

的存在，518.3 eV 的结合能表明 V5+的存在。由 XPS
结果可知，样品中的 V 主要以 V4+的形式存在，V5+

的存在则可能是由于样品处于空气环境中被部分氧
化的结果。这些结果与前人的研究基本一致[17]。
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(a) 全谱图；(b) V2p 峰的高分辨率光谱

图 11    VO2 粉体的 XPS 谱
Fig. 11    XPS spectra of VO2 powder

 

图 12 为最佳工艺产物的 FTIR 光谱。25.5  ℃
（室温）下的曲线中，550～650 cm−1 的吸收峰对应

V-O-V 键的弯曲振动，850～950 cm−1 的峰归属于

V-O 键的伸缩振动，而 1 000～1 050 cm−1 的峰归因

于 V=O 双键的伸缩振动。这些吸收峰反映了 M

相 VO2 典型分子振动模式。

随着温度升高，这三个吸收峰均发生变化，表明

分子振动模式出现显著改变。由图 12 可知，25.5～

57.2  ℃ 温度区间内吸收峰随温度的变化较为缓慢，

吸收峰值从约 1.2 变化至约 1.25，变化幅度为 0.05。
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反映出 M 相 VO2 的性质。57.2～71.4  ℃ 内吸收峰
变化幅度明显增大，峰值从约 1.25 变化至 1.7，变化
幅度约 0.45。特别是 66.7～71.4  ℃ 峰值从约 1.5
变化至 1.7，变化幅度约 0.2，分子振动模式发生突变。
表明此时发生了由 M 相向 R 相的结构相变。71.4  ℃
时室温下的分子振动特征几乎完全消失，说明 VO2

已完成由 M 相（P21/c）向 R 相（P42/mnm）的晶体结
构转变。进一步升温至 90.3  ℃ 后，吸收曲线基本
重合，表明分子振动模式趋于稳定，体现出 R 相
VO2 在高温下晶体的结构稳定性。
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图 12    VO2 粉体的 FTIR 图谱

Fig. 12    FTIR spectra of VO2 powder
 

此外，图 12 也显示，随着温度升高，吸光度也出
现突变，且不同波数的吸光度变化幅度具有显著差
别。25.5～90.3 ℃ 过程中，在约 612 cm−1 处，吸光
度变化幅度约为 0.2；在约 922 cm−1 处，吸光度变化

约为 0.5。这表明了 M 相 VO2 粉体在不同红外波
段光学调制能力的差异。

不 同 温 度 下 的 FTIR 谱 揭 示 了 VO2 从 M 相
到 R 相的晶体结构转变过程，反映出该粉体在最佳
工艺条件下具有基本的热致相变特性和红外调控
能力。

 3    结论

研究通过优化溶胶-凝胶法和退火工艺，成功制

备了高性能 M 相 VO2 粉体。

1）采用溶胶-凝胶法替代传统水热法，将材料制

备周期从 24 h 以上缩短至 8 h 以内，显著提高了合

成效率。

2）通过静态空气气氛退火工艺，有效抑制了粉

体飞散，降低了制备成本。

3）利用 XRD，DSC 表征得到该制备方法的最优

工艺参数为退火温度 450 ℃，空气压强 1.5×104 Pa。
XRD 分析结果表明产物为 M 相 VO2，DSC 测试显

示其相变温度为 67.06 ℃，且相变潜热达 29.29 J/g，

表现出显著的热滞现象；FTIR 表征证实材料具备

良好的热致相变特性和红外调制能力；XPS 表征

证明材料的组成元素主要为 O，V，且产物中主要

为 V4+。

研究结果为 VO2 相变材料的规模化制备和应

用提供了高效、稳定的工艺方案，在智能窗、柔性电

子以及光电功能材料领域具有重要应用价值。
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