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当前，一种新型的电解液添加剂氟代碳酸二乙酯得到

广泛运用，这种添加剂是经过相转移催化剂作用下的卤素

反应合成的，能够进一步提高收率，进而增强改善电池放

电性能的作用。

1 电解液添加剂氟代碳酸二乙酯的结构
电解液添加剂的使用是为了改变电池的放电性能，一

般的锂离子电池在放电反应过程中，当温度过低时，电池

内部电解质的迁移效率就会减弱，使得其放电性能逐渐降

低，因而要使用电解液添加剂来进行改善。氟代碳酸二乙

酯是一种五环结构的物质，该物质的熔点较锂离子电解液

高，为 18℃左右，在锂离子电池中使用氟代碳酸二乙酯溶

剂，在很大程度上提高了锂离子电解液的凝固点，在改善

电池性能的同时，会进一步缩小电池的可用温度范围，因

而需要对电解液添加剂氟代碳酸二乙酯进行改良，主要使

用氟化物来进行改良，提高其温度适应性 [1]。

2 电解液添加剂氟代碳酸二乙酯的合成及其性能
2.1 合成实验分析

2.1.1 实验仪器与试剂

为了研究电解液添加剂氟代碳酸二乙酯的合成及其相

关性能，本文采用实验法来进行研究，本次试验所使用的

仪器包括气相色谱仪、高低温试验箱、核磁共振谱仪、手

套箱以及高精度电池测试仪等，其中气相色谱仪的型号为

日本岛津公司进口 GC-2010Pro；高低温试验箱的型号为

BTH-100；核磁共振仪的型号为美国进口 400MHz 核磁共

振仪。本次试验所使用的试剂包括：自制质量分数为 99%

的一氯代碳酸二乙基酯、 纯度规格为分析纯的碳酸二乙

酯、纯度规格为分析纯的氟化钾、自制质量分数为 98.5%

的甲基葫芦脲试剂、纯度规格为分析纯的冠醚 18 冠 6、纯

度规格为分析纯的聚乙二醇 1000、电解液、锂片、三元镍

钴锰材料、N- 甲基吡咯烷酮以及聚偏氟乙烯等。

2.1.2 合成氟代碳酸二乙酯的过程

氟代碳酸二乙酯的合成是一种化学反应，主要是一氯

代碳酸二乙基酯与氟化钾之间进行化反应，生成氟代碳酸

二乙酯和氯化钾物质。其具体的合成过程为，将一氯代碳

酸二乙基酯作为原材料，使用卤素交换法进行催化反应，

在这项实验中，氟化钾被当作反应所需要的氟化试剂，也

可以使用氟化钠来进行反应，这一类氟化试剂都属于无机

物，其性质是易溶于水且只溶于水相。而反应原材料一氯

代碳酸二乙基酯是一种只溶于有机溶剂的物质，因而若是

在有机溶剂中让两种物质进行反应，是一件较为困难的事

情，为了使氟化钾和一氯代碳酸二乙基酯能够有效反应，

需要采用一些相转移催化剂来进行反应催化，有关合成氟

代碳酸二乙酯的相关研究中表明，该反应所使用的相转移

催化剂通常使用醚类化合物。在本次合成实验中，最主要

使用的相转移催化剂为甲基葫芦脲，催化的一氯代碳酸二

乙基酯为普通的环链状，其在有机溶剂中，会在催化剂的

作用下发生卤素交换合成反应，对该实验在不同实验条件

下的反应情况进行对比研究，最终选择出最为合适的合成

实验条件 [2]。

先取一氯代碳酸二乙基酯 198g 放入到可搅拌的烧瓶当

中，然后取碳酸二乙酯溶剂 200g，将其倒入烧瓶，然后缓

慢进行搅拌，在搅拌的过程中同时缓慢加入甲基葫芦脲催

化剂，在搅拌到烧瓶物质混合均匀后开始加热烧瓶，让其

温度逐渐达到 75℃，然后取 116g 的氟化钾粉末，将粉末

物质分为几个批次，逐批加入到烧瓶中，在这个过程中要

持续保持烧瓶内的温度为 75℃，在烧瓶内物质加热反应 3h

后停止加热，静置烧瓶等待物质冷却，冷却后再进行过滤

并收集滤液。使用碳酸二乙基酯溶剂对烧瓶内过滤后的固

定物质进行洗涤，然后再使用精馏技术除去洗涤过程中残

留的多余溶剂，最后再经过纯化处理得到 DEFC，即直接

乙醇燃料电池，使用核磁共振仪对 DEFC 和 DECC 进行核

磁共振，得到核磁共振谱，由分析可知，越是靠近氟原子

的氢原子，其受到来源于氟原子的耦合作用越强，而离氟

原子较远的氢原子所受到的耦合效果就会减弱，这项结论

可以直接在核磁共振谱图上观察得出，同样在碳谱上也有

体现，越是靠近氟原子的碳原子，其受到的耦合作用越强。

通过观察氟原子的谱图可以进一步确认这种结构，比方说

同碳氟氢，会受到同碳氢与相邻位碳上的氢的共同作用，

因而可以列出多个峰值，这也证明了氟化反应的选择性。

2.1.3 测试电化学性能

在实验合成结束后，就要测试 DEFC 的电化学性能，

选择镍钴锰 NCM523 型号的三元材料作为电化学反应的正

极材料，主要是测试 DEFC 对充放电性能的影响，将锂片

作为该电化学反应的负极材料，然后将正负极连接，做成

一个简易的扣式电池。然后制备正极材料浆，主要使用 N-

甲基吡咯烷酮物质作为主要溶剂，粘结剂选择聚偏氟乙烯

物质，导电物质选择炭黑导电剂，在制备过程中，要保证

正极浆料溶剂与粘结剂和导电剂之间的比例为 8:1:1，其中

使用的 N- 甲基吡咯烷酮物质质量大概为正极三元材料质

量的 5 倍左右，然后使用磁力对 N- 甲基吡咯烷酮溶剂进

行充分搅拌成粘稠物质，搅拌时长为 5h。搅拌完成后，使

用刮刀将浆料涂抹在三元铝片上，然后将涂抹好的正极片

放入到干燥箱当中干燥处理，干燥完成后还要进行压片，

最终获得光滑且平整的正极片。使用碳酸二乙酯、碳酸乙
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烯酯以及碳酸甲乙酯来制备电解液，其溶剂比例为 4:3:3，

然后将正负极外壳、正负极垫片、正负极片、弹片、隔膜

以及电解液等按照特定的组装顺序组装为扣式电池，然后

对该扣式电池进行测试，采用的测试仪器为电池测试系统

和高低温试验箱，测试过程中将测试电压设定为 4v 左右，

其电流密度设置为 0.5c，将测试温度设置为 -10-20℃。

2.2 不同条件对 DEFC 收率的影响

2.2.1 不同温度下 DEFC 收率的变化

分别在不同反应温度下研究 DEFC 收率情况，选择该反

应能够进行的最低温度进行研究，投入的 DEFC 为 1mol， 

再投入 1.5mol 的氟化钾，400g 的碳酸二甲酯溶剂，然后

不断搅拌并改变反应温度，探究不同温度对 DEFC 收率的

影响。反应结果表明，当反应温度为 50℃以下时，反应进

度极为缓慢，难以推进；当反应温度达到 80℃左右时，

DEFC 收率最高，这时收率达到 5.5% 左右，再进行生物，

该收率开始逐渐下降， 因此可以判断出该反应的最适温

度。

2.2.2 不同相转移催化剂下 DEFC 收率的变化

控制其他条件不变，将反应温度调到最适温度 75℃，

同样选择反应实验投入 1molDEFC，再投入 1.5mol 的氟化

钾，400g 的碳酸二甲酯溶剂，然后选择不同的相转移催化

剂进行催化反应，观察催化剂对 DEFC 收率的影响。反应

结果表明，若不适用相转移催化剂，则该反应进行十分困

难，其收率也仅为 5.5%；若是使用相转移催化剂进行催化

反应，DEFC 收率会出现较大幅度的提升，而在几种不同

的相转移催化剂的反应中，甲基葫芦脲的催化效果最佳，

它能够使 DEFC 收率提高到 56% 左右。

3 结论
综上所述，为了研究电解液添加剂氟代碳酸二乙酯的

合成及其性能，本文采用实验法来进行研究，在相应反应

条件下生成了加氟的氟代碳酸二乙酯，并研究了其结构的

相关性能。由本文分析可知，合成氟代碳酸二乙酯使用的

最适相转移催化剂为甲基葫芦脲试剂，该反应的最适温度

为 75℃，改良合成后的氟代碳酸二乙酯使用温度范围得到

扩充。
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（上接第 241 页）采样浓度较高，可以采用塑料气袋、注

射容器等形式，直接对大气样品进行采集。在现场采样之

前，为了防止其他气体混如进容器中，或者防止采样容器

出现漏气问题，需要做好气密性的检查工作，保证采集样

品的可靠性。

2.2.2.2 样品运输环节质量控制

采样技术人员在现场采样过程中，需要注意不同的采

样样品需要在不同的环境中进行保存。如果长时间的放置

采样样品，会受到物理因素、生物因素、化学因素等诸多

方面的影响，导致样品的实际浓度发生明显变化，严重影

响了检测分析结果的精准性。同时，保存样品的容器材质

也会适当的吸收掉样品中的组成成分，这就需要技术人员

选择合适的储存容器，再通过避光存储以及冷藏保存，并

且，样品在送进实验室之后，如果不及时测量，需要将其

保存在 4℃的冰箱中。

2.3 土壤采样的注意事项

我国地域辽阔，土壤的性质存在较大差异。因此，要

事先做好前期的准备工作。在具体的土壤环境监测工作中，

针对采样点的实际选择，要选择土壤类型鲜明的地区，且

该地区的地形较为平坦，拥有良好的植被覆盖，这部分土

壤就具有较强的代表性。通常情况下，采样点的布设工作

是可以直接影响到土壤采样的准确性和代表性的。所以，

在土壤环境采样工作中，最好是采用全面采样方式，根据

采样目的和实际污染情况来布设采样点位。而且，在采样

过程中，要详细的记录下土壤剖面的形态，并利用具塞磨

口玻璃瓶、具塞无色乙烯塑料瓶、特制牛皮纸袋来装取样

品。

3 结语
综上所述，在环境监测现场采样过程中，采用的采样

技术、采样方式、仪器设备的不同，都会导致采样质量支

架存在较大差别。所以，整个采样环节都要立足于实际情

况，根据不同的检测项目和采样需求，有针对性的对采样

问题进行全面分析，采用有效措施做好采样问题的处理，

严格遵循相关采样注意事项，保证采样数据的准确性和可

靠性。
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