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铝基离子液体(BMIM)Br-AlC13的制备与电沉积应用 
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摘 要：在高纯氩气气氛下，将AlC13与溴化 1-丁基-3-甲基咪唑(BMIM)Br反应合成透明的铝基离子液体(BMIM)Br- 

AlC13；采用红外光谱仪、扫描电镜及 X 射线能谱仪对其结构进行表征。在 298.15 K 下进行 16 h 铝电沉积实验，

通过循环伏安曲线法测定其电化学窗口。研究结果表明：铝基离子液体(BMIM)Br-AlC13的电化学窗口为 3.40 V；

扫描电镜分析表明，阴极新生态的铝晶粒生长完整、晶界完善；X 射线能谱分析阴极表面新生态铝的结果显示主

元素为铝，微量元素为氧。 
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Abstract: An ionic liquid was prepared by mixing AlCl3 and 1-methyl-3-butylimidazolium bromide (BMIM) under dry 

argon atmosphere. The structure of (BMIM)Br-AlC13 was confirmed by IR. Aluminum electrolysis was conducted at 

298.15 K for 16 h by the ionic liquid. The electrochemical window was measured at 298.15 K by cyclic voltammetry. 

Cathode surface was analyzed by SEM and EDS. The results show that the electrochemical window is 3.40 V, the crystal 

grain of new deposit aluminum is ideal, and the boundary of crystal grain is perfect. The main element is aluminum and 

trace element is oxygen on the surface of cathode. 
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室温离子液体(Room temperature ionic liquids)又

称“低温熔盐”、“室温熔盐”，是由阴、阳离子组成且

熔点低于 100 ℃的有机盐[1−3]。目前，研究最多，应用

最广泛的室温离子液体有 BPC/AlCl3 和 EMIC/AlCl3

等，即 AlCl3和有机盐为基础的离子液体[4−5]，它们具

有许多优良性质：宽阔的电化学窗口、良好的导电性、

可忽略的蒸气压(甚至在高温下蒸气压都很小)、对无机

物和有机物的高溶解性、高热稳定性和抗燃性、可调解

的酸碱性等[6−9]。1979 年，GALE 和 OSTERYOUNG[10]

报道了由 AlC13 与氯化正丁基吡啶(BPC)形成的离子

液体。1981 年，HUSSEY 和 LAHER[11]报道了由 AlC13

与氯化 1-甲基-3-乙基咪唑(EMIC)制成的一种新的室

温离子液体。它具有与烷基吡啶类离子液体相似的性

质，但电导率比 AlC13-BPC 体系的高 2~3 倍，粘度约

为原来的一半，而且其电化学窗口明显优于烷基吡啶

类的。1992 年，WILKES 和 ZAWOROTKO[12]合成了

1-乙基-3-甲基咪唑四氟硼酸盐(EMIBF4)，开辟了离子

液体研究的新阶段。 
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近几年来，类似 1-乙基-3-甲基咪唑四氟硼酸盐的

离子液体不断有新的报道[13−14]，受到人们的广泛关

注。TONG 等[15−16]采用 1-甲基-3-丁基咪唑四氟硼酸盐

(BMIBF4)室温离子液体为溶剂，考察了 293.15 K 下

FeCl3在 BMIBF4中的电化学性质，估算了 Fe3+的扩散

系数，研究了 BMIAlCl4 的热力学性质。本文作者采

用 AlC13与溴化 1-丁基-3-甲基咪唑(BMIM)Br 制成铝

基离子液体(BMIM)Br-AlC13；用红外光谱进行表征，

采用三电极体系进行铝的电沉积应用研究。 
 

1 实验 
 
1.1 化学试剂 

正溴丁烷(分析纯)，上海精细化工科技有限公司

生产；AlCl3(分析纯)，天津市博迪化工有限公司生产；

溴乙烷(分析纯)，天津泰兴试剂厂生产；N-甲基咪唑

(工业级)，淄博试剂有限公司生产；乙酸乙酯(分析纯)，
天津市博迪化工有限公司生产；甲醇(分析纯)，淄博

试剂站生产；四氯化碳(分析纯)，济南试剂厂生产；三

氯化碳(分析纯)，济南试剂厂生产；乙醚(分析纯)，上

海化工一厂生产。溴乙烷、正溴丁烷、N-甲基咪唑经

蒸馏纯化后使用。 
 
1.2 离子液体合成 
1.2.1  中间体溴化 1-丁基-3-甲基咪唑[BMIM]Br 的合

成 
由于 AlCl3型离子液体对湿气极其敏感，所以，所

有反应均在 Ar 保护下进行。 
反应方程式为： 

 
C4H9Br+ [BIM]→[BMIM]Br 
 

在装有搅拌器、回流冷凝管、温度计和氩气导管

的四口瓶中加入 N-甲基咪唑与溴代正丁烷(摩尔比

通氩气保护，70 ℃磁力搅拌，得到的粘稠液，(1.0׃1.2

体在室温下缓慢结晶。待完全结晶   后，再用乙酸乙

酯反复洗涤直至最后得到无色透明的中间体。 
1.2.2  铝基离子液体(BMIM)Br-AlC13的合成 

反应方程式为： 
 
[BMIM]Br+AlCl3→[BMIM]Br-AlCl3 
 

在用 Ar 置换过的真空手套箱内完成，在烧杯中称

取[BMIM]Br，然后加入无水 AlCl3，二者的摩尔比为

两固相混合后迅速变为澄清淡黄色液体，得到。1׃1

[BMIM]Br-AlCl3 离子液体，蜡封后放入干燥器中备

用。采用美国 Thermo Nicolet 公司生产的傅立叶红外

光谱仪(型号：Nicolet)表征离子液体。 
 
1.3  离子液体中铝的电沉积 

在 Ar 保护下，采用三电极，铝片为阳极，铜片

为阴极，铂为参比电极。采用直流稳压稳流电源(型号：

WYK-305B2)在 298.15 K 下电沉积 16 h。采用电化学

工作站(型号：IM6e)测定循环伏安曲线，以观察电化

学窗口的变化情况。实验结束后，采用美国 Veeco 公

司生产的 Multimode NS-3a 型扫描探针显微镜观察阴

极、阳极形貌(SEM)；采用 X 射线能谱 EDS 分析仪(型
号：INCA Energy)分析阴极新生铝。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  离子液体的红外光谱分析 
    红外光谱是分子振动与转动光谱，其吸收的位置

与强度反映分子结构的特征，因此，可以用来确定化

合物的官能团。[BMIM]Br-AlCl3离子液体的红外光谱

如图 1 所示。 
 

 
图 1  [BMIM]Br-AlCl3离子液体的红外光谱 

Fig.1  FT-IR spectrum of [BMIM]Br-AlCl3 

 
离子液体的红外光谱能揭示其中的杂质和分子的

结构特征。图 1 中 3 400~2 000 cm−1波数范围是 C—H
伸缩振动吸收波谱带，波数大于 3 100 cm−1由芳香基

C—H 的伸缩振动引起，而在 3 000~2 700 cm−1波数范

围为饱和 C—H 伸缩振动频率区(υ(C—H))。其他主要

的吸收谱带列于表 1。 
图 1 中 3 400 cm−1处无 O—H 的特征吸收谱带，表

明离子液体中不存在水。在 3 100~3 000 cm−1波数范

围内有较弱的谱带，表明 C(2)…Cl 氢键存在，强度较

弱，可能是由于阳离子中含有较长的烷基。因此，合

成产物为[BMIM]Br-AlCl3离子液体。 
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表 1  [BMIM]Br-AlCl3离子液体的红外光谱数据 

Table 1  IR data of [BMIM]Br-AlCl3 ionic liquids 

υmax /cm−1 Attribution of band 

3 145.7−3 168.0 Stretching of aromatic C－H 

2 961.2−3 064.9 Aliphatic C－H stretching 

1 464.7−1 570.9 Aromatic skeleton vibration 

1 337.7−1 382.7 Me－C－H deformation vibration 

1 167.7 Aromatic C－H plane deformation 
vibration 

 
2.2  298.15 K 下[BMIM]Br 的电化学窗口 

在 Ar2保护及 293.15 K 下采用直流稳压稳流电源

进行实验，利用电化学工作站测得[BMIM]Br-AlCl3的

循环伏安曲线如图 2 所示，扫描速率为 1 mV/s。 
 

 
图 2  [BMIM]Br-AlCl3离子液体循环伏安图 

Fig.2  Cyclic voltammogram of [BMIM]Br-AlCl3 

 
从图 2 可以看出，[BMIM]Br-AlCl3离子液体的还

原氧化电位范围为−1.65~+1.75 V，电化学窗口为  
3.40 V 左右，说明该体系在电位为−1.65~+1.75 V 的范

围内适合作电化学反应的介质。可见，[BMIM]Br-AlCl3

的电化学窗口较宽。YANG 等[13]研究表明，四氟硼酸

正丁基吡啶离子液体(BPBF4)的电化学窗口为 2.43 V，

BMIBF4 离子液体的电化学窗口为 3.50 V。目前，关

于离子液体中阴、阳极上的电化学反应的详细研究较

少。一般认为，阳极的极限电势是阴离子的氧化电势，

阴极的极限电势是阳离子的还原电势。[BMIM]Br- 
AlCl3 离子液体的还原电位范围对应 1-丁基-3-甲基咪

唑正离子 BMI+的还原反应，其氧化电位范围对应

[Br-AlCl3]−的分解反应。离子液体的电化学窗口比水

的电化学窗口(1.229 V)宽很多，表明离子液体具有较

大的潜力，许多无法通过水溶液电解得到的金属，可

以在此类离子液体中电沉积得到。 

2.3  实验后的电极分析 
实验后，取出电极，小心清洗，称重。采用扫描

探针显微镜观察阴极、阳极形貌(SEM)；用 X 射线能

谱(EDS)分析仪分析阴极新生铝。 
实验前后阳极质量减少 112 mg/cm2，阴极质量增

加 84 mg/cm2，说明阳极的 Al 失去电子成为 Al3+离子

进入离子液体，溶液中的 Al3+得到电子沉积到阴极上。

此过程中离子液体由透明的淡黄色逐渐变为不透明的

茶色，可能是由于有机阳离子的分解生成有色分解物。

实验结束后，取出铝片电极，可看到阳极部分铝片的

形状尺寸发生了变化，阳极部分溶解。由此可见，利

用离子液体在室温下可以电沉积得到铝，因而减少了

能量的消耗。 
实验后电极表面形貌如图 3 所示。 

 

 
图 3  阴、阳极表面 SEM 扫描照片 

Fig.3  SEM images of cathode and anode surface: (a) Cathode; 

(b) Anode 
 

从图 3(a)可以看出阴极表面沉积了新生态铝，阴

极 Al3+得到电子成为 Al 单质沉积在阴极表面。铝的晶

粒大小均匀，晶粒生长完整，晶界明显、完善。由于

电沉积时间较短，铝的沉积不均匀，造成阴极表面微

微不平整。从图 3(b)可以看出，在阳极表面溶解后的

新面上，铝的晶粒细小均匀，排列有序，存在明显的

金属原生态晶粒。阳极由于部分溶解，Al 单质失电子

变为 Al3+进入离子液体中，所以，阳极表面的原生态
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晶粒晶界也比较明显。新生态的晶粒与原生态的晶粒

的色泽不同，新生态的晶粒更加光亮。 
为了进一步分析新生态的铝，采用 X 射线能谱分

析仪分析阴极表面新生铝，阴极新生铝的 X 射线能谱

分析(EDS)结果如图 4 所示。从图 4 可以看出，阴极

表面没有杂质，唯一的强峰为铝元素，有一个弱峰为

氧元素，含量非常低，这是因为电沉积结束后，在清

洗电极过程中，新生态的铝钝化，晶粒表面产生了氧

化铝薄膜，从而使能谱图出现氧元素的弱峰。 
 

 
图 4  阴极表面能谱图(EDS) 

Fig.4  Energy spectrum of cathode surface: (a) SEM image of 

surface; (b) EDS 
 

3  结论 
 

1) 将 AlC13与溴化 1-丁基-3-甲基咪唑(BMIM)Br
反应制成铝基离子液体(BMIM)Br-AlC13，采用红外光

谱进行表征，验证了产物的结构。 
2) 对铝的电沉积进行应用研究，采用扫描探针显

微镜观察阴、阳极形貌(SEM)，新生态的铝晶粒生长

完整、晶界完善。 
3) 采用 X 射线能谱分析仪分析阴极表面新生态

铝，主要元素为铝，存在微量的氧元素；该离子液体

电化学窗口为 3.40 V，离子液体在电沉积中具有较大

的潜力。 
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