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国家新材料生产应用示范平台"先进海工与高技术船舶材料#!河南 洛阳
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河南省船舶及海工装备结构材料技术与应用重点实验室!河南 洛阳
!

!-"/*>

摘
!

要
!

磷酸铁锂是锂电行业主要的产业化原料之一!与传统钴酸锂相比!在比能量%寿命%成本%环境兼

容性上有显著优势$以锂离子电池用正极材料炭复合磷酸铁锂为研究对象!采用电感耦合等离子体发生光

谱仪"

ZIM.OS0

#同时测定其中的锂%铁%磷含量$对样品消解%谱线选择%仪器工作参数%溶剂效应消除%谱

线背景干扰消除%分析方法正确度%精密度进行了讨论$炭复合磷酸铁锂样品中含约
,T

的碳单质!

/'"

V

样

品用
,<Q

高氯酸加热消解至目视澄清后!再反复加蒸馏水
.

加热冒烟
*

次!可完全消解$样品消解情况用三

维视频显微镜确认!目视澄清的消解液经
>/

倍放大后!仍可见有未消解的颗粒物'继续加蒸馏水
.

加热冒烟

*

次后!消解液经
>/

倍放大观察!确认样品已消解完全$消解后的试液定容至
"//<Q

!按
"/j"//

稀释!得

到同时测定锂%铁%磷含量的溶液$样品消解仅使用高氯酸一种试剂!操作便捷!样品中的碳单质被完全消

解!消除了碳单质包覆样品对测定结果准确性的影响$仪器最佳工作条件为&高频功率&

"'"WF

'雾化器流

量&

/'RQ

,

<;8

\"

'分析谱线
.

观测方向+高度&

Q;+"/'>+,8<.

轴向%

L1*,#'#!/8<.

径向+
"*<<

%

M"-R'***

8<.

轴向%

M*">'+"R8<.

径向+
"*<<

$使用随样品消解同时处理的试剂空白!按基体匹配法配制标准溶液!

能最大程度减小溶剂基质效应$对于
Q;+"/'>+,8<

使用快速自动曲线拟合技术"

L:IN

#消除仪器工作气体

氩气的
:4+"/',+!8<

背景干扰!显著提高校准曲线的线性系数及分析精密度$在仪器最佳工作条件下!测

定范围为锂
"T

"

#T

!铁
*/T

"

!/T

!磷
"/T

"

>/T

'校准曲线线性关系系数
=

,

/'###/

'重复测定样品

的相对标准偏差"

K0P

!

#q-

#在
/'>,T

"

"'/"T

之间'加标回收率在
#"'*T

"

""*T

之间'实验室双人内部

循环"

ZKK

#结果使用
:

!

>

"双样本异方差假设#检验进行差异性评价!两人平行试验结果无明显差异$分析方

法具有推广应用价值$

关键词
!

磷酸铁锂'电感耦合等离子体发射光谱"

ZIM.OS0

#'高氯酸'锂电池'正极材料

中图分类号!

O+,-'>
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文献标识码!
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基金项目!国家自然科学基金项目"

@"R/!"+

!

,"R/"/,!

#!中船七二五所科技创新计划项目"

QF"R/+/*

#资助

!

作者简介!张斌彬!女!

"#R+

年生!中国船舶集团有限公司第七二五研究所高级工程师
!!
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&

"R+/>-#-*,!
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"+>'2%<

引
!

言

!!

移动电子设备%新能源汽车制造业的快速发展对锂电池

比能量%寿命%成本%环境兼容等方面的要求越发严格$磷

酸铁锂是一种新型的锂电池正极材料!和传统的钴酸锂相

比!具有毒性小!成本低%循环寿命长和安全性好等优点!

近年来已成为锂电行业主要的产业化原料(

"

)

$作为锂电池正

极材料!磷酸铁锂中含约
,T

的碳单质用于增加导电性!其

化学成分及标准分析方法列于表
"

$

!!

准确测定磷酸铁锂中主成分元素的含量对研究主成分含

量与正极材料性能关系有重要意义!对于样品消解!现有标

准及文献中多采用盐酸
.

微波消解(

*

)或减压抽滤(

-

)

+常压过

滤(

,

)的方式对样品中的碳单质进行分离$采用高氯酸消解样

品的文献中未对消解过程有详细介绍(

R

)

!且高氯酸消解后的

样品多用手工分析方法进行含量测定(

#

)

$

GH

+

N>/R>,

与其

他标准%文献关于碳含量是否参与锂%铁%磷测定结果计算

的规定有显著不同!

GH

+

N>/R>,

中样品质量基数要除去碳

含量!而其他标准与文献则为样品称样量$对于含量在合格

临界值附近的样品!使用不同的分析方法会得到不同的结

果!可能为产品验收带来争议$

本文使用高氯酸对样品进行消解!用
ZIM.OS0

同时测

定炭复合磷酸铁锂中的锂%铁%磷含量$通过三维视频显微

镜观察样品不同阶段的消解情况'对射频功率%雾化器流



量%观测方向%观测高度等参数进行了优化'讨论了高氯酸

的基质效应以及降低基质效应的方法'对于
Q;+"/'>*,8<

使用快速自动曲线拟合技术"

B7537D3%<73192D4A1.B;33;8

V

!

L:IN

#法修正
:4+"/'>+,8<

背景峰的干扰'通过重复性试

验%加标回收率及实验室内部循环对方法的精密度%准确度

进行验证$

表
$

!

磷酸铁锂化学成分及标准分析方法

K1D2,$

!

EB,.'=12=C.

+

C?/31/31/12

L

4'4.,0BC3

C>2'0B'?.'-C/

+

BC4

+

B10,

标准号 元素 化学成分+
T

分析方法

Q;

"除碳含量#

!'!m"'/ ZIM.OS0

GH

+

N>/R>,

(

*

)

L1

"除碳含量#

>,'/m*'/

重铬酸钾滴定法

M

"除碳含量#

*/'/m"'/

磷钼酸铵容量法

Q; !'>m/'> ZIM.OS0

GH

+

N>>R**

(

>

)

L1 >!'/m*'/

电位滴定法

M "#',m"',

喹钼柠酮重量法

Q; >'#

"

,'/

火焰光度法

X0

+

N"/*-

(

!.+

)

L1 >>

"

>+

重铬酸钾滴定法

M "R

"

*/

磷钼酸喹啉称量法

"

!

实验部分

$%$

!

仪器与试剂

,""/0$P$

电感耦合等离子体发射光谱"

:

V

&;183

#$仪器

工作条件&高频功率!

"'"

"

"'*WF

'雾化器流量!

/'-

"

/'R

Q

,

<;8

\"

'等离子体气流量!

"*Q

,

<;8

\"

'辅助气流量!

"'/Q

,

<;8

\"

'提升延时!

",5

'稳定时间!

"/5

'泵速
"*

4

,

<;8

\"

$

$ad.+//

三维视频显微镜"

Y1

6

1821

#$

GHGG+*//".#/

锂%

G0HG+*/*/.#/

铁%

G0HG+*//R.

#/

磷标准溶液"国家钢铁材料测试中心#&

"///

,

V

,

<Q

\"

'

高氯酸"分析纯!天津化工试剂厂#'实验用水为二级水$

$%5

!

方法

样品消解&称取
/'"//

V

炭复合磷酸铁锂样品"精确至

/'///"

V

#!加入
*<Q

水!

,<Q

高氯酸!在电热板上从室温

加热至
*,/r

高氯酸冒烟!用水冲洗容器内壁附着的样品和

碳单质!反复冲洗
.

加热冒烟至溶液澄清!再重复
*

次冲洗
.

加热冒烟操作至样品完全消解!冷却至室温!转移至
"//<Q

容量瓶中!定容!摇匀$按
"/j"//

比例稀释定容后的消解

液!吸取
"/<Q

已定容的消解液至
"//<Q

容量瓶中!定容!

摇匀!即可得到待测溶液$

随同样品制备试剂空白$

将
Q;

标准溶液"

"///

,

V

,

<Q

\"

#用二级水!按同样介

质稀释成
"//

,

V

,

<Q

\"储备液$

基体匹配法配制校准曲线标准溶液&随同样品制备的试

剂空白各吸取
"/<Q

至
,

个
"//<Q

容量瓶中!按照
Q;

"

"'//

"

#'//

#

,

V

,

<Q

\"

!

L1

"

*/'/

"

!/'/

#

,

V

,

<Q

\"

!

M

"

"/'/

"

>/'/

#

,

V

,

<Q

\"的浓度梯度!分别加入相应量的锂%

铁%磷标准溶液+储备液后!定容!摇匀$

*

!

结果与讨论

5%$

!

样品消解

炭复合磷酸铁锂中含有约
,T

的碳单质!对样品分别用

盐酸%王水%硫酸%高氯酸进行消解!消解情况列于表
*

$实

验结果表明!硫酸%高氯酸等氧化性酸可将样品及其中的碳

单质消解$相较于高氯酸!硫酸黏度较大!使用
ZIM.OS0

测

定时溶剂效应影响显著!会影响测定的稳定性及准确度!因

此选择高氯酸对样品进行消解$

表
5

!

样品消解情况

K1D2,5

!

!'

(

,40'C/=C/3'0'C/4C>41.

+

2,

消解试剂 消解情况

"*<Q

王水 黑色不溶物

#<QaI&i"<Qa

*

0O

!

少量黑色不溶物

"*<Q

王水
i"<Qa

*

0O

!

少量黑色不溶物

,<QaI&O

!

消解完全

,<Qa

*

0O

!

消解完全

!!

为进一步确认样品消解情况!取二级水%消解液滴于载

玻片上!用
$ad.+//

三维视频显微镜对不同阶段的消解液

进行观察$放大照片如图
"

所示$样品消解液在目视澄清时

放大
>/

倍后观察!仍有少量碳单质颗粒未完全消解!再继续

加水
.

冒烟操作两次后!放大
>/

倍观察!未见碳单质颗粒!

表明样品中碳单质已消解完全$

5%5

!

分析谱线选择

分析谱线对于分析方法的准确度及重复性影响显著(

"/

)

!

:

V

&;183,""/0$P$

对 于 锂%铁%磷 的 推 荐 谱 线 有&锂!

Q;+-/'-R>

!

+"/'>+,

!

!+/'*R# 8<

'

L1*>R'*/!

!

*>!'>,/

!

*,#'#!/8<

'

M*">'+"R

!

"--'!>!

!

"-R'***8<

$在设备默认

图
$

#

1

$

!

空白载玻片
5S

倍放大照

&'

(

%$

"

1

#

!

5Ŝ

+

'=0?-,C>D21/T

(

214442'3,

图
$

#

D

$

!

二级水液滴
5S

倍放大照

&'

(

%$

"

D

#

!

5Ŝ

+

'=0?-,C>=21440ACA10,-

!/-*
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图
$

#

=

$

!

目视澄清时消解液液滴
6S

倍放大照

&'

(

%$

"

=

#

!

6Ŝ

+

'=0?-,C>3'

(

,40'C/4C2?0'C/=21-'>

L

@'4?12

图
$

#

3

$

!

目视澄清后再继续冒烟
5

次消解

液液滴
6S

倍放大照

&'

(

%$

"

3

#

!

6Ŝ

+

'=0?-,C>3'

(

,40'C/4C2?0'C/1>0,-0A'=,4.CT,

参数条件"功率
"'*WF

!雾化器流量
/'-Q

,

<;8

\"

!轴向!

拟合背景校正#下!对实际样品进行扫描$从样品扫描峰看!

Q;+-/'-R>8<

内 包 含 一 个
:4+-/'R/> 8<

的 背 景 峰!

Q;+"/'>+,8<

在
:4+"/',+!8<

处有一个背景峰!

Q;!+/'*R#

8<

在
!+/'>+R8<

处 有 一 个 背 景 峰'

M*">'+R- 8<

和

M"--'!>!8<

背景均有
L1

干扰$因此!综合考虑!选择分析

谱线
Q;+"/'>+,8<

!

L1*,#'#!/8<

!

M"-R'***8<

!对于不

具备紫外区高速吹扫功能的设备!

M

也可选择
M*">'+"R8<

$

5%6

!

仪器参数优化

磷酸铁锂中锂%铁%磷三个待测元素在等离子体发射光

谱中电离性能差异较大!锂为易电离元素!铁为中等电离元

素!磷为难电离元素$

Q;+"/'>,+8<

为软原子线!

L1*,#'#!/

8<

为硬离子线!

M"-R'***8<

和
M*">'+"R8<

为硬原子线!

通常!硬线适合高功率%低雾化器压力!软线适合低功率!

高雾化器压力$径向观测时观测高度是一项重要参数!软线

和离子线在低观测高度"

+

"

R<<

#时有较大的强度!硬线则

在更高的观测高度"

-

"*<<

#时强度更大(

""

)

$为保证锂%

铁%磷三元素同时测定的准确性和稳定性!按表
>

中的条件

分别建立校准曲线!并对实际样品进行测定!样品重复测定

结果列于表
!

$按照校准曲线线性好!样品测定
K0P

小!背

景干扰少的原则选择各元素测定的最佳仪器参数$最佳参数

为!高频功率&

"'"WF

'雾化器流量&

/'RQ

,

<;8

\"

'分析

谱线
.

观测方向+高度&

Q;+"/'>+,8<.

轴向%

L1*,#'#!/8<.

径向+
"*<<

%

M"-R'***8<.

轴向$从试验结果看!扫描峰形

好!背景峰强度相对较低时!选择待测元素强度相对较小的

仪器参数测定样品!待测元素的重复性结果更优$

表
6

!

仪器参数条件

K1D2,6

!

M1-1.,0,-4C>#EMN"):

编号
高频功率

+

WF

雾化器流量

+"

Q

,

<;8

\"

#

观测方向
观测高度

+

<<

"

*

>

!

"'* /'-

轴向 +

R

径向
"*

",

,

+

-

R

"'> /'+

轴向 +

R

径向
"*

",

#

"/

""

"*

"'" /'R

轴向 +

R

径向
"*

",

表
7

!

不同条件参数下的样品测定结果

K1D2,7

!

K,40-,4?204C>41.

+

2,?/3,-0B,3'>>,-,/0

+

1-1.,0,-4

条件

序号
元素 线性系数 检测结果+

T

平均值

+

T

K0P

+

T

#q-

"

L1*,#'#!/ /'##-" >!'>"*

'

>!'-,-

'

>!'-,*

'

>!'+-,

'

>!'R>-

'

>!'R,,

'

>!',#- >!'+R /',>R

Q;+"/'>+, /'###> !',*!

'

!'+/,

'

!'+*>

'

!'+*R

'

!'+/*

'

!',+#

'

!'+// !',#> /'-R*

M"-R'*** /'##R/ "#'*!-

'

"#'>+/

'

"#'++>

'

"#'!R#

'

"#',R>

'

"#',R"

'

"#',*! "#'!# /'->-

M*">'+"R /'##R/ "#'"*,

'

"#'!-"

'

"#'+*#

'

"#',"-

'

"#'!R*

'

"#'!*/

'

"#'!>- "#'!! /'-#-

*

L1*,#'#!/ /'##R# >!'"-*

'

>!'!/#

'

>!'!>R

'

>!'+R,

'

>!'RR!

'

>!'#*+

'

>,'/>+ >!'+, /'#**

Q;+"/'>+, /'##RR ,'""#

'

,'""+

'

,'/##

'

,'"**

'

,'">-,'"R"

'

,'"," ,'">* /',*R

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'##R, "#'/->

'

"#'"/-

'

"#'/+"

'

"#'/-R

'

"#'*>R

'

"#'/-R

'

"#'*!R "#'"* /'!*!

>

L1*,#'#!/ /'##R+ >,'*"#

'

>,'*-*

'

>,'>RR

'

>,'>/!

'

>,'/R/

'

>,',">

'

>,'-,> >,'>+ /'+"#

Q;+"/'>+, /'##R" ,'*-#

'

,'*#/

'

,'>!,

'

,'>",

'

,'*-*

'

,'>R/

'

,'>+> ,'>*" /'R/!

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'##R+ "#'-"!

'

"#'+#R

'

"#'--,

'

"#'->#

'

"#'+>>

'

"#'#!,

'

"#'R>" "#'-+ /',"!

!

L1*,#'#!/ /'###! >,'>*"

'

>,'"#>

'

>!'->"

'

>!'->!

'

>!'+-/

'

>!'!,>

'

>!'>+* >!'-R "'/*

Q;+"/'>+, /'###/ ,'!>>

'

,'!"+

'

,'>R"

'

,'>+#

'

,'>#/

'

,'>//

'

,'*,! ,'>+* "'*/

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'###R "#'->,

'

"#',R>

'

"#'*/!

'

"#'>,,

'

"#'"#>

'

"#'"#R

'

"#'"/- "#'>! "'*"

,/-*
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!

续表
!

,

L1*,#'#!/ /'##R/ >!'-,#

'

>!'R,>

'

>!'-#!

'

>!'+#>

'

>!'+-+

'

>!'*-*

'

>!'+-R >!'+R /',!-

Q;+"/'>+, /'###" !'R!/

'

!'R!>

'

!'-R+

'

!'-#,

'

!'-,R

'

!'-"-

'

!'-,# !'-R, /'#,!

M"-R'*** /'##R* "#'"/*

'

"#'*/#

'

"#'"!!

'

"#'",/

'

"#'/">

'

"R'/R/!

'

"#'#," "#'*/ "'R-

M*">'+"R /'##R> "#'"*,

'

"#'!-"

'

"#'+*#

'

"#',"-

'

"#'!R*

'

"#'!*/

'

"#'!>- "#'!! /'-#-

+

L1*,#'#!/ /'##R" >!'"#>

'

>!'*##

'

>!'>",

'

>!'>!#

'

>!'**,

'

>!'",R

'

>!'"*! >!'*! /'*!#

Q;+"/'>+,

线性系数
=

'

/'##,/

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'##R! "R',+*

'

"R',#"

'

"R',",

'

"R'>*,

'

"R'>">

'

"R'"/"

'

"R'*!! "R'>R /'##>

-

L1*,#'#!/ /'##RR >!'"*"

'

>!',+"

'

>!'!/"

'

>!'!>*

'

>!'"+-

'

>!'/,!

'

>>'*R- >!'** /'-!>

Q;+"/'>+,

线性系数
=

'

/'##,/

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'##R, "R'RR#

'

"#'/++

'

"#'R*,

'

"R'#>>

'

"R'-R*

'

"R'+*+

'

"R'!,- "R'R/ "'/R

R

L1*,#'#!/ /'###> >!'>-/

'

>!'>#"

'

>!',-#

'

>!'>!"

'

>!'>,#

'

>!'!/>

'

>!'*+* >!'># /'*R"

Q;+"/'>+,

线性系数
=

'

/'##,/

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'###, "#'/!*

'

"#'/>"

'

"#'"+R

'

"R'#>,

'

"#'//!

'

"R'#!R

'

"#'/*R "#'/* /'!/>

#

L1*,#'#!/ /'##R! >,'#!/

'

>,'#+#

'

>+'"""

'

>+'*,!

'

>+'>*-

'

>+'**+

'

>+'"-# >+'"! /'!/*

Q;+"/'>+, /'###R !',->

'

!'+//

'

!'+"-

'

!'+"/

'

!'+*!

'

!'+>"

'

!'+>* !'+"* /'!,"

M"-R'*** /'###> */',/*

'

*/'!/#

'

*/'RR/

'

*/'#-/

'

*/'+-,

'

*/'-+"

'

*/'RRR */'-> "'/"

M*">'+"R /'###" */'"R,

'

*/'>>+

'

*/'>#>

'

*/'!/>

'

*/'!+!

'

*/'!,/

'

*/'!"- */'>R /'!+,

#

L1*,#'#!/ /'###+ >,'+*"

'

>,'R-+

'

>,'#>,

'

>+'>!/

'

>+',//

'

>+',#*

'

>+'R*# >+'*! "'*"

Q;+"/'>+, /'###> !'#"/

'

!'#+#

'

,'//>

'

,'/,!

'

,'/-+

'

,'/R>

'

,'"!+ ,'/>! "',-

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'###+ "#'R*#

'

"#'#**

'

*/'/!>

'

*/'*#!

'

*/'",/

'

*/'*+"

'

*/'!!! */'"! "'/R

""

L1*,#'#!/ /'###! >,'",!

'

>,'*#,

'

>,'>/!

'

>,'>!+

'

>,'+"+

'

>,'!->

'

>,'-#> >,'!> /'+"+

Q;+"/'>+, /'###, !'RR#

'

!'R!/

'

!'R,,

'

!'R+"

'

!'R#+

'

!'R,+

'

!'#** !'R-! /',#!

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'###! "#'+//

'

"#',-,

'

"#'-*,

'

"#'+,>

'

"#'#,"

'

"#'-R*

'

"#'R,# "#'-! /'-/"

"*

L1*,#'#!/ /'###/ >!'R#R

'

>!'R-!

'

>,'">!

'

>,'*+>

'

>,'>+*

'

>,',>*

'

>,'--/ >,'*+ /'#*+

Q;+"/'>+, /'###* !'R>R

'

!'-#*

'

!'R">

'

!'R!R

'

!'R,*

'

!'R->

'

!'RR* !'R!> /'+,+

M"-R'***

线性系数
=

'

/'##,/

M*">'+"R /'###> "#',+R

'

"#',**

'

"#',,R

'

"#'!#,

'

"#'--+

'

"#'R,#

'

"#'##R "#'+R /'##*

5%7

!

干扰消除

ZIM.OS0

测定常见干扰主要有物理+基体干扰!光谱+背

景干扰$物理+基体干扰主要由于校准曲线标准溶液和样品

之间溶液表面张力%温度%溶解的固体含量%密度和粘度差

异导致的$光谱+背景干扰主要来自样品中的其他元素%等

离子体或溶剂$

*'!'"

!

溶剂效应

使用随同样品一起处理的试剂空白按基体匹配法配制校

准曲线标准溶液可消除物理+基体干扰$对
,<Q

高氯酸空

白!纯水空白!随同样品处理的试剂空白分别进行扫描!从

扫描图"图
*

#可看出!扫描峰的强度及背景存在显著差异$

因此用试剂空白加标方式配制标准溶液!可以降低样品试液

基质的溶剂效应!提供稳定准确的分析结果$

*'!'*

!

L:IN

法消除背景干扰

Q;+"/'>,#8<

背景有
:4+"/',+!8<

的背景干扰!两条

谱线波长差
*/,

)

<

!大于
!

)

<

!虽然光谱分辨率可以将其

分开!但是!

:4+"/',+!8<

背景对
Q;+"/'>,#8<

的强度峰

积分高度会有影响!影响测定准确性及重复性$谱线波长差

图
5

#

1

$

!

三种溶剂空白
O'9$S%698/.

扫描峰

&'

(

%5

"

1

#

!

:C2@,/0D21/T'/0,/4'0

L+

,1TC>O'9$S%698/.

图
5

#

D

$

!

三种溶剂空白
&,58[%[7S/.

扫描峰

&'

(

%5

"

D

#

!

:C2@,/0D21/T'/0,/4'0

L+

,1TC>&,58[%[7S/.

+/-*
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图
5

#

=

$

!

三种溶剂空白
M$YZ%555/.

扫描峰

&'

(

%5

"

=

#

!

:C2@,/0D21/T'/0,/4'0

L+

,1TC>M$YZ%555/.

图
5

#

3

$

!

三种溶剂空白
M5$6%9$Z/.

扫描峰

&'

(

%5

"

3

#

!

:C2@,/0D21/T'/0,/4'0

L+

,1TC>M5$6%9$Z/.

在
!

)

<

以下的谱线!通常用
ZSI

或
J0L

消除干扰(

"/

)

$使用

L:IN

消除
:4+"/',+!8<

对
Q;+"/'>,#8<

的背景干扰$与

拟合背景扣除方式相比!在基体匹配!仪器最佳参数的基础

上!用
L:IN

对线性系数及测定重复性有显著优化!校准曲

线线性系数由
/'###R

提高至
/'####

!相对标准偏差由

/'!,"

降低至
/'>,>

$

5%8

!

校准曲线,精密度,加标回收率及人员
#HH

试验

在进行分析方法优化后!建立校准曲线!分析方法的线

性范围!检出限!线性回归方程!相关系数及
K0P

列于表
,

!

加标回收率试验结果列于表
+

$

!!

实验室内
:

和
H

两人进行人员
ZKK

实验!对编号为

//*>

的磷酸铁锂样品!每人平行测定
!

份样品!测试结果列

于表
-

!测定值及平均值均保留小数点后两位有效数字$使

用
:

!

>

检验"双样本异方差假设#对
:

%

H

两人的检测结果进

行评价!双尾截尾概率"

?

值#均大于
/'/,

!表明两人测定结

果间无明显差异$

!

表
8

!

校准曲线和精密度

K1D2,8

!

E12'D-10'C/=?-@,_H:!C>.,0BC3

元素
分析谱线

+

8<

线性范围

+"

,

V

,

<Q

\"

#

检出限

+"

,

V

,

<Q

\"

#

线性回归方程 相关系数
K0P

+

T

"

#q-

#

Q; +"/'>+, "'//

"

#'// /'/>/

@

q-//!!'!>#R"!+><i-+'>""R-/"* /'#### /'>,>

L1 *,#'#!/ */'/

"

!/'/ /'/*/

@

q"+RR'>-**#,+-<i,>"'**"+/+!R /'###! /'+"+

M

"-R'***

*">'+"R

"/'/

"

>/'/

/'/**

@

q">/'>,!!/>+!<i+'#"##">"+ /'###> "'/"

/'/>R

@

q*"#'>!#+/",R<i"#'>++,>/+- /'###! /'-/"

表
9

!

加标回收率试验结果

K1D2,9

!

K,40-,4?20C>401/31-3-,=C@,-

L

-10,

元素 分析谱线+
8<

本底值+
T

加标量+
,

V

"

F3T

# 测定值+
T

回收率+
T

Q; +"/'>+, !'+"*

"//

"

"'//T

#

,'+R! "/-

>//

"

>'//T

#

-'R", "/-

,//

"

,'//T

#

#'#,> "/-

L1 *,#'#!/ >,'!>

"//

"

"'//T

#

>+'>+ #>'+

>//

"

>'//T

#

>R'"+ #"'*

,//

"

,'//T

#

!/'+* "/!

M

"-R'*** "#'!#

*">'+"R "#'-!

"//

"

"'//T

#

*/'+" ""*

>//

"

>'//T

#

**',R "/>

,//

"

,'//T

#

*!'#+ "/#

"//

"

"'//T

#

*/'-! "/"

>//

"

>'//T

#

*>'/! ""/

,//

"

,'//T

#

*!'-/ ##'>

表
Y

!

实验室内部循环比对试验结果

K1D2,Y

!

K,40-,4?20C>#HH

分析谱线+
8<

测定值+
T

平均值+
T :

统计量 双尾截尾概率
A

值

Q;+"/'>+,

:

&

!',+

'

!'+*

'

!',,

'

!',R :

&

!',R

H

&

!',,

'

!'-"

'

!',R

'

!'+/ H

&

!'+"

/'"#- /'!!*

L1*,#'#!/

:

&

>!'-*

'

>!'-R

'

>!'!+

'

>!'RR :

&

>!'-"

H

&

>!'R-

'

>,'+"

'

>,'/>

'

>,'/, H

&

>,'"!

/'>/- /'/+-

-/-*
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!

续表
-

M"-R'***

:

&

"#'+,

'

"#'#/

'

"#',#

'

"#'-, :

&

"#'-*

H

&

"#',"

'

*/'/,

'

"#'+R

'

"#'#> H

&

"#'-#

/'>"/ /'+>+

M*">'+"R

:

&

"#'!>

'

"#'!"

'

"#'"-

'

"#'>! :

&

"#'>!

H

&

"#'!/

'

"#'>#

'

"#'!#

'

"#'!R H

&

"#'!!

/'-+> /'"RR

>

!

结
!

论

!!

磷酸铁锂中主成分锂%铁%磷含量的准确测定对于锂电

池正极材料的性能评价及研究有重要意义!与现有标准分析

方法相比!试样经高氯酸重复加热
.

冒烟消解后!消除了样品

中碳单质包覆对样品测定准确性的影响!在检出限上有显著

优化!可用于锂%铁%磷元素含量的同时测定!显著提高检

测效率!缩短检测周期!为磷酸铁锂的质量控制及含量
.

性能

研究提供有力数据支撑!在锂电池行业具有推广应用价值$

对消解试液是否可以用于磷酸铁锂样品中杂质元素的测定未

做进一步的讨论!可作为下一阶段的研究重点$

H,>,-,/=,4

(

"

)

!

H:Zd;7%.

6

78

!

J:d;7%.&;

!

à:(GIE7%

!

137&

"白晓艳!马小利!张
!

超!等#

?IE;8151c?%BM%C140%D4215

"电源技术#!

*/",

!

>#

"

R

#&

"+!"?

(

*

)

!

GH

+

N>/R>,

*

*/"!

!

Q;3E;D<Z4%8ME%5

)

E731.I7=%8I%<

)

%5;31I73E%9J7314;7&5B%4Q;3E;D<Z%8H73314

6

"锂离子电池用炭复合磷酸铁锂

正极材料#

?(73;%87&037897495%B3E1M1%

)

&1

1

5K1

)

D=&;2%BIE;87

"中华人民共和国国家标准#

?

(

>

)

!

GH

+

N>>R**.*/"-

!

(78%Q;3E;D<Z4%8ME%5

)

E731

"纳米磷酸铁锂#

?(73;%87&037897495%B3E1M1%

)

&1

1

5K1

)

D=&;2%BIE;87

"中华人民共和

国国家标准#

?

(

!

)

!

X0

+

N"/*R?"

*

*/",

!

J13E%95B%4IE1<;27&:87&

6

5;5%BQ;3E;D<Z4%8ME%5

)

E731

*

M743"

&

P1314<;873;%8%BN%37&Z4%8I%83183.N;3788;D<

N4;2E&%4;91K19D23;%8M%3755;D<P;2E4%<731N;3473;%8J13E%95

"磷酸铁锂化学分析方法第
"

部分&总铁量的测定三氯化钛还原重铬酸钾

滴定法#

?(%8.L144%D5J137&5Z89D534

6

037897495%B3E1M1%

)

&1

1

5K1

)

D=&;2%BIE;87

"中华人民共和国有色金属行业标准#

?

(

,

)

!

X0

+

N"/*R?*

*

*/",

!

J13E%95B%4IE1<;27&:87&

6

5;5%BQ;3E;D<Z4%8ME%5

)

E731.M743*

&

P1314<;873;%8%BQ;3E;D<I%83183.L&7<1ME%.

3%<134

6

"磷酸铁锂化学分析方法第
*

部分&锂量的测定火焰光度法#

?(%8.L144%D5J137&5Z89D534

6

037897495%B3E1M1%

)

&1

1

5K1

)

D=&;2%B

IE;87

"中华人民共和国有色金属行业标准#

?

(

+

)

!

X0

+

N"/*R?>

*

*/",

!

J13E%95B%4IE1<;27&:87&

6

5;5%BQ;3EZ4%8ME%5

)

E731.M743>

&

P1314<;873;%8%BME%5

)

E%4I%83183.eD;8%&;81ME%5.

)

E%<%&

6

=9731G47A;<134

6

"磷酸铁锂化学分析方法第
>

部分&磷量的测定磷钼酸喹啉称量法#

?(%8.L144%D5J137&5Z89D534

6

037897495%B

3E1M1%

)

&1

1

5K1

)

D=&;2%BIE;87

"中华人民共和国有色金属行业标准#

?

(

-

)

!

J:d;7%.&;

!

H:Zd;7%.

6

78

!

QZ@ J1;.g;

!

137&

"马小利!白晓艳!刘美子!等#

?J137&&D4

V

;27&:87&

6

5;5

"冶金分析#!

*/"!

!

>!

"

"/

#&

*"?

(

R

)

!

F:(Gd;7%.

6

78

!

F:(Gd;8

V

!

F:(GXD.B18

V

"王晓艳!王
!

星!王玉锋#

?IE;8151c?%BM%C140%D4215

"电源技术#!

*//+

!

>/

"

#

#&
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