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[bookmark: BookMark2]前言
[bookmark: _Hlk134295264]YS/T 1028《磷酸铁锂化学分析方法》共包括5个部分：
——第1部分：总铁量的测定 三氯化钛还原重铬酸钾滴定法；
——第2部分：锂量的测定 火焰光度法；
——第3部分：磷量的测定 磷钼酸喹啉称量法；
——第4部分：碳量的测定 高频燃烧红外吸收法；
——第5部分：钙、镁、锌、铜、铅、铬、钠、铝、镍、钴、锰量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
——第6部分：单质铁及其化合物含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本文件起草单位：
本文件主要起草人：
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磷酸铁锂化学分析方法 
第6部分：铁单质及其化合物含量的测定 
电感耦合等离子体发射光谱法
1 [bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26648465]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc17233326]YS/T 1028.6的本文件规定了磷酸铁锂中铁单质及其化合物的测定方法。
本文件适用于磷酸铁锂中铁单质及其化合物含量的测定，测定范围在1ppm-3ppm之间。
2 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
3 术语和定义
[bookmark: _Toc514158342]下列术语和定义适用于本文件。
3.1 单质铁 elementary substance iron
锂离子电池正极材料磷酸铁锂中能够被磁感应强度不小于0.6 T(6000 GS)磁棒吸附的铁单质。
4 原理
将试料以合适浓度分散于适宜的液体中，用磁棒混合吸附后，用水清洗磁棒，将磁棒在非氧化性酸中浸泡，定容，在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上测试，即可检测出铁单质含量；再将浸泡后的磁棒放入氧化性酸中进行消解，定容，在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上测试，即可检测出铁化合物含量。
5 试剂
除另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂。
5.1 水，GB/T 6682，二级。
5.2 盐酸（ρ=1.19 g/mL)
5.3 稀盐酸（5%）
5.4 硝酸（ρ=1.42 g/mL)
5.5 王水(VHNO3 :VHCl=1∶3)。
5.6 标准溶液I（锌、镍、铬、铜混合标准溶液）：从有证系列国家标准物质的混合溶液或单标溶液(1000 μg/mL)中准确移取5 mL移入100 mL容量瓶，用水稀释至刻度线，摇匀。此时1 mL溶液含锌、镍、铬、铜（Zn、Ni、Cr、Cu）50 μg。也可采用市售有证标准溶液。
5.7 标准溶液II（锂标准溶液）：从有证系列国家标准物质锂单标溶液(1000 μg/mL)中准确移取5mL移入100 mL容量瓶，用水稀释至刻度线，摇匀。此时1 mL溶液含锂（Li）50 μg。也可采用市售有证标准溶液。
标准溶液III（铁磷混合标准溶液）：从有证系列国家标准物质的混合溶液或单标溶液(1000 μg/mL)中准确移取5 mL移入100 mL容量瓶，用水稀释至刻度线，摇匀。此时1 mL溶液含铁、磷（Fe、P）50 μg。也可采用市售有证标准溶液。
6 仪器设备
6.1 电感耦合等离子体发射光谱仪(ICP-OES）。具备常规水溶液进样系统。
——200nm时光学分辨率不大于0.007 nm，400 nm时光学分辨率不大于0.020 nm。
——各元素推荐的分析谱线见表1。
——设备工作条件见表2。
表1 分析谱线
	元素
	推荐波长/nm

	铁
	259.940

	磷
	213.618

	锂
	670.784

	镍
	231.604

	铬
	267.716

	铜
	324.754

	锌
	202.548



表2 仪器参考工作条件
	射频功率
	1150W

	射频频率
	27.12MHz

	观察方式
	径向

	等离子体气体流量
	12.5L/min

	雾化器流量
	0.5L/min

	载气流量
	0.5L/min



6.2 罐磨机。
6.3 超声波清洗机。
6.4 磁棒：圆柱形，φ17 mm×L52 mm，聚四氟乙烯涂层密封，磁力强度6000 GS±500 GS。
6.5 样品罐：塑料广口瓶，500 mL，直径(80～90)mm。
6.6 辅助磁子：3000 GS±200 GS
6.7 烧杯：500 mL
6.8 锥形瓶：250 mL
6.9 烧杯：50 mL
7 样品要求
灰黑色粉末，颜色均一，无结块。
8 试验步骤
8.1 称取150 g（±0.50g）试样置于可密封的500 mL塑料瓶中，精确至0.01g。
8.2 加入300 mL水，放入干净磁棒，盖上瓶盖拧紧，在罐磨机上（机身转速50~100 rpm）滚动30 min。随同做空白试验。
8.3 混合吸附结束后，用辅助磁棒在容器外壁将磁棒吸附住，倒出液体，用木质夹取出磁棒放入烧杯或锥形瓶中。
8.4 加入约150 mL的水使磁棒完全没入水中，置于超声波清洗仪中超声1 min（超声条件为：53 KHz、125 W）。
8.5 用辅助磁石从烧杯或锥形瓶底部吸附磁棒，倒出清洗液，再加入约150 mL的水，按上述步骤超声清洗2次。取出磁棒，缓慢的将磁棒垂直放入盛有50 mL稀盐酸溶液中，用保鲜膜封口后浸泡30 min。取出磁棒置于另一烧杯或锥形瓶中，借用辅助磁子将浸泡后的溶液转移至100 mL容量瓶中，定容摇匀。
8.6 向装有磁棒的烧杯或锥形瓶中，加入20 mL王水，再加入适量水淹没磁棒。置于石墨加热板上加热微沸，至瓶内溶液的液位约为磁棒二分之一时取下，冷却至室温，借用辅助磁子固定锥形瓶中磁棒，同时用水冲洗锥形瓶及磁棒，将溶液转移至100 mL容量瓶中，定容摇匀。
8.7 工作曲线的绘制
分别移取0.00 mL磁性物质标准溶液I、II、III置于100mL容量瓶中；移取1.00 mL磁性物质标准溶液I、1.00 mL磁性物质标准溶液II、2.00 mL磁性物质标准溶液III，置于第二个100mL容量瓶中；移取2.00 mL磁性物质标准溶液I、2.00 mL磁性物质标准溶液II、5.00 mL磁性物质标准溶液III，置于第三个100mL容量瓶中；移取5.00 mL磁性物质标准溶液I、5.00 mL磁性物质标准溶液II、10.00 mL磁性物质标准溶液III，置于第四个100 mL容量瓶中；向容量瓶中分别加入2mL硝酸，用水稀释至刻度，摇匀。置于电感耦合等离子体发射光谱仪进行测定，分析谱线波长和仪器参考工作条件见表1和表2。以标准溶液的质量浓度（mg/L）为横坐标，对应的发射强度值为纵坐标，绘制工作曲线。
8.8 ICP测定
采用电感耦合等离子体原子发射光谱仪，在选定的铁、磷、锂、镍、铬、铜、锌元素的波长处,以混标标准系列溶液(8.7)测定发射光谱强度,分别以被测元素的质量浓度为横坐标,发射强度为纵坐标,计算机自动绘制工作曲线。
分别测定8.5、8.6、试验空白溶液的铁、磷、锂、镍、铬、铜、锌含量。
8.9 试验数据的处理
铁单质含量W1按扣磷公式(1)计算:
W1= (WFe1-WFe1-0)-1.803×(WP1-WP1-0)……………………………………(1) 
铁单质含量W1按扣锂公式（2）计算:
W1= (WFe1-WFe1-0)-8.046×( WLi1- WLi1-0)……………………………………(2) 
式中: 
W1 ——铁单质含量,单位为微克每千克(μg/kg);
WFe1——8.5试样中被测铁元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WFe1-0——8.5试样中被测空白溶液铁元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WP1 ——8.5试样中被测磷元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WP1-0——8.5试样中被测空白溶液磷元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WLi1——8.5试样中被测锂元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WLi1-0——8.5试样中被测空白溶液锂元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg)； 
1.803——铁与磷的摩尔质量比。
8.046——铁与锂的摩尔质量的比值。

铁化合物含量W2，以铁含量表示，扣锂按公式（3）计算:
W2= （WFe2-WFe2-0）-8.046*（WLi2- WLi2-0）……………………………………(3) 铁化合物含量W2，以铁含量表示，扣磷按公式（4）计算:
W2= （WFe2-WFe2-0）-1.803*（Wp2- Wp2-0）……………………………………(4) 
式中: 
W2 ——铁化合物含量,单位为微克每千克(μg/kg);
WFe2——8.6试样中被测铁元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WFe2-0——8.6试样中被测空白溶液铁元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg); 
WLi2——8.6试样中被测锂元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg);
WLi2-0——8.6试样中被测空白溶液锂元素的质量浓度,单位为微克每千克(μg/kg) ；
8.046——铁与锂的摩尔质量的比值。
1.803——铁与磷的摩尔质量比。

9 精密度
9.1 重复性限
在重复性条件下1个样品获得的11次重复测试结果的测定值，见表3
表3  重复性限
	样品编号
	溶液A
	溶液B

	
	WFeA
	WPA 
	WLiA
	铁单质=Fe-1.803*P
	WFeB
	WPB
	WLiB
	铁化合物=-Fe-8*Li

	1
	0.555
	0.297
	0.060
	0.020 
	2.964
	0.861
	0.014
	2.851 

	2
	0.553
	0.285
	0.061
	0.039 
	2.984
	0.858
	0.014
	2.871 

	3
	0.556
	0.304
	0.060
	0.008 
	3.001
	0.843
	0.014
	2.888 

	4
	0.556
	0.292
	0.061
	0.030 
	2.989
	0.872
	0.014
	2.876 

	5
	0.558
	0.303
	0.061
	0.012 
	2.988
	0.857
	0.014
	2.875 

	6
	0.551
	0.293
	0.060
	0.023 
	2.982
	0.85
	0.014
	2.869 

	7
	0.558
	0.298
	0.061
	0.021 
	2.973
	0.845
	0.014
	2.860 

	8
	0.553
	0.295
	0.060
	0.021 
	2.989
	0.861
	0.014
	2.876 

	9
	0.553
	0.288
	0.060
	0.034 
	2.98
	0.857
	0.015
	2.859 

	10
	0.560
	0.283
	0.061
	0.050 
	2.992
	0.847
	0.014
	2.879 

	11
	0.556
	0.288
	0.061
	0.037 
	2.984
	0.871
	0.014
	2.871 



9.2 再现限
在再现性条件下获得的五次独立测试结果的测定值，见表4。

表4  再现限
	[bookmark: _GoBack]样品编号
	溶液A
	溶液B

	
	WFeA
	WPA 
	WLiA
	铁单质=Fe-1.803*P
	WFeB
	WPB
	WLiB
	铁化合物=-Fe-8*Li

	1
	0.560
	0.284
	0.060
	0.049
	3.031
	0.870
	0.015
	2.910

	2
	0.674
	0.366
	0.075
	0.015
	2.400
	0.676
	0.006
	2.352

	3
	0.875
	0.470
	0.098
	0.029
	3.000
	0.830
	0.010
	2.920

	4
	0.593
	0.348
	0.069
	0.000
	2.536
	0.723
	0.007
	2.480

	5
	0.396
	0.223
	0.044
	0.000
	2.504
	0.684
	0.006
	2.456



10 试验报告
试验报告应包括以下内容：
——试样（磷酸铁锂）；
——使用的标准（包括发布和出版年号）；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。
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