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摘  要 

本文以钛白副产物为铁源，磷酸一铵为磷源，双氧水为氧化剂来合成电池级磷酸铁，并研究陈化时间，

反应温度，搅拌速度对磷酸铁性能的影响。利用扫描电子显微镜、X射线衍射分析仪、激光粒度分析仪、

电感耦合等离子体发射光谱仪等对制备的磷酸铁形貌、晶体、粒度和杂质元素含量进行表征，采用滴定

法测定磷酸铁的铁磷比。实验结果表明，磷酸铁制备过程的最佳实验条件为：反应温度90℃，反应时间

2.5 h，搅拌速度35 r/min。在最佳条件下制备的磷酸铁微观形貌均匀，结晶度高，杂质元素含量低，粒

度D50 = 5.390，铁磷比 = 0.98。上述性能表征数据均符合HG/T 47041-2014磷酸铁标准。 
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Abstract 
The battery grade iron phosphate was synthesized with titanium dioxide by-product as iron 
source, monoammonium phosphate as phosphorus source and hydrogen peroxide as oxidant. 
The effects of aging time, reaction temperature and stirring speed on the performance of iron 
phosphate were studied. Used SEM, XRD, ICP to study characterizes the morphology, crystal, 
particle size and impurity element of FePO4. The iron phosphorus ratio of FePO4 was deter-
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mined by titration. The experimental results showed that the best experimental conditions for 
the preparation of FePO4 were: reaction temperature 90˚C, reaction time 2.5 h, and stirring 
speed 35 r/min. The FePO4 prepared under the optimum conditions has uniform micro morphol-
ogy, high crystallinity, low impurity element content, particle size D50 = 5.390, and iron phospho-
rus ratio = 0.98. The above performance characterization data meet the HG/T 47041-2014 iron 
phosphate standard. 
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1. 引言 

随着双碳目标的提出，人们更趋向于绿色、环保、低碳的生活方式，这使储能及动力系统积极地向

环保靠近。全球学者及企业为响应这一目标，积极地研究满足这一要求的材料。众多材料中，三元材料

及锂离子材料脱颖而出。近年来，电池企业降低成本压力增大，磷酸铁锂具有更低的成本，性价比优势

明显，市场关注度更高[1] [2]。自 2020 年下半年以来，磷酸铁锂行业进入了发展的快车道，年度产量由

2020 年 16 万吨增长到 2022 年 100 万吨，标志着磷酸铁锂进入百万级市场。磷酸铁锂市场高需求量引起

上游企业的重视，以主营钛白粉、磷化工行业涉足磷酸铁锂和磷酸铁市场。钛白粉企业中有原料优势，

进入铁锂行业具有更大的优势。 
唐涛[3]以 FeSO4∙7H2O、H3PO4、H2O2 为原料，采用间歇式与连续式方法制备 FePO4∙2H2O，其中连

续式制备的 FePO4∙2H2O 粒度范围宽且粒度大，间歇式 FePO4∙2H2O 粒度范围窄且粒度小。李永佳[4]等人

通过改变 H2O2 的滴加速度来控制 FePO4 粒度分布。Boonchom B [5]在文中论述了 FePO4 粒度分布及粒径

直接影响压实密度，通过固定的工艺制备的 LiFePO4 的压实密度受前驱体 FePO4 压实密度影响，通过调

控 FePO4 压实密度，进而控制 LiFePO4 的压实密度，从而调控其能量密度。 
行业标准对电池级磷酸铁要求铁磷比，粒度在一定范围内。本文以钛白副产物硫酸亚铁，采用一步

法制备电池级磷酸铁，通过铁源与磷源的加入量，控制成品磷酸铁的铁磷比。本研究在合成阶段，对比

不同反应温度、反应时间、搅拌速度对磷酸铁粒径的影响，找出最优实验条件合成磷酸铁，考察其粒径，

晶体结构及扫描电镜图。 

2. 实验 

2.1. 样品制备 

将一定量纯化后硫酸亚铁溶液加入 20 L 反应釜中，采用泵打入方式加入磷盐溶液，在一定温度和搅

拌速度下合成磷酸铁，陈化一定时间后，真空过滤，将滤饼用超纯水洗涤至一定电导率。最后将产品干

燥、煅烧得到电池级磷酸铁。 

2.2. 样品表征 

采用重铬酸钾法测定 FePO4 样品中 Fe 的质量分数，采用喹钼柠酮沉淀法测定 FePO4 样品中 P 的质量
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分数。采用 X-射线衍射仪(DX-2700BH)测定 FePO4 粉末样品晶态结构，采用扫描电镜(Gemini SEM300)
观察 FePO4 样品样貌。采用电感耦合等离子体原子发射光谱仪(ICAP PRO)测量杂质元素含量，采用粒度

仪(Malvern 3000，折射率 1.692%，吸收率 1.0)测 FePO4样品粒度。 

3. 结果 

3.1. 反应温度对 FePO4粒径的影响 

将混有双氧水的磷盐溶液用泵打入反应釜中，控制反应温度分别设定为 70℃，80℃，90℃，95℃，

反应时间为 3 h，搅拌速度为 30 r/min，研究反应温度对磷酸铁性能的影响。 
 

 
Figure 1. Grain size distribution at different temperatures 
图 1. 不同温度下粒度分布图 

 

由图 1 粒度分布图与表 1 不同温度下磷酸铁 D50 数据看出，温度在 80℃以下时，磷酸铁粒度随温度

的升高而降低；温度继续升高时，磷酸铁粒度随温度升高而增大；温度较低时，晶体生长占主导地位，

晶体粒径也较集中。温度升高，晶体成核占主导地位，晶体粒径较小，温度升至 90℃时，晶体粒径增大，

粒径分布图表现出少量拖尾现象，这是因为反应体系在该温度下表现为近沸腾状态，反应体系中温度分

布不均匀，反应体系界面温度高于体系中温度，处于体系界面的晶体以生长为主导。温度升高至 95℃，

溶液处于沸腾鼓泡状态，体系中 Fe3+与 PO4−接触率增大，成核速度加快，晶体易团聚，表现出磷酸铁粒

径增大[6] [7]，粒径分布不均。 
 
Table 1. Data of D50 FePO4 at different temperatures 
表 1. 不同温度下磷酸铁 D50 数据 

温度/℃ 70 80 90 95 

D50/μm 6.76 4.03 5.15 11.9 

3.2. 反应时间对 FePO4粒径的影响 

将混有双氧水的磷盐溶液用泵打入反应釜中，控制反应温度分别设定为 90℃，反应时间设定 2 h，
2.5 h，3 h，3.5 h，搅拌速度为 30 r/min，研究反应时间对磷酸铁性能的影响。 

由图 2 粒度分布图与表 2 不同温度下磷酸铁 D50 数据看出，随着反应时间的增加，磷酸铁晶体粒径 
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逐渐增大。这是因为，随着反应时间的增加，晶体的生长时间更加充裕，晶体的粒径逐渐增大。 
 

 
Figure 2. Grain size distribution at different response time 
图 2. 不同反应时间下粒度分布图 

 
Table 2. Data of D50 FePO4 at different response time 
表 2. 不同反应时间下磷酸铁 D50 数据 

反应时间/h 2.0 2.5 3.0 3.5 
D50/μm 3.13 5.24 7.23 8.73 

3.3. 搅拌速度对 FePO4粒径的影响 

将混有双氧水的磷盐溶液用泵打入反应釜中，控制反应温度分别设定为 90℃，反应时间设定 2.5 h，
搅拌速度为 20 r/min，30 r/min，35 r/min，40 r/min 研究搅拌速度对磷酸铁性能的影响。 

由图 3 粒度分布图与表 3 不同温度下磷酸铁 D50 数据看出，随着搅拌速度的增大，磷酸铁晶体粒径

逐渐减小。在较低转速下，晶体的生长速度大于成核速度，晶体表现出较大的粒径，在高转速下，磷酸

铁软团聚被打散，二次粒径减小。 
 

 
Figure 3. Grain size distribution at different stirring rate 
图 3. 不同搅拌下粒度分布图 
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Table 3. Data of D50 FePO4 at different stirring rate 
表 3. 不同搅拌速度下磷酸铁 D50 数据 

搅拌速度(r/min) 20 30 35 40 
D50/μm 9.19 6.16 5.85 4.28 

 

 
Figure 4. SEM diagram of the preparation of FePO4 under optimal conditions 
图 4. 最优条件下制备磷酸铁的 SEM 图 

 
图 4 是在最佳条件下制备的磷酸铁的 SEM 图，由图看出磷酸铁微观形貌均匀，结晶度高，一次粒径

小于 2 μm。 

4. 结论 

由上述实验数据得出：磷酸铁制备过程的最佳实验条件为：反应温度 90℃，反应时间 2.5 h，搅拌速

度 35 r/min。经 ICP 检测磷酸铁杂质元素含量低，粒度仪分析得粒度 D50 = 5.390。 
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