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摘要!考察了硫质量分数分别为 )X)OS")X*"S")X((S")X!:S")X:(S")XYOS时对磷酸铁锂的颗粒形貌"放电容量和循

环性能的影响$ 结果表明!当硫质量分数达到一定程度时#对磷酸铁锂的颗粒形貌"放电容量和循环性能的影响逐渐明显#当硫

质量分数低于 )X((S时#磷酸铁锂颗粒形貌为球状#* 1首次放电容量达到 *"( 3@2UC#循环 *") 次后#容量仍可维持在

*:) 3@2UC#电化学性能良好%当硫质量分数高于 )X!:S时#磷酸铁锂颗粒发生团聚#且 * 1首次放电容量低于 *!) 3@2UC#循环

*") 次后#容量低于 *)# 3@2UC$

关键词!硫%磷酸铁锂%容量%循环
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??磷酸铁锂材料具有循环寿命相对较长"发热量

低"热稳定性好"环境友好"安全性较高"容量较高

&理论容量为 *#) 3@FUC'等优点** A(+

#是目前动力

二次锂离子电池的首选材料$ 而其存在的关键问题

如锂离子传输效率低和导电性差等缺点#通过材料

颗粒纳米化"活性材料改性掺杂以及活性材料包覆

等措施得到有效解决*! A**+

$

相比锰酸锂 " 万 _O 万元U9的售价#磷酸铁锂

的价格偏高#而磷酸铁锂的品质和成本主要受制于

工艺和原料#合理控制原料品质和成本则会使磷酸

铁锂品质提高和成本降低$ 控制杂质元素质量分数

是提高磷酸铁锂品质的主要手段之一#杂质元素硫

对磷酸铁锂的电化学性能有一定的影响#但具体影

响其哪些指标以及影响程度如何均未知$

笔者从磷酸铁的制备着手#通过控制磷酸铁的

硫的质量分数来控制磷酸铁锂的硫的质量分数#考

察硫的质量分数对磷酸铁锂电化学性能的影响#合

理控制磷酸铁的生产成本$

9:实验

9;9:磷酸铁的制备

将 ()) 3E)X*! 3,&UE的 Z.DT

:

溶液和 > 3E

F

!

RT

:

加入真空反应釜中#搅拌 * 2#然后向其中加

入 ()) 3E)X)# 3,&UE液碱溶液#搅拌 ! 2#Y)V保温

" 2$ 最后将产品洗涤"过滤"烘干#得到白色磷酸铁

粉末$ 通过添加水溶性添加剂控制磷酸铁中的硫的

质量分数#预制备硫质量分数分别为 )X)"S"

)X*)S")X*"S")X()S")X!)S和 )X")S的 Y 个磷

,(O,
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酸铁样品$

9;<:磷酸铁锂的制备

按化学计量比精确称量 Z.RT

:

,(F

(

T"E4

(

1T

!

#

在研磨机中碾磨 *( 2#然后以葡萄糖作为碳源#以去

离子水为介质充分混匀#喷雾干燥#制得磷酸铁锂前

驱体#将前驱体在充满氮气的管式炉中#由室温以

:VU340升至 Y")V#在此温度下煅烧 *( 2#最后自

然冷却至室温得到 E4Z.RT

:

U1正极材料#制备 Y 个

不同硫质量分数的磷酸铁锂$

9;=:电极制备

以-A甲基吡咯烷酮&W+R'为溶剂#将所制备

的活性物质"导电剂乙炔黑及粘结剂聚偏氟乙烯

&R̀\Z'按质量比 #"r*"r*) 混合均匀#将浆料涂覆

于直径为 *( 33的铝箔上制成正极片#将极片在

**)V下真空干燥 *( 2$

9;>:模拟电池组装

采用锂阳极模型电池&1b()(" 型纽扣电池'进

行电化学性能测试$ 以金属锂箔作对电极#以

* 3,&UEE4RZ

Y

的碳酸乙烯酯 &B1'U碳酸二甲酯

&\+1'&体积比为 *r*'溶液作为电解液#电池隔膜

为微孔聚丙烯膜&1.&C6/-A(!))'$ 电池装配在充满

氩气的手套箱中进行#手套箱中水氧质量分数控制

在 (

$

CUC以下$

9;B:材料的表征及性能测试

采用k0R./9R/,+R\型 k射线粉末衍射仪对

所得粉末试样进行物相分析%采用 D7b7TW型场发

射扫描电镜&ZBDB+'"k射线衍射仪&kb\'观察所

得粉末试样的晶相组成%利用 k射线荧光光谱仪

&kbZ'对样品的元素组成进行分析%利用深圳新威

尔Q;D多通道电池程控测试仪#在&(" y('V#以不

同的充放电倍率#在 (X" _:X! `电压范围内#对

E4Z.RT

:

U1正极材料的充放电容量"循环寿命和容

量保持率进行测试$

<:结果与讨论

<;9:磷酸铁的组成分析

表 9:磷酸铁中主要元素的质量分数
S

序号 Z. R D W6

*

t

(>X!) *YX"* )X)"* )X)(!

(

t

(OX>" *YX(! )X)> )X)(*

!

t

(OX!! *"XOO )X*Y )X)(*

:

t

(OX)* *"X#) )X() )X)()

"

t

(#XO: *"XY* )X!* )X)*O

Y

t

(#X"" *"X:: )X:O )X)*>

??对所制备的磷酸铁进行元素分析#结果如表 *

所示$ 由表 * 可以看出#*

t

_Y

t样的 *&Z.'r*&R'近

似为 *r*X)*#并且产品中其他杂质的质量分数均

较低$

<;<:物相分析

将不同硫质量分数的磷酸铁进行kb\分析#如

图 * 所示$ 从图 * 中可以发现#所制备的磷酸铁具

有很好的结晶性#且所属晶型均为单斜晶系$ 根据

标准卡片库中标准卡片&编号为!)!:))#'提供的信

息#在图 * 中标出了几个强峰的晶面位置$ 通过

kb\谱图并不能分辨出样品中硫酸根的存在$

*/*

t

#7Qa)X)"*S%(/(

t

#7Qa)X)>S%!/!

t

#7Qa)X*YS%

:/:

t

#7Qa)X()S%:/"

t

#7Qa)X!*S%Y/Y

t

#7Qa)X:OS

图 *?磷酸铁的kb\图

<;=:形貌分析
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图 (?磷酸铁扫描电镜图
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将制备的不同硫质量分数的 Y 个磷酸铁进行扫

描电镜分析#如图 ( 所示$ 由图 ( 可以看出#所制备

的磷酸铁为规则球状颗粒#二次颗粒的平均粒径在

* _!

$

3$ 在材料的颗粒形貌上#不同硫的质量分

数的磷酸铁无明显差别$

<;>:磷酸铁锂的成分分析

对采用不同磷酸铁所制备的磷酸铁锂进行元素

分析#结果如表 ( 所示$ 由表 ( 可以看出#*

t

_Y

t磷

酸铁锂中硫的质量分数变化较明显#变化趋势同磷

酸铁$

表 <:磷酸铁锂中元素质量分数
S

序号 Z. R E4 D 1

*

t

!YX)" ()X>! :X#* )X)O (X!(

(

t

!"X>Y ()XOO :X#) )X*" (X!)

!

t

!"X>* ()XO" :X#( )X(( (X!!

:

t

!"X)( ()X!! :X#* )X!: (X!(

"

t

!:X#O ()X*> :X#! )X:( (X!!

Y

t

!:X:: *>X>> :X#! )XYO (X!*

<;B:磷酸铁锂的ZK!分析

以 Y 种不同硫质量分数的磷酸铁为原料制备磷

酸亚铁锂#其相结构kb\图谱如图 ! 所示$ 由图 !

可以看出#制备的磷酸铁锂都具有橄榄石型结构

&R\Z卡片号!)*A)O*A**#!'#没有出现杂相物质的

衍射峰#从相结构上没有明显的差异$
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图 !?磷酸锂铁衍射谱图

<;C:磷酸铁锂的NSO分析

以不同硫质量分数的磷酸铁为原料制备磷酸亚

铁锂#其 DB+图如图 : 所示$ 当磷酸铁中硫质量分

数较低时#制备的磷酸铁锂呈规则的球状颗粒#随着

硫质量分数的增加#磷酸铁锂的颗粒形貌逐渐变得

不规则#且有团聚的趋势$

&6'*

t

#7Qa)X)OS &L'(

t
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t
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t
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图 :?磷酸铁锂扫描电镜图

<;D:磷酸铁锂的电学性能测试

以不同硫质量分数的磷酸铁制备磷酸铁锂#并

以磷酸铁锂为正极材料加工成纽扣电池#对首次充

放电和循环性进行测试#结果分别如图 ""图 Y 所

示$ 图 " 为扣电 * 1下的首次放电容量#从图 " 中

可以看出#不同硫质量分数的磷酸铁合成的

E4Z.RT

:

U1材料都有平整的充放电曲线#放电平台

在 !X: `左右$ 随着硫质量分数的降低#扣电的放

电容量逐渐增加#当硫质量分数为 )X((S时#放电

容量达到 *"( 3@FUC以上#当硫质量分数再降低至

)X)OS时#容量增加不明显$
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图 "?磷酸铁锂首次放电容量图
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图 Y?磷酸铁锂在 * 1条件下循环充放电

性能测试图

以不同硫质量分数的磷酸铁为原料制备的

E4Z.RT

:

正极材料 *") 次的循环测试结果如图 Y 所

示$ 由图 Y 可以看出#在以高倍率 * 1循环时#硫质

量分数为 )X((S的磷酸铁锂扣电首次放电容量分

别为 *"( 3@FUC#随着硫质量分数的增加#扣电的容

量衰减程度增加#经过 *") 次循环后分别为 *::"

*:*"*:("*)#">>">: 3@2UC#容量衰减率分别为

"X*S""X*S""X(S"#X#S"*)X)S"*OX>S$

当硫质量分数较低时#磷酸铁锂的首次放电容

量和循环性能较高#随着硫质量分数的增加#放电容

量和循环性能明显下降#原因是当硫的质量分数增

加时#增加了材料中杂质的质量分数#由于杂质的存

在#影响了磷酸铁锂制备过程中球状颗粒的形成#并

易使制备的磷酸铁锂小颗粒发生团聚#由于杂质和

颗粒团聚的大量存在#增加了材料的内阻#使其容量

和循环性能明显降低$

=:结论

当硫的质量分数达到一定程度时#对磷酸铁锂

的颗粒形貌"放电容量和循环性能的影响逐渐明显$

当硫质量分数低于 )X((S时#磷酸铁锂的颗粒形貌

为球状#首次放电容量达到 *"( 3@2UC#循环 *") 次

后#容量仍可维持在 *:) 3@2UC#电化学性能良好%

当硫质量分数高于 )X!:S时#磷酸铁锂颗粒发生团

聚#且首次放电容量低于 *!) 3@2UC#循环 *") 次

后#容量低于 *)# 3@2UC$
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阿克苏诺贝尔多乐士品牌开通京东自营配送服务

??近日#阿克苏诺贝尔装饰漆业务部宣布旗下多乐士

品牌正式加入京东自营配送体系#成为国内首家与京东

达成此项合作的涂料品牌$ 这也是阿克苏诺贝尔装饰漆

业务部进一步优化电商服务#提升消费者网上购物便捷

的新举措$ 此次阿克苏诺贝尔装饰漆业务部与京东开展

自营配送服务合作#将大幅提升京东自营平台上多乐士

产品的送货速度#为消费者的涂料选购带来质量和速度

的双重保障$

随着网购模式的日渐成熟#阿克苏诺贝尔装饰漆业

务部深入挖掘-O) 后."->) 后.等主力消费者对-快速"

便捷.的深层次网购需求#持续提升网上购物体验#旗下

多乐士品牌在天猫商城"京东商城等大型电商平台上相

继开设官方旗舰店#方便消费者快速完成线上选购并不

断创下销售佳绩$

近期#京东多乐士旗舰店启动 YX*O 年中大促活动#

除推出一系列购漆优惠"免单有礼等促销举措外#还将正

式上线多乐士-致悦.系列电商平台专供产品#利用大数

据更精准地满足不同平台线上客户的个性化需求$ 同

时#多乐士-臻易施.系列辅料及工具也将同步上线#为消

费者带来更全面"安心的一站式购物体验$ !李碧云#
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