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本发明公开了一种高纯度纳米级磷酸铁的

制备方法，包括以下步骤：将铁源和稀硫酸混合，

反应至铁源完全溶解，得到浅绿色硫酸亚铁溶液

A，铁源为铁粉、铁片、铁条中的一种或任两种或

其三者混合；向步骤（1）中得到的溶液A加入一定

量磷酸，控制磷铁摩尔比例，得到混合溶液B；将

步骤（2）中混合溶液B升温至一定温度，开始加入

H2O2，完成后继续反应一段时间，再经过洗涤、压

滤、干燥等工序后得到磷酸铁前驱体；将步骤（3）

中得到的磷酸铁前驱体煅烧，即得到纳米级片状

磷酸铁粉末。通过上述方式，本发明提供了一种

高纯度纳米级磷酸铁的制备方法。
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1.一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

步骤一：将铁源和稀硫酸混合反应，过滤出不溶性黑色固体颗粒后，得到浅绿色硫酸亚

铁溶液A，控制反应的终点；铁源为铁粉、铁片、铁条中的一种或任两种或其三者的混合；

步骤二：向步骤（1）中得到的溶液A中加入一定量磷酸，控制P与Fe摩尔比例，得到溶液

B；

步骤三：将步骤（2）中溶液B升温至一定温度，开始加入H2O2，加完后继续反应一段时

间，得到磷酸铁前驱体；

将步骤（3）中得到的磷酸铁前驱体煅烧，即得到纳米级无水磷酸铁。

2.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（1）中铁的纯度≥99.0%的铁粉、铁片、铁条中其一或任两者及三者混合物。

3.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（1）中Fe与S的摩尔比为1.0-2.0。

4.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（2）中P与Fe的摩尔比1.0-2.0。

5.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（3）中H2O2与Fe摩尔比0.5-2.0。

6.据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（3）中H2O2的质量百分含量10%-30%。

7.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（3）中加入H2O2时反应溶液的温度为65℃-95℃。

8.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（4）中加入H2O2结束后保温在95℃-105℃。

9.根据权利要求1所述的一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，其特征在于，所述步骤

（2）中加入H2O2后保温在0.5h-2h。
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一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于无机化学技术领域，特别涉及的是一种由铁粉、硫酸和磷酸反应制备

高纯度纳米级电池用磷酸铁的方法。

背景技术

[0002] 磷酸铁锂具有安全、低廉、环境友好等优势，是锂离子电池重要的正极材料，因此，

磷酸铁锂电池具有高温性能稳定，穿刺不爆炸，容易串联使用，能满足电动车频繁充放电及

储能电池的需要，更受市场青睐。FePO4作为制备LiFePO4的基础材料，是生产电动汽车电池

和储能电池的理想电极材料，具有环保，成本低，结构稳定等特点，由于Li  FePO4能保持

FePO4的微观结构，磷酸铁的微观形貌对磷酸铁锂材料的电化学性能有较大影响，因此，磷

酸铁的制备成为Li  FePO4电池性能优劣的关键。

[0003] 目前磷酸铁的生产工艺主要是以硫酸亚铁作为铁源和和以铁粉为铁源反应制备

电池级磷酸铁，由于以七水硫酸亚铁为铁源工艺成本较高，导致生产磷酸铁的成本较高，在

铁粉和磷酸中工艺虽然能很大程度上降低铁源成本，但是，由于磷酸中的氢离子不能完全

电离，包括的阴阳离子有H+、H2PO4-、H2PO42-、  PO43-，利用滤液回收循环添加磷酸，虽然能很大

程度上降低生产成本，随着循环的次数过多，溶液中离子  H2PO4-、H2PO42-、PO43-的比例会发

生很大变化，因此不能保证物料成分和反应环境的稳定，从而，影响批次之间的稳定性，继

而影响FePO4品质的稳定性。另一方面，由于滤液长期循环使用会导致杂质元素富集，也会

影响电池级磷酸铁的品质，本制备方法采用稀硫酸和铁粉为原料，主要是由于硫酸中氢离

子能完全电离，能完全和铁粉反应，溶液成分单一，具有可重复性，通过控制铁源和磷源的

比例，从而保证反应物料批次内的均匀性，确保批次之间的稳定性。

[0004] 目前市场上采用以纯铁粉和稀磷酸为原料制备磷酸铁，由于铁和磷酸发生反应比

较复杂，生成的产物Fe(H2PO4)2、FeHPO4极具有不稳定，温度过高，易发生分解，在铁和磷酸

反应过程中，有少部分会生成FePO4沉淀，覆盖在纯铁的表面，影响反应继续进行，延长了反

应时间，影响了生产效率，难以保证磷酸铁的品质稳定。

发明内容

[0005] 本发明主要解决的技术问题是提供一种高纯度纳米级磷酸铁的制备方法，能够解

决现有以七水硫酸亚铁为铁源的工艺成本高和以纯铁粉和磷酸反应制备磷酸铁的批次之

间的不稳定性。

[0006] 为解决上述技术问题，本发明采用的一个技术方案：将一定的纯铁粉与一定浓度

的硫酸溶液混合，直至纯铁粉溶解，反应生成浅绿色硫酸亚铁溶液A，根据溶液A中铁源的量

计算确定磷源的量，向溶液A 中加入磷酸，搅拌混合除磁后得到溶液B，然后溶液B升温到合

理范围后，加入H2O2氧化生成磷酸铁沉淀，经过滤、洗涤、干燥、煅烧得到高纯度纳米级片状

磷酸铁。

[0007] 在采用以上技术方案的基础之上，本发明还可以采用以下优化的技术方案，它包
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括以下步骤：

步骤一：将铁粉溶解在稀硫酸中，稀硫酸的质量百分含量10％-30％，Fe与S的摩尔比控

制在1.0-2.0；

步骤二：至铁粉完全溶解，过滤出不溶性黑色固体杂质，经过除磁器处理后得到浅绿色

硫酸亚铁溶液A；

步骤三：向硫酸亚铁溶液A中加入磷酸，控制磷铁比例在1.0-2.0；

步骤四：在25℃-95℃之间，用H2O2氧化亚铁盐得到磷酸铁前驱体；

步骤六：将得到的磷酸铁前驱体，经过洗涤、过滤、干燥、煅烧得到纳米级磷酸铁粉末。

[0008] 优选铁源包括铁的质量百分含量≥99.0％的纯铁条、铁粉、铁片其一或任两者或

其三者混合使用。

[0009] 进一步的，为了避免引入新的杂质，影响磷酸铁的品质，氧化剂优选绿色氧化剂

H2O2。

[0010] 进一步的，稀硫酸的质量百分含量控制在10％-30％，优选20％-25％；

进一步的，Fe与S的摩尔比控制在1.0-2.0之间，优选1.0-1.5；

进一步的，Fe与P的摩尔比控制在1.0-2.0之间，优选1.0-1.5；

进一步的，开始加入H2O2的温度控制在25℃-95℃之间，优选85℃-95℃；

进一步的，H2O2加入结束后控制结晶的温度65-105℃，优选95℃-105℃；

进一步的，控制结晶时间在H2O2加完后0.5h-2h，优选1h-1.5h；

进一步的，本发明与现有的技术工艺相比较，具有如下优点：

优点一：本发明确定了的最佳反应条件，硫酸的起始浓度、铁源与硫源的摩尔比，磷源

和铁源的摩尔比、加入H2O2时的温度，以及H2O2的浓度，铁和磷酸反应制备磷酸铁工艺有以

下不足，a：由于磷酸不能完全电离，通过循环添加磷酸导致每个批次物料的组成成分不一

致，而影响磷酸铁的品质不稳定性，b：由于滤液在体系中循环使用，导致杂质金属元素富

集，导致产品中杂质金属元素含量偏高，纯铁粉和硫酸反应完全能保证物料组成在开始反

应之前是一致的；c：由于铁和磷酸反应过程中，磷酸不能完全电离，反应终点不容易控制，

需要在反应前调节pH，延长了生产时间，此工艺各组份比较恒定，铁和硫酸能反应完全，反

应终点确定，不需要在反应之前调节pH值，能很大程度上节约反应时间。

[0011] 优点二：相比于以七水硫酸亚铁为铁源的工艺，一方面，此工艺减少硫酸亚铁结晶

过程，在一定程度上减少能耗，从而降低铁源成本；另一方面，避免了使用氢氧化钠、氨水等

碱液，有效避免了引入新的杂质离子到反应体系中，从而保证了磷酸铁的品质。

[0012] 优点三：此工艺生产的磷酸铁为片状磷酸铁，其二级结构80-100nm，各项数据指标

达到制备磷酸铁锂正极材料的要求标准，是一种批次间稳定可行的低成本制备无水磷酸铁

的方法。

附图说明

[0013] 图1为实施例1制备的磷酸铁的X射线衍射图谱。

[0014] 图2为实施例1制备的二水磷酸铁的SEM图。
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具体实施方式

[0015] 下面结合附图对本发明的较佳实施例进行详细阐述，以使本发明的优点和特征能

更易于被本领域技术人员理解，从而对本发明的保护范围做出更为清楚明确的界定。

[0016] 实施例1：将50g硫酸(98％)加入到117.9g去离子水中，搅拌均匀后配制成质量含

量为21.5％的稀硫酸，加入28.28g铁粉(99.0％)，保持温度至80℃-85℃，直至铁粉完全溶

解，过滤出不溶性黑色固体颗粒，经过除磁器处理后得到浅绿色溶液A。向溶液中加入

59.95g磷酸(85％)，搅拌均匀后，得到混合溶液B，将B溶液加热至85℃，开始加入氧化剂

31.48g  H2O2，加完后保持温度在95℃-105℃之间，继续反应30min后，洗涤、过滤、干燥得到

磷酸铁前驱体，然后将磷酸铁前驱体煅烧，得到纳米片状无水磷酸铁粉末。

[0017] 从图1中可以看出，以上实例1制备出的无水磷酸铁晶体，衍射峰位置与标准卡片

84-875基本一致，且没有其他杂质衍射峰出现，说明产品的纯度较高，衍射峰很尖锐，说明

产品晶型很好。

[0018] 从图2可以看出，样品是由比较规整的片状颗粒组成，大小比较规则，分散性良好，

经测定，片状结构的平均厚度在80nm-100nm。

[0019] 实施例2：将50g硫酸(98％)加入到117.9g去离子水中，搅拌均匀后配制成质量含

量为21.5％的稀硫酸，加入28.28g铁粉(99.0％)，保持温度至80℃-85℃，直至铁粉完全溶

解，过滤出不溶性黑色固体颗粒，经过除磁器处理后得到浅绿色溶液A。向溶液中加入61.1g

磷酸(85％)，搅拌混合均匀后，得到混合溶液B，将B溶液加热至85℃，开始加入氧化剂

31.48g  H2O2，加完后保持温度在95℃-105℃之间，继续反应30min后，洗涤、过滤、干燥得到

磷酸铁前驱体，然后将磷酸铁前驱体煅烧，得到纳米片状无水磷酸铁粉末。

[0020] 实施例3：将50g硫酸(98％)加入到117.9g去离子水中，搅拌均匀后配制成质量含

量为21.5％的稀硫酸，加入28.28g铁粉(99.0％)，保持温度至80℃-85℃，直至铁粉完全溶

解，过滤出不溶性黑色固体颗粒，经过除磁器处理后得到浅绿色溶液A。向溶液中加入

59.95g磷酸(85％)，搅拌混合均匀后，得到混合溶液B，将B溶液加热至85℃，开始加入氧化

剂31.48g  H2O2，加完后保持温度在95℃-105℃之间，继续反应60min后，洗涤、过滤、干燥得

到磷酸铁前驱体，然后将磷酸铁前驱体煅烧，得到纳米片状无水磷酸铁粉末。

[0021] 实施例4：将50g硫酸(98％)加入到117.9g去离子水中，搅拌均匀后配制成质量含

量为21.5％的稀硫酸，加入28.28g铁粉(99.0％)，保持温度至80℃-85℃，直至铁粉完全溶

解，过滤出不溶性黑色固体颗粒，经过除磁器处理后得到浅绿色溶液A。向溶液中加入

59.95g磷酸(85％)，搅拌混合均匀后，得到混合溶液B，将B溶液加热至95℃，开始加入氧化

剂31.48g  H2O2，加完后保持温度在95℃-105℃之间，继续反应30min后，洗涤、过滤、干燥得

到磷酸铁前驱体粉体材料，然后将磷酸铁前驱体煅烧，得到纳米片状无水磷酸铁粉末。
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图1

图2
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