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纳米磷酸铁锂中三价铁含量的测定方法

1 范围

本标准规定了纳米磷酸铁锂中三价铁含量测定方法的原理、设备、试剂、步骤以及测试报告内容等。
本标准适用于纳米磷酸铁锂中三价铁含量在0.2%~5.0%范围内的测定。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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/T601—2002 化学试剂 标准滴定溶液的制备

GB/T603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T6682—2008 分析实验室用水规格和试验方法

3 测试原理

样品中总铁的质量分数值与亚铁的质量分数值差值即为样品中三价铁的质量分数值。
首先以盐酸溶解待测样品,形成溶液并分别取20.00mL溶液样品两份。取其中一份样品溶液,在

酸性条件下(pH控制在1~2),用SnCl2溶液还原大部分Fe(Ⅲ),加入CuSO4-靛红指示剂,溶液由淡黄

色变绿色;再以TiCl3溶液还原剩余部分的Fe(Ⅲ),稍过量的TiCl3在微量Cu的催化下短时间内氧化成

四价,溶液由绿色转变为无色,冷却至室温溶液变为蓝色。以二苯胺磺酸钠为指示剂,用K2Cr2O7标准

溶液滴定至溶液由绿色变紫色为终点,通过化学反应当量计算样品中总铁的质量分数。
然后再取另一份样品溶液,在酸性条件下(pH控制在1~2),以二苯胺磺酸钠为指示剂,用K2Cr2O7

标准溶液滴定至溶液由绿色变紫色为终点,通过化学反应当量计算样品中亚铁的质量分数。
有关反应方程式见式(1)、式(2)和式(3)。

2Fe3++SnCl42-+2Cl- →2Fe2++SnCl62- …………………(1)
Fe3++Ti3+ →Fe2++Ti4+ …………………(2)

Cr2O72-+6Fe2++14H+ →2Cr3++6Fe3++7H2O …………………(3)
  注:三价铁含量定性测试方法可参见附录A。

4 设备

4.1 分析天平

感量为0.0001g。

4.2 酸式滴定管

容量为50.00mL。

4.3 单标线吸量管

容量为20.00mL。
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