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LiFSI中氯离子、硫酸根微量杂质同步检测技术研究

李旖梅 赵清清 李静芳
多氟多新材料股份有限公司� 河南� 焦作� 454150

摘� 要：双氟磺酰亚胺锂易吸湿水解的特性，会造成体系基线波动、杂质检测精准度不足等问题，制约高端锂电

锂盐产品质控。文章结合LiFSI基体干扰特性与杂质存在特征，优化离子色谱检测工艺，通过正交试验筛选最优检测
参数，搭配固相萃取预处理手段消除基体干扰，建立一套氯离子与硫酸根同步检测方法。该方法稳定性与精密度良

好，可适配工业高盐体系微量杂质检测场景，为LiFSI产品质量管控提供技术支撑。
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引言：锂电储能领域对电解液锂盐的纯度要求持续

提升，双氟磺酰亚胺锂凭借优异的电化学特性广泛应用

于高端锂电体系。生产储存过程中产生的氯离子、硫酸

根微量杂质，会损害锂电池的循环性能与安全稳定性。

受LiFSI高盐基体及自发水解特性影响，常规检测方法难
以实现两类杂质的同步精准测定，建立专属高效的检测

体系，是高纯锂盐工业化质量管控的必要举措。

1��LiFSI 杂质检测基础特性与检测难点分析

1.1  LiFSI物质结构与理化特性分析
LiFSI由锂离子与双氟磺酰亚胺阴离子构成，分子结

构对称，电化学稳定性与解离性能优异，适配高端锂电

池严苛的服役工况。常温下LiFSI为白色固态粉末，水溶
性极强，可快速溶于纯水、醇类溶剂，同时具备强吸湿

性，暴露于空气环境中会快速吸附水汽并发生渐进式水

解反应[1]。

工业化生产与检测实践表明，水解反应是LiFSI杂
质动态生成的核心诱因。产品初始氯离子、硫酸根杂质

来源于原料合成残留与设备清洗介质残留，而储存、取

样、检测全过程的吸湿水解会持续生成次生微量阴离子

杂质，动态改变检测体系离子组分，引发检测基线持续

波动，是导致常规检测数据偏差的核心原因。高纯度

LiFSI基体理化性质稳定，微量杂质会打破基体结构平
衡，进一步加剧检测信号干扰，提升微量阴离子精准检

测难度。

1.2  微量氯离子、硫酸根杂质的存在形态特征
通过跟踪LiFSI生产、储存、检测全流程，明确两类

杂质的三大来源：一是氟化、磺化合成工序的原料工艺

残留；二是生产设备、输送管道、纯水清洗介质的残留

污染；三是产品吸湿水解产生的次生副产物。

在LiFSI水溶液体系中，氯离子、硫酸根离子均以游
离态均匀分散存在，无沉淀、分层、团聚等宏观现象。杂

质离子粒径小、活性稳定，与LiFSI基体离子、溶剂分子
高度兼容，常规离心、过滤、静置等简易分离手段无法实

现有效剥离。工业合格LiFSI产品中两类杂质均为ppm微量
级别，离子分布均匀，且两种离子理化活性、电荷特性相

近，差异化识别难度大；同时环境温度、溶液浓度的细微

波动会改变离子活度，进一步降低检测精准度。

1.3  氯离子与硫酸根检测的技术难点
结合一线检测实操经验，LiFSI体系中两种微量阴离

子杂质的检测难点主要集中于四点：第一，杂质含量极

低、检测信号微弱，有效响应信号易被高盐基体背景噪

声覆盖，信号采集难度大；第二，氯离子与硫酸根理化

特性相近，常规检测参数易出现信号重叠、交叉干扰，

无法同步区分定量；第三，LiFSI持续水解导致检测体系
不稳定，基线动态漂移，微量离子检测重复性极差；第

四，行业无专属标准化检测工艺，常规方法未适配高盐

锂盐体系，缺乏针对性预处理、参数设置与数据校正方

案，检测精度无法满足工业质控标准。

1.4  LiFSI基体对阴离子检测的干扰机制
基体对比试验证实，LiFSI高盐基体是制约微量杂

质精准检测的核心因素，具体干扰机制分为四类：一是

LiFSI溶于水后完全解离，体系内高浓度双氟磺酰亚胺根
离子形成强遮蔽效应，覆盖微量杂质离子检测信号；二

是基体离子电化学响应活性更强，优先占据检测响应位

点，大幅削弱目标杂质离子的信号反馈强度；三是基体

持续水解生成含氟、含硫副产物，动态改变体系离子组

分，造成检测基线持续偏移；四是高盐体系提升溶液黏

度、改变离子活度，干扰目标离子迁移与信号传导，抑

制检测反应进程，降低检测响应效率。

2��微量阴离子检测核心技术体系构建与设备选型

2.1  检测技术原理筛选与设备定型
当前行业主流阴离子检测技术包括离子电极法、紫外
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分光光度法、高效离子色谱法，通过平行对比试验完成技

术适配性筛选[2]。离子电极法操作简便，但抗高盐干扰能

力弱、微量检测灵敏度低，仅适用于高含量杂质粗测，无

法满足ppm级检测要求；紫外分光光度法仅能单离子单独
检测，无法实现同步检测，且显色试剂易受基体干扰，显

色稳定性差、数据离散度高；高效离子色谱法具备分离度

高、抗干扰能力强、多离子同步检测、检出限低、重复性

好等优势，高度适配高盐体系微量阴离子检测场景。

2.2  多杂质同步检测技术路径设计
基于离子色谱检测原理与LiFSI基体干扰特征，构建

全流程同步检测技术路径：密封取样→精准稀释→固相

萃取除杂→基线校准→色谱进样→信号降噪→数据校正

→结果判定。针对核心检测痛点设置专项优化工序，通

过固相萃取预处理剥离高盐基体大分子干扰组分；优化

色谱分离参数，实现两种目标离子完全基线分离；嵌入

信号放大与噪声过滤程序，强化微量有效信号采集，最

终实现氯离子、硫酸根杂质同步、精准、高效检测。

2.3  基于正交试验的核心参数最优匹配
为解决常规参数不适配LiFSI高盐体系的问题，行业

实操中可采用L9(34)正交试验，以检测精密度RSD、加标
回收率、基线稳定性为评价指标，对影响检测效果的四

大核心参数（样品稀释倍数、检测柱温、缓冲液配比、

固相萃取洗脱时长）进行梯度优化，试验因素与水平设

置如表1所示，正交试验结果如表 2 所示。

表1��正交试验因素与水平设计

水平 A稀释倍数（倍） B检测柱温（℃） C缓冲液（Na₂CO₃:NaHCO₃） D洗脱时长（min）
1 50 25 3.0mmol:1.0mmol 5
2 100 30 3.5mmol:1.5mmol 8
3 150 35 4.0mmol:2.0mmol 10

表2��L9(34)正交试验结果及评价指标

试验组 A B C D
平均回收率
（%）

RSD（%）
检出限
（mg/L）

定量限
（mg/L）

日内精密度
RSD（%）

日间精密度
RSD（%）

1 1 1 1 1 95.3 2.86 0.010 0.032 1.95 2.21
2 1 2 2 2 96.8 2.12 0.008 0.028 1.62 1.85
3 1 3 3 3 94.5 3.05 0.012 0.035 2.13 2.46
4 2 1 2 3 99.2 1.32 0.006 0.022 1.25 1.42
5 2 2 3 1 100.6 0.98 0.005 0.018 0.86 1.03
6 2 3 1 2 98.5 1.25 0.007 0.025 1.12 1.31
7 3 1 3 2 97.1 1.89 0.009 0.030 1.53 1.72
8 3 2 1 3 96.5 2.01 0.008 0.029 1.41 1.63
9 3 3 2 1 95.8 2.33 0.011 0.033 1.79 2.01

通过极差分析可得，各参数对检测效果影响权重

为：稀释倍数 > 柱温 > 缓冲液配比 > 洗脱时长，最优工
艺参数组合为A2B2C3D2，即稀释倍数100倍、检测柱温
30℃、缓冲液配比4.0mmol:2.0mmol、固相萃取洗脱时长
8min。该参数组合下检测回收率最高、精密度最优，可
最大程度弱化基体干扰，保障双离子同步检测稳定性。

3��LiFSI 基体检测预处理技术优化

3.1  样品前处理方式选型与实操规范
通过对比稀释法、溶剂置换法、静置纯化法、固相

萃取法四类预处理工艺的适配性，结果显示：单一稀释

法无法消除基体干扰，基线漂移严重；溶剂置换法易造

成微量杂质离子损耗；静置纯化法除杂效果极差；固相

萃取联合精准稀释法除杂效果最优、目标杂质保留率最

高，适配工业质控场景[3]。

基于试验结果建立标准化预处理流程：采用密封避

光取样，杜绝样品吸湿水解；精准称取0.5g LiFSI成品，
采用超纯水定容稀释100倍；通过活化后的阴离子固相萃
取柱吸附基体大分子干扰组分与水解副产物，完整保留

氯离子、硫酸根目标离子，大幅提升样品体系纯净度，

满足高精度色谱检测要求。

3.2  LiFSI基体干扰消除实操技术
针对基体信号遮蔽、基线漂移、副产物干扰三大核

心问题，落地三项专项干扰消除技术：一是溶剂改性校

准，采用恒温超纯水配制样品，稳定溶液离子活度，

削弱基体离子信号遮蔽效应；二是实时基线校准，检测

前完成空白基线校正，抵消基体水解引发的基线动态波

动；三是组分屏蔽处理，依托固相萃取柱特异性吸附

LiFSI基体干扰组分，仅保留目标阴离子，从源头降低无
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关组分干扰。

4��检测体系精细化优化与标准流程构建

4.1  检测设备参数精细化优化
基于最优工艺参数完成设备硬件参数精细化调校：

色谱柱温恒定30℃、流动相流速1.0mL/min、抑制器电流
45mA、信号采集分辨率0.1μS/cm；优化信号放大倍数，
适配微量离子微弱信号采集；缩短样品进样间隔，减少空

气、水分介入干扰；锁定设备温湿度运行工况，彻底解决

传统参数适配性不足导致的信号丢失、数据偏差问题[4]。

4.2  检测试剂与介质配比固化
通过多组配比调试，固化最优缓冲体系：4.0mmol/L

碳酸钠+2.0mmol/L碳酸氢钠，该配比可稳定检测体系酸
碱环境，保障双离子形态稳定；选用色谱级超纯水作为

分散介质，杜绝介质自带杂质干扰；严格管控辅助试剂

投加量，避免副反应生成新杂质，全方位保障检测体系

的纯净度与稳定性。

4.3  检测方法抗干扰性能优化

针对工业检测复杂干扰场景，优化方法抗干扰能

力：嵌入色谱信号滤波算法，自动剔除环境噪声、基线

波动产生的无效信号；规范样品检测时序，样品配制后

10min内完成进样，规避持续水解产生的次生杂质干扰；
增设信号补偿校正程序，抵消高盐体系信号衰减误差，

大幅提升检测方法的专一性、稳定性与抗干扰能力。

4.4  检测体系标准化完善
结合全套试验数据与一线实操经验，梳理形成LiFSI中

氯离子、硫酸根同步检测标准化操作规程（SOP），明确
取样、预处理、设备调试、试剂配比、进样检测、数据筛

选、异常处理的全流程标准参数，统一数据采信与结果判

定标准，解决传统检测流程随意性大、数据离散度高的问

题，实现微量阴离子检测的标准化、规范化工业化应用。

为验证方法的工业实用性与稳定性，结合LiFSI高吸
湿、易水解特性，考察样品放置时长、环境湿度、高盐

基体浓度三大核心干扰条件下的检测性能，验证结果如

表3所示。

表3��检测方法耐用性与稳定性验证结果

试验变量 试验条件 Cl⁻回收率(%) Cl⁻RSD(%) SO₄²⁻回收率(%) SO₄²⁻RSD(%)
样品放置时间 0/10/30 min 97.6~99.7 0.85~1.36 97.1~99.2 0.91~1.42
环境相对湿度 30%~90% 95.4~99.5 0.92~1.96 95.1~99.0 0.98~2.05
高盐基体浓度 100~300 g/L 96.2~100.3 0.91~1.65 95.7~99.9 0.95~1.72

由表3可知，各苛刻工况下双离子回收率稳定在
95.1%~100.3%，RSD均小于2.1%，检测精度与重复性优
异。高湿环境、长时间静置仅造成检测数据小幅波动，

符合LiFSI水解规律，同时高盐低杂质体系下方法抗干
扰能力优异，可适配工业化批量检测、复杂环境检测场

景，有效弥补常规检测方法稳定性不足的缺陷。

结束语

整套优化后的离子色谱检测工艺，可有效规避LiFSI
高盐基体遮蔽、水解基线漂移等各类检测干扰问题，精

准完成样品中氯离子与硫酸根的同步定性定量分析。标

准化的样品预处理与参数控制模式，显著提升了检测数

据的精密度与稳定性。改良后的检测体系适配工业复杂

检测环境，能够为高纯双氟磺酰亚胺锂的量产质控、品

质溯源提供稳定可靠的技术保障。
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