富锂锰基正极材料化学分析方法 
第3部分：镍含量的测定
丁二酮肟重量法
编制说明
（送审稿）

广东邦普循环科技有限公司
2020年10月
一、工作简况
1.1 任务来源
根据工业和信息化部办公厅关于印发2018年第四批行业标准制修订计划的通知（工信厅科[2018]73号）文件， “富锂锰基正极材料化学分析方法”系列行业标准由国标（北京）检验认证有限公司负责起草，其中“富锂锰基正极材料化学分析方法 第3部分：镍含量的测定 丁二酮肟重量法”，项目号为2018-2032T-YS，计划完成年限2020年。2019年5月28日~30日在新疆乌鲁木齐组织召开了《富锂锰基正极材料化学分析方法》系列标准（共6个部分）的任务落实会，“富锂锰基正极材料化学分析方法 第3部分：镍含量的测定 丁二酮肟重量法”由广东邦普循环科技有限公司牵头起草。
1.2 标准编写的目的和意义
富锂锰基被认为是实现高能量密度和长续航里程的新一代极具潜力的动力锂电池正极材料之一，由于材料中使用了大量的锰元素，与LiCoO2和三元材料相比，不仅价格低，而且安全性好、对环境友好。因此，富锂锰基正极材料被视为下一代锂离子电池正极材料的理想之选。
虽然富锂锰基正极材料具有放电比容量的绝对优势，但要将其实际应用于锂动力电池，必须解决以下几个关键技术问题：一是降低首次不可逆容量损失；二是提高倍率性能和循环寿命；三是抑制循环过程的电压衰减。目前解决这种材料问题的手段很多：包覆、酸处理、掺杂、预循环、热处理等方法。

《富锂锰基正极材料》产品标准已于2017年7月7日发布，2018年1月1日实施，标准号为：YS/T 1030-2017，富锂锰基正极材料中规定主元素镍的含量应不高于20.0 %。然而配套的化学分析方法尚未制订，为了使产品标准更具有可操作性，应尽快制订本标准。

基于市场中供应商、客户的需求，在行业形成统一的技术规格，统一产品的化学分析方法可以避免误差的产生，减少供应商和客户之间因检测误差造成的商业纠纷。这也是制定本标准的必要性。

镍作为富锂锰基正极材料中的主要元素，含量不高于20.0%。拟采用盐酸溶解试样，利用镍与丁二酮肟生成鲜红色沉淀，抽滤洗涤后干燥，计算镍的质量分数。在此范围内的分析结果准确、可靠，重现性好，操作简单，值得推广应用。《富锂锰基正极材料化学分析方法 第3部分：镍含量的测定 丁二酮肟重量法》标准的制定，可为新能源的普及起到正向的积极效应，缓解材料危机，是推动环保事业和新能源产业的发展，是重要一环，意义深远。
1.3 承担单位情况及主要工作过程

1.3.1 承担单位情况

邦普，创立于2005年。企业总部（广东邦普循环科技有限公司）位于国家高新技术开发区——广东佛山三水工业园区，总注册资本13274.06892万元人民币；循环基地（湖南邦普循环科技有限公司）、汽车循环基地（湖南邦普汽车循环有限公司）位于湖南长沙国家节能环保新材料产业基地，总注册资本分别为6000万元人民币、1800万人民币。邦普，是全球专业的废旧电池及报废汽车资源化回收处理和高端电池材料生产的国家火炬计划重点高新技术企业。

通过几年的快速发展，邦普已形成“电池循环、汽车循环以及新材料”三大产业板块，专业从事数码电池（手机和笔记本电脑等数码电子产品用充电电池）和动力电池（电动汽车用动力电池）回收处理、梯度储能利用；传统报废汽车回收拆解、关键零部件再制造；以及高端电池材料和汽车功能瓶颈材料的工业生产、商业化循环服务解决方案的提供。

其中，邦普现有处理废旧电池总量超100000吨/年的产能，生产前驱体材料的产能为35000吨/年，电池产品核心金属材料总回收率达到98.58%。回收处理规模和资源循环产能均属亚洲前列。邦普通过独创的“逆向产品定位设计”技术，在全球废旧电池回收领域率先破解“废料还原”的行业性难题，并成功开发和掌握了废料与原料对接的“定向循环”核心技术，一举成为回收行业为数不多的新材料企业。除此之外，邦普年回收拆解报废汽车设计总量为20000辆、回收和再生产钢炉精料18000吨、有色金属900吨、非金属及其他材料5000吨，是湖南宁乡报废汽车回收拆解定点企业，也是国内同时拥有电池回收和汽车回收双料资质的资源综合利用企业。2018年9月，邦普入选国家首批《新能源汽车废旧动力蓄电池综合利用行业规范条件》企业名单。

邦普是国内同时拥有电池回收和汽车回收双料资质的资源综合利用企业。邦普围绕电池和汽车回收产业，邦普作为广东省创新型试点企业和战略性新兴产业骨干培育企业，已全面投入电动汽车全产业链循环服务解决方案的研究，以“静脉回收”推动“动脉制造”产业升级，为国家“循环经济”和“低碳经济”多做贡献。

1.3.2 主要工作过程

1、2018年11月2日，国标（北京）检验认证有限公司接收《富锂锰基正极材料化学分析方法 第3部分：镍含量的测定 丁二酮肟重量法》任务，2019年5月成立了标准编制工作组。
2、2019年5月28日~30日全国有色金属标准化技术委员会于在新疆乌鲁木齐组织召开了《富锂锰基正极材料化学分析方法》系列标准（共6个部分）的任务落实会，来自国标（北京）检验认证有限公司、广东省工业分析检测中心、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、广东邦普循环科技有限公司、青岛海关技术中心、天齐锂业股份有限公司、江特锂电池材料有限公司、江西理工大学、深圳清华大学研究院、清远佳致新材料研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、瑞士万通中国有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、湖南杉杉能源科技股份有限公司、天津盟固利新材料公司等单位的代表参加了会议。会上确定了各部分的负责起草单位、验证单位，初步确定了统一样品的制备单位，以及工作时间进度安排。会议确定了《富锂锰基正极材料化学分析方法 第3部分：镍含量的测定 丁二酮肟重量法》由广东邦普循环科技有限公司牵头起草，由国标（北京）检验认证有限公司、北矿检测技术有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、天齐锂业股份有限公司等5家单位负责一验工作，由广西壮族自治区分析测试研究中心、江特锂电池材料有限公司、江西理工大学、浙江华友钴业股份有限公司、深圳清华大学研究院、清远佳致新材料研究院有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、湖南杉杉能源科技股份有限公司、天津盟固利新材料公司等9家单位负责二验工作。
3、2019年6月~11月，标准编制工作组查阅国内外镍盐及锂离子电池材料中镍测定方法的资料，收集、整理、对比分析资料后撰写文献小结，开始进行试验研究，并确定了讨论稿标准文本。
4、2019年12月4日，全国有色金属标准化技术委员会在深圳市召开了《富锂锰基正极材料化学分析方法》系列标准（共6个部分）的讨论会，来自国标（北京）检验认证有限公司、广东省工业分析检测中心、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、广东邦普循环科技有限公司、青岛海关技术中心、天齐锂业股份有限公司、江特锂电池材料有限公司、江西理工大学、深圳清华大学研究院、清远佳致新材料研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、瑞士万通中国有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、湖南杉杉能源科技股份有限公司、天津盟固利新材料公司等单位的代表参加了会议。会议对目前标准研制过程中面临的问题进行了讨论并提供了可行建议。
5、2020年1月至6月，标准编制组补充了大量的试验，制备了试样，对讨论稿进行修改形成标准征求意见稿。
6、2020年7月至9月，标准编制组将标准征求意见稿发送20余家单位进行征求意见，同时将试样寄送各验证单位进行验证工作。编制组对意见反馈进行整理，修改征求意见稿，形成标准预审稿。
7、2020年9月22日~24日，全国有色金属标准化技术委员会在长沙市召开了《富锂锰基正极材料化学分析方法》系列标准（共6个部分）的预审会，来自国标（北京）检验认证有限公司、广东省工业分析检测中心、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、广东邦普循环科技有限公司、青岛海关技术中心、天齐锂业股份有限公司、江特锂电池材料有限公司、江西理工大学、深圳清华大学研究院、清远佳致新材料研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、瑞士万通中国有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、湖南杉杉能源科技股份有限公司、天津盟固利新材料公司、湖南长远锂科股份有限公司、国联汽车动力电池研究院、宁夏东方钽业股份有限公司、西安汉唐分析检测有限公司、宝钛集团有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、西部新锆核材料科技有限公司、国核宝钛锆业股份有限公司、湖南火神仪器有限公司、长沙矿业研究院有限责任公司等40多家单位的60余位代表参加了会议。会议对本标准进行了认真、热烈的讨论，一致认为本标准满足送审要求，同意修改格式后进行审查。
8、2020年10月28日，全国有色金属标准化技术委员会以网络会议形式召开了《富锂锰基正极材料化学分析方法》系列标准（共6个部分）的审查会议。
二、编制原则

1）以满足国内富锂锰基正极材料生产企业和使用企业的检测需要为原则，提高标准的适用性。

2）以与实际相结合为原则，提高标准的可操作性。

3）完全按照GB/T 1.1—2020的要求编写。
三、确定标准主要内容的依据
3.1 测定范围的确定

本标准测定的试样为富锂锰基正极材料，根据富锂锰基正极材料产品标准YS/T 1030—2017中镍的含量规定为≤20%。一般测定范围需包含不合格产品的范围，故将测定范围提高到30%，而丁二酮肟重量法对于测定低镍含量不适宜，低含量的镍采用电感耦合等离子体原子发射光谱法，本标准推荐检测范围为5.00 %~30.00 %。
3.2 方法的确定
国外镍量的测定方法有电感耦合等离子体原子发射光谱法，测定相关样品中镍的国际标准化组织ISO的方法：ISO/TS 18223—2015镍合金 镍含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；国内采用此方法测定高镍试样的有YS/T 1006.2—2014 镍钴锰酸锂化学分析方法 第2部分：锂、镍、钴、锰、钠、镁、铝、钾、铜、钙、铁、锌和硅量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法，测定范围为15 % ~ 35 %，方法提要为：试料用盐酸溶解，在盐酸介质中，按仪器优化后的工作条件及推荐的分析谱线，采用工作曲线法，利用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定镍的含量，采用加钇标准溶液作为内标进行测定。还有YS/T 928.3—2013 镍、钴、锰三元素氢氧化物化学分析放 第3部分：镍、钴、锰量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。

另外一种方法是丁二酮肟重量法，国际标准有ISO 6352—1985 铁镍 镍含量的测定 丁二酮肟重量法，国内有YS/T 928.2—2013 镍钴锰三元素氢氧化物化学分析方法 第2部分：镍量的测定 丁二酮肟重量法。方法提要为：试料用酸溶解后，在酒石酸氨性介质中以丁二酮肟乙醇溶液沉淀镍，沉淀经抽滤洗涤后在烘箱中干燥至恒重，计算镍含量。

国内镍量的测定方法有采用火焰原子吸收光谱法测定样品中镍的含量：葛卫红等用过氧化氢和柠檬酸溶解样品，在盐酸介质中，于火焰原子吸收光谱仪在波长232.0 nm，用空气—乙炔火焰测量钼制品（钼粉、钼酸铵、三氧化钼等）中镍的吸光度，再在工作曲线上查的相应镍的浓度，此方法的回收率为90 % ~110 %，RSD ＜7 %。采用此法的有YS/T 820.1—2012 红土镍矿化学分析方法 第1部分：镍量的测定 火焰原子吸收光谱法，测定范围0.1 % ~ 3.0 %，提要为：试料用酸溶解，在稀盐酸介质中，于原子吸收光谱仪波长232.0 nm处，使用空气-乙炔火焰，测量镍的吸光度，计算镍量。

用EDTA滴定法测定镍铁中镍的含量文献有：唐华应用氟化钠掩蔽铁、铝，六偏磷酸钠掩蔽锰，在过量的EDTA存在下，于pH为4.6的乙酸—乙酸盐缓冲介质中，以PAN作指示剂，用硫酸铜标准溶液返滴定过量EDTA的方法直接测定镍铁中镍的含量；GB/T 30072—2013镍铁 镍含量的测定 EDTA滴定法，以硝酸-盐酸溶样，硅高的试料加氢氟酸助溶，高氯酸冒烟分解，在微酸性溶液中用氟化物掩蔽铁、铝、钛，六偏磷酸钠掩蔽锰，加入EDTA，在pH为4.6条件下以PAN为指示剂，用铜标准滴定溶液滴定过量的EDTA后，根据铜标准溶液的消耗量计算得出试样中镍、钴、铜的含量，用数学校正法扣除铜量、钴量，计算得出试样中镍的含量；YS/T 325.1—2009 镍铜合金化学分析方法 第1部分：镍量的测定 Na2EDTA滴定法，用硝酸溶解，电解法除铜，在乙酸盐溶液中，用硫代硫酸钠和酒石盐酸纳掩蔽残余铜、铝、铅等干扰元素，丁二酮肟沉淀镍，沉淀溶解于硝酸中，蒸发破坏丁二酮肟，用过量的乙二胺四乙酸二钠（Na2EDTA）标准溶液络合镍，在pH为5 ~ 6时用硝酸铅标准滴定溶液滴定过量的Na2EDTA。GB/T 23614.1—2009 钛镍形状记忆合金化学分析方法 第1部分：镍量的测定 丁二酮肟沉淀分离－EDTA络合-氯化锌返滴定法，以硫酸、硝酸混合酸溶解试样，用柠檬酸络合钛及其他元素，在pH9 ~ 10，丁二酮肟沉淀镍使其余干扰元素分离。沉淀用盐酸溶解，在pH6定量加入EDTA溶液，以二甲酚橙为指示剂，用氯化锌标准溶液滴定。
根据上述资料总结出以下方法：电感耦合等离子体原子发射光谱测定、丁二酮肟重量法、火焰原子吸收光谱法、丁二酮肟分离（EDTA）滴定法、EDTA直接滴定法等方法。对于富锂锰基正极材料，其中镍含量为≤20 %，排除火焰原子吸收光谱法及电感耦合等离子体原子发射光谱法等更适合测低镍的方法。另外富锂锰基正极材料中还含有较多的钴和铝元素，采用EDTA直接滴定干扰严重，排除此方法。对于电感耦合等离子体原子发射光谱法测高镍，在采用钇标的情况下，测定结果还是存在较大的误差，此方法一般不优先考虑。丁二酮肟重量法、丁二酮肟分离—EDTA滴定法测定镍含量都可以有效排除干扰，且测定结果可靠，方法成熟。但重量法操作比滴定法简单，本标准推荐采用丁二酮肟重量法测定富锂锰基正极材料中镍含量。
3.3 方法提要的确定

丁二酮肟重量法的采用盐酸溶解试样，用酒石酸掩蔽大量的铝离子和微量的锰离子、镁离子、锌离子、钙离子和铁离子等，在碱铵性介质中用用丁二酮肟在pH8~9能与镍离子形成鲜红色的沉淀分离镍，根据干燥至恒重的沉淀质量确定镍的质量，计算镍的质量分数。参考国内已发布镍测定标准如YS/T 707—2009 羟基镍铁粉化学分析方法镍量的测定 丁二肟重量法、GB/T 31924.1—2015 含镍生铁 镍含量的测定 丁二肟重量法、YS/T 928.2—2013 镍、钴、锰三元素氢氧化物化学分析方法 第2部分：镍量的测定 丁二肟重量法和YS/T 1263.1—2018 镍钴铝酸锂化学分析方法 第1部分：镍量的测定 丁二酮肟重量法，结合富锂锰基正极材料试液制备方法、需要采用的掩蔽剂、氧化钴除干扰和沉淀原理，确定方法提要为：试料用盐酸溶解，以酒石酸掩蔽干扰离子，在微酸性条件下用过硫酸铵氧化钴，以丁二酮肟沉淀镍，沉淀经抽滤洗涤后在145 ℃~150 ℃烘箱中烘干至恒重，计算镍含量。
3.4 试剂或材料的确定
丁二酮肟重量法测定富锂锰基正极材料中镍的含量较高，属于常量分析，选择分析纯试剂和GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法中规定的三级水即可。根据实验报告还需选择使用如下试剂：过硫酸铵、盐酸（ρ1.19 g/mL）、盐酸（1+1）、酒石酸溶液（150 g/L）、氨水（ρ0.90 g/mL）、氨水（1+1）、丁二酮肟乙醇溶液（10 g/L）、乙酸铵溶液（500 g/L）。根据丁二酮肟镍沉淀的颗粒大小，选择G4砂芯坩埚，孔径小，沉淀在洗涤抽滤过程中不易穿滤，根据试液中镍含量为40 mg~60 mg，试液体积约250 mL ~ 300 mL，推荐使用30 mL或40 mL规格的坩埚，过滤时间短。
3.5 样品的确定

为保证待测的试样具有代表性，测试结果的重复性好，准确度高，试样需要均匀，根据产品标准YS/T 1030—2017规定的粒度为不大于0.040 mm，考虑不合格产品的可能，确定粒度不大于0.150 mm。为减少试样中水分对测定的干扰，需对试样进行烘干处理，确定试样分析前应在105 ℃ ± 2℃下烘干2 h，并置于干燥器中冷却至室温。
3.6 试验条件的确定
3.6.1  溶样方法试验

本文试验了用盐酸20 mL、硝酸20 mL、盐酸15 mL与硝酸5 mL混合酸在加热下进行溶解试验，观察溶解情况。试验结果表明，单独采用硝酸较难溶解试样，采用盐酸、硝酸混合酸可以使试样溶解完全。故本文推荐采用盐酸15 mL与硝酸5 mL混合酸在加热下溶解试样。因后续沉淀镍需在微酸性的氨性介质中进行，大量的酸将需要消耗较多的氨水，本文推荐继续加热至试液体积约3 mL ～ 5 mL，降低氨水消耗量。
3.6.2  酒石酸溶液和乙酸铵溶液用量试验

富锂锰基正极材料中含有的大量的钴、锰和微量的铁、镁、铜、钙、锌，这些易水解的金属离子在氨性条件下会生成沉淀，对测定结果造成干扰，在酒石酸条件下，这些金属离子不会生成沉淀。称取0.40 g1#试样若干份，经盐酸、硝酸溶解后，分别加入酒石酸0 mL、10 mL、20 mL、30 mL，加水至250 mL左右，用氨水和盐酸调节溶液pH6.0～6.5，观测酒石酸用量对测定的影响（因乙酸铵也具有掩蔽作用，本实验不加乙酸铵）。试验结果表明，不加入酒石酸，溶液变浑浊，表明钴、锰金属离子水解，对后续沉淀镍具有正干扰作用，5mL酒石酸基本能掩蔽，但测定结果略高，酒石酸用量≥10 mL，溶液始终澄清，测定结果无明显差异，表明易水解离子不干扰测定。本文推荐采用10 mL酒石酸。
表1 酒石酸用量实验

	酒石酸用量/mL
	0
	5
	10
	20
	30

	测定值/%
	—（大量沉淀）
	5.25
	5.15
	5.13
	5.18


乙酸铵为弱酸弱碱的中性盐，能络合钴、锰离子，具有掩蔽作用，加入后形成弱酸性的缓冲溶液，且为丁二酮肟镍生成提供氨性介质，表2试验了乙酸铵用量对测定结果的影响，试验结果表明乙酸铵加入量对测定结果无明显影响。从易调节pH值和节省试剂考虑，本文推荐乙酸铵加入量为10 mL。

表2 乙酸铵用量实验

	酒石酸用量/mL
	0
	5
	10
	20
	30

	测定值/%
	5.14
	5.15
	5.13
	5.13
	5.14


3.6.3  丁二酮肟乙醇溶液加入量影响

试液中镍和钴均会消耗丁二酮肟，约每1 mg镍、钴需要0.4 mL丁二酮肟乙醇溶液，富锂锰基正极材料中镍测定范围为5%~20%，钴含量≤20%。最高镍、钴含量理论（40 mg镍和80 mg钴）需要丁二酮肟乙醇溶液用量最大，约为48 mL。丁二酮肟乙醇溶液加入量要过量，但不能过量太多，防止镍沉淀溶解于乙醇中，丁二酮肟溶液用量直接影响镍是否沉淀彻底。
移取40 mg镍和80 mg钴置于500 mL烧杯中，按照5中试验步骤，其中5.5中丁二酮肟乙醇溶液用量加分别按50 mL、60 mL、70 mL进行加入，其他试验条件不变。按结果与讨论中8测定滤液中镍含量，试验丁二酮肟用量对测定的影响。可知，丁二酮肟乙醇溶液加入量在50 mL ～ 70 mL时，滤液中余镍含量均低于0.05 %，表明镍沉淀均较完全。本文推荐采用50 mL丁二酮肟乙醇溶液。
表3 丁二酮肟用量实验

	丁二酮肟用量/mL
	45
	50
	60
	70

	测定值/mg
	38.95
	40.08
	40.15
	40.12

	滤液镍量/mg
	1.19
	0.02
	0.01
	0.02


3.6.4  沉淀pH条件选择因素

由于丁二酮肟镍沉淀能溶于酸，又能与氨离子生成[Ni(NH3)4]2+溶解，因此溶于酸度不能太低，氨离子含量不能过多，否则镍将沉淀不彻底，造成滤液中镍含量偏高。根据大量资料表明，pH值在6~11这个范围内镍沉淀均较彻底。
因富锂锰基正极材料中含有大量的锰，锰在碱性条件下易被空气氧化为二氧化锰，导致测定结果偏高，一般采用微酸性条件下沉淀，可以防止锰氧化。移取若干份40 mg镍和80 mg锰置于一组500 mL烧杯中，按照5中试验步骤，其中pH值分别调至在5~9，其他试验条件不变。按结果与讨论中8测定滤液中镍含量，试验pH对测定的影响。试验了不同pH下锰的影响试验。结果表明，选择pH为6.0 ～ 6.5沉淀能防止锰氧化。
表4 pH实验
	pH
	测定值/mg
	滤液中残余值/mg
	现象

	5
	39.55
	0.39
	沉淀颜色鲜红，沉淀返溶后坩埚中无黑色物质

	6
	39.92
	0.02
	沉淀颜色鲜红，沉淀返溶后坩埚中无黑色物质

	7
	39.88
	0.03
	沉淀颜色鲜红，沉淀返溶后坩埚中无黑色物质

	8
	39.94
	0.01
	沉淀颜色略暗红，沉淀返溶后坩埚中少量黑色物质

	9
	39.85
	0.03
	沉淀颜色略暗红，沉淀返溶后坩埚中少量黑色物质


3.6.5  沉淀温度、时间对测定影响

丁二酮肟沉淀宜在温热溶液中进行，能促进沉淀生成。试验时温度分别控制至室温（20℃）、60℃ ～ 70℃、80℃以上，其他试验条件不变，测定镍含量，对比沉淀外观、抽滤时间、抽滤现象，观测不同温度对测定的影响。试验结果表明，沉淀温度控制室温时，沉淀颗粒略细，过滤时易爬壁，过滤速度较慢；控制60℃~70 ℃时沉淀颗粒较大，沉淀浮于上部，表面形成一层膜，爬壁现象较轻，过滤较快；控制80 ℃以上沉淀颗粒较大，沉淀浮于上部，表面形成一层膜，但溶液易沸，过滤时爬壁现象较轻，过滤较快。在不同温度下试验结果无明显差别，温度对测定结果无显著影响。因沉淀温度高些，沉淀颗粒较大，爬壁现象减少，过滤略快，且试液中加入沸点更低的乙醇和氨水，温度不宜过高，本文推荐沉淀温度选择60℃～70 ℃。
表5 沉淀温度对测定的影响
	沉淀温度
	现象

	室温
	沉淀颗粒略细，过滤时易爬壁，过滤速度较慢

	60℃~70 ℃
	沉淀颗粒较大，沉淀浮于上部，表面形成一层膜，爬壁现象较轻，过滤较快

	80 ℃以上
	沉淀颗粒较大，沉淀浮于上部，表面形成一层膜，溶液易沸，爬壁现象较轻，过滤较快


经过陈化，沉淀颗粒变大，浮于溶液上部，沉淀中吸附杂质少，过滤快，不易穿滤，滤液中镍含量较低。试验结果表明，若不经过陈化，沉淀颜色鲜红，颗粒略细小，沉淀较分散，试液浑浊，过滤速度较慢，陈化时间≥30 min时，沉淀颜色鲜红，颗粒较大，沉淀浮于上部，试液澄清，过滤较快。故本文推荐陈化时间30 min。

3.6.6   烘箱干燥温度和时间选择

根据已发布的采用丁二酮肟重量法测镍的标准，如YS/T 1263.1—2018 《镍钴铝酸锂化学分析方法 第1部分：镍量的测定 丁二酮肟重量法》，本文推荐干燥温度选择145℃～150 ℃，烘干时间2 h。

3.6.7  共存元素干扰实验

富锂锰基正极材料试样中除镍外，还含有大量的锰、钴、锂，以及少量的铜、铁、锌、钙、钠等微量元素（含量一般不高于0.03 %）。

材料中锰含量不高于47 %，锰在氨水中会生成氢氧化锰沉淀影响测定。试验表明：采用10 mL酒石酸溶液可以完全掩蔽锰的干扰。但在常用的pH为8～9的条件下进行沉淀，少量Mn（Ⅱ）能被氧气氧化为MnO2导致测定结果偏高，在沉淀时控制pH为6.0～6.5的微酸性条件下进行沉淀，MnO2将不能生成，能消除锰的干扰。
材料中含有钴，含量不高于20%。钴（Ⅱ）会与丁二酮肟反应，少量的钴不影响测定，随着钴含量的增加，沉淀颗粒变得细小，难过滤、难水洗，导致测定结果偏高。

材料中含有锂，锂含量不超过12%，锂为碱金属，其盐溶于水，一般不干扰测定。微量共存离子一般采用酒石酸掩蔽下无干扰。
当镍含量为5 %~10 %时，称取0.40 g试样，试液中共存元素含量最高，干扰程度最大。分别在若干500 mL 烧杯中，加入20 mg镍，按表6分别加入锰、钴、锂等共存离子，按表7加入微量共存离子。结果见表1和表2，锰、钴对测定结果有少量的正干扰作用，锂基本无干扰，微量元素无干扰。根据回收率约为101%左右，对于镍含量为5.00 %的试样，其测定误差不大于0.05%，对于镍含量为10.00%的试样，其测定误差不大于0.10 %，能满足测定需求，本文不采用二次沉淀步骤，忽略少量的正干扰作用。
表6 共存离子的干扰

	共存离子
	加锰188mg
	加钴80mg
	加锂48mg
	加锰钴锂（160+20+30）
	加锰钴锂（100+80+48）

	结果/mg
	20.10
	20.18
	19.96
	20.15
	20.21

	回收率/%
	100.5
	100.9
	99.8
	100.8
	101.1


表7 微量共存离子的干扰

	共存离子
	加铜、铁、锌、钙、钠0.4 mg
	加铜、铁、锌、钙、钠0.12 mg


	结果/mg
	19.94
	19.95

	回收率/%
	99.7
	99.8


3.6.8  滤液中镍含量的测定
滤液视情况转移至 500 mL或1000 mL 容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

分取100 mL滤液于500 mL烧杯中，盖上表面皿，置于电炉上蒸至近干，取下稍冷，加入10 mL硝酸（2.2），摇动几次，置于电炉上继续蒸至近干。取下冷却至室温，洗出表面皿，加入10 mL盐酸（2.4），吹洗烧杯内壁数次。溶液移入100 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

在原子吸收分光光度计上，用空气-乙炔火焰，在波长232.0 nm下，以水调零，测量上述溶液的吸光度，减去随同试料的空白溶液的吸光度，从工作曲线上查出相应的镍含量。

工作曲线的绘制：移取0.00 mL、1.00 mL、2.00 mL 、3.00 mL、4.00 mL、5.00 mL镍标准溶液（2.11），分别置于一组100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（2.4），以水稀释至刻度，混匀。

滤液中镍占原始试料中镍的百分含量为wNi′，数值以%表示，按式（2）计算：


wNi′=
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式中：

wNi′ ——滤液中镍占原始试料中镍的百分含量（%）；

m0——所称取的试样的质量（g）；

ρ ——自工作曲线上查得的镍的质量浓度（(g/mL）；

V2——滤液总体积（mL）；
V1——分取试液体积（mL）； 

V0——试液的总体积（mL）。

多次测定结果表明滤液中镍含量约为0.02%~0.09%之间，由于滤液中镍含量测定步骤麻烦，且由于共存元素存在少量正干扰，滤液中镍含量残余干扰与共存元素干扰能相互抵消部分，总体测定结果回收率满足要求。本文推荐忽略滤液中的镍含量。
3.6.9  精密度实验

按试验步骤5测定富锂锰基正极材料中镍的含量，其平均相对标准偏差不大于0.49%，有很高的精密度。结果见表8。

表8 精密度实验结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.15
	5.17
	5.19
	5.14
	5.16
	5.20
	5.17
	5.12
	5.16
	5.15
	5.14
	5.16
	0.43

	2#
	10.38
	10.37
	10.35
	10.49
	10.38
	10.40
	10.50
	10.46
	10.47
	10.47
	10.40
	10.42
	0.49

	3#
	20.71
	20.64
	20.75
	20.77
	20.77
	20.72
	20.76
	20.69
	20.71
	20.69
	20.68
	20.71
	0.19

	4#
	27.70
	27.78
	27.80
	27.83
	27.77
	27.87
	27.79
	27.75
	27.82
	27.76
	27.75
	27.78
	0.16


3.6.10 加标回收率实验

按试验步骤对样品进行测定镍含量的加标回收率，为使待测镍量与精密度试验情况基本一致，将样品的称样量减半，即1#改为0.20 g，2#～4#称样量改为0.10 g，加标量与试样中镍量接近，结果见表9。可知，回收率在99.6 %～100.8 %之间。
表9加标回收率实验

	序号
	原测定值(mg)
	加标量（mg)
	测得量(mg)
	回收量(mg)
	回收率/%

	1#
	10.38
	10.05
	20.51
	10.13
	100.8

	2#
	10.71
	10.05
	20.81
	10.10
	100.5

	3#
	21.14
	20.10
	42.22
	20.08
	99.9

	4#
	27.80
	25.13
	52.83
	25.03
	99.6


3.6.11 结论

本文称取适量试料（含量≤10 %时称取0.40 g，＞10 %时称取0.20 g），经盐酸、硝酸溶解后，用酒石酸掩蔽干扰离子，在pH为 6.0～6.5的氨性介质中用丁二酮肟沉淀镍，沉淀经抽滤洗涤后在145 ℃ ～ 150 ℃烘箱中烘干至恒重，计算镍含量。测定步骤简单，其相对标准偏差不大于0.49 %，加标回收率在99.6 %～100.8 %之间，结果准确。推荐为有色金属行业标准试验方法。

3.7 各验证单位结果
表10 国合通测验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.13
	5.12
	5.14
	5.11
	5.14
	5.11
	5.15
	5.11
	5.17
	5.11
	5.13
	5.13
	0.37

	2#
	10.46
	10.51
	10.44
	10.45
	10.49
	10.42
	10.46
	10.51
	10.48
	10.49
	10.55
	10.48
	0.34

	3#
	20.67
	20.65
	20.66
	20.59
	20.69
	20.61
	20.62
	20.66
	20.67
	20.67
	20.66
	20.65
	0.14

	4#
	27.55
	27.42
	27.63
	27.59
	27.52
	27.51
	27.6
	27.62
	27.58
	27.56
	27.55
	27.56
	0.21


表11 北矿检测验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.17
	5.14
	5.15
	5.09
	5.07
	5.12
	5.11
	5.10
	5.11
	5.13
	5.10
	5.12
	0.53

	2#
	10.43
	10.41
	10.42
	10.43
	10.39
	10.5
	10.43
	10.44
	10.44
	10.42
	10.42
	10.43
	0.25

	3#
	20.69
	20.69
	20.65
	20.67
	20.6
	20.72
	20.6
	20.62
	20.62
	20.65
	20.63
	20.65
	0.18

	4#
	27.66
	27.77
	27.77
	27.71
	27,74
	27.7
	27.71
	27.68
	27.67
	27.68
	27.65
	27.70
	0.14


表12 国合青岛验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.08
	5.10
	5.09
	5.05
	5.09
	5.10
	5.13
	5.14
	5.15
	5.14
	5.11
	5.11
	0.57

	2#
	10.43
	10.56
	10.52
	10.47
	10.43
	10.44
	10.52
	10.49
	10.55
	10.42
	10.46
	10.48
	0.46

	3#
	20.60
	20.53
	20.56
	20.54
	20.57
	20.53
	20.60
	20.57
	20.56
	20.59
	20.58
	20.57
	0.12

	4#
	27.62
	27.70
	27.70
	27.61
	27.72
	27.71
	27.65
	27.68
	27.71
	27.65
	27.66
	27.67
	0.13


表13 中金岭南验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.11
	5.16
	5.09
	5.15
	5.16
	5.21
	5.13
	5.12
	5.15
	5.15
	5.14
	5.14
	0.58

	2#
	10.58
	10.47
	10.41
	10.45
	10.42
	10.45
	10.34
	10.38
	10.49
	10.53
	10.45
	10.45
	0.61

	3#
	20.69
	20.71
	20.69
	20.68
	20.57
	20.79
	20.76
	20.59
	20.71
	20.77
	20.64
	20.69
	0.32

	4#
	27.82
	27.76
	27.75
	27.83
	27.87
	27.85
	27.99
	27.85
	27.82
	27.86
	27.75
	27.83
	0.23


表14 天齐锂业验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.14
	5.17
	5.12
	5.15
	5.18
	5.15
	5.14
	5.13
	5.16
	5.15
	0.35

	2#
	10.48
	10.47
	10.37
	10.40
	10.35
	10.36
	10.48
	10.33
	10.36
	10.40
	0.55

	3#
	20.69
	20.65
	20.61
	20.79
	20.64
	20.54
	20.56
	20.68
	20.66
	20.65
	0.34

	4#
	27.71
	27.84
	27.70
	27.67
	27.67
	27.76
	27.67
	27.78
	27.71
	27.72
	0.20


表15 广西测试验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.107
	5.108
	5.09
	5.146
	5.11
	5.168
	5.123
	5.141
	5.019
	5.19
	5.051
	5.11
	0.92

	2#
	10.38
	10.35
	10.36
	10.41
	10.38
	10.44
	10.44
	10.32
	10.41
	10.42
	10.41
	10.39
	0.35

	3#
	20.70
	20.63
	20.74
	20.76
	20.74
	20.71
	20.71
	20.66
	20.65
	20.73
	20.67
	20.70
	0.19

	4#
	27.81
	27.83
	27.61
	27.68
	27.72
	27.71
	27.66
	27.68
	27.68
	27.75
	27.70
	27.71
	0.22


表16 江西汉尧验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.20
	5.21
	5.19
	5.15
	5.17
	5.23
	5.15
	5.18
	5.25
	5.19
	0.62

	2#
	10.49
	10.54
	10.52
	10.44
	10.45
	10.48
	10.48
	10.41
	10.43
	10.47
	0.38

	3#
	20.75
	20.71
	20.76
	20.65
	20.69
	20.76
	20.73
	20.77
	20.63
	20.72
	0.23

	4#
	27.90
	27.83
	27.71
	27.79
	27.91
	27.88
	27.92
	27.73
	27.85
	27.84
	0.26


表17 江西理工验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.25
	5.23
	5.19
	5.18
	5.29
	5.23
	5.21
	5.18
	5.23
	5.22
	0.65

	2#
	10.52
	10.52
	10.45
	10.48
	10.59
	10.61
	10.45
	10.48
	10.46
	10.51
	0.53

	3#
	20.81
	20.81
	20.84
	20.78
	20.75
	20.71
	20.71
	20.89
	20.89
	20.80
	0.31

	4#
	27.95
	27.98
	27.93
	28.01
	27.99
	27.91
	27.89
	27.82
	27.81
	27.92
	0.24


表18 浙江华友验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.10
	5.09
	5.10
	5.10
	5.09
	5.09
	5.09
	5.10
	5.08
	5.09
	5.10
	5.09
	0.13

	2#
	10.45
	10.43
	10.45
	10.46
	10.48
	10.50
	10.48
	10.44
	10.63
	10.60
	10.61
	10.50
	0.67

	3#
	20.65
	20.65
	20.65
	20.66
	20.71
	20.69
	20.68
	20.65
	20.72
	
	
	20.67
	0.13

	4#
	27.77
	27.71
	27.61
	27.70
	27.68
	27.8
	27.75
	27.75
	27.78
	27.71
	27.71
	27.72
	0.18


表19 深圳清华验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.16
	5.18
	5.14
	5.14
	5.21
	5.16
	5.17
	5.19
	5.14
	5.13
	5.15
	5.16
	0.46

	2#
	10.34
	10.39
	10.36
	10.41
	10.5
	10.37
	10.49
	10.45
	10.47
	10.50
	10.46
	10.43
	0.54

	3#
	20.77
	20.74
	20.73
	20.78
	20.71
	20.69
	20.65
	20.74
	20.71
	20.73
	20.67
	20.72
	0.18

	4#
	27.80
	27.83
	27.83
	27.81
	27.82
	27.79
	27.75
	27.28
	27.82
	27.72
	27.88
	27.76
	0.56


表20 清远佳致验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	4.896
	4.887
	4.957
	5.465
	5.338
	5.236
	5.156
	5.13
	4.11

	2#
	10.612
	10.64
	10.112
	10.661
	10.66
	10.704
	10.338
	10.53
	1.95

	3#
	20.696
	20.554
	20.736
	20.279
	20.229
	20.29
	20.249
	20.43
	1.01

	4#
	28.017
	26.934
	26.884
	27.425
	27.473
	27.52
	27.794
	27.44
	1.40


表21 北京当升验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.14
	5.17
	5.16
	5.12
	5.18
	5.15
	5.14
	5.16
	5.20
	5.12
	5.14
	5.15
	0.45

	2#
	10.51
	10.49
	10.35
	10.46
	10.37
	10.44
	10.46
	10.39
	10.50
	10.37
	10.47
	10.44
	0.52

	3#
	20.66
	20.75
	20.71
	20.69
	20.65
	20.66
	20.65
	20.69
	20.71
	20.63
	20.68
	20.68
	0.16

	4#
	27.81
	27.79
	27.76
	27.78
	27.69
	27.73
	27.68
	27.74
	27.78
	27.76
	27.83
	27.76
	0.16


表22 盟固利验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.18
	5.14
	5.16
	5.22
	5.14
	5.18
	5.17
	5.13
	5.16
	5.21
	5.19
	5.17
	0.53

	2#
	10.84
	10.79
	10.77
	10.84
	10.88
	10.8
	10.85
	10.77
	10.76
	10.82
	10.89
	10.82
	0.40

	3#
	22.27
	22.35
	22.38
	22.27
	22.24
	22.36
	22.35
	22.24
	22.2
	22.39
	22.19
	22.29
	0.31

	4#
	29.34
	29.25
	29.24
	29.21
	29.28
	29.26
	29.21
	29.30
	29.26
	29.29
	29.31
	29.27
	0.13


表23 国联验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	5.08
	5.12
	5.11
	5.16
	5.1
	5.13
	5.14
	5.16
	5.13
	0.52

	2#
	10.48
	10.41
	10.34
	10.37
	10.37
	10.4
	10.41
	10.42
	10.40
	0.38

	3#
	20.72
	20.77
	20.63
	20.74
	20.68
	20.71
	20.73
	20.73
	20.71
	0.19

	4#
	27.7
	27.72
	27.82
	27.87
	27.84
	27.8
	27.73
	27.77
	27.78
	0.21


表24 格林美验证结果
	编号
	镍含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2#
	10.58
	10.51
	10.53
	10.59
	10.59
	10.58
	10.51
	10.56
	0.33

	3#
	20.63
	20.61
	20.63
	20.57
	20.59
	20.65
	20.65
	20.62
	0.14

	4#
	27.7
	27.73
	27.7
	27.66
	27.68
	27.7
	27.72
	27.70
	0.08


3.8 各验证单位试验数据平均值统计
表25 平均值统计
	实验室pi           水平qj
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	1、广东邦普
	平均值/%
	5.16
	10.42
	20.72
	27.78

	
	s
	0.022
	0.051
	0.040
	0.044

	
	RSD/%
	0.43
	0.49
	0.19
	0.16

	2、国合通测
	平均值/%
	5.13
	10.48
	20.65
	27.56

	
	s
	0.019
	0.035
	0.029
	0.057

	
	RSD/%
	0.37
	0.34
	0.14
	0.21

	3、北矿检测
	平均值/%
	5.12
	10.43
	20.65
	27.70

	
	s
	0.027
	0.026
	0.038
	0.040

	
	RSD/%
	0.53
	0.25
	0.18
	0.14

	4、国合青岛
	平均值/%
	5.11
	10.48
	20.57
	27.67

	
	s
	0.029
	0.048
	0.024
	0.036

	
	RSD/%
	0.57
	0.46
	0.12
	0.13

	5、中金岭南
	平均值/%
	5.14
	10.45
	20.69
	27.83

	
	s
	0.030
	0.064
	0.067
	0.065

	
	RSD/%
	0.58
	0.61
	0.32
	0.23

	6、天齐锂业
	平均值/%
	5.15
	10.40
	20.65
	27.72

	
	s
	0.018
	0.057
	0.070
	0.055

	
	RSD/%
	0.35
	0.55
	0.34
	0.20

	7、广西测试
	平均值/%
	5.11
	10.39
	20.70
	27.71

	
	s
	0.047
	0.036
	0.040
	0.061

	
	RSD/%
	0.92
	0.35
	0.19
	0.22

	8、江西汉尧
	平均值/%
	5.19
	10.47
	20.72
	27.84

	
	s
	0.032
	0.040
	0.048
	0.073

	
	RSD/%
	0.62
	0.38
	0.23
	0.26

	9、江西理工
	平均值/%
	5.22
	10.51
	20.80
	27.92

	
	s
	0.034
	0.056
	0.064
	0.067

	
	RSD/%
	0.65
	0.53
	0.31
	0.24

	10、浙江华友
	平均值/%
	5.09
	10.50
	20.67
	27.72

	
	s
	0.0064
	0.071
	0.026
	0.051

	
	RSD/%
	0.13
	0.67
	0.13
	0.18

	11深圳清华
	平均值/%
	5.16
	10.43
	20.72
	27.76

	
	s
	0.024
	0.056
	0.038
	0.16

	
	RSD/%
	0.46
	0.54
	0.18
	0.56

	12、清远佳致
	平均值/%
	5.13
	10.53
	20.43
	27.44

	
	s
	0.21
	0.21
	0.21
	0.38

	
	RSD/%
	4.11
	1.95
	1.01
	1.40

	13、北京当升
	平均值/%
	5.15
	10.44
	20.68
	27.76

	
	s
	0.023
	0.055
	0.033
	0.044

	
	RSD/%
	0.45
	0.52
	0.16
	0.16

	14、盟固利
	平均值/%
	5.17
	10.82
	22.29
	29.27

	
	s
	0.027
	0.043
	0.070
	0.039

	
	RSD/%
	0.53
	0.40
	0.31
	0.13

	15、国联
	平均值/%
	5.15
	10.44
	20.68
	27.76

	
	s
	0.023
	0.055
	0.033
	0.044

	
	RSD/%
	0.45
	0.52
	0.16
	0.16

	16、格林美
	平均值/%
	
	10.56
	20.62
	27.70

	
	s
	
	0.035
	0.028
	0.022

	
	RSD/%
	
	0.33
	0.14
	0.08


通过对比，盟固利水平2、水平3、水平4测定结果严重偏大，判定位离群实验室，予以剔除。
柯克伦检验：对n=6，p=15，科克伦检验5%临界值为0.220，1%临界值为0.259（柯克伦检验没有n=11时的临界值可查询，按n=6时的临界值进行离群值的排除。）检验数据见表26。柯克伦检验的结果表明：清远佳致四个水平测定结果均为离群值，予以剔除。
表26  柯克伦检验异常统计

	水平
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	smax
	0.211
	0.205
	0.205
	0.384

	∑s2
	0.0557
	0.0778
	0.0711
	0.212

	统计量C
	0.797
	0.541
	0.593
	0.694

	歧离值（Y/N）
	Y
	Y
	Y
	Y

	离群值（Y/N）
	Y
	Y
	Y
	Y


剔除清远佳致数据后再次进行柯克伦检验（对n=6，p=14，科克伦检验5%临界值为0.232，1%临界值为0.274），结果见表27，可知无歧离值和离群值。
表27  柯克伦检验异常统计

	水平
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	smax
	0.0469
	0.0706
	0.0668
	0.0730

	∑s2
	0.0106
	0.0341
	0.0274
	0.0617

	统计量C
	0.207
	0.146
	0.163
	0.0865

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N


格拉布斯检验：对p=14，格拉布斯检验5%临界值为2.507，1%临界值为2.755。检验结果见表28。格拉布斯检验的结果表明无异常值。

表28  格拉布斯检验统计

	水平
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	均值最大值
	5.22
	10.56
	20.80
	27.92

	均值最小值
	5.09
	10.39
	20.62
	27.56

	均值
	5.14
	10.45
	20.68
	27.74

	s
	0.03475
	0.04722
	0.05533
	0.08614

	Gmax
	2.218
	2.184
	2.129
	2.052

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N

	Gmin
	1.450
	1.267
	1.130
	2.172

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N


重复性限和再现性限计算见表29。

表29  重复性限和再现性限计算情况

	水平
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4

	均值
	5.14402069
	10.45255319
	20.68107914
	27.74432624

	T1
	745.883
	1473.81
	2874.67
	3911.95

	T2
	3836.992604
	15405.3334
	59451.66388
	108535.3856

	T3
	145
	141
	139
	141

	T4
	1517
	1445
	1405
	1445

	T5
	0.099009464
	0.315963843
	0.241848743
	0.579220419

	Sr2
	0.000755797
	0.002487904
	0.00193479
	0.004560791

	SL2
	0.001079208
	0.001710427
	0.002800554
	0.006954017

	SR2
	0.001835005
	0.004198332
	0.004735344
	0.011514807

	Sr
	0.02749177
	0.049878896
	0.043986247
	0.067533626

	SR
	0.042836964
	0.064794534
	0.068813833
	0.107307071

	2.8Sr
	0.076976957
	0.139660909
	0.123161492
	0.189094154

	2.8SR
	0.1199435
	0.181424696
	0.192678733
	0.300459799


因水平2和水平3再现性限和重复性限较接近，本文进行了微调，将水平3重复性限调至0.17，再现性限调至0.25，因此，确定重复性限和再现性限见表30。
表30 重复性限和再现性限计算
	水平/%
	5.14
	10.45
	20.68
	27.74

	r/%
	0.08
	0.14
	0.17
	0.19

	R/%
	0.12
	0.19
	0.25
	0.31


四、标准水平分析

4.1 采用国际标准和国外先进标准的程度

经查，国外无相同类型的标准。

3.2 国际、国外同类标准水平的对比分析

经查，国外无相同类型的标准。

3.3 与现有标准及制定中标准协调配套的情况

经查，标准与现有标准及制定中的标准无重复交叉情况。

经查，本标准不涉及国内外专利。

五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。

六、重大分歧意见的处理经过和依据

无重大分歧。

七、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议

建议作为推荐性有色行业标准。

八、贯彻标准的要求和措施建议


由于本标准反映了富锂锰基正极材料行业的需求，因此可积极向电池生产及回收厂家推荐采用本标准。

九、废止现行有关标准的建议

无。

十、其他应予说明的事项

无。
标准编制组

二〇二〇年十月
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