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本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
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锂离子电池正极材料 水分含量的测定 卡尔费休库伦法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97190718]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件规定了卡尔费休库伦法测定锂离子电池正极材料中水分含量的方法。
本文件适用于水分含量在0.005 %～0.5 %的锂离子电池正极材料，包括钴酸锂、镍钴锰酸锂、镍钴铝酸锂、锰酸锂、磷酸铁锂、磷酸锰铁锂等。
本方法是一种非常敏感的方法，应尽可能排除样品接触水，包括与周围环境的接触。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97190719]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 6283 化工产品中水分含量的测定 卡尔·费休法（通用方法）
[bookmark: _Toc97190720]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

露点温度 Dew Point Temperature
气体中水的蒸气压等于某温度下水的饱和蒸气压，该温度即露点温度。气体中水分含量以露点温度表示。
方法原理
样品在加热炉中加热，样品中的水分蒸发为水蒸气，被干燥的载气带入卡尔费休水分仪的滴定杯中进行测定。样品中的水分与低醇溶液（如甲醇）和有机碱（RN）中的碘和二氧化硫进行化学反应，电解池持续电解碘离子（I-）产生碘（I2），产生的碘与样品中的水反应，反应方程式如下：
H2O + I2 + SO2 + CH3OH + 3RN → [RHN]SO4CH3 + 2[RHN]I
2I- → I2 + 2e-
按照上述反应式进行滴定，直至所有的水反应完全。根据法拉第定律，产生碘的物质的量与消耗的电量成正比。通过测定I-生成I2需要的电量来计算样品中的水分含量。
试剂和材料
水分标准物质：有证标准物质，含量0.01~0.1%。
卡尔费休试剂：市售的卡尔费休试剂，或按GB/T 6283配制及标定。
载气：高纯氮（＞99.999 %）或干燥空气。
仪器与设备
卡尔费休库伦水分仪：带有蒸发器的卡尔费休库伦水分仪，加热温度≥170 ℃，测量精度0.0001%。
分析天平：精度0.1 mg。
样品瓶：配备密封盖，使用前在（105±5） ℃的烘箱中干燥1 h，干燥器中冷却至室温后备用。
普通烘箱：加热温度≥110 ℃。
露点温度计。
试样要求
试样应由铝塑膜塑封，测试前无破损。
环境要求
拆封与称样过程，应控制环境露点温度≤-20 ℃，环境温度15~30 ℃。
测试过程，应控制环境湿度≤30% RH，环境温度15~30 ℃。
试验步骤
设备校准：定期使用有证标准物质对卡尔费休水分仪进行校准，测试结果应在标准物质的参考范围内。
每批次准备清洁干燥的1个漂移瓶和1个空白瓶，分别用于测试载气及样品瓶中的水分含量。加盖密封备用。
称取0.4~0.8 g试样，精确到0.1 mg，置于清洁干燥的样品瓶中，加盖密封备用。每个试样平行测试2次。
依次将漂移瓶、空白瓶、样品瓶放在水分仪上待测。
设置水分仪测试参数，可参考表1：
卡尔费休库伦滴定仪测试参数推荐参考范围
	测试参数
	参考值
	推荐值

	加热温度
	170~250℃
	170℃

	搅拌速度
	/
	30%

	混合时间
	≥300 s
	400~600 s

	气流速度
	/
	40~80 mL/min

	初始漂移值
	/
	≤20 μg/min

	终止漂移值
	/
	≤10 μg/min



记录各试样的水分含量。
结果计算与处理
试样中的水分含量按式（1）计算：
		()
式中：
ω   ——试样水分含量（%）；
mw ——试样中水分质量，单位为克（g）；
mb ——空白中水分质量，单位为克（g）。
ms ——试样的质量，单位为克（g）。
按两次平行测试的算术平均值作为水分含量的测定结果；按GB/T 8170的规定修约至小数点后4位。
精密度
重复性
在重复性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%。重复性限（r）按表3数据采用线性内插法或外延法求得。
重复性限
	ω /%
	0.0095
	0.0232
	0.0473
	0.1454

	r /%
	0.0030
	0.0051
	0.0058
	0.0106


再现性
在再现性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过重复性限（R）的情况不超过5%。再现性限（R）按表4数据采用线性内插法或外延法求得。
再现性限
	ω /%
	0.0095
	0.0232
	0.0473
	0.1454

	R /%
	0.0150
	0.0107
	0.0207
	0.0257


试验报告
试验报告至少应包括以下内容：
试样名称及标识；
本文件编号；
试样质量；
测试中的异常现象；
测试日期；
其他与本文件规定步骤的差异或本文件中未规定的要求。
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