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锂离子电池正极材料检测方法 浆料粘度的测定
1 　范围
本文件规定了锂离子电池正极材料浆料粘度的测定方法。
本文件适用于锂离子电池正极材料如镍钴锰酸锂、镍钴铝酸锂、钴酸锂、磷酸铁锂等的浆料粘度测定。
2 　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 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备 
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法 
GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
3 　术语和定义
3.1  
粘度  viscosity
是承受应力的液体物质在变形时的性质，又称粘性或内摩擦力。
4  原理
锂离子电池正极材料属于非牛顿型流体。样品经预处理后制成浆料，在粘度计通过旋转运动产生剪切，以确定样品的粘性，弹性，粘度，模量等流变特性参数。
5  试剂或材料
除非另有说明，本部分所用试剂均为优级纯试剂和和符合GB/T 6682中规定的一级水。
5.1  锂离子电池正极材料：镍钴锰酸锂、镍钴铝酸锂、钴酸锂、磷酸铁锂。
5.2  导电剂：碳导电剂（多壁碳纳米管）、乙炔黑（SUP-P）。
5.3  聚偏二氟乙烯：简称PVDF，电池级，重均分子量≥1×105,水分≤0.10%。
5.4  N-甲基吡咯烷酮：简称NMP，电池级，纯度≥99.99%，水分≤0.02%。
6  仪器设备
6.1  电子天平，精确到0.01 g。
6.2  真空烘箱。
6.3  过滤器：筛网100目。
6.4  行星分散搅拌器或合浆机。
6.5  粘度计或流变仪。
7  试验步骤
7.1  材料预处理
7.1.1  锂离子电池正极材料(5.1)、导电剂 (5.2)：放入真空烘箱(6.2)内，烘干时抽真空，温度100 ℃～150℃烘烤2 h-4 h进行干燥。
7.1.2  聚偏二氟乙烯(5.3)：放入真空烘箱(6.2)内，烘干时抽真空，温度70℃～90℃烘烤4 h～6 h进行干燥。
7.2  浆料制备
7.2.1 称量
a) 锂离子电池正极材料 (5.1)、导电剂(5.2)、聚偏二氟乙烯(5.3)按其之间的重量配比90-98：1-5：1-5计算,用电子天平(6.1)称量。
b)NMP(5.4)的量按固含量55%～75%的设计要求计算，用电子天平(6.1)称量。
7.2.2 制浆
将称量的NMP（5.4）加入到行星分散搅拌器（6.5）的搅拌罐中，逐步加入称量的聚偏二氟乙烯（5.3），分散搅拌直至完全溶解，配成透明胶液；取称量导电剂（5.2）加入到上述透明胶液中，抽真空分散搅拌均匀；再逐步分次加入称量的锂离子电池正极材料(5.1)，抽真空分散搅拌均匀；完成制浆，制备好的浆液用筛网（6.3）进行静置过滤，过滤完10分钟后后进行测试。
注：本文件中固含量为正极活性物质、导电剂、聚偏二氟乙烯质量之和与正极活性物质、导电剂、聚偏二氟乙烯、溶剂质量之和的比值。
[bookmark: _Hlk197940878]7.3 浆料粘度的测试
7.3.1粘度计
7.3.1.1  打开设备电源，取下保护红色帽及转子，点击下一步自动校零，直到校零完成回到主界面。
7.3.1.2  打开纯水循环冷却恒温箱。
7.3.1.3  将7.2.2制得的浆料倒入容器（约16ml），并旋转锁死。
7.3.1.4  选择对应的转子，点击运行等待测试结果。
7.3.2 流变仪
7.3.2.1  取适量7.2.2制得的浆料装入流变仪中样品容器至内部刻度线处，浆料应不超过容器内的划线处。
7.3.2.2  打开流变仪，预热1h。装上转子后移动测量头直至转子完全浸没在样品中。
7.3.2.3  设置温度设定25℃，剪切速率从1S-1到100S-1。
7.3.2.4  选用黏度和流动曲线模板，按照预设的剪切速率（对数方式）测试粘度。

7.4  数据记录
记录粘度计或流变仪上对应的粘度值。
8  试验报告
试验报告应包括以下内容：
a)	样品名称及编号；
b)	本文件编号；
c)	测试条件（测试环境；试料量；测试模式；加压压强；加压保压时间）；
d)	测试结果；
e)	测试日期和测试人员；
f)	本文件没有规定的各种操作；
g)	可能影响测试结果的情况。
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