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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。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
本文件起草单位：。
本文件主要起草人：。
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锂离子电池正极材料检测方法  比热容的测定
[bookmark: _Toc65250775][bookmark: _Toc65250766][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc65250254]范围
[bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件描述了差示扫描量热法测定锂离子电池正极材料比热容的测定方法。
本文件适用于锂离子电池正极材料（磷酸铁锂、镍钴锰酸锂、磷酸锰铁锂、钴酸锂、镍钴铝酸锂、锰铁锂）比热容的测定。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc65250776][bookmark: _Toc65250767][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc65250255]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 8979　纯氮、高纯氮和超纯氮
GB/T 19466.1　塑料　差示扫描量热法(DSC)　第 1 部分：通则
GB/T 28724—2012　固体有机化学品熔点的测定　差示扫描量热法
[bookmark: _Toc65250777][bookmark: _Toc65250256][bookmark: _Toc65250768]术语和定义
GB/T 19466.1界定的术语和定义适用于本文件。
试验原理
根据热物理学的定义，比热容在一定温度下，单位质量的样品升高单位温度所需要吸收的能量。
本文件在规定的程序控制温度范围内，利用差示扫描量热仪获得样品、标准样品之间的热流量差随温度变化的关系。在25 ℃下，通过测定标准样品、样品与基线的热流量差值，再根据比热比较法计算得出样品比热容。
试剂或材料
标准样品，宜使用圆片状蓝宝石作为参比，蓝宝石厚度为1 mm，理论比热容C’为0.774 J/（g·K）。
保护气和吹扫气，应符合GB/T 8979中规定的高纯氮气或能起到相同保护效果的其他惰性气体。
仪器设备
差示扫描量热仪，精度应符合GB/T 28724—2012中4.1的规定。每3个月对仪器温度、灵敏度进行校准。
铝坩埚（包含坩埚盖），至少准备4套，各套坩埚质量差值不超过0.1 mg。
[bookmark: _GoBack]分析天平，精度为0.1 mg。
压片工具，用于压实样品。
镊子，用于夹取坩埚。
样品
样品应常温密封后，放置在干燥器中保存。
样品测试前在105 ℃温度下烘干2 h，在干燥器中冷却至室温后备用。
试验步骤
试料
称取4.0 mg～8.0 mg的样品，精确至0.1 mg。
平行试验
平行做三份试验，取其平均值。
空白试验（基线测试）
随同试料做空白试验。
样品测定
样品测试前先进行基线测试，基线测试选择“修正”模式。用镊子夹取2套空铝坩埚，分别放入参比池和量热池，稳定通入干燥的保护气和吹扫气，流速为40 mL/min，差示扫描量热仪炉体温度从室温降至初始温度（10 ℃），在10 ℃保持15 min，热流曲线平衡稳定后，以10 ℃/min的升温速率进行程序升温，温度从10 ℃升至150 ℃，记录基线测试曲线DSCbsl。测试结束后，温度降至室温。
标准样品测试选择“样品+修正”模式。将蓝宝石放入样品坩埚，并按照8.4.1进行测试，记录标准样品测试曲线DSCstd。测试完成后，用镊子夹出样品坩埚。
样品测试选择“样品+修正”模式。准确称量样品后，使用压片工具使样品均匀平铺于样品坩埚底部并压实（样品压实厚度应与参比样品厚度一致）后，盖上坩埚盖，按照8.4.1进行测试，记录样品测试曲线DSCsam。测试完成后用镊子夹出样品坩埚。
注：参比池放入的是空铝坩埚，量热池放入的是标准样品/样品坩埚。
试验数据处理
样品比热容按照式（1）进行计算。
		（）
式中：
Cp         ——单位质量样品升高单位温度所吸收的热量，单位为焦耳每克每开尔文[J/(g·K)]；
         ——单位质量蓝宝石升高单位温度所吸收的热量，单位为焦耳每克每开尔文[J/(g·K)]；
[bookmark: _Hlk112315917]DSCsam——样品DSC信号，单位为毫瓦每毫克（mW/mg）；
[bookmark: _Hlk112315933]DSCstd，——标准样品DSC信号，单位为毫瓦每毫克（mW/mg）；
DSCbsl——基线DSC信号，单位为毫瓦每毫克（mW/mg）；
msam                ——样品的质量，单位为克（g）；
mstd             ——标准样品的质量，单位为克（g）。
试验结果用三次测定的算数平均值表示，结果小数点后保留三位有效数字。
精密度
重复性
[bookmark: _Toc31682]在重复性条件下两次独立测试结果相对允许差不大于15％。
再现性
在再现性条件下两次独立测试结果相对允许差不大于20％。
试验报告
试验报告应包括，但不限于以下信息：
a） 样品说明，包括样品的来源及前处理情况；
b） 试验地点、试验时间、试验人员、仪器型号等；
c） 试验条件说明，包括保护气种类及流速、样品称样量、封装情况及程序升温条件；
d） 如发现测试过程中存在因热降解、氧化等导致样品质量的变化，需进行说明；
e） 任何偏离本文件中的操作或试验条件。
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