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 前 言 

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。 

本文件由电动汽车产业技术创新战略联盟提出。 

本文件由中国汽车工程学会标准化工作委员会归口。 

本文件起草单位： 

本文件主要起草人： 
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固体电解质粒度分布测定 激光衍射法  

1 范围 

本文件描述了一种测定固体电解质粒度分布的测试步骤、结果处理及试验报告。 

本文件适用于固体电解质粒度分布的测定，尤其是环境敏感型的硫化物、卤化物等固体电解质。 

2 术语、定义和符号 

术语和定义 

下列术语和定义适用于本文件。 

2.1.1  

惰性环境 inert atmosphere 

氧含量（O₂）不高于 0.1 ppm、水含量（H₂O）不高于 0.1 ppm 的封闭操作空间。 

符号 

下列符号适用于本文件。 

D50，3 ：下累积分布等于 50%时对应的颗粒直径（以体积计）； 

D10，3 ：下累积分布等于 10%时对应的颗粒直径（以体积计）； 

D90，3 ：下累积分布等于 90%时对应的颗粒直径（以体积计）。 

3 仪器和试剂 

仪器设备 

3.1.1 激光粒度分析仪：配备干法进样系统，支持 Mie 理论模型与 Fraunhofer 理论模型； 

3.1.2 分析天平：精度 0.0001 g； 

3.1.3 惰性气体手套箱：H2O 不高于 0.1 ppm，O2 不高于 0.1 ppm； 

3.1.4 筛网：孔径根据样品粒径选择，用于分散处理。 

试剂 

分散气体：高纯氮气（N₂不低于99.999%）或高纯氩气（Ar不低于99.999%） 

4 环境条件 

除另有规定外，试验应在以下条件下进行： 

a) 试验室温度：22 ℃±5 ℃； 

b) 所有样品暴露操作（称量、装管、进样） 应在惰性环境中完成； 

c) 激光粒度仪主机宜置于干燥洁净室（露点宜不高于-40 ℃），避免光学窗口结露； 

d) 分散气体应经深度干燥与过滤（0.01 μm）。 

5 测试步骤 
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取样 

5.1.1 取样环境 

取样应在手套箱内或露点不高于-40 ℃的洁净间（根据样品特性选取合适环境）内进行。 

5.1.2 取样步骤 

根据测试需求与实际情况进行样品称量，宜精确至 0.0001 g。确认样品是否充分分散，如需进行过

筛处理可在手套箱内使用合适筛网轻柔过筛，避免样品受到机械性破碎，并记录过滤掉的样品量或百分

比。将样品缓慢加入洁净干燥的样品管中，避免扬散。将样品管密封，备用。 

测试准备 

5.2.1 测试开始前应先对测试仪器的样品池及光学部件进行清洁，确保其上不存在足以影响测量信号

或与被测样品反应的其他杂质。如果使用水或酒精等溶剂请等待其完全挥发无残留之后再进行测试； 

5.2.2 进行背景信号测量，背景信号测量应保持与正常测试相同的条件，取得良好的背景信号后方可

开始测试样品； 

5.2.3 根据材料硬度设置分散压力，避免过度破碎分散压力。根据样品流动性合适的频率及占空比。 

5.2.4 根据样品情况选择 Mie 理论模型或 Fraunhofer 理论模型。选择理论模型时应充分考虑样品粒径

与激光波长之间的关系，通常大小均匀、各向同性的颗粒可以考虑用 Mie 理论模型进行，尺寸大于激光

波长的颗粒可以考虑选择 Fraunhofer 理论模型。 

测试过程 

5.3.1 将样品管在惰性环境中打开，将样品加入到设备进样器中，保样品在分散气体中充分分散并出

现合适的遮光度。当达到合适的遮光度范围并保持稳定即可进行样品测量，遮光度通常不超过 20%； 

5.3.2 测试过程结束后及时回收样品，清洁样品池、进样器及文丘里管并作及时处理样品残余。 

6 结果处理 

6.1.1 记录测试结果的 D50，3值，记录 D10，3 值与 D90，3 值（需要时）。 

6.1.2 应至少连续进行 3次测量，3次测量 D50，3值误差宜不超过 5%。 

6.1.3 若分布曲线出现异常多峰或拖尾严重，应检查是否存在未进行充分分散或存在杂质等情况，若

D50，3 值波动大，应检查分散压力是否合适或样品是否均匀。 

7 试验报告 

试验报告应至少包括下列内容： 

a) 标准编号； 

b) 样品信息：名称、批号、来源； 

c) 取样方法与预处理（如过筛）； 

d) 仪器型号、激光波长； 

e) 分散介质、分散压力、遮光率； 

f) 光学模型及参数（折射率、吸收系数）； 

g) D50，3、D10，3、D90，3值及分布曲线； 

h) 平行测量次数与偏差； 

i) 试验日期、地点及操作人员。 
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