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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由中国科学院提出。

本标准由全国纳米技术标准化技术委员会纳米材料分技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２７９／ＳＣ１）归口。

本标准起草单位：深圳市德方纳米科技股份有限公司、合肥国轩高科动力能源有限公司、河南科隆

新能源股份有限公司、冶金工业信息标准研究院、佛山市德方纳米科技有限公司。

本标准主要起草人：孔令涌、徐小明、程迪、戴石锋、尚伟丽、谢爱亮、李晓俊、徐云军。
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纳 米 磷 酸 铁 锂

１　范围

本标准规定了纳米磷酸铁锂的术语和定义、技术要求、检测方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存

和订货单内容。

本标准适用于锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂的质量检验和产品验收。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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／Ｔ２２３．６９　钢铁及合金　碳含量的测定　管式炉内燃烧后气体容量法

ＧＢ／Ｔ１４７９．１　金属粉末　松装密度的测定　第１部分：漏斗法

ＧＢ／Ｔ５１６２　金属粉末　振实密度的测定

ＧＢ／Ｔ５３１４　粉末冶金用粉末　取样方法

ＧＢ／Ｔ６２８３　化工产品中水分含量的测定　卡尔·费休法（通用方法）

ＧＢ／Ｔ６３８８　运输包装收发货标志

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ１８２８７　移动电话用锂离子蓄电池及蓄电池组总规范

ＧＢ／Ｔ１９０７７　粒度分布　激光衍射法

ＧＢ／Ｔ１９５８７　气体吸附ＢＥＴ法测定固态物质比表面积

ＧＢ／Ｔ３３８２８　纳米磷酸铁锂中三价铁含量的测定方法

ＪＣＰＤＳ１
）（４０１４９９）　磷酸铁锂Ｘ射线粉末衍射标准图谱

１）　ＪｏｉｎｔＣｏｍｍｉｔｔｅｅｏｎＰｏｗｄｅｒＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎＳｔａｎｄａｒｄｓ（粉末衍射标准联合委员会）。

３　术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

３．１

松装密度　犪狆狆犪狉犲狀狋犱犲狀狊犻狋狔

粉末在规定条件下自由充满标准容器后所测得的堆积密度，即粉末松散填装时单位体积的质量。

３．２

振实密度　狋犪狆犱犲狀狊犻狋狔

在规定条件下容器中的粉末经振实后所测得的单位容积的质量。

３．３

比表面积　狊狆犲犮犻犳犻犮狊狌狉犳犪犮犲

单位质量或体积粉末的表面积。

１
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３．４

体积电阻率　狏狅犾狌犿犲狉犲狊犻狊狋犻狏犻狋狔

表示物质电阻特性的物理量。

３．５

狆犎值　狆犎狏犪犾狌犲

表示水溶液中酸碱性的特性。

３．６

比容量　狊狆犲犮犻犳犻犮犮犪狆犪犮犻狋狔

单位质量的活性物质在规定条件下充电或者放电的电化学容量。

３．７

库仑效率　犮狅狌犾狅犿犫犻犮犲犳犳犻犮犻犲狀犮狔

活性物质在规定条件下首次放电容量与充电容量的百分比率。

３．８

倍率性能　狉犪狋犲狆犲狉犳狅狉犿犪狀犮犲

活性物质在规定条件下充电，以不同电流放电的性能。

３．９

循环性能　犮狔犮犾犲狆犲狉犳狅狉犿犪狀犮犲

活性物质在规定条件下充放电循环１００次后，放电容量与初次放电容量的百分比率。

３．１０

高温放电性能　犺犻犵犺狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犱犻狊犮犺犪狉犵犲狆犲狉犳狅狉犿犪狀犮犲

活性物质在５５℃±２℃温度下，按规定进行存储后的放电性能。

３．１１

高温循环性能　犺犻犵犺狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犮狔犮犾犲狆犲狉犳狅狉犿犪狀犮犲

活性物质在５５℃±２℃温度下，按规定进行循环放电的性能。

３．１２

低温放电性能　犾狅狑狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犱犻狊犮犺犪狉犵犲狆犲狉犳狅狉犿犪狀犮犲

活性物质在－１０℃±２℃温度下，按规定进行存储后的放电性能。

４　技术要求

４．１　外观

产品外观一般为灰黑色粉末，颜色均一，无结块。

４．２　化学成分

４．２．１　产品的化学成分应符合表１的规定。

表１　纳米磷酸铁锂化学成分

化学成分 含量／％

主含量

Ｆｅ ３４．０±２．０

Ｐ １９．５±１．５

Ｌｉ ４．３±０．３

２
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表１（续）

化学成分 含量／％

杂质含量ａ ≤０．２

Ｃ ≤５．０

水分 ≤０．１

　　
ａ 因需要掺杂的元素如 Ｍｇ、Ｍｎ等不能视为杂质。

４．２．２　磁性物质和三价铁含量应由供方提供数值。

４．２．３　由于生产工艺的多样性，产品中可能含有Ｃｕ、Ｍｎ等元素，其中限用物质要符合相关法律法规的

要求，掺杂元素含量应由供需双方协商确定。

４．３　物理性能

４．３．１　电镜平均粒径

供方应提供产品的电镜平均粒径分布图并附带电镜图，电镜平均粒径应小于１００ｎｍ。

４．３．２　二次团聚颗粒粒度分布

供方应提供产品二次团聚颗粒粒径分布图，其中犇ｍａｘ应小于４０μｍ。

４．３．３　晶体结构　

产品晶体结构应为橄榄石型结构，空间群为犘狀犿犪。ＸＲＤ谱图典型特征应符合ＪＣＰＤＳ（４０１４９９）。

４．３．４　松装密度

产品的松装密度应不小于０．２ｇ／ｃｍ
３。

４．３．５　振实密度

产品的振实密度应不小于０．５ｇ／ｃｍ
３。

４．３．６　比表面积

产品的比表面积应不大于３０ｍ２／ｇ。

４．３．７　体积电阻率

产品的体积电阻率应不大于４０Ω·ｃｍ。

４．４　狆犎值

产品的ｐＨ值应在７．０～１１．０范围内。

４．５　金属离子溶出率

产品按５．５的规定测得的金属离子溶出率应不大于５０ｍｇ／ｋｇ。

４．６　模拟电池电化学性能

４．６．１　首次放电比容量

产品按５．６．１的规定，模拟电池０．１Ｃ首次放电比容量应不小于１６０ｍＡｈ／ｇ。

３
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４．６．２　库仑效率

产品按５．６．２的规定，模拟电池０．１Ｃ库仑效率应不小于９４％。

４．６．３　倍率性能

产品按５．６．３的规定，模拟电池１Ｃ放电比容量应不低于０．１Ｃ放电比容量的９０％。

４．６．４　循环性能

产品按５．６．４的规定，模拟电池充放电循环１００次，第１００次的放电比容量应不低于首次放电比容

量的９５％。

４．６．５　高温放电性能

产品在５５℃±２℃温度下，模拟电池按５．６．５的规定搁置２ｈ后，进行０．２Ｃ放电，放电比容量应不

低于２３℃±２℃温度下首次放电比容量的１００％。

４．６．６　高温循环性能

产品在５５℃±２℃温度下，模拟电池按５．６．６的规定，以０．２Ｃ进行充放电循环１００次，第１００次的

放电比容量应不低于５５℃±２℃温度下首次循环放电比容量的９５％。

４．６．７　低温放电性能

产品在－１０℃±２℃温度下，模拟电池按５．６．７的规定搁置４ｈ后，进行０．２Ｃ放电，放电比容量应

不低于２３℃±２℃温度下首次放电比容量的８０％。

５　检测方法

５．１　外观

产品外观用目视法检查。

５．２　化学成分

５．２．１　铁含量的测定按照附录Ａ的规定进行。

５．２．２　三价铁含量的测定按照国家标准ＧＢ／Ｔ３３８２８的规定进行。

５．２．３　磷含量的测定按照附录Ｂ的规定进行。

５．２．４　锂含量的测定按照附录Ｃ的规定进行。

５．２．５　杂质含量的测定按照附录Ｃ的规定进行。

５．２．６　碳含量的测定按照ＧＢ／Ｔ２２３．６９的规定进行。

５．２．７　水分的测定按照ＧＢ／Ｔ６２８３的规定进行。

５．３　物理性能

５．３．１　电镜平均粒径

取纳米磷酸铁锂试样，以水和乙醇的混合液体（１＋１）作溶剂，经超声波振荡仪分散后，取１滴～

２滴滴于制样薄膜上，置于电子显微镜的样品台上，在约１万～１０万放大倍数下，选择颗粒明显、均匀和

集中的区域，用照相机摄下电子显微镜图。在照片上用纳米标尺测量不少于１００个颗粒中每个颗粒的

４
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长径和短径，取算术平均值，可用计算机软件进行统计处理。

平均粒径犇 按式（１）计算：

犇＝
∑狀（犱ｌ＋犱ｓ）

２狀
…………………………（１）

　　式中：

犱ｌ———颗粒的长径，单位为纳米（ｎｍ）；

犱ｓ———颗粒的短径，单位为纳米（ｎｍ）；

狀 ———量取颗粒的个数。

５．３．２　二次团聚颗粒粒度分布

产品二次团聚颗粒粒度分布的测定按照ＧＢ／Ｔ１９０７７的规定进行。

５．３．３　晶体结构

产品的晶体结构用Ｘ射线粉末衍射仪检测。

５．３．４　松装密度

产品松装密度的测定按照ＧＢ／Ｔ１４７９．１的规定进行。

５．３．５　振实密度

产品振实密度的测定按照ＧＢ／Ｔ５１６２的规定进行。

５．３．６　比表面积

产品比表面积的测定按照ＧＢ／Ｔ１９５８７的规定进行。

５．３．７　体积电阻率

产品体积电阻率的测定按照附录Ｄ的规定进行。

５．４　狆犎值

产品ｐＨ值的测定按照附录Ｅ的规定进行。

５．５　金属离子溶出率

产品的金属离子溶出率按照附录Ｆ的规定进行。

５．６　模拟电池电化学性能

５．６．１　首次放电比容量

产品首次放电比容量的测定按照附录Ｇ中Ｇ．５．１的规定进行。

５．６．２　库仑效率

产品库仑效率的测定按照Ｇ．５．２的规定进行。

５．６．３　倍率性能

产品倍率性能的测定按照Ｇ．５．３的规定进行。

５
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５．６．４　循环性能

产品循环性能的测定按照Ｇ．５．４的规定进行。

５．６．５　高温放电性能

产品高温放电性能的测定按照Ｇ．５．５的规定进行。

５．６．６　高温循环性能

产品高温循环性能的测定按照Ｇ．５．６的规定进行。

５．６．７　低温放电性能

产品低温放电性能的测定按照Ｇ．５．７的规定进行。

６　检验规则

６．１　检查和验收

６．１．１　产品应由供方质量监督部门进行检验，保证产品质量符合本标准或订货合同的规定，并填写质

量证明书。

６．１．２　需方可按照本标准的规定对所收到的产品进行验收，验收应在货到之日算起的１个月内进行。

如有异议时，应以备用样重新检验，如仍有争议由第三方检测机构仲裁。

６．２　组批

产品应成批提交验收，每批重量不超过５ｔ。

６．３　检验项目

６．３．１　检验分类

本标准规定的产品检验分为：

ａ）　逐批检验；

ｂ）　周期检验。

６．３．２　逐批检验

每批产品进行逐批检验。

６．３．３　周期检验

周期检验在正常生产情况下，每半年进行１次。当原材料或生产工艺发生重大变化时或长期停产

后恢复生产时应进行周期检验。

６．３．４　逐批检验和周期检验的项目及取样数量

逐批检验和周期检验的项目及取样数量见表２。

６
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表２　逐批检验和周期检验的项目及数量

检验项目 取样数量 要求的章条号 试验方法章条号 检验类别

外观 逐包 ４．１ ５．１ 逐批检验

化学成分 每批１份 ４．２ ５．２ 逐批检验

二次团聚颗粒粒度分布 每批５份 ４．３．２ ５．３．２ 逐批检验

松装密度 每批３份 ４．３．４ ５．３．４ 逐批检验

振实密度 每批３份 ４．３．５ ５．３．５ 逐批检验

比表面积 每批３份 ４．３．６ ５．３．６ 逐批检验

体积电阻率 每批３份 ４．３．７ ５．３．７ 逐批检验

ｐＨ值 每批３份 ４．４ ５．４ 逐批检验

金属离子溶出率 每批３份 ４．５ ５．５ 逐批检验

首次放电比容量 每批３份 ４．６．１ ５．６．１ 逐批检验

库仑效率 每批３份 ４．６．２ ５．６．２ 逐批检验

电镜平均粒径 每批５份 ４．３．１ ５．３．１ 周期检验

晶体结构 每批３份 ４．３．３ ５．３．３ 周期检验

倍率性能 每批３份 ４．６．３ ５．６．３ 周期检验

循环性能 每批３份 ４．６．４ ５．６．４ 周期检验

高温放电性能 每批３份 ４．６．５ ５．６．５ 周期检验

高温循环性能 每批３份 ４．６．６ ５．６．６ 周期检验

低温放电性能 每批３份 ４．６．７ ５．６．７ 周期检验

６．４　取样方法

产品的取样方法按ＧＢ／Ｔ５３１４的规定进行。

６．５　检验结果判定

６．５．１　产品的外观检验不合格时，判定该批产品不合格。

６．５．２　产品的化学成分、电镜平均粒径、二次团聚颗粒粒度分布犇ｍａｘ、晶体结构、松装密度、振实密度、

比表面积、体积电阻率、ｐＨ值和金属离子溶出率的检验中有一项不合格，判定该批产品不合格。

６．５．３　模拟电池首次放电比容量、库仑效率、循环性能、倍率性能、高温放电性能、高温循环性能和低温

放电性能的检验，按附录Ｇ规定的方法制成６支模拟电池，取３支进行电池试验，另外３支备用。如果

有１支性能达到本标准要求，判定该批产品合格；如果没有一支达到本标准要求，用备份的３支电池重

新进行试验，如果同样没有１支性能都达到本标准要求，判定该批产品不合格。

６．６　复验

检验结果如有一项不符合本标准要求时，则应重新自两倍量的包装袋中采样进行复验。复验结果

若有任一项指标不符合本标准要求，则判定该批产品不合格。

因需方管理不善而造成检验结果不合格时，应由需方负责。
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７　包装、标志、运输、贮存

７．１　包装和标志

７．１．１　经检验合格的产品按２０ｋｇ或２５ｋｇ为一包装单位。内包装用铝塑包装袋包装，热塑密封后装

入外包装纸桶或塑料桶中。铝塑包装表面不作标志，外包装纸桶或塑料桶上应贴有合格证，其上标明但

不仅限于以下内容：

ａ）　本标准编号；

ｂ） 产品名称；

ｃ） 批号；

ｄ） 公司商标及名称；

ｅ） 净重；

ｆ） 生产日期和检验日期；

ｇ） 检验人员姓名或代码。

注：也可以根据客户需求进行包装和标志设计。

７．１．２　每批产品应附有质量证明书，其上注明但不仅限于以下内容：

ａ）　本标准编号；

ｂ） 供方名称、地址、电话、传真；

ｃ） 产品名称；

ｄ） 批号；

ｅ） 净重和件数；

ｆ） 分析检测结果和技术监督部门印记；

ｇ） 出厂日期。

７．２　运输和贮存

７．２．１　产品运输标识应符合ＧＢ／Ｔ６３８８中运输包装收发货标志的规定。

７．２．２　产品适合在普通正常环境温度下，温度≤４５℃、相对湿度≤３０％储存，仓库应保持通风、干燥。

产品自生产之日起，在所要求的包装、储存条件下，保质期为２年。

７．２．３　产品堆放应整齐、清洁，注册商标、生产批号等标志应清晰辨认，严禁重压。

７．２．４　避免与可使产品变质或使包装袋损坏的物品混存、混运。

７．２．５　贮存和运输过程中应保证产品的包装清洁和不破损，凡漏出包外的产品，不得返入包内。

８　订货单内容

本标准所列材料的订货单内容包括但不仅限于以下内容：

ａ）　本标准编号；

ｂ） 产品名称；

ｃ） 规格型号或相关技术要求；

ｄ） 数量；

ｅ） 交货日期；

ｆ） 其他相关信息。
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附　录　犃

（规范性附录）

纳米磷酸铁锂化学分析方法：铁含量的测定———电位滴定法

犃．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂中铁含量（２５％～７０％）的测定方法。

犃．２　方法提要

在盐酸溶液中，用氯化亚锡将三价铁还原成二价铁，再加硫酸／磷酸混酸，以重铬酸钾标准溶液为滴

定剂，采用电位滴定仪进行滴定测试。

犃．３　试剂

犃．３．１　盐酸（１＋１）。

犃．３．２　硫酸／磷酸混酸：将１５０ｍＬ硫酸慢慢地加入５００ｍＬ去离子水中，冷却后加入１５０ｍＬ磷酸，用

去离子水稀释至１Ｌ，混匀。

犃．３．３　氯化亚锡溶液（１００ｇ／Ｌ）：称取１０ｇ氯化亚锡溶于１０ｍＬ盐酸（１＋１）中，用去离子水稀释至

１００ｍＬ，若溶液浑浊则需过滤。

犃．３．４　重铬酸钾标准溶液［犮（１／６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）＝０．０５００ｍｏｌ／Ｌ］：称取２．４５１８ｇ预先在１５０℃干燥１ｈ的

基准试剂重铬酸钾于２５０ｍＬ烧杯中，以少量去离子水溶解后移入１Ｌ容量瓶中定容。

犃．４　仪器

一体式电位滴定仪、铂金电池，参数见表Ａ．１。

表犃．１　铂金电池参数

滴定剂 测量密度 停止等当点个数 加液速度
最小增量

μＬ

信号漂

ｍＶ／ｍｉｎ

重铬酸钾标准

溶液
９ ２ 最快 １０ ２６

犃．５　试样处理

犃．５．１　纳米磷酸铁锂试样应事先在１１０℃±５℃温度下干燥３ｈ，并置于干燥器中冷却至室温。

犃．５．２　称取１．２５００ｇ试样于２５０ｍＬ玻璃烧杯中，加少量去离子水浸润试样后，加入浓盐酸３０ｍＬ，盖

上保鲜膜放置３０ｍｉｎ左右，将试样置于加热电炉中加热微沸３０ｍｉｎ。

犃．５．３　冷却后使用抽滤器抽滤、充分洗涤后，将滤瓶中滤液转移至２５０ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度，摇匀
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后得到纳米磷酸铁锂储液。

犃．６　分析步骤

犃．６．１　移取１０ｍＬ纳米磷酸铁锂储液于１００ｍＬ烧杯中，加２０ｍＬ盐酸，逐滴加入氯化亚锡溶液至溶

液黄色消失后再过量１滴～２滴，冷却至室温。

犃．６．２　加入６ｍＬ硫酸／磷酸混酸溶液，然后用电位滴定仪进行滴定测试。

犃．７　结果分析

由测试仪器自动给出测试结果。

犃．８　允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表Ａ．２所列差值。

表犃．２　铁含量允许差值

铁含量／％ 允许差／％

３４．０ ２．０
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附　录　犅

（规范性附录）

纳米磷酸铁锂化学分析方法：磷含量的测定———喹钼柠酮重量法

犅．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂中磷含量（＞５％）的测定方法。

犅．２　方法提要

在酸性介质中，含磷溶液中的磷酸根离子和喹钼柠酮试剂生成黄色的磷钼酸喹啉沉淀，过滤、洗涤、

干燥和称量，所得沉淀的量换算为磷含量。

犅．３　试剂

犅．３．１　硝酸（１＋１）。

犅．３．２　喹钼柠酮试剂：

溶液Ａ：７０ｇ钼酸钠溶解在加有１００ｍＬ去离子水的４００ｍＬ烧杯中；

溶液Ｂ：６０ｇ柠檬酸溶解在加有１００ｍＬ去离子水的１０００ｍＬ烧杯中，再加浓硝酸８５ｍＬ；

溶液Ｃ：将溶液Ａ加到溶液Ｂ中，混匀；

溶液Ｄ：将３５ｍＬ浓硝酸和１００ｍＬ去离子水在４００ｍＬ烧杯中混合，加入５ｍＬ喹啉；

溶液Ｅ：将溶液Ｄ加到溶液Ｃ中，混匀，避光静置２４ｈ后，用滤纸过滤，滤液中加入２８０ｍＬ丙酮，

用去离子水稀释至１０００ｍＬ，溶液贮存在聚乙烯瓶中，置于暗处，避光避热。

犅．４　仪器

犅．４．１　恒温干燥箱：可实现１８０℃±２℃程控恒温。

犅．４．２　Ｇ４玻璃砂芯漏斗：直径６０ｍｍ。

犅．４．３　真空泵。

犅．５　试样处理

同Ａ．５。

犅．６　分析步骤

犅．６．１　移取５０ｍＬ纳米磷酸铁锂储液于５００ｍＬ烧杯中，加１０ｍＬ硝酸（１＋１）溶液，用去离子水稀释

至１００ｍＬ，加热微沸，加入５０ｍＬ喹钼柠酮试剂（溶液Ｅ），盖上表面皿，在电热板微沸１ｍｉｎ或在近沸

水浴中保温至沉淀分层，取出冷却至室温，冷却过程中转动烧杯３次～４次。

犅．６．２　用预先洗涤过且在１８０℃±２℃下干燥至恒重的玻璃砂芯漏斗抽滤，将上层滤液滤掉，然后以倾

泻法洗涤沉淀１次～２次，每次用去离子水２５ｍＬ，将沉淀转移到滤器中，再用水继续洗涤，所用去离子
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水共１２５ｍＬ～１５０ｍＬ。将滤器与沉淀置于１８０℃±２℃的干燥箱内，待温度达到１８０℃后干燥

４５ｍｉｎ，转入干燥器中冷却至室温，称量沉淀的重量为犿１。

犅．６．３　空白试验：在测定的同时，按同样的操作步骤，同样的试剂、用量，但不含试样进行空白试验。取

平行测定结果的算数平均值为空白试验值，空白试验测得磷钼酸喹啉沉淀的质量为犿２。

犅．７　结果计算

磷含量质量分数狑（Ｐ）（％）按式（Ｂ．１）计算：

狑（Ｐ（）＝
（犿１－犿２）×０．０１３９９８

犿×（犞／犞０）
×１００％ ……………………（Ｂ．１）

　　式中：

犿１　　　———磷钼酸喹啉沉淀的质量，精确至０．１，单位为毫克（ｍｇ）；

犿２ ———空白试验测得磷钼酸喹啉沉淀的质量，精确至０．１，单位为毫克（ｍｇ）；

犿 ———Ａ．５．２中称取的纳米磷酸铁锂质量，精确至０．１，单位为毫克（ｍｇ）；

犞 ———从纳米磷酸铁锂储液中移取溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０ ———Ａ．５．３中纳米磷酸铁锂储液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

０．０１３９９８———磷钼酸喹啉质量换算为磷的质量的系数。

犅．８　允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表Ｂ．１所列差值。

表犅．１　磷含量允许差值

磷含量／％ 允许差／％

１９．５ １．５
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附　录　犆

（规范性附录）

纳米磷酸铁锂化学分析方法：锂、镍、铜、锌、锰、铬、镁、钙、钠、

钾含量的测定———电感耦合等离子体发射光谱法

犆．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂中锂、镍、铜、锌、锰、铬、镁、钙、钠、钾含量的测定

方法。

犆．２　方法提要

试样经盐酸溶解后，用电感耦合等离子体发射光谱法测定其中锂（Ｌｉ）、镍（Ｎｉ）、铜（Ｃｕ）、锌（Ｚｎ）、

锰（Ｍｎ）、铬（Ｃｒ）、镁（Ｍｇ）、钙（Ｃａ）、钠（Ｎａ）、钾（Ｋ）含量。

犆．３　试剂

犆．３．１　盐酸（１＋１）。

犆．３．２　Ｌｉ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｒ、Ｍｇ、Ｃａ、Ｎａ、Ｋ标准贮存溶液：国家标准溶液，浓度为１０００μｇ／ｍＬ。

犆．３．３　标准溶液：

———Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｒ、Ｍｇ、Ｃａ、Ｎａ、Ｋ标准溶液浓度为０μｇ／ｍＬ，０．５μｇ／ｍＬ，１．０μｇ／ｍＬ，２．０μｇ／ｍＬ，

由标准贮存液（Ｃ．３．２）逐级稀释而得到。

———Ｌｉ标准溶液浓度为０μｇ／ｍＬ、２５μｇ／ｍＬ、５０μｇ／ｍＬ、７５μｇ／ｍＬ，采用基体匹配法进行制备。

分别称取４份０．３７３６ｇ的ＦｅＰＯ４·２Ｈ２Ｏ（优级纯）于１００ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ盐酸（１＋

１），低温加热溶解，分别移入２００ｍＬ容量瓶中，移取０ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ、１５ｍＬ锂标准贮存

溶液于容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀。

犆．４　仪器

等离子体发射光谱仪测定Ｌｉ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｍｇ、Ｃｒ、Ｃａ、Ｎａ、Ｋ、Ｍｎ等元素含量的仪器参考工作条件、

参数见表Ｃ．１。

表犆．１　等离子体发射光谱仪参考工作条件

元素名称
分析谱线波长

ｍｍ

功率

ｋＷ

等离子体流量

Ｌ／ｍｉｎ

辅助气流量

Ｌ／ｍｉｎ

雾化压

ｋＰａ

Ｎａ ５８９．５９２ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｋ ７６６．４９１ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｍｎ ２５７．６１０ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｃｕ ２２３．００９ １．１ １５ １．５ ２４０
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表犆．１（续）

元素名称
分析谱线波长

ｍｍ

功率

ｋＷ

等离子体流量

Ｌ／ｍｉｎ

辅助气流量

Ｌ／ｍｉｎ

雾化压

ｋＰａ

Ｃａ ３９６．８４７ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｍｇ ２７９．５５３ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｎｉ ２１６．５５５ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｚｎ ２０２．５４８ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｃｒ ２６７．７１６ １．１ １５ １．５ ２４０

Ｌｉ ６７０．７８３ １．１ １５ １．５ ２４０

犆．５　试样处理

称取３ｇ～５ｇ试样，试样处理同Ａ．５中处理方法。

犆．６　分析步骤

犆．６．１　按照Ｃ．５将试样处理完成。

犆．６．２　调试好等离子体发射光谱仪及其附件的各种测量条件，将试液与标准溶液同时进行等离子体光

谱测定。

犆．７　结果分析

根据标准溶液的强度值，由计算机绘制工作曲线并计算出所测元素的质量分数。

犆．８　允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表Ｃ．２所列差值。

表犆．２　锂含量允许差值

Ｌｉ含量／％ 允许差／％

４．３ ０．３
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附　录　犇

（规范性附录）

体积电阻率

犇．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂的电阻率测试方法。

犇．２　试剂

犇．２．１　纳米磷酸铁锂试样。

犇．２．２　无水乙醇。

犇．３　仪器

犇．３．１　便携式四探针电阻率测试仪。

犇．３．２　粉末压片机。

犇．４　分析步骤

犇．４．１　压片：称取１．００ｇ试样，装入压片机压片磨具中，用压片机进行压片，直径１．３ｃｍ，在１０ＭＰａ的

压力下保持１ｍｉｎ～２ｍｉｎ，然后放开油阀泄压，取下模具。

犇．４．２　仪器校准：打开电阻率测试仪电源，电流挡开关置于“１ｍＡ”，“ρ／Ｒ”挡置于“ρ”，“校准／测量”挡

选取“校准”挡，将用无水乙醇擦拭干净的四探针头垂直压在片状试样上，调节粗／细调旋钮使屏幕显示

６２．８。

犇．４．３　测量：将“校准／测量”挡调至“测量”挡，屏幕显示数值即为试样的电阻率值，单位为Ω·ｃｍ。
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附　录　犈

（规范性附录）

狆犎　值

犈．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂的ｐＨ值测试方法。

犈．２　方法提要

将纳米磷酸铁锂粉末溶于无二氧化碳蒸馏水中，磁力搅拌半小时，静置半小时，取上清液运用ｐＨ

计测定其ｐＨ值。

犈．３　试剂

无二氧化碳蒸馏水。

犈．４　仪器

犈．４．１　锥形瓶。

犈．４．２　ｐＨ计。

犈．４．３　天平（精确度不低于０．０１ｇ）。

犈．５　分析步骤

犈．５．１　称量１０．００ｇ试样于锥形瓶中，放入９０ｍＬ的无二氧化碳蒸馏水，放入搅拌子，将锥形瓶封口，在

磁力搅拌器上搅拌半小时。

犈．５．２　搅拌完成后静置半小时，取上清液。

犈．５．３　期间按操作说明对ｐＨ计进行校准，搅拌完后立即测试试样浆液ｐＨ值。

犈．６　结果的表示

读取测试值，精确到０．１。
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附　录　犉

（规范性附录）

金属离子溶出率

犉．１　范围

本附录规定了锂离子电池正极材料纳米磷酸铁锂的金属离子溶出率测试方法。

犉．２　方法提要

将约５ｇ纳米磷酸铁锂试样溶于５０ｍＬ纯水中，静置４ｈ，过滤后，于１００ｍＬ容量瓶定容，进行电

感耦合等离子体发射光谱测试。纯水中每个试样做一个空白对照试验和平行试验。

犉．３　试剂及材料

犉．３．１　中速或慢速定量滤纸。

犉．３．２　纯水：应符合ＧＢ／Ｔ６６８２中二级水或三级水的要求。

犉．３．３　保鲜膜。

犉．３．４　橡皮筋。

犉．４　仪器与设备

犉．４．１　电感耦合等离子体发射光谱仪或等同性能的仪器。

犉．４．２　微波消解仪或加热板：工作温度≥１８０℃。

犉．４．３　样品罐：与微波消解仪配套。

犉．４．４　分析天平：感量为０．０００１ｇ。

犉．４．５　玻璃烧杯：规格为５０ｍＬ。

犉．４．６　玻璃漏斗：规格为７５ｍｍ～９０ｍｍ。

犉．４．７　量筒：规格为５０ｍＬ。

犉．４．８　容量瓶：规格为１００ｍＬ。

犉．４．９　通风橱。

犉．５　试样的处理

犉．５．１　分别称取２份约５ｇ的纳米磷酸铁锂试样，做好标记。

犉．５．２　将称好的试样分别溶于５０ｍＬ纯水中，密封好，静置７０ｈ。

犉．５．３　试样分别过滤后，于１００ｍＬ容量瓶中定容、密封。

犉．５．４　用电感耦合等离子体发射光谱法对过滤溶液进行Ｆｅ、Ｍｇ、Ｍｎ及Ｃｒ浓度测定。

犉．５．５　空白试验与试样同时进行，加入试剂、纯水均来源相同。
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犉．６　分析步骤

在选定的最佳工作条件下，待光源稳定后，将空白、标准溶液依次吸入，制定标准曲线，然后再将制

备的试样以同样的方法直接测定。由于谱线干扰少，因此采用直接干扰校正法（ＩＥＣ）进行背景校正。

犉．７　结果计算与数据处理

离子浓度按式（Ｆ．１）计算：

犕 ＝∑犕狓＝∑
犮狓×犞

犿
…………………………（Ｆ．１）

　　式中：

犕 ———试样中所有待测离子狓（狓＝Ｆｅ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｃｒ）总的质量分数，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犕狓———试样中待测离子狓（狓＝Ｆｅ、Ｍｇ、Ｍｎ、Ｃｒ）的质量分数，单位为毫克每千克（ｍｇ／ｋｇ）；

犮狓 ———测定试样中的待测离子的浓度，单位为毫克每升（ｍｇ／Ｌ）；

犞 ———试样的定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———称取试样量，单位为克（ｇ）。

犉．８　试验报告

报告包括但不仅限于以下内容：

ａ）　生产批号、测试时间、测试地点、测试人员及测试使用仪器型号等；

ｂ） 分析结果及表示方法；

ｃ） 测试中出现的异常现象；

ｄ） 测试中未按本附录的操作步骤或是自由选择的试验条件。
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附　录　犌

（规范性附录）

纳米磷酸铁锂模拟电池测试

犌．１　范围

本附录规定了纳米磷酸铁锂模拟电池的首次放电比容量、库仑效率、倍率性能、循环性能、高温放电

性能、高温循环性能和低温放电性能的测试方法。

犌．２　试剂及材料

犌．２．１　六氟磷酸锂（ＬｉＰＦ６）：电池级。

犌．２．２　碳酸乙烯酯（ＥＣ）：电池级。

犌．２．３　碳酸二乙酯（ＤＥＣ）：电池级。

犌．２．４　Ｎ甲基吡咯烷酮（ＮＭＰ）：电池级。

犌．２．５　聚偏二氟乙烯（ＰＶＤＦ）。

犌．２．６　导电剂：ＳｕｐｅｒＰ。

犌．２．７　铝箔：厚度为１０μｍ～２５μｍ。

犌．２．８　金属锂片：厚度为０．１０ｍｍ～０．２５ｍｍ。

犌．２．９　聚丙烯微孔隔膜：锂电池专用。

犌．３　正极片的制备

在正极材料中纳米磷酸铁锂的质量分数为９２％～９５％，ＳｕｐｅｒＰ作为导电剂，其质量分数１％～

３％，ＰＶＤＦ为粘合剂，其质量分数为３％～５％，质量精确到０．００１ｇ。正极片采用铝箔作集流体。将纳

米磷酸铁锂、ＳｕｐｅｒＰ、ＰＶＤＦ和ＮＭＰ搅拌调浆，将浆料均匀涂覆在铝箔上，１２５℃烘箱干燥，切成直径

１５ｍｍ、厚度为０．０６ｍｍ～０．０７ｍｍ的电极片，电极片称重，质量精确到０．０００１ｇ。极片的压实密度范

围为２．０ｇ／ｃｍ
３
～２．４ｇ／ｃｍ

３。严格控制混料和涂覆的工艺过程，被测极片面积、厚度要保持一致，避免

这些因素影响测试结果。

犌．４　电池的组装

在水和氧气含量都小于或等于５×１０－６的惰性气体手套箱中，以金属锂片作为负极材料，用聚丙烯

微孔薄膜作为隔膜，以１ｍｏｌ／Ｌ的ＬｉＰＦ６／（ＥＣ＋ＤＥＣ）质量比（１∶１）为电解液，将它们装配成模拟电

池，电池密封后，用锂离子电池电化学性能测试仪测试。

犌．５　方法提要

犌．５．１　首次放电比容量

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程测试出的模拟电池首次放电
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比容量。

犌．５．２　库仑效率

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程进行测试，测试出的模拟电

池首次放电比容量除以首次充电比容量得到库仑效率。

犌．５．３　倍率性能

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程进行测试，模拟电池在１Ｃ

倍率放电电流下的放电比容量和０．１Ｃ倍率放电电流下的放电比容量的比值。

犌．５．４　循环性能

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程对模拟电池进行１Ｃ充放电

循环１００次，得出第１００次循环放电比容量与首次循环放电比容量的比值。

犌．５．５　高温放电性能

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程将模拟电池０．２Ｃ充放电，选

取正常电池，再以０．２Ｃ充至限制电压３．８Ｖ，改为０．０５Ｃ恒压充，直到充电电流小于或等于０．０２Ｃ电

流值，停止充电，将模拟电池放入５５℃±２℃的高温箱中恒温２ｈ，以０．２Ｃ放电至终止电压２Ｖ，放电

终止，得出放电比容量与２３℃±２℃的条件下０．２Ｃ放电比容量的比值。

犌．５．６　高温循环性能

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程将模拟电池０．２Ｃ充放电，高

温箱中５５℃±２℃恒温２ｈ后，以１Ｃ充放，循环１００次，得出５５℃±２℃温度下第１００次循环放电比

容量与首次循环放电比容量的比值。

犌．５．７　低温放电性能

模拟电池在２３℃±２℃的条件下，按照电池充放电测试仪器操作规程将模拟电池０．２Ｃ充放电，选

取正常电池，再以０．２Ｃ充至限制电压３．８Ｖ，改为０．０５Ｃ恒压充，直到充电电流小于或等于０．０２Ｃ电

流值，停止充电，将模拟电池放入－１０℃±２℃的低温箱中恒温４ｈ，以０．２Ｃ放电至终止电压２Ｖ，放电

终止，得出放电比容量与２３℃±２℃的条件下０．２Ｃ放电比容量的比值。

犌．６　分析步骤

将模拟电池在锂离子电池电化学性能测试仪，电流精度：０．１％ＲＤ＋０．１％ＦＳ；电压精度：０．１％ＲＤ＋

０．１％ＦＳ或其他同等性能的测试设备上按照ＧＢ／Ｔ１８２８７中关于充放电方法的规定进行充电—放电循

环。计算多只模拟电池数据平均值。放电比容量和库仑效率的测试条件如下：充放电倍率为０．２Ｃ，电

压范围为２．０Ｖ～３．８Ｖ。

犌．７　结果计算与数据处理

犌．７．１　首次放电比容量和库仑效率

纳米磷酸铁锂的首次放电比容量和库仑效率分别按式（Ｇ．１）、式（Ｇ．２）和式（Ｇ．３）计算：
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犙０．２，ｃｈａ＝
犆０．２，ｃｈａ

犿
…………………………（Ｇ．１）

犙０．２，ｄｉｓ＝
犆０．２，ｄｉｓ

犿
…………………………（Ｇ．２）

犈０．２＝
犙０．２，ｄｉｓ

犙０．２，ｃｈａ
×１００％ …………………………（Ｇ．３）

　　式中：

犙０．２，ｃｈａ———以０．２Ｃ倍率电流充放电时首次充电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犆０．２，ｃｈａ———以０．２Ｃ倍率电流充放电时首次充电容量，单位为毫安时（ｍＡｈ）；

犿 ———活性物质质量，单位为毫克（ｍｇ）；

犙０．２，ｄｉｓ———以０．２Ｃ倍率电流充放电时首次放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犆０．２，ｄｉｓ———以０．２Ｃ倍率电流充放电时首次放电容量，单位为毫安时（ｍＡｈ）；

犈０．２ ———库仑效率，以％表示。

犌．７．２　倍率性能

纳米磷酸铁锂的倍率性能按式（Ｇ．４）计算：

η＝
犙１

犙０．１
×１００％ …………………………（Ｇ．４）

　　式中：

η　———１Ｃ倍率电流充放电时放电比容量与０．１Ｃ倍率电流充放电时放电比容量的比率，用％

表示；

犙１ ———以１Ｃ倍率电流充放电时放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犙０．１———以０．１Ｃ倍率电流充放电时放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）。

犌．７．３　循环性能

纳米磷酸铁锂的充放电循环性能按式（Ｇ．５）计算：

η＝
犙１００

犙１
×１００％ …………………………（Ｇ．５）

　　式中：

η　 ———第１００次循环放电比容量与第１次循环放电比容量比率，以％表示；

犙１００———第１００次１Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犙１ ———首次１Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）。

犌．７．４　高温放电性能

纳米磷酸铁锂的高温放电性能按式（Ｇ．６）计算：

η＝
犙５５℃

犙２３℃
×１００％ …………………………（Ｇ．６）

　　式中：

η　 ———５５℃±２℃条件下０．２Ｃ放电比容量与２３℃±２℃条件下０．２Ｃ放电比容量比率，用％

表示；

犙５５℃———５５℃±２℃条件下０．２Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犙２３℃———２３℃±２℃条件下首次０．２Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）。

犌．７．５　高温循环性能

纳米磷酸铁锂的高温循环性能按式（Ｇ．７）计算：

１２

犌犅／犜３３８２２—２０１７



η＝
犙１００，５５℃

犙１，５５℃
×１００％ …………………………（Ｇ．７）

　　式中：

η　　　———５５℃±２℃条件下第１００次循环放电比容量与第１次循环放电比容量比率，用％

表示；

犙１００，５５℃ ———５５℃±２℃条件下第１００次１Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犙１，５５℃ ———５５℃±２℃条件下首次１Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）。

犌．７．６　低温放电性能

纳米磷酸铁锂的低温放电性能按式（Ｇ．８）计算：

η＝
犙－１０℃

犙２３℃
×１００％ …………………………（Ｇ．８）

　　式中：

η　　 ———－１０℃±２℃条件下０．２Ｃ放电比容量与２３℃±２℃条件下０．２Ｃ放电比容量比率，

用％表示；

犙－１０℃———－１０℃±２℃条件下首次０．２Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）；

犙２３℃ ———２３℃±２℃条件下首次０．２Ｃ放电比容量，单位为毫安时每克（ｍＡｈ／ｇ）。

犌．８　试验报告

报告包括但不仅限于以下内容：

ａ）　生产批号、测试时间、测试地点、测试人员及测试使用仪器型号等；

ｂ） 分析结果及表示方法；

ｃ） 在测定中出现的异常现象；

ｄ） 测试中未按本附录的操作步骤或是自由选择的试验条件。
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