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前  言

本标准按GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。
本标准起草单位：江苏博迁新材料股份有限公司、宁波广新纳米材料有限公司。
本标准主要起草人：
电容器电极镍粉
1　 范围

本标准规定了电容器电极镍粉的要求、试验方法、检验规则、包装、标志、运输、贮存和质量证明书及合同（或订货单）内容。  
本标准适用于多层片式陶瓷电容器内电极上使用的镍粉。
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，仅所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/T 5162  金属粉末 振实密度的测定
GB/T 5314  粉末冶金用粉末  取样方法
GB/T 8647 （所有部分）镍化学分析方法

GB/T 14265  金属材料中氢、氧、氮、碳和硫分析方法通则
GB/T 19077  粒度分布  激光衍射法
GB/T 19587  气体吸附BET法测定固态物质比表面积    
JY/T 010-1996 分析型扫描电子显微镜方法通则
3　 要求 
3.1　 产品分类
产品按平均粒径分为: FNiQ-80、FNiQ-200、FNiQ-300、FNiQ-400、FNiQ-600五个牌号；
其各要素含义为：

示例： FNiQ-80

F —表示为粉末状态；
Ni—表示主要化学成分；
Q —表示颗粒的形貌（为球形或类球形）；
80—表示平均粒径（单位为nm）。
3.2　 化学成分
各牌号的化学成分应符合表1的规定。
表1　 电容器电极镍粉的化学成分
	牌号
	质量分数% 

	
	主含量，≥
	杂质含量，≤

	
	Ni
	C
	O
	Co
	Ca
	Mg
	Fe
	Al
	Si
	S
	P

	FNiQ-80
	92.23
	0.2000
	7.5000
	0.0010
	0.0200
	0.0100
	0.0100
	0.0100
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	FNiQ-200
	96.75
	0.1800
	3.0000
	0.0010
	0.0200
	0.0100
	0.0100
	0.0100
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	FNiQ-300
	98.28
	0.1500
	1.5000
	0.0010
	0.0200
	0.0100
	0.0100
	0.0100
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	FNiQ-400
	99.03
	0.1000
	0.8000
	0.0010
	0.0150
	0.0100
	0.0100
	0.0100
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	FNiQ-600
	99.23
	0.1000
	0.6000
	0.0010
	0.0150
	0.0100
	0.0100
	0.0100
	0.0050
	0.0050
	0.0050

	注：Ni的含量为100%减去表中杂质含量实测总和的余量。


3.3　 物理性能
各牌号的物理性能应符合表2的规定。
表2　 电容器电极镍粉的物理性能
	牌号
	比表面积范围/（m2/g）
	粒度分布范围
	振实密度范围/（g/cm3）

	
	
	D10/（μm）
	D50/（μm）
	D90/（μm）
	

	FNiQ-80
	11.30～7.10
	0.025～0.055
	0.045～0.100
	0.095～0.195
	1.50～3.00

	FNiQ-200
	4.35～3.10
	0.080～0.250
	0.220～0.520
	0.450～0.950
	2.00～3.50

	FNiQ-300
	2.75～2.00
	0.110～0.280
	0.250～0.580
	0.540～1.050
	2.40～3.90

	FNiQ-400
	2.00～1.50
	0.170～0.350
	0.350～0.650
	0.650～1.120
	2.60～4.30

	FNiQ-600
	1.45～1.00
	0.350～0.580
	0.580～0.980
	0.900～1.680
	2.90～5.00


3.4　 产品颗粒形貌
产品使用电子扫描显微镜放大倍数进行观察时，颗粒形貌应为球形或类球形。
3.5　 外观质量
产品外观呈灰色或灰黑色粉末（随平均粒径减小，其颜色由灰色逐步向灰黑色过渡），同一批产品颜色应均匀一致，且无结块、团聚、夹杂物。
3.6　 其他要求
需方对电容器电极镍粉有其他特殊规格和要求，可由供需双方协商确定。
4　 试验方法
4.1　 化学成分测定

产品主含量按杂质减量法计算，由100%减去杂质含量得到。杂质元素中O、C、S的含量测定按GB/T 14265的规定进行，其他杂质元素Co、Ca、Mg、Fe、Al、Si、P的含量测定按GB/T 8647的规定进行。
4.2　 比表面积测定
按GB/T 19587的规定进行。
4.3　 粒度分布测定

FNiQ-80镍粉的粒度分布测定按本标准中的附录A（规范性附录）方法进行。其他牌号粒度分布测定按GB/T 19077的规定进行。
4.4　 振实密度测定
按GB/T 5162 的规定进行。
4.5　 颗粒形貌鉴定
按JY/T 010-1996 规定获取SEM照片，然后目视检查。
4.6　 外观质量
目视检查。
5　 检验规则
5.1　 检查与验收

5.1.1供方质量检测部门负责对产品进行检验，保证产品符合本标准或合同（或订货单）的规定，并填写质量证明书 。
5.1.2需方可对收到的产品进行检验，如检验结果与本标准规定不符合时，可在收到产品之日起一个月内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样在需方由供需双方共同进行。 
5.2　 组批
产品应成批提交检验，每批由同一牌号组成，批重不限，也可根据需方要求进行组批。
5.3　 取样与制样
    产品的取样方法按GB/T 5314中的规定进行，将采集的样品混匀后，按四分法缩分至约600g，均分成3份，每份采用本标准包装方法包装每袋样品重200±1g，供检验用，备用及供需双方共同保存。
5.4　 检验项目及取样数量
每批出厂产品，供方应进行化学成分测定和外观质量的检验，如供方要求提供物理性能测定数据，供需双方可另行商定。
产品的检验项目及取样数量应符合表3的规定。
表3　 检验项目及取样数量
	检验项目
	取样数量
	要求的章条号
	检验方法的章条号

	化学成分
	按GB/T 5314的规定进行
	3.2
	4.1

	物理性能
	按GB/T 5314的规定进行
	3.3
	4.2，4.3，4.4

	颗粒形貌
	按GB/T 5314的规定进行
	3.4
	4.5

	外观质量
	逐桶
	3.5
	4.6


5.5　 检验结果的判定
5.5.1　 产品化学成分结果如有一项不合格，应在该批产品中对该不合格项加倍取样进行重复试验。若重复试验结果仍有一个不合格，则该批产品判为不合格。
5.5.2  产品的物理性能不合格，判该批产品不合格。
5.5.3  产品的颗粒形貌不合格，判该批产品不合格。
5.5.4  产品的外观质量不合格，判该桶产品不合格。
6　 包装、标志、运输、贮存和质量证明书
6.1　 包装
产品经检验合格后，应采用内外两层包装，内层为塑铝箔袋抽真空再充氮气后封口包装，热合封口必须严实，每袋包装的粉体重量通常为5kg、10kg二种规格，包装净重不允许负误差，正误差不超过0.10%，外包装采用钢提桶，将已包装的塑料袋置于桶内加盖密封。也可根据需方要求进行特殊包装。
6.2　 标志
产品外包装上应标明下列内容：

a) 供方名称和厂址；

b) 产品名称和牌号；

c) 批号和生产日期；

d) 净重；

e) 附有“防潮”、“轻放”、“向上”等字样或标志。
6.3　 运输
产品在运输过程中，应防止产品受潮湿和机械挤压；在搬运过程应轻装轻卸、切勿倒置及剧烈碰撞，并防止产品的密封包装损坏。
6.4　 贮存
 产品应贮存于干燥、通风、无酸无碱无污染物质的仓库内；产品不得与易燃、易爆产品混贮。
6.5　 质量证明书
每批产品附有产品质量证明书，其上注明：
a） 供方名称、地址、电话、传真；
b） 产品名称和牌号；
c） 批号；
d） 净重和件数；
e） 分析检验结果和技术监督部门印记；
f） 本标准编号；
g） 出厂日期。
7　 合同或订货单内容
本标准所列产品的合同或订货单内应包括下列内容：
a） 产品名称；
b） 牌号；
c） 数量；
d） 本标准编号；

e） 其他。
附　录　A 
（规范性附录）
电容器电极镍粉FNiQ-80粒度分布检测方法

A.1  范围
A.1.1 本附录规定了电容器电极镍粉FNiQ-80粒度分布PSD的检测方法。
A.1.2 本附录适用于球形或类球形颗粒平均直径在50～200nm范围内的粒度分布PSD检测。
A.2  方法提要
被检样品先按JY/T 010-1996的规定获取粉体SEM照片数张，每张照片里可以统计的粒子数不少于400颗，选出三张使用图像分析软件测量SEM照片中的每颗粒子直径，粒子直径数据被自动记录在数据表中；然后通过相关公式计算出每颗粒子的体积或重量，并得到每颗粒子的体积或重量分数；最后将每颗粒子直径按从小到大排序进行其体积或重量分数累积，当体积或重量分数累积数值分别到10%、50%、90%时各所对应的粒子直径尺寸，即为该粉体PSD中的D10、D50、D90数值。
A.3  仪器和工具
A.3.1 扫描电子显微镜一台，其最大放大倍数必须大于100K。
A.3.2 电脑一台，电脑安装有电子表格的办公软件。
A.3.3 在电脑上安装有可以标注图像尺寸的图像编辑软件（所标注的尺寸数据必须可以保存和输出）。
A.4  检测样品SEM照片的获取
A.4.1 按本标准5.3规定的取样样品中获取检测样品。
A.4.2 按JY/T 010-1996的规定，调整好放大倍数获取样品SEM照片；每张照片用于可以统计的粒子数不小于400颗。
A.4.3 每个样品按上述A.4.2要求获取样品SEM照片3张。
A.5 检测样品照片中颗粒直径的获取
A.5.1 在电脑上打开上述A.3.2所要求的图像编辑软件。
A.5.2 在图像编辑软件中打开需要检测的样品SEM照片，开始标注粒子直径，每颗粒子都必须画但不允许重复画。
A.5.3 样品SEM照片中的粒子全部画完后，打开统计有标注粒子直径的数据表进行复制。
A.5.4 在电脑上创建电子表格文件，将所画粒子直径数据粘贴在电子表格内，并将样品SEM照片中粒子直径数据按升序进行由小到大排列。
A.6 检测结果的计算与表述
A.6.1 在电子表格中，按下列公式依次计算出每颗粒子的体积和体积分数以及粒子直径从小到大的累积体积分数。
a）按式（A.1）计算每颗粒子的体积：

式中：

Vn——粒子的体积；
π——圆周率；

D ——粒子直径。
b) 按式（A.2）计算每颗粒子的体积分数：

式中：

Wn——粒子的体积分数；
Vn——粒子的体积；
∑Vn——全部粒子体积总和。
    c) 按式（A.3）将每颗粒子按直径从小到大排序的体积分数进行累积计算：


    式中：
    ∑Wn——累积体积分数；
    Wn1——直径最小的粒子体积分数；
    Wn2——直径第二小的粒子体积分数；
Wn3——直径第三小的粒子体积分数；
……——按上述依次递加每一颗粒子的体积分数。
A.6.2  粒度分布D10、D50、D90数值的确定
1)当累积分数∑Wn到达10%±0.05%时，该粒子直径为粒度分布D10的数值；
2)当累积分数∑Wn到达50%±0.1%时，该粒子直径为粒度分布D50的数值；
3)当累积分数∑Wn到达90%±0.2%时，该粒子直径为粒度分布D90的数值。
A.6.3  每个样品按上述方法可以测得三组粒度分布数据。
A.7 允许差

每批取样的样品测出的三组粒度分布数据误差判定按表A1比对：
表A1

	检测序号
	D10（μm）
	D50（μm）
	D90（μm）

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	极差（最小值与最大值差）
	
	
	

	允许差（相对最大值百分误差不超过10%）
	
	
	

	判定结果
	
	
	


A.8  检测报告

检测报告应包括以下内容：
──试样名称；
──检测结果及其表示；
──检测中观察到的异常现象；
──检测日期。
_________________________________
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