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前  言

本文件按照GB/T1.1-2020《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。

本文件的附录A、附录B为资料性附录。

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： 。
太阳能电池正面浆料用球形银粉

范围

本标准规定了太阳能电池正面浆料用球形银粉的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存及合同内容等。
本标准适用于太阳能电池正面浆料用球形银粉。
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/T1479.1   金属粉末松装密度的测定 第一部分：漏斗法

GB/T 1773    片状银粉
GB/T 1774    超细银粉
GB/T5162     金属粉末振实密度的测定
GB/T13390    金属粉末比表面积的测定 氮吸附法
GB/T 18035   贵金属及其合金牌号表示方法
GB/T19077.1  粒度分析 激光衍射法
GB/T 36244   电感耦合等离子体发射光谱仪

术语和定义
粒径（D10）particle size （D10）
累积在10％处的粒径。
粒径（D50）particle size （D50）
累积在50％处的粒径。
粒径（D90）particle size （D90）
累积在10％处的粒径。
粒径（D100）particle size （D100）
累积在100％处的粒径。
分类
根据球形银粉粒径（D50）尺寸不同，产品分成三大类，根据GB/T 18035其牌号分别表示为： PAg-G1.0，PAg-G2.0，PAg-G3.0。
太阳能浆料正面浆料用球形银粉的牌号和规格应符合表1的规定。
太阳能浆料正面浆料用球形银粉的牌号及规格

	牌号
	PAg-G1.0
	PAg-G2.0
	PAg-G3.0

	规格
	D50＜1.0
	D50＜2.0
	D50＜3.0


技术要求

化学成分

太阳能电池正面浆料用球形银粉的化学成分应符合表2的规定。

化学成分

	化学成分（质量分数）
%

	Ag
≥
	杂质，≤
	杂质总量

	
	水分
	烧损
	Cu
	Fe
	Ni
	Pb
	Cd
	

	99.0
	0.1
	0.8
	0.005
	0.005
	0.01
	0.003
	0.003
	1.00


银的含量为100%减去表中杂质实测总和的余量。
需方如果对其它杂质元素含量有特殊要求时，可由供需双方商定。

物理性能

球形银粉的物理性能应符合表3的规定。需方若对球形银粉有特殊要求时，供需双方可另行商定。
物理性能

	牌号
	比表面积
m2/g
	粒径（D10）
µm
	粒径（D50）
µm
	粒径（D90）
µm
	粒径（D100）
µm
	松装密度
g/cm3
	振实密度
g/cm3

	PAg-G1.0
	0.45-0.65
	0.45-0.70
	0.50-1.00
	1.10-1.80
	＜5.00
	3.00-5.00
	5.00-6.80

	PAg-G2.0
	0.25-0.55
	0.50-1.20
	1.00-2.00
	1.20-3.00
	＜5.00
	3.00-5.00
	5.40-7.00

	PAg-G3.0
	0.25-0.40
	0.80-1.50
	1.80-3.00
	2.00-3.80
	＜5.00
	3.00-5.00
	5.50-7.00


微观形貌

可通过扫描电镜观察其微观形貌，要求观察到的球形银粉为球形或类球形。
外观质量

肉眼观察粉体色泽应均匀，无肉眼可见夹杂物。

试验方法
水分
   6.1.1 称取10 g试样，精确到0.0001g,置于已恒重的坩埚中，放入烘箱中，升温至110℃，于110℃±5℃保温60 min,取出冷却后称重，按试（1）计算水分（X1），数值以%表示：
[image: image5.png]



      ···············(1)
    式中：
m0——空恒重坩埚质量；
m1——热处理前装有球形银粉的恒重坩埚质量；
m2——热处理后装有球形银粉的恒重坩埚质量。
烧损率
6.2.1 称取5 g试样，精确到0.0001g,置于已恒重的坩埚中，放入马弗炉中，升温至538℃，于538℃±5℃保温30 min,取出冷却后称重，按试（2）计算烧损率（X2），数值以%表示：

        ·[image: image9.png]




      ···············(2)


式中：

M0——空恒重坩埚质量；

M1——热处理前装有球形银粉的恒重坩埚质量；

M2——热处理后装有球形银粉的恒重坩埚质量。

杂质元素化学成分
产品的杂质元素化学成分检验按附录A规定的方法进行。

比表面积

产品比表面积的检验按GB/T 13390规定的方法进行。 

粒径

产品粒径的检验按GB/T 19077.1的规定进行。其样品前处理可按附录B规定的方法进行。

松装密度

产品松装密度的测定按GB/T 1479.1的规定进行。

振实密度
产品振实密度的测定按GB/T 5162的规定进行。
微观形貌用扫描电镜进行检查。
色差
产品的色差可目视检测，也可以通过色差仪检测，色差仪检测按附录B的规定进行。

检验规则  
检查和验收
产品由供方或第三方进行检测，保证产品质量符合本文件及订货单的规定。
需方可对收到的产品按本文件的规定进行检验。如检验结果与本文件及订货单的规定不符时，应以书面形式向供方提出，由供需双方协商解决。属于外观质量的异议，应在收到产品之日起3个日内提出；其它性能的异议，应在收到产品之日起的15日内提出，如需仲裁，应由供需双方在需方共同取样或协商确定。
组批
每批应由同一牌号组成，产品应成批提交验收，一次投料生产出的产品为一批。
检验项目
每批产品应进行化学成分、物理性能、微观形貌及外观质量的检验。
取样和制样
将该批产品混匀，取出100-120 g。
检验结果的判定
化学成分、外观检验结果不合格时，判该批产品不合格。
物理性能检验结果不合格时，可另取双倍数量的试样进行不合格项目的重复试验，若检验结果仍不合格，则该批产品为不合格。
标志、包装、运输、贮存及随行文件

标志
产品应包装成箱或桶，每箱或桶应注明：
供方名称；
产品名称；
产品型号及批号；
批次重量；
生产日期；
包装上应有明显的“防潮”标志或字样。
包装、运输、贮存
包装应用带密封盖的白色电子螺纹罐或PE袋分装，装入结实牢固的包装箱或包装桶中，包装箱四周填充安全物质。
产品可以用铁路、公路、水运、空运方式运输，运输应避免机械破损及污染。
产品开封前贮存应放于空气洁净、干燥处，严防受潮。开封后应尽快使用。
随行文件
每批产品应附有随行文件，其中，除应包括的供方信息、产品信息、本文件编号、出厂日期或包装日期外，还宜包括：
产品质量保证书：
( 产品的主要技术参数
( 供方技术监督部门检印的各项分析检验结果。
产品合格证：
( 检验项目及其结果或检验结论；
( 批量或批号；
( 检验日期；
( 检验员签名或盖章。

订货单内容
需方可根据自身的需要，在订购本文件所列的产品的订货单内，列出如下内容：：
产品名称；
牌号
数量；
本标准编号；
协商内容；
其他。

（资料性附录）
太阳能电池正面浆料用球形银粉分析方法 杂质的测定 电感耦合等离子体发射光谱法

范围
本方法规定了太阳能电池正面浆料用球形银粉产品中杂质元素含量的测定方法。
方法提要
试料用硝酸溶解，加盐酸沉淀银，过滤并洗涤滤渣，将滤液定容，用电感耦合等离子发射光谱仪进行测定。

试剂和材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂和GB/T 6682中所规定的一级水。

杂质测定用标准贮存溶液的制备按GB/T 602进行，所用制剂及制品的制备按GB/T 603进行。

硝酸（ρ1.42 g/ml）。

硝酸（1+1）。

盐酸（ρ1.19 g/ml）。

盐酸（1+1）。

盐酸（2+98）.

混合标准溶液： 铜、铁、镍、铅、钠、钙、铬、镁标准贮存溶液（1000 μg/mL）。
材料：高纯氩气（＞99.99%）。

仪器、设备
      电感耦合等离子体发射光谱仪，其特性应符合GB/T 36244相关要求。各元素分析线的选择见表A.1。
表A.1 测定元素的分析线

	元素
	检测波长
nm
	元素
	检测波长
nm

	Cu
	324.754
	Fe
	259.940

	Ni
	231.604
	Pb
	220.353

	Cd
	228.802
	
	


分析步骤
工作曲线溶液的配制
分别移取0.1 mL、0.2 mL、0.5 mL 铜、铁、镍、铅、钠、钙、铬、镁标准贮存溶液（A.3.8）于100 mL容量瓶中，补加10 mL硝酸（A3.4），用水稀释至刻度，混匀，此时1 mL溶液分别含铜、铁、镍、铅、钠、钙、铬、镁各1 μg、2 μg、5 μg。
试料
称取5 g试样，精确到0.001g。
空白试验
随同试料做空白试验。
测定
5.4.1 将试料（A.5.2）置于100 mL烧杯中，加入硝酸（A3.3）20 mL，盖上表面皿，加热溶解，取下，用水洗表面皿及杯壁，加热煮沸。
5.4.2 调整溶液体积约70 mL，置于电热板上加热，在不断搅拌下，加入盐酸（A3.5），煮沸至透明，静置30 min。
5.4.3 用慢速定量滤纸过滤，用热盐酸（A3.6）洗涤杯壁及沉淀6-7次，滤液连同洗液加入盐酸5 mL（A3.5），加热蒸至近干，取下，再加入5 mL盐酸（A3.5）加热至微沸，取下冷却。
5.4.4 用水定容至100 mL容量瓶中，摇匀。

5.4.5采用电感耦合等离子体发射光谱仪，在选定的最佳仪器工作条件下，按选定的选择合适波长，以水调零，与系列标准溶液 （A.5.1）同时在电感耦合等离子体发射光谱仪上测定，工作曲线的相关系数不小于0.995。
分析结果的计算
根据计算机软件读数及标样溶液和分析试液的强度值，由计算机计算，并输出分析试液的浓度，按下式计算杂质的质量分数ω：
[image: image10.png]w(%) =

c-V x10

X 100




式中：
c——计算机输出的分析试液的对应元素浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）;
V——试液的总体积，单位为毫升（mL）；
m——试料的质量，单位为克（g）。
计算结果表示到小数点后四位。


（资料性附录）
太阳能电池正面浆料用球形银粉分析方法 粒径的测定 激光粒度仪法

范围
本方法规定了太阳能电池正面浆料用球形银粉中粒径的测定方法。
本方法适用于太阳能电池正面浆料用球形银粉中粒径的测定。
方法原理
通过激光粒度仪测定样品的粒径。
分析步骤
制样
B.3.1.1 用干燥洁净的小勺取1/4勺银粉样品，置于100 mL烧杯中，然后向烧杯中加入2 mL的分散剂，用玻璃棒充分搅拌后加水至80 mL，放入细胞破碎仪中超声分散6 min。
B.3.1.2 细胞破碎仪参数设置：采用直径为6 mm或8 mm的变幅杆，超声强度为60%，超声模式设置为超声2秒，间隙1秒。

测试
采用湿法测试样品，测试过程参数：搅拌速度：3000 rpm，超声强度：80%，银粉折射率：0.200，银粉吸收率：3.000，水折射率：1.330。

（资料性附录）
太阳能电池正面浆料用球形银粉分析方法 色差的测定 色差仪法

范围
本方法规定了太阳能电池正面浆料用球形银粉中色差的测定方法。
本方法适用于太阳能电池正面浆料用球形银粉中色差的测定。
方法原理
通过色差仪分别测定参照样和试样的光谱三刺激值，即可定量计算出试样与参照样的颜色差异，用L, a, b表示。
设备
色差仪：

3.1.1  色差仪通常采用的几何结构可分为定向型和积分球型两种。其中定向型几何结构分为45°/0°和0°/45°两种，积分球型几何结构分为d/8°和8°/d两种。
3.1.2 色差仪应能满足在D65标准光源和10°标准色度观察者或者标准C光源和2°标准色度观察者的条件下同时测定色度值CIELAB L＊，a＊，b＊或Hunter Lab L，a，b。通常使用的颜色空间有：CIELAB L*、a*、b*和HunterLab L、a、b。选择的色差仪、标准光源、标准色度观察者和颜色空间不同，测得的色差值也会有差异。

色差仪校准板：由校准白板组成。
参照样：由供需双方认可的标准银粉样品。应在避光和试验室环境下保存，以避免参照样的颜色发生较大变化而影响测定结果。
分析步骤
制样
B.4.1.1 PE自封袋作为样品容器
B.4.1.1.1 准备好干净整洁，表面平整的1号PE自封袋，装入30g待测银粉。

B.4.1.1.2  银粉装入带中后，需要排除多余的空气，从而使银粉可以平整铺在样品袋中。

B.4.1.2 玻璃培养皿作为样品容器
B.4.1.2.1 准备直径为35mm的玻璃培养皿，装入待测银粉。银粉的量要保证银粉可以平整的铺平培养皿底部。
B.4.1.2.2样品装入培养皿后将样品压实，使样品平整的铺平培养皿底部。注：在加入样品以及压平样品和培养皿的清洁过程中不要让培养皿底部产生划痕，以免对结果造成干扰。
校准
用色差仪校准板对仪器进行校准。
测试
B.4.3.1 标准样品数据的设置：进入新标准设置界面，将协商一致的标准样品放在探头上点击测量键，之后输入新标准名称，新标准设置完成。
B.4.3.2 将样品放在探头上点击测量按钮，记录测量结果L，a，b和△E四个数值。
B.4.3.3 结果的判定：此方法适用于样品与标准样品的比对，样品与标样的差异取决于△E的大小，△E＜2判定为与标样差异小，在合格范围内，△E＞2则与标样差异大，判定为不合格。

结果的表示

ΔE=[(ΔL)2 + (Δa)2 + (Δb)2]1/2
式中：

ΔL＝L*1-L*0 或 L1-L0；
Δa＝a*1-a*0 或 a1-a0； 
Δb＝b*1-b*0或b1-b0
L*1,a*1和b*1或L1,a1和b1为试样的色度值，L*0,a*0和b*0或L0,a0和b0为参照样的色度值。  

如果 ΔL为正值，试样比参照样偏亮  ΔL为负值，试样比参照样偏暗。

Δa为正值，试样比参照样偏红  Δa为负值，试样比参照样偏绿。  

Δb为正值，试样比参照样偏黄  Δb为负值，试样比参照样偏蓝。   

_________________________________
