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国家标准编制说明 （初稿）
1、 工作简况
1.1 任务来源
国家标准计划《锂离子电池材料 粉末压实密度的测定》由 TC243（全国有色金属标准化技术委员会）归口，TC243SC4（全国有色金属标准化技术委员会粉末冶金分会）执行 ，主管部门为中国有色金属工业协会。根据全根据国家标准化管理委员会《关于下达 2020 年第二批推荐性国家标准计划的通知》（国标委发〔 2020〕 37 号）的文件精神，国家标准《锂离子电池材料的粉末压实密度的测定》 由全国有色金属标准化术委员会负责归口，主要起草单位 厦门厦钨新能源材料股份有限公司 、宁德时代新能源科技股份有限公司 、元能科技（厦门）有限公司 由厦门厦钨新能源材料股份有限公司院牵头起草。该项目计划编号为 （2021）41号20214500-T-610，项目计划完成时间2022 2023 年 3 12 月。
1.2 本标准涉及产品及市场介绍
    锂电行业的飞速发展和壮大势必推动标准化工作的加速开展以此促进行业的规范和健康运行。由于市场对锂离子电池能量密度的要求越来越高，系统能量密度一直是大家关注的焦点，电池比容量是重要的影响因素之一。锂离子电池正负极极片的压实密度对制成后电池的比能量、内阻、循环性能、电解液浸润性等一系列参数有直接的影响，而正负极粉末的压实密度直接影响电池极片的压实密度，因此正负极粉末压实密度是一个必要的检测参数。随着用户对锂离子电池体系能量密度的要求越来越高，即对单体电池的比容量要求越来越高，也使市场对正负极粉末压实密度提出更高要求。当前锂电行业相关标准主要集中在电芯、材料制造和工艺等方面，针对锂电材料测试表征的标准极少，有必要进行补充和完善。目前正负极粉末压实密度的测试方法不统一，相关的测试标准较少，在GB/T 24533附录L中的对石墨类负极材料测试方法的描述中，测试过程中会存在较多的人为参与，存在例如加料后无预处理-粉末在治具中的堆积状态不一致、手动加压-加压速率不易控制、转移测厚-加压与测厚分离引入测试误差等问题，导致测试结果误差较大，无法起到标准对标的作用；在GB/T1481-2012《金属粉末（不包括硬质合金粉末）在单轴压制中压缩性的测定》标准中，规定对粉末施加一定的压力后，将压坯取出后测量厚度来计算压实密度，该方法同样存在转移过程时易破坏压坯形状导致测厚不准确的问题；目前国内多数公司在测试时使用的压强较低，在低测试压强下，粉末间存在较多空隙，材料接触不充分，会导致测试误差较大，数据可靠性较低。国外有锂电企业表征正负极材料密度采用振实/堆积密度方法，但该方法依旧存在颗粒空隙较大导致的接触不充分，无法真实表征颗粒在极片中的受压状态。因此现有的粉末压实密度测试方法并不完全适用于锂电正负极粉末压实密度测试。

锂离子电池是 20 世纪 90 年代开发成功的新型绿色二次电池，近十几年来发展迅猛，在小型二次电池市场中占据了最大的市场份额，已成为化学电源应用领域中最具竞争力的电池。相对于铅酸电池、镍镉电池、镍氢电池等二次电池，锂电池具有能量密度高、循环寿命长、自放电率小、无记忆效应和绿色环保等突出优势。随着社会对环境保护、节能降耗的要求越来越高，锂电池所具有的循环利用寿命长、环保节能的优点愈加突显，应用领域将不断拓宽2018 年 12 月，国家发展和改革委员会发布《汽车产业投资管理规定》，对新建车用动力电池单体/系统企业投资项目条件作出调整：取消“能型车用动力电池单体比能量应不低于 300Wh/kg，系统比能量应不低于 220Wh/kg”要求，突出电池安全性。 2019 年 3 月，财政部、工业和信息化部、科技部、发展改革委等四部委联合发布了《关于进一步完善新能源汽车推广应用财政补贴政策的通知》，落实了 2019 年新能源汽车补贴政策，成本成为新能源产业链关注的焦点。
2020 年下半年开始全球新能源市场彻底爆发，全年电动汽车销量首次突破 300万辆。锂电行业的飞速发展和壮大势必推动标准化工作的加速开展以此促进行业的规范和健康运行。由于市场对锂离子电池能量密度的要求越来越高，系统能量密度一直是大家关注的焦点，电池比容量是重要的影响因素之一。锂离子电池正负极极片的压实密度对制成后电池的比能量、内阻、循环性能、电解液浸润性等一系列参数有直接的影响，而正负极粉末的压实密度直接影响电池极片的压实密度，因此正负极粉末压实密度是一个必要的检测参数。随着用户对锂离子电池体系能量密度的要求越来越高，即对单体电池的比容量要求越来越高，也使市场对正负极粉末压实密度提出更高要求。
1.3 承担单位情况
[bookmark: _Hlk114221487]厦门厦钨新能源材料股份有限公司是世界钨行业领军企业——厦门钨业股份有限公司的全资子公司。公司产品涵盖钴酸锂、三元材料、前驱体、锰酸锂、磷酸铁锂、高镍材料、NCA等全系列能源新材料产品，积极进行富锂锰基、5V高电压等下一代能源新材料产品开发，广泛服务于松下、三星、ATL、BYD等国内外知名电池客户，市场占有率在同行业中名列前茅，铸就了卓越的厦钨新能源材料品牌。
1.3.1厦门厦钨新能源材料股份有限公司
厦门厦钨新能源材料股份有限公司是世界钨行业领军企业——厦门钨业股份有限公司的全资子公司。公司产品涵盖钴酸锂、三元材料、前驱体、锰酸锂、磷酸铁锂、高镍材料、NCA等全系列能源新材料产品，积极进行富锂锰基、5V高电压等下一代能源新材料产品开发，广泛服务于松下、三星、ATL、BYD等国内外知名电池客户，市场占有率在同行业中名列前茅，铸就了卓越的厦钨新能源材料品牌。
1.3.2 宁德时代新能源科技股份有限公司
宁德时代新能源科技股份有限公司成立于2011年，其专注于新能源汽车动力电池系统、储能系统的研发、生产和销售，致力于为全球新能源应用提供一流解决方案。核心技术为动力和储能电池领域，材 料、电芯、电池系统、电池回收二次利用等全产业链的研发及制造能力，公司于2018年在深交所创业板上市。
1.3.3 元能科技（厦门）有限公司
元能科技是一家专业从事锂离子电池检测仪器研发和生产的高科技企业。公司侧重技术的研究和储备，保持大额度研发投入，创建了一支由博士、硕士和行业专家等组成的经验丰富、技术精湛的研发团队，在仪器检测与分析技术领域开展了卓有成效的研究开发工作，申请了多项发明专利和实用新型专利。元能科技与厦门大学、中国科学院、宁德时代新能源科技股份有限公司(CATL)等多个单位或企业展开科技成果项目的技术合作与产业化。

1.4 主要参加单位和工作组成员及其工作
本文件起草单位有：厦门厦钨新能源材料股份有限公司、宁德时代新能源科技股份有限公司、元能科技 （厦门）有限公司、宁德新能源科技有限公司、成都巴莫科技有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、四川锂源新材料有限公司、福建紫金锂元材料科技有限公司、宁波容百新能源科技有限公司、格林美（无锡）能源材料有限公司、湖北万润新能源科技股份有限公司、巴斯夫杉杉电池材料有限公司等
本文件主要起草人：魏丽英、杨凡、齐琼琼、王益、杨晓璐、罗东升、郭静静、王玉娇、刘玮、吴姗姗、田桂英、魏琼、宾霜霜帆







各起草人在本文件编制过程中的工作职责见表 1 所示：
表1 各起草人及工作职责
	起草人姓名
	工作职责

	魏丽英、杨凡
	样品收集、起草试验研究，数据处理；标准文本、试验
报告和编制说明的撰写。

	齐琼琼、王益、杨晓璐、罗东升
	试验方案和试验条件的验证； 提供压实密度测定数据；对标准文本提出修改意见

	[bookmark: _GoBack]郭静静、王玉娇、刘玮、吴姗姗、田桂英、魏琼、宾霜霜
	提供压实密度测试数据数据； 对标
准文本提出修改意见


1.5 主要工作过程
1.5.1 起草阶段
厦门厦钨新能源材料股份有限公司接到《锂离子电池材料的粉末压实密度测定》的制订任务后，立即组织相关技术人员成立了标准编制组，明确了成员的任务，制定了工作计划及进度安排。标准编制组对国际和国外标准进行了查新，收集、分析，研究了相关技术资料，对该测定方法进行了多次验证实验，在此基础上，于 2020 2020 年 11月形成了标准的草稿。随后标准编制组对锂离子电池材料的粉末压实密度测定方法进行了充分讨论和分析，对草稿进行了修改和完善。
1.5.2 征求意见阶段
    2021年1月5日申报，2021年5月18日，全国有色金属标准化技术委员会将征求意见资料在国家标准化管理委员会的“全国标准信息公共服务平台”上挂网，向社会公开征求意见。同时，全国有色金属标准化技术委员会通过工作群、邮件向委员单位征求意见。征求意见的单位包括材料生产、材料使用、科研院校、检验等单位，征求意见单位广泛且具有代表性，征求意见时间大于2个月。
   2022年5月7日，全国有色金属标准化技术委员会召开有色金属标准网络工作会议，会议对标准项目进行任务落实与讨论。会上收集了其他参与起草、验证单位的相关信息。

1.5.3 审查阶段


1.5.4 报批阶段




二、标准的编制原则、标准的主要内容与论据
2.1 标准编制原则
1）符合性
a）以满足国内锂离子电池正负极材料的实际生产、使用需要为原则，提高标准的适用性。
[bookmark: _Hlk114218793]b）完全按照 GB/T 1.1-20092020《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。
2）先进性
国家发展改革委会《产业结构调整指导目录(2019 年本)》中鼓励发展锂离子电池用三元和多元、磷酸铁锂等正极材料、中间相炭微球和硅碳等负极材料、单层与三层复合锂离子电池隔膜、氟代碳酸乙烯酯(FEC)等电解质与添加剂。本标准的制定符合国家政策法规、导向，符合目前国内锂电正负极材料的生产和用户需求情况。本标准规定的内容遵循充分满足市场要求原则、指导生产的原则。通过标准的实施，提高锂电正负极材料的生产技术水平，促进相关技术的进步，为国内相关产业提供技术指导，满足用户的需求，促进锂离子电池正负极材料行业的不断发展。锂电池正负极粉末压实密度测试方法标准的缺失和不足，导致相关上下游企业对粉末压实密度的测试手段与方法不统一，各家企业测得的数据结果不一致，极大地增加了相关企业的品质监控和来料检验的难度。由于测试方法间的误差导致部分粉末压实密度异常的材料流入正常电池制作流程，造成制成的极片异常，极大地影响电池性能，增加生产周期及不良率，导致运营成本增加。综上所述，随着市场对锂离子电池需求的快速增长，势必要建立更多标准以促进行业的规范发展、健康壮大。因此锂离子电池粉末压实密度测定方法的标准化是必要且紧迫的。
本标准提出了一种测量锂电正负极材料压实密度的方法，包括规定粉末预振实、自动施加压力、在线测厚等步骤来减小测试误差，提高数据准确性和稳定性。本标准的建立会使得锂电行业对粉末压实密的测试方法形成统一的标准，进而提高测试结果的可靠性，极大的减少了由于企业间对标而产生的时间及金钱的浪费，减少了因数据偏差而导致的争端。

2.2 标准制定的主要内容与论据
2.2.1 标准主要内容的依据
GB/T 24533-2019《锂离子电池石墨类负极材料》国家标准于2019年3月 25日发布，2020年2月1日实施，该文件中规定了石墨类负极材料压实密度测定的基本要求， 该文件的5.2理化指标中针对石墨负极材料提出了压实密度的技术指标要求；文件中的 6.1.6针对压实密度技术指标要求提出了试验方法。 相较于标准 GB/T 24533-2019，本文件的测试方法针对相对全面的锂离子电池正负极材料粉末，科学地引入了标准压力、压强、加压压实密度、卸压压实密度等几个重要参数。
2.2.2 标准主要内容说明
[bookmark: _Hlk114220760]本文件正文部分共分为 10 章，其中第 1、 2、 3 章为规范性一般要素，包括范围、规范性引用文件、术语和定义，第 4、 5、 6、 7、 8、 9 、10章为规范性技术要素。第 1 章范围： 本标准规定了镍钴锰酸锂、镍锰酸锂、磷酸铁锂、磷酸锰铁锂、钴酸锂、锰酸锂、富锂、石墨、硅、钛酸锂、铌酸钛等锂离子正负极材料的粉末压实密度测定方法，适用于镍钴锰酸锂、镍锰酸锂、磷酸铁锂、磷酸锰铁锂、钴酸锂、锰酸锂、富锂、石墨、硅、钛酸锂、铌酸钛等锂离子正负极材料压实密度的测定。
第2、3章分别为规范性引用文件、术语和定义，按照最新修订的 GB/T 1.1-20092020《标准化工作导则 第 1 部分：标准化文件的结构和起草规则》的要求，保留了相关章节。
第4章 测试条件，规定了本文件中第9章测试内容及步骤的环境条件要求，避免了在试验步骤章节反复阐述各个测试步骤的共性条件要求， 使文件的结构更加简洁，逻辑上更为清晰合理。
第5章 方法原理，规定了本文中第9章测试过程的方法 ，明确测试原理及相关计算要求，进一步明确了测试过程的关键影响因子。
第6章 试剂、耗材及配件，规定了本文件第9章节需要用到的各种试剂、耗材及配件清单。对于试剂或耗材只给出了潜在影响实际试验效果的关键参数的要求，对于可商品化采购的标准件，不再阐述各个部件的具体细节及参数，对于需要经加工或预处理后方可使用的原料或试剂， 相关操作均放在第9章9.2样品预处理小节，使文件的章标题与其内容更加契合。
第7章 测试设备与装置，规定了本文件第9章测试内容及步骤章节需要用到的关键设备和装置清单，所述设备和装置本文件中出现的先后顺序列出，便于前后对照。 本章节只列出了设计测试内容和步骤的关键设备，确保标准的适用性。
第8章 测试参数与数据输出，规定了本文件中压实密度测定的关键测试参数与数据要求，本章节是按照前期验证结果的普适性进行规定与明确，重点关注测试参数的合理性，数据的全面性。
第9章 测试内容及步骤，是本文件中核心章节，本章节内容包含9.1测量设备及装置校准，明确了测试前设备准确性评估工作，可有效保证测量过程的准确高效进行；9.2明确了样品预处理的相关备注说明，确保不同样品测试结果的准确性及改标准的适用性；9.3按照时间序和操作流程序的方式进行编排，包含数据存储与分析环节，重点关注试验步骤的科学性、规范性、可操作性，对于可能引起重大分歧不宜给出特别具体的参数要求的步骤条款，本章节以给出范围和规定过程要求进行处理。
第10章 试验报告，规定了报告所包含的必备要求内容，包括样品生产批号、日期、时间、测试地点、测试人员、试验使用仪器型号、分析结果与表示方法在测定中观察到的异常现象及任何不包括在本标准中的操作或是自由选择的试验条件。
三、主要试验（或验证）情况分析
3.1 试样的选择与影响
锂离子电池正负极材料粉末产品种类有很多，目前正极类包含镍钴锰酸锂、镍锰酸锂、磷酸铁锂、磷酸锰铁锂、钴酸锂、锰酸锂、富锂、钛酸锂、铌酸钛等等，负极主要包含石墨、硅碳等，其中每一种又可以按照元素比例、粒度、比表面积、形貌、振实密度、容量、循环寿命等参数进行分类，不同特性参数的产品适用于不同的领域。譬如磷酸铁锂以粒度比例为分类指标，通常中位径 D50 较小的磷酸铁锂产品多用于电容器或有高功率需求领域，， 中等粒度的磷酸铁锂产品主要用于小动力、数码及电动自行车，大颗粒或者级配产品主要用于有高能量密度需求的领域，如电动汽车、储能等；又如镍钴锰酸锂材料以元素比例分，可含有1：1:1系列、5:2:3系列、8:1:1系列等等。样品类型会影响测试参数的选择，因此在验证阶段的选样要综合考虑样品的代表性。，本文件前期测试分别选取磷酸铁锂及镍钴锰酸锂为主要物性指标。
[image: ]


3.2 主要指标测试


3.3 本测试方法适用范围说明
[bookmark: _Hlk114218122]本标准适用于镍钴锰酸锂、镍锰酸锂、磷酸铁锂、磷酸锰铁锂、钴酸锂、锰酸锂、富锂、石墨、硅、钛酸锂、铌酸钛等锂离子正负极材料压实密度的测定。
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