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[bookmark: _Toc148702529][bookmark: BookMark2]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。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
[bookmark: _Hlk148965553]本文件起草单位：厦门厦钨新能源材料股份有限公司、元能科技（厦门）有限公司、宁德时代新能源科技股份有限公司、深圳市德方纳米科技股份有限公司、浙江巴莫科技有限公司、深圳澳睿新能源科技有限公司、湖北万润新能源科技股份有限公司、广东邦普循环科技有限公司、巴斯夫杉杉电池材料有限公司、福安青美能源材料有限公司、格林美（无锡）能源材料有限公司、北京当升材料科技股份有限公司、天津国安盟固利新能源有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、成都巴莫科技有限公司、宁德新能源科技有限公司、深圳市德方创域新能源科技有限公司、河南科隆新能源股份有限公司、深圳市三雅科技有限公司、广东金晟新能源股份有限公司、宜昌邦普循环科技有限公司、四川新能源汽车创新中心、青岛黑猫新材料研究院。 
本文件主要起草人：曾雷英、魏丽英、杨凡、潘瑾、陈佳丽、齐琼琼、杨晓璐、王益、吴凯、李伟、苏育、罗东升、何婷婷、刘振武。
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[bookmark: BookMark4]

锂离子电池正极材料粉末电阻率测定方法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97190718][bookmark: _Toc148691893][bookmark: _Toc148702503][bookmark: _Toc148702530]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件描述了锂离子电池正极材料粉末电阻率的测定方法。
本文件适用于锂离子电池正极材料粉末电阻率的测定。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97190719][bookmark: _Toc148691894][bookmark: _Toc148702504][bookmark: _Toc148702531]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/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
[bookmark: _Toc97190720][bookmark: _Toc148691895][bookmark: _Toc148702505][bookmark: _Toc148702532]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

电阻率  resistivity
ρ
[bookmark: _Toc22301035][bookmark: _Toc14701805][bookmark: _Toc14681105][bookmark: _Toc14681433]材料内部的电流电场强度和稳态电流密度之比,即单位体积内的体积电阻。
[来源：GB/T 40007—2021, 3.2]

四探针法  four probe method
粉末材料预压成型，用四探针电阻率测量仪测量过程中，由于持续施压或保持压力恒定，待测样的压实密度不断变化或保持静止不变，测量待测样在不同压实密度或同一压实密度下电阻率的方法。
[来源：GB/T 40007—2021,3.3，3.4，有修改]
[bookmark: _Toc148702506][bookmark: _Toc148702533]原理
[bookmark: _Toc148702507]四探针测试原理
[bookmark: _Hlk169253308][bookmark: _Hlk169253295]如图1所示将正极粉末材料填装内衬绝缘试样模具中,模具内腔直径D，模具试样一端面与排列成一直线的四探针紧密接触, 排列成一直线的四探针垂直压在半无穷大的试样平坦表面上。外侧探针1、探针4间通电流I,内侧探针2、探针3间形成电压U回路。当试样厚度h＞4l时,四探针附近试样的电阻率ρ按照公式(1)计算,试样厚度h≤4l时,四探针附近试样的电阻率ρ 按照公式(2)计算。
		()
		()
式中：
ρ ——四探针附近试样的电阻率,单位为欧姆厘米(Ω·cm)；
l ——探针系数,单位为厘米(cm)；
U——内侧两根电极所测的直流电压值,单位为伏特(V)；
I ——外侧两根电极所施加直流电流值,单位为安培(A)；
F——修正系数,根据试样厚度h、模具直径D即试样受压后圆片的直径、探针系数l及修正函数查表值综合计算的结果（以测试设备给附带为准）；
[image: ]
四探针测试原理示意图
[bookmark: _Toc148702508]两探针测试原理
如图3所示将正极粉末材料装入内衬绝缘试样模具中,上、下标准电极与待测样紧密接触,且上、下标准电极连接加压装置,在一定的压力下,通过标准电极给试样两端通电流I,电压表测量上、下标准电极之间的电压U,根据欧姆定律,可按公式(3)进行试样电阻率计算。
		()
式中：
ρ ——试样的电阻率,单位为欧姆厘米(Ω·cm)；
U——上、下标准电极间的直流电压值,单位为伏特(V)；
I ——上、下标准电极间的直流电流值,单位为安培(A)；
S ——材料横截面积,单位为平方毫米(mm2)；
h ——材料厚度,单位为毫米(mm)；
[image: ]
两探针测量原理图
[bookmark: _Toc148702509][bookmark: _Toc148702534]试剂和材料
[bookmark: _Toc148702510]无水乙醇：分析纯。
[bookmark: _Toc148702511]无尘纸。
[bookmark: _Toc148702512]称量纸。
[bookmark: _Toc148702513][bookmark: _Toc148702535]仪器设备
[bookmark: _Toc148702514]电子天平
天平精度应不低于0.0001 g。
[bookmark: _Toc148702515]四探针测量设备
四探针测试装置应由试料模具、加压系统、测厚系统、测试系统等构成。
试料模具
试料模具内衬为绝缘材料,内腔直径D≥10l(该模具可将粉体试样压制成厚度h≤4l 的薄圆片)。
加压系统
加压柱接触试料端为绝缘材料。
测厚系统
能够精确读取厚度信息，偏差不低于0.001 mm。
测试系统
四探针除针尖外,其余部分预包埋在下(或上)加压柱绝缘材料里,针尖与加压柱处于同一平面,探针间的绝缘电阻(包括针与外壳)大于103 MΩ。
两探针测量设备应由s试料模具、加压系统、测厚系统、测试系统等构成。
1. 测试模具
试料模具是内衬为绝缘材料的双开口圆筒，内含导电性良好高硬度材质垫片，垫片含上下两个，另配备不锈钢上下压头，其中模具内径13 mm、15 mm、16 mm、20 mm等多尺寸可选，上下垫片、上下压头/压盘应与模具内径相匹配。
1. 加压系统
加压系统可保证测试过程中压强稳定，重复测试施压速率应稳定且一致。
测厚系统
能够精确读取厚度信息，偏差不低于0.001 mm。
1. 测试系统
测试系统应包含圆形平板装的标准电极，上、下标准电极与垫片具有较好配合度,电极表面平整。
根据生产设备条件，可选用一体化自动测试数据采集系统，系统包含自动加压、测试、数据采集及计算等模块，可实现数据自动输出。
[bookmark: _Toc148702516][bookmark: _Toc148702536]样品
样品无明显结块、团聚及吸潮现象。
[bookmark: _Toc148702517][bookmark: _Toc148702537]测试条件
[bookmark: OLE_LINK1]测试过程保持环境条件温湿度，其中温度波动不超过±5℃，湿度条件不超过±5%RH，部分试料测试过程对湿度敏感的样品建议干燥房条件，湿度≤6%RH的条件下进行。
[bookmark: _Toc148702518][bookmark: _Toc148702538]测试步骤
[bookmark: _Toc148702519]设备准备
用无水乙醇（5.1）润湿的无尘纸（5.2）清洁模具内腔及上下垫片，确保清洁完全，以擦拭后无尘纸无肉眼可见污渍为标准。
测试前应目视检查模具内腔及上下垫片，无肉眼可见的划痕、凹坑，确保垫片可流畅的进入内腔且测试过程中无明显溢料。
[bookmark: _Toc148702520]参数设定
设定的单点或多点测试压强，推荐参照表2进行参数设置，并保存。
表1推荐设定参数
	试料类别
	试料量
	测试压强/MPa
	保压时间
/s

	磷酸铁锂
	试料量不超过模具容量的2/3
	≥8
	≥10

	钴酸锂
	
	≥80
	

	镍钴锰酸锂
	
	≥16
	

	注：
1.测试压强为模具内腔直径及测试压力综合计算的结果，涉及不同实验室间对比测试需确保参数统一。
2.其它试料类别可结合理化指标及实验室条件进行确定，为规避误差引入，提升稳定性，推荐选用大压强条件完成测试。



[bookmark: _Toc148702521]操作流程
厚度复位
测试前开启设备，应进行厚度归零或基线验证，或按照企业推荐方式进行。
测试
参照表1，使用天平（6.1）和称量纸（5.3）称取一定质量的试料，依次将下垫片、试料、上垫片装入测试模具内腔中，确保样品均匀分布于模具内，将模具放入加压系统中。
加压至待测压强并参照表1保持一定时间。
给予材料施加一定恒定电流，读取两端子或两探针间的电压。
[bookmark: _Toc148702522][bookmark: _Toc148702539]试验结果计算及数据处理
[bookmark: _Toc148702523]若采用一体化自动测试数据采集系统，可直接读取粉末电阻率数据。
[bookmark: _Toc148702524]若设备无法自动计算，则根据测试方法的不同，按照公式（1）、公式（2）或公式（3）计算粉末电阻率。
[bookmark: _Toc148702525]粉末电阻率取三个平行样品进行测试，计算平均值，计算结果表示到小数点后两位，按GB/T 8170的规定进行修约。
[bookmark: _Toc148702526][bookmark: _Toc148702540]重复性
在重复性条件下获得3次独立测试结果的测定值，三次测试结果的COV不超过允许差限定。
[bookmark: _Toc148702527][bookmark: _Toc148702541]测试报告
测试报告应包括以下内容：
a)	样品名称及编号；
b)	本文件编号；
c)	测试条件（测试环境；试料量；测试模式；加压压强；加压保压时间）；
d)	测试结果；
e)	测试日期和测试人员；
f)	本文件没有规定的各种操作；
g)	可能影响测试结果的情况。
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[bookmark: BookMark6]
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[bookmark: _Toc148702528][bookmark: _Toc148702542]参考文献
[1] GB∕T 40007-2021 纳米技术 纳米材料电阻率的接触式测量方法 通则.pdf
[2] GB/T 41232.2—2021  纳米制造 关键控制特性 纳米储能 第2部分：纳米正极材料的密度测试
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