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[bookmark: _Toc65250773][bookmark: _Toc65250764][bookmark: _Toc65250253][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。
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本文件主要起草人：
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含锂电解质片柔韧性的测定
[bookmark: _Toc65250254][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc65250775][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc65250766][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc24884211]范围
[bookmark: _Hlk132200181][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc24884212]本文件规定了含锂电解质片柔韧性的测定方法。
本文件适用于硫化物和氧化物类型含锂电解质片柔韧性的测定，其它电池用材料的柔韧性测试参照使用。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc65250767][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc65250255][bookmark: _Toc65250776][bookmark: _Toc26986772]规范性引用文件
本文件没有规范性引用文件。
[bookmark: _Toc6407909]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Hlk132200338]
柔韧性  flexibility
含锂电解质片随底板一起发生弯曲变形而不破坏的能力。
[bookmark: _Toc420918885][bookmark: _Toc6407911][bookmark: _Toc409182232][bookmark: _Hlk132200367]试验原理
[bookmark: _Toc408833254]通过砝码施加拉力，将含锂电解质片连同底板一起绕柔韧性测定仪上不同直径的轴杆弯曲并发生变形，检查其表面破坏情况，以不引起含锂电解质片破坏的最小轴杆直径来表示其柔韧性。
试验环境
除另有规定外，试验应在温度为25 ℃±2 ℃，露点温度不高于-40 ℃的干燥房或手套箱（水含量小于1 mL/m3，氧含量小于1 mL/m3）中进行。
试剂或材料
含锂电解质粉末：硫化物固体电解质粉、氧化物固体电解质粉。
溶剂：
1. 甲基乙基酮，简称MEK，纯度不小于99.99％，水分不大于0.02％，适用于硫化物固体电解质粉；
1. N-甲基吡咯烷酮，简称NMP，电池级，纯度不小于99.99％，水分不大于0.02％，适用于氧化物固体电解质粉。
粘结剂：聚偏二氟乙烯-六氟丙烯，简称 PVDF-HFP，电池级。
增韧剂：无碱玻璃纤维（E玻璃纤维），碱金属氧化物含量≤0.5％。
底板：
1. 除另有规定外，底板为铝箔，电池级，厚度宜为12 μm±0.5 μm；
1. 底板应洁净、平整、不扭曲，表面无可见裂纹与皱纹。
[bookmark: _Toc409182235][bookmark: _Toc6407914][bookmark: _Toc420918888][bookmark: _Hlk132200440]仪器设备
烘箱：控温范围为45 ℃～200 ℃，温度分辨率为0.1℃，波动度为±1℃。
干燥器：内盛适当的干燥剂。
电子天平：分度值为0.0001 g。
匀浆机。
涂布机。
柔韧性测定仪：由直径不同的7个钢制轴杆固定在底座组成，见图1。柔韧性测定仪轴棒5、轴棒6和轴棒7的截面图，见图2。柔韧性测定仪经过装配，各轴杆与安装平面的垂直度公差值不大于0.1 mm。

[image: ]
[bookmark: _Hlk132200531]标引序号说明：
1——轴1：长为35 mm，直径为150-0.05 mm；
2——轴2：长为35 mm，直径为100-0.05 mm；
3——轴3：长为35 mm，直径为50-0.05 mm；
4——轴4：长为35 mm，直径为40-0.05 mm；
5——轴5：长×宽×厚度（35 mm×10 mm×3 mm），曲率半径1.5 mm±0.1 mm；
6——轴6：长×宽×厚度（35 mm×10 mm×2 mm），曲率半径1 mm±0.1 mm；
7——轴7：长×宽×厚度（35 mm×10 mm×1 mm） ，曲率半径0.5 mm±0.1 mm。
柔韧性测定仪
[image: ]
[bookmark: _Hlk132200567]标引序号说明：
1——轴5截面图；
2——轴6截面图；
3——轴7截面图。
柔韧性测定仪轴5、轴6与轴7的截面图
[bookmark: _Hlk132200582]砝码：100 g F2等级砝码（带提勾），允许误差±0.5 mg。
放大镜：四倍放大镜或具备同等功能的仪器。
LED 强光手电筒（聚光型）。
样品制备
材料预处理
含锂电解质粉末（6.1）、粘结剂（6.3）和增韧剂（6.4）、底板（6.5）分别放入烘箱（7.1）内，烘烤温度为70 ℃～140 ℃，烘烤时间不少于3 h，冷却至室温后转移至干燥器中。
称量
使用电子天平（7.3）称量8.1中预处理后的含锂电解质粉末（6.1）、粘结剂（6.3）和增韧剂（6.4），按质量分数为（80％～98％）、（1％～10％）、（1％～10％）计算；用电子天平（7.3）称量溶剂（6.2），其质量按照浆料固含量50％～80％计算。
注：固含量为含锂电解质粉末、粘结剂和增韧剂的质量占浆料质量的比值。
匀浆 
将8.2中称量的溶剂（6.2）、增韧剂（6.4）和粘结剂（6.3）加入到匀浆机（7.4），搅拌直至完全溶解；加入称量的含锂电解质粉末（8.2），搅拌均匀，完成匀浆工序。
涂布、烘烤
使用涂布机（7.5）将8.3中匀浆后的含锂电解质浆料均匀涂覆在底板上，涂布完成后，将含锂电解质片转移至烘箱（7.1）中进行烘干处理，烘烤温度为 85 ℃～120 ℃，烘烤时间不少于3 h，烘干后样品厚度宜为100 ± 5 μm。
试样
将第8章中制备好的样品，裁剪成长宜为10 cm±0.1 cm，宽宜为3 cm±0.1 cm的长方形样品，样品表面不应出现网纹、裂纹以及剥落等现象，否则中断此次测试。
至少裁剪5个试样。
试验步骤
平行试验
至少平行做5次试验。
柔韧性测试
[bookmark: _Hlk132200662]10.2.1  将试样朝上、底板紧贴于轴杆上，匀速绕轴杆弯曲试样使底端平齐，将试样的底端夹住，并用线绳在夹子中心下方悬挂砝码（7.7）。
10.2.2  将手电筒（7.9）置于试样正上方50 cm处垂直照射，目视观察试样是否出现网纹、裂纹以及剥落等；若目视无法判定，可以用放大镜（7.8）观察试样，检查试样的表面是否变化，操作示意图见图3。
10.2.3  弯曲测试按轴杆直径从大到小依次测试，直至出现网纹、裂纹以及剥落等破坏现象，则终止试验。
[image: ]
试验操作示意图
[bookmark: _Toc6407918][bookmark: _Toc420919790][bookmark: _Toc409183377]试验数据处理
按以下要求确定试样的柔韧性数值，以毫米（mm）计：
1. 对5次平行试验中不引起试样破坏的最小轴杆直径进行判定，取至少4次重复的结果作为柔韧性数值；
1. [bookmark: _GoBack]若5次平行试验的重复结果不足4次，需追加平行试验次数，直至满足至少4次重复结果的要求后作为柔韧性数值。
[bookmark: _Toc420919792][bookmark: _Toc409183379][bookmark: _Toc6407921][bookmark: _Hlk132200724]试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
1. 样品名称；
1. 样品编号；
1. 样品来源；
1. 试验结果及其表示；
1. 观察到的异常现象；
1. 试验日期。
[bookmark: BookMark8][image: ]
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