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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

Производство нанотехнологическое 

КОНТРОЛЬ ОСНОВНЫХ ХАРАКТЕРИСТИК 

Ч а с т ь  4 - 2

Наноматериалы катодные для устройств накопления электрической энергии.
Определение плотности

Nanomanufacturing. Key control characteristics.
Part 4-2. Cathode nanomaterials for electrical energy storage. Determination of density

Дата введения — 2022—03—01

1 Область применения
Настоящий стандарт является частью серии стандартов МЭК 62607, распространяется на катод

ные наноматериалы в виде порошка, применяемые для изготовления электродов устройств накопле
ния электрической энергии, и устанавливает методы определения плотности в состоянии после уплот
нения и после прокатки. На основе результатов, полученных с применением методов, установленных в 
настоящем стандарте, потребитель сможет принять решение о пригодности катодного наноматериала 
для применения. В настоящем стандарте также установлены требования к изготовлению образцов и 
обработке результатов.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использована нормативная ссылка на следующий международный доку

мент. Применяют последнее издание указанного ссылочного документа, включая все изменения.
ISO/TS 80004-1. Nanotechnologies — Vocabulary — Part 1: Core terms (Нанотехнологии. Словарь. 

Часть 1. Основные термины)

3 Термины, определения и сокращения

3.1 Термины и определения

В настоящем стандарте применены термины по ISO/TS 80004-1. а также следующие термины с 
соответствующими определениями.

ИСО и МЭК ведут терминологические базы данных для использования в стандартизации по сле
дующим адресам:

- Электропедия МЭК, которая размещена на http://www.electropedia.org/;
- платформа онлайн-просмотра ИСО. которая размещена на http://www.iso.org/obp.
3.1.1 катодный наноматериал (cathode nanomaterial): Материал, содержащий фракцию нанома

териала и применяемый в качестве катода в нанотехнологическом устройстве накопления электриче
ской энергии, функциональные или рабочие характеристики которого достигнуты за счет применения 
нанотехнологий.

Издание официальное
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П р и м е ч а н и е  — Катод представляет собой многослойную конструкцию, состоящую из алюминиевого 
токосъемника — фольги, необязательного слоя углеродного материала, способствующего адгезии (для улучшения 
адгезии катодного слоя), и катодного слоя. Катодный слой состоит из активного материала (например, литийсодер
жащих смешанных оксидов или фосфатов, таких как литированный фосфат железа, UFeP04 (ЛЖФ). материала, 
обеспечивающего электрическую проводимость (технического углерода) и органического связующего — поливини- 
лиденфторида (ПВДФ).

3.1.2 плотность поело уплотнения (compacted density): Отношение массы материала к его объ
ему после прессования при заданном давлении.

3.1.3 плотность после прокатки (rolling density): Отношение массы материала к его объему по
сле нанесения на подложку и прокатывания.

3.1.4 пресс-форма (die): Оборудование, предназначенное для удержания и уплотнения пробы по
рошка при прессовании, изготовленное из твердых материалов (например, карбида вольфрама).

П р и м е ч а н и е  — Пресс-форма для уплотнения порошка, как правило, имеет форму цилиндра и содер
жит два пуансона для сдавливания. Тип формы для уплотнения порошка — плавающая или с пружиной для обе
спечения давления на пробу с двух сторон.

3.1.5 пресс (press): Механическое устройство, предназначенное для воздействия на поверхность 
пресс-формы с заданным давлением и точностью до ±1 %.

3.2 Сокращения

В настоящем стандарте применены следующие сокращения.
ПВДФ — поливинилиденфторид:
LFP — литированный фосфат железа. LiFeP04.

4 Изготовление образцов

4.1 Просеивание

Образец для испытаний (ОИ) изготавливают из однородного порошка, состоящего из частиц при
мерно одинаковых размеров. При наличии крупных частиц, в т. ч. агломератов, их удаляют просеивани
ем через сито в 150 меш с целью предотвращения растрескивания, расслоения и появления локальных 
неоднородностей в ОИ после уплотнения.

4.2 Высушивание

Отобранную пробу катодного наноматериала выдерживают в сушильном шкафу при температуре 
выше 100 “С до сухого состояния. Например, пробу высушивают в течение 2 ч в сушильном шкафу при 
температуре 105 °С. Следует учитывать, что пробы некоторых катодных наноматериалов необходимо 
выдерживать в сушильном шкафу в течение большего периода времени для достижения степени осуш
ки. требуемой для испытания.

5 Методы испытаний

5.1 Определение плотности после уплотнения

5.1.1 Сущность метода
Отобранную пробу заданной массы помещают в пресс-форму (рисунок 1. размеры и допуски при

ведены в приложении А. на рисунке А.1 — конструкция пресс-формы, на рисунке А.2 — размеры пресс- 
формы и допуски), затем пресс-форму с испытуемой пробой помещают посередине пресса (рисунок 2). 
Плавно доводят давление на плунжер пресс-формы до заданных значений и выдерживают в течение 
установленного времени, затем извлекают полученный образец в форме цилиндра и измеряют его вы
соту. Плотность после уплотнения катодного наноматериала вычисляют путем деления массы пробы 
на объем уплотненного образца.

5.1.2 Оборудование
5.1.2.1 Аналитические весы
Для измерений применяют аналитические весы точностью 0.01 г.

2
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5.1.2.2 Устройство для изготовления образца 
Устройство для изготовления ОИ состоит из двух частей:
а) пресс-формы, изображение которой приведено на рисунке 1. конструкция и размеры — в при

ложении А (см. рисунки А.1 и А.2);

Рисунок 1 —  Пресс-форма

Ь) лабораторного пресса, изображение которого приведено на рисунке 2.

Рисунок 2 — Лабораторный пресс с установленной пресс-формой 
для определения плотности после уплотнения

5.1.2.3 Штангенциркуль
Для измерений применяют штангенциркуль точностью 0.02 мм.
5.1.3 Проведение испытания
Испытание проводят поэтапно в следующей последовательности:
a) включают аналитические весы, отвешивают пробу катодного наноматериала заданной массы 

(рекомендуемая масса пробы от 1 до 10 г), значение массы т, г. регистрируют в протоколе; при отборе 
проб и выполнении измерений следует соблюдать осторожность для предотвращения изменения их 
массы:

b ) извлекают пресс-форму из пресса и протирают его беспыльной бумагой, помещают пробу в 
пресс-форму (если не удается поместить в пресс-форму всю пробу сразу, то ее переносят порциями 
необходимое число раз: при этом порошок должен быть равномерно распределен в пресс-форме, до
пускается осторожное поджатие пуансоном вручную), затем пресс-форму закрывают (см. рисунок 1):

c) помещают пресс-форму в середину пресса и. используя ручной доводчик (при наличии), опу
скают упор до плунжера пресс-формы; плавно увеличивают давление до заданного значения (значение 
давления зависит от типа порошка, определяемого размером частиц и их формой; с целью обеспече
ния целостности формы ОИ в форме цилиндра для катодных наноматериалов LFP рекомендуемое

3
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значение давления — от 10 до 20 МПа1*); давление поддерживают в течение 1—2 мин. затем медленно 
сбрасывают.

d )извлекают пресс-форму (см. рисунок 2), вынимают ОИ (ОИ должен быть в форме цилиндра), 
измеряют его высоту h. мм. и диаметр d. мм. используя штангенциркуль, полученные данные регистри
руют в протоколе.

Если из пробы катодного наноматериала невозможно сформировать неповрежденный цилиндр, 
то допускается измерить общую высоту спрессованного ОИ вместе с деталями пресс-формы, не раз
нимая ее. Высоту ОИ определяют путем вычитания из полученного значения значений высот деталей 
пресс-формы.

5.1.4 Обработка результатов
Плотность после уплотнения катодного наноматериала р, г/см3, вычисляют по формуле

т  4лт
ряV  «Л-10* ( 1)

где т  — масса пробы, г,
V — объем ОИ, см3;
л — число «пи»: математическая постоянная, равная отношению длины окружности к ее диаме

тру:
d  — диаметр ОИ, мм; 
h  — высота ОИ. мм.

Испытания проводят на трех образцах испытуемого катодного наноматериала. Результатом ис
пытания является среднее арифметическое значение результатов трех определений плотности после 
уплотнения образцов, если установлена их повторяемость. Результат испытания регистрируют в про
токоле с точностью до 0,1 г/см3.

5.1.5 Точность метода
5.1.5.1 Повторяемость метода
Независимые результаты трех испытаний, полученные одним и тем же методом на одном и том же 

испытуемом наноматериале в одной и той же лаборатории одним и тем же оператором, использующим 
одно и то же испытательное оборудование, за короткий промежуток времени, не должны отличаться 
более чем на 2 % от среднего арифметического значения трех результатов.

Если разница полученных результатов превышает указанное значение, то испытание повторяют.
5.1.5.2 Воспроизводимость метода
Средние результаты испытаний, полученные с использованием одного и того же метода на иден

тичных наиоматериалах в двух разных лабораториях, должны быть не более 5 %.

5.2 Определение плотности после прокатки

5.2.1 Сущность метода
Испытуемый катодный наноматериал смешивают со связующим до формирования пасты вязко

стью. требуемой для испытания. Наносят пасту на подложку (алюминиевую фольгу) и высушивают до 
полного испарения растворителя. Затем полученный электрод прокатывают через валки прокатного 
станка. В полученном после прокатки электроде в определенной области вырубают ОИ заданных раз
меров (пример вырубки ОИ приведен в приложении А на рисунке А.6, этап В). Плотность после прокат
ки катодного наноматериала вычисляют как отношение его массы к объему после прокатки.

5.2.2 Оборудование
5.2.2.1 Аналитические весы
Для измерений применяют аналитические весы точностью 0,01 г.
5.2.2.2 Микрометр
Для измерений применяют микрометр точностью 0,001 мм.
5.2.2.3 Машина для нанесения покрытия
Для изготовления ОИ применяют машину для нанесения покрытия, изображение которой приве

дено в приложении А. рисунок А.6, этап А.
5.2.2.4 Прокатный станок

4
г/ Значение давления должно быть установлено в НД на конкретный катодный наноматвриал.
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Для изготовления ОИ применяют прокатный станок, изображение которого приведено в приложе
нии А. рисунок А.6. этап В.

5.2.3 Проведение испытания
Испытание проводят поэтапно в следующей последовательности:
a) смешивают катодный наноматериал со связующими материалами, обеспечивающи

ми электропроводность, и водой или другим растворителем, например л-метилпирролидоном 
(1-метил-2-пирролидон). в заданных пропорциях, смесь перемешивают до образования пасты вязко
стью, требуемой для испытания;

b ) вводят пасту в машину для нанесения покрытия, равномерно наносят пасту на подложку (алю
миниевую фольгу) и высушивают; данную операцию следует проводить при определенной влажности, 
так как влажность может оказывать влияние на свойства покрытия (при смешивании катодного нанома
териала LFP с л-метилпирролидоном относительная влажность воздуха должна быть в диапазоне от 
0 % до 50%);

c) полученный электрод помещают в паз прокатного станка и осуществляют прокатку;
d) вырубают ОИ из электрода после прокатки, определяют его размеры: площадь s. толщину

^эл е ктр о д  и  Ч о д л о ж а а ’  3  т а к ж е  МЭССЫ '"э л е к т р о д  И ' " л о д л о * » -

5.2.4 Обработка результатов
Плотность после прокатки катодного наноматериала р, г/см3, вычисляют по формуле

_  Л? _  ^жщ дрвд ~~'Д чуж мж

^  *{^«ге«трсд“
( 2 )

масса испытуемого катодного наноматериала, г. 
объем катодного наноматериала после прокатки, см3; 
масса электрода, г. 
масса подложки, г:
площадь электрода после прокатки, мм2; 
толщина электрода после прокатки, мм; 
толщина подложки, мм.

Испытания проводят на трех образцах испытуемого катодного наноматериала. Результатом ис
пытания является среднее арифметическое значение результатов трех определений плотности после 
прокатки. Результат испытания регистрируют в протоколе с точностью до 0.1 г/см3.

5.2.5 Повторяемость метода
Независимые результаты трех испытаний, полученные одним и тем же методом на одном и том же 

испытуемом наноматериале в одной и той же лаборатории одним и тем же оператором, использующим 
одно и то же испытательное оборудование, за короткий промежуток времени, не должны отличаться 
более чем на 2 % от среднего арифметического значения трех результатов.

Если разница полученных результатов превышает указанное значение, то испытание повторяют.

где т — 
V —

'"э л е кт р о д

'"п о д л о ж ка
S  —

^эл ектрод  “  

^под лож ка

6 Неопределенность
При обработке результатов испытаний по определению плотности после уплотнения и плотности 

после прокатки катодного наноматериала следует учитывать неопределенности, связанные:
a) со взвешиванием пробы, включая погрешность весов, потери массы при взвешивании и пере

мещении;
b ) измерением размеров ОИ. включая погрешность штангенциркуля/микрометра. плоскостную не

однородность поверхности ОИ после уплотнения или прокатывания и определение на ней базовых 
точек для измерений.
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Приложение А 
(справочное)

Примеры проведения испытаний

А.1 Изготовление образцов

А.1.1 Оборудование для изготовления образцов для определения плотности после уплотнения 
и плотности после прокатки катодных наноматериалов

Конструкции пресс-формы и прокатного станка приведены на рисунках А.1—А.З.

Т — основание 2 — ниж ний пуансон; 3 — матрица; 4 — верхний пуансон; 5  — плунжер

Рисунок А.1 — Конструкция пресс-формы для определения плотности катодных 
наноматериалов после уплотнения
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Рисунок А.2 — Размеры и допуски пресс-формы для определения плотности катодных 
наноматериалов после уплотнения
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1 — асрхний вал. 2 — нижним вал; 3 — паз для прокатки электрода

Рисунок А.З — Схема прокатного станха для определения плотности катодного 
наноматериапа после прокатки

А .1.2 Результаты испытания по определению плотности наноматериала LFP после уплотнения
Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца А приведены в таблице А.1 и 

представлены графически на рисунке А.4.

Т а б л и ц а  А.1 —  Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца А

Образец Номер
испытания Масса, г

Плотность
после

уплотнения.
г/см3

Среднее
значение.

г/см3

Абсолютное
отклонение.

г/см3

Отмоситепь 
ное отклоне

ние. %

Стандартное
отклонение.

г/см3

Образец А 1 4,00 1,93 1.94 -0.01 0.52 0.010

2 4,00 1,94 0 0

3 4,00 1.95 0,01 0.52

Образец А 4 2,50 1,92 1,92 0 0 0.007

5 2,50 1,92 0 0

6 2,50 1.91 -0,01 0,52

Как видно из таблицы А. 1. отклонения значений плотности после уплотнения образца А. полученных по ре
зультатам различных испытаний, составляют менее 2 % Ч

1) Критерием повторяемости (в одной лаборатории) является значение отклонения не более 2 %. а воспро
изводимости (в различных лабораториях) — не более 5 %.
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У

Рисунок А.4 — Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца А

Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца В приведены в таблице А.2 и 
представлены графически на рисунке А.5.

Т а б л и ц а  А.2 — Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца В

Образец Ноыер
испытания Масса, г

Плотность
лоспе

уплотнения,
г/см3

Среднее
значение.

г/см3

Абсолютное
отклонение.

г/см3

Относи
тельное

отклонение.
%

Стандартное
отклонение.

т/см3

Образец В 1 4.00 2.40 2.42 -0.02 0.83 0.017

2 4.00 2.43 0,01 0.41

3 4.00 2.43 0.01 0.41

Образец В 4 2.51 2.42 2.41 0,01 0.41 0.012

5 2.51 2.40 -0.01 0.41

6 2.50 2.42 0.01 0.41

Как видно из таблицы А.2. отклонения значений плотности после уплотнения образца В. полученных по ре
зультатам различных испытаний, составляют менее 2 %.
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У

Рисунок А.5 — Результаты испытания по определению плотности после уплотнения образца В

А.2 Изготовление образца и проведение испытания для определения плотности после прокатки

А.2.1 Процедуры изготовления образца и проведения испытания по определению плотности после 
прокатки

Процедуры изготовления ОИ и проведения испытания по определению плотности катодного наноматериала 
после прокатки приведены на рисунке А.6.

Этап

А

И ллю страция О писание

Введение пасты в машину для нанесения 
покрытия. Равномерное нанесение пасты на 
подложку (алюминиевую фольгу) и высуши

вание

Размещение электрода в пазе прокатного 
станка. Вырубка ОИ в определенной области 

электрода, полученного после прокатки
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Окончание рисунка А.6

Рисунок А.6 — Процедуры изготовления ОИ и проведения испытания по определению плотности катодного
наноматериала после прокатки

А.2.2 Результаты испытания по определению плотности после прокатки наноматериала LFP
Результаты испытания по определению плотности после прокатки образца С приведены в таблице А.З и 

представлены графически на рисунке А.7.

Т а б л и ц а  А.З — Результаты испытания по определению плотности после прокатки образца С

О бразец
Номер 

ислыта 
и ИЯ

М асса
Г

П л о 
щ адь.

мм2

Толщина 
электро
да. “ М

Толщ ина
подложки.

мм

Плотность
поело

прокатки.
г/см3

Среднее
значение,

г/см 3

Абсолю т
ное  о т 

клонение. 
г/см3

О тноси 
тельное 
отклоне
ние. ЧЬ

Стан
дартное 
отклоне
ние. г /см 3

Образец 
С (прямо
угольной

1 10.25 35750 0.150 0.020 2.21 2.20 0.01 0.45 0.010

2 10.27 35750 0.151 0.020 2.19 -0.01 0.45

формы) 3 10.28 35750 0.151 0.020 2.20 0 0

Образец 
С (круглой 

формы)

4 8.99 31400 0.149 0.020 2.22 2.21 0.01 0.45 0.007

5 9.01 31400 0.150 0.020 2.21 0 0

6 9.03 31400 0.150 0.020 2.21 0 0

Как видно из таблицы А.З. отклонения значений плотности после прокатки образца С. полученных по резуль
татам различных испытаний, составляют менее 2 %.
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Y

Рисунок А.7 —  Результаты испытания по определению плотности после прокатки образца С
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Приложение ДА 
(справочное)

Сведения о соответствии ссылочного международного документа национальному стандарту

Т а б л и ц а  ДА.1

О бозначение ссылочного 
международного дозумеита

Степень
соответствия

О бозначение и  наименование соответствующ его 
национального стандарта

ISOM'S 80004-1 ЮТ ГОСТ ISO/TS 80004-1—2017 «Нанотехнологии. Часть 1. Основные 
термины и определения»

П р и м е ч а н и е  — В настоящей таблице использовано следующее условное обозначения степени соот
ветствия стандарта:

- ЮТ —  идентичный стандарт.
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