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产品详情

锂离子电池正极材料的粒度、形貌、比表面积、振实密度、结构、成分等理化性能和电化学性能对锂离
子电池正极材料的应用有着重要的影响。准确分析测定这些性能参数对锂离子电池正极材料研发者和使
用者都有着重要的意义。

一、锂离子电池正极材料理化性能分析方法

锂离子电池正极材料需要分析的理化性能主要包括粒度、形貌、比表面积、振实密度、结构和成分。

１、锂离子电池正极材料粒度分析

锂离子电池正极材料的粒度及粒度分布对电池的安全性能和极片的压实密度有较大影响，同时也对电池
材料的电性能有影响。粒度分析方法主要有沉降法、筛分法、库尔特法、电镜统计观察法、电超声粒度
分析法、激光衍射法、动态光散射法。锂离子电池正极材料的粒度分析应用多的是激光散射法，测试步
骤主要参考标准GB/T19077-2016。

激光散射法的原理是：颗粒样品以合适的浓度分散于适宜的液体或气体中，使其通过单色光束，当光遇
到颗粒后以不同角度散射，由多元探测器测量散射光。通过适当的光学模型和数学过程，转换这些量化
的散射数据，得到一系列离散的粒径段上的颗粒体积相对于颗粒总体积的百分比，从而得出颗粒粒度体
积分布。

激光散射法操作简单、测试快捷、适应广泛，重复性好。用激光散射法测量锂离子电池正极材料的粒度
及粒度分布时，要确定好正极材料的折射率和吸收率，否则测量会出现误差。朱果等采用激光散射法原
理的激光粒度仪对钴酸锂正极材料的粒度进行了测试，分析表明测试数据误差较小，重现性好。２
锂离子电池正极材料形貌分析

材料的形貌分析常用的手段是扫描电子显微镜(SEM)和透射电子显微镜(TEM)。有时根据材料形貌的特殊



要求，也用到扫描隧道显微镜(STM)和原子力显微镜(AFM)。

锂离子电池正极材料的形貌分析主要用到的是扫描电子显微镜和透射电子显微镜。SEM一般只能提供锂
离子电池正极材料微米或亚微米的形貌信息。TEM分辨率更高，可以达 到0.1nm～0.2nm，除了对样品进
行形貌分析，还可以分析样品的晶体结构。粟智等采用TEM对锰酸锂的形貌进行了分析，分析结果如图2
。从图中可以清晰的看到样品的形貌，同时也可以看出样品结晶度良好。

３ 锂离子电池正极材料比表面积分析

锂离子电池正极材料的比表面积与材料的加工性能有关。因此比表面积分析也是锂离子电池正极材料理
化性能分析中重要的一项。锂离子电池正极材料比表面积分析方法主要采BET法。BET法的原理是：将试
样放入盛样器，然后置于液氮中，此条件下，试样表面将发生物理吸附。用压力计测量吸附达到平衡时
的平衡吸附压力，容量法或色谱法测量样品吸附的气体量。后将平衡吸附压力和吸附的气体体积带入BE
T方程式， 计算求出试样的比表面积。BET测试方法和步骤参考GB/T13390-2008。

４ 锂离子电池正极材料振实密度分析

锂离子电池正极材料的振实密度关系到电池制作过程中的压实密度，是材料能量密度的考核指标之一。
锂离子电池正极材料的振实密度分析主要采用振动法，原理是：称取一定量的样品置于玻璃量筒中，通
过振动装置使量筒里的粉末逐渐被振实，直至粉末的体积读数不再变化，记录此时的体积数。将先前称
取粉末的质量数除以记录的体积数，就得到样品的振
实密度。振实密度测试方法和步骤参考GB/T5162-2006。

５ 锂离子电池正极材料结构分析

锂离子电池正极材料的结构决定了锂离子脱嵌路径方式的不同，对锂离子电池的电化学性能等产生明显
影响。锂离子电池正极材料结构分析方法有X射线衍射(XRD)法、红外光谱法、拉曼光谱法等。Ｘ射线衍
射法是常用的结构分析方法。利用XRD可以对材料进行物相定性分析、物相定量分析以及测定材料的结
晶度。张利峰等对不同手段制备的磷酸铁锂用XRD对其结构进行了分析，分析图谱如图3。从图中可以看
出，不同手段制备的磷酸铁锂样品，XRD图有一定的差异，说明XRD分析能很好的反应样品的结构变化
。

红外光谱属于分子振动光谱，是由于分子振动能级跃迁和分子转动能级跃迁而形成的带光谱。红外光谱
法是利用红外光谱对物质分子结构进行定性和定量分析的方法。在锂离子电池正极材料结构分析，广泛
使用XRD和红外光谱相结合的方法。通过考察正极材料红外吸收峰的变化，分析正极材料晶体结构的变
化。

拉曼光谱与红外光谱一样，均源于分子的振动和 转动能级跃迁。通过拉曼光谱法可以直接获得物质的分
子结构信息。拉曼光谱法分辨率高、重现性好。在锂离子电池正极材料的研究中，利用拉曼光谱可以研
究锂离子电池正极材料充放电过程的结构变化。采用非原位拉曼光谱时，将锂离子电池正极材料停留 在
某个充电或放电状态时取出，测量其拉曼谱，得到正极材料此时的结构，然后跟充电或放电前的状态对
比，可获得电池正极材料充放电前后的结构变化。而采用原位拉曼光谱，更是可以实时获得锂离子电池
正极材料充放电过程的结构变化信息。

６ 锂离子电池正极材料成分分析

锂离子电池正极材料成分分析主要分为主体元素成分分析和掺杂元素成分分析。掺杂元素成分分析因为
掺杂元素含量较低，分析方法相对简单。根据掺杂元素的含量和种类可以采用吸光光度法、电感耦合等
离子体发射光谱法(ICP-OES)、电感耦合等离子体质谱法(ICP-MS)、原子吸收光谱法(AAS)等。

主体元素成分分析因为元素含量高，如果采用常规的低含量杂质元素的分析方法，容易产生较大的误差



。所以主体元素分析通常采用滴定法。如陈平等研究了在大量干扰元素锰、钴存在的情况下，丁二酮肟
沉淀-EDTA滴定法测定正极材料中镍的含量的方法。研究结果表明，该方法标准偏差小于0.054，变异系
数小于0.20％，回收率在99.63％～100.5％之间。

GB/T30835-2014中规定磷酸铁锂中铁含量的分析采用**酸钾标准溶液滴定法。磷含量的分析采用磷钼酸
铵容量法。如果主体元素中个别元素含量相对较低，也可采用ICP-OES、AAS等。如刘英等研究建立了锂
离子电池电极材料LiCoO2中Li的分析方法，确定采用AAS和ICP-AES，该测定方法准确、简便和。

二、锂离子电池正极材料电化学性能分析方法

锂离子电池正极材料的电化学性能主要包括放电比容量、充放电效率、放电平台容量比率、倍率性能、
循环寿命等。

对于钴酸锂正极材料，GB/T23665-2009中规定了钴酸锂放电比容量及充放电效率的测试方法。采用半电
池测试这两个参数，电池制作方法和测试过程标准中有详细介绍。GB/T23366-2009中规定了钴酸锂放电
平台容量比率及循环寿命的测试方法。测试步骤标准中也有详细介绍。

对于镍钴锰酸锂正极材料，YS/T798-2012规定了镍钴锰酸锂放电比容量、充放电效率、 平台容量比率
及循环寿命的测试方法。标准中规定这些参数的测定参照钴酸锂的测试方法执行。对于磷酸铁锂正极材
料，GB/T30835-2014中规定了磷酸铁锂库伦效率、可逆比容量、倍率性能的测定方法。测试步骤标准中
也有详细规定。

除了以上手段对锂离子电池正极材料的电化学性能进行分析，还可以采用循环伏安法和电化学交流阻抗
法对正极材料的动力学过程进行表征。吴建波等采用循环伏安法和电化学交流阻抗法对锰酸锂粉体及薄
膜电极的动力学过程进行了分析，找出影响其电化学性能的主要动力学因素。其循环伏安图谱。通过图
谱中的氧化还原电位差，可以反映电极材料的可逆性。

三、小结

材料理化性能和应用性能的分析方法很多，从中筛选和确定适合锂离子电池正极材料性能的分析方法，
有助于锂离子电池正极材料工作者准确分析自己材料的性能，也有助于不同锂离子电池正极材料工作者
相互之间数据的比较，对推动锂离子电池正极材料的发展有重要的意义。
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