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Abstract: The project deals with secondary lithium-ion cells study, specifically with properties of
cathode material of lithium-ion cells in a term of active layer dependence. Aim of the work is to get
familiar with problematic of cathode material production and diagnostics and to compare different
active layer application methods.
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. UVOD

Tato price se zabyva studiem vyroby katodového disku z materidlu LiCoO, (oxid kobalto-lithny)
a proveéfenim vlastnosti nanesené vrstvy aktivni hmoty. Zminény materidl ma vrstevnatou struktu-
ru, jeho prakticky vyuZitelnd kapacita dosahuje hodnot kolem 130 mAh/g a potencidl proti lithiu
u tohoto materidlu je 3,9 V. Cilem price je porovnani vlastnosti u raznych tlousték vrstev aktivni
hmoty za ucelem provéteni, zda maji jednotlivé vrstvy poZadované elektrochemické vlastnosti
a pro jaké tloustky vrstev je pasta, pfi uvedeném postupu jejiho zpracovani, pouZzitelnd. [1] [2] [3]

. PRIPRAVA AKTIVNI HMOTY LiC00,

Pro piipravu aktivni hmoty bylo pouZito ovéteného postupu uvedeného v odborném ¢lanku [4].

2.1. PRIPRAVA PRASKOVEHO LiC0O,

Latkové mnoZstvi aktivni hmoty LiCoO, bylo stanoveno na 0,04 mol. Nejprve bylo tfeba ptipravit
prvotni materidly a spocitat jejich mnoZstvi ve smési. Prekurzory pro piipravu LiCoO, jsou Li,COs;
(uhli¢itan lithny) a CoCOj; (uhli¢itan kobaltnaty). Pro vypocet jejich mnoZstvi byl pouZit nésleduji-
ci vztah:

m=n M A (D)

kde m je hmotnost prekurzoru [g], n je latkové mnoZstvi [mol], M je moldrni hmotnost [gmol™],
A je zastoupeni materidlu v aktivni hmoté [-]

Smés prekurzorl byla zpracovdna nésledujicim postupem:

Li,CO; a CoCOs; byli vloZeny do planetového mlyna za ti¢elem zmenSeni ¢4stic a zdrovenl promi-
chéni smési za pomoci 10 ocelovych kulicek o priméru 10 mm. Smés byla rozemildna pfi rychlosti
300 ot/min po dobu 9 minut. V dal$im kroku byla smés Zthdna ve vakuové peci za piistupu vzdu-
chu. Teplota Zihdni byla nastavena na 400°C, doba Zihdni na 30 hod. a teplotni gradient ohfevu
na 3°C/min. Tepl. gradient chladnuti byl rovnéZ 3°C/min. VyZihand smés byla rozemleta v mlynu
opét pii 300 ot/min po dobu 9 minut. Rozemletd praSkova smés byla nasypdna do valcového pii-
pravku a stladena do peletky pii tlaku 800 kg/cm” po dobu 15 min. Opakovani procesu Zihani ten-
tokrat vSak pii teploté 650°C po dobu 30 hod. pfi stejnych tepl. gradientech ohievu a chladnuti jako



pfi Zihani pfi 400°C. Ddle probéhlo opét rozemleti smési v mlynu pii 300 ot/min po dobu 9 minut
a peletovani pii tlaku 800 kg/cm®. Teti Zihdni probihalo pii 950°C po dobu 30 hod. rovnéZ pfi tepl.
gradientu ohfevu a tepl. gradientu chladnuti 3°C/min. Po tomto vyZihani praSkové smési byl ziskan
poZadovany praSkovy materidl LiCoQO,. [4]

2.2. PRIPRAVA A NANESENI PASTY AKTIVNI HMOTY

Z celkového mnozstvi 0,4 gramu pasty byly jednotlivé slozky obsazeny v nédsledujicim mnoZstvi:
prasek LiCoO2 80 %, pojivo PVDF (polyvinyliden-flourid) 10%, uhlik super-P 10% a 1300 pl
rozpoustédla NMP (N-methyl-pyrrolidon).

Michéni sloZek probihalo ve tfech fazich. Prvné byly promichany PVDF a NMP, poté bylo pfidano
super-P ajako posledni bylo ptfiddno LiCoO,, vSechny slozky byly promichany dohromady
v kulovém mlynu po dobu 45 minut. Vytvorend pasta byla nanesena na specidlni hlinikovou folii.
Pro naneseni pasty byly pouZity dvé metody. Standardni metoda (klasik), kdy je pasta nandSena
skapavanim ze Spicky 1Zicky a metoda naneseni pomoci specidlni tyCe pro nandseni tenkych vrstev.
V tomto pifpade byly pouZzity tyCe pro tloustku pasty 200 wm, 150 pm a 100 wm. Po ususeni byly
z vrstev vyseknuty 18 mm vyse¢nikem kruhové elektrody, které byly nasledné vyrovnany lisova-
nim pfi tlaku 800 kg/cm. Ptipravené elektrody byly nasledné vloZeny do vakuového prostfedi ruka-
vicového boxu pro sestaveni méfici cely.

. ELEKTROCHEMICKA MERENI - MERENI ZAVISLOSTI KAPACITY AKTIVNI
HMOTY NA CYKLOVANI

Pro méfeni kapacity aktivni hmoty bylo pouZito galvanostatické cyklovani, pfi kterém prochdzi
mezi pracovni a protielektrodou proud a snimd se potencidl na pracovni elektrodé (Ewg). Hodnota
proudu 1,4, se nastavuje jako ndsobek stanovené vybijeci kapacity C,, pracovni elektrody; v tom-
to ptipadé€ jde o ¥2C,,. Pro vypocet nabijeciho a vybijeciho proudu byl pouZzit ndsledujici vztah:
Cpr Cpr
Inab/vyb =08-A- % =0,8-(m¢ —mp) '% ()

kde I,y je nabijeci/vybijeci proud, ktery prote¢e mezi elektrodami [mA], A je hmotnost aktivni
hmoty [g], mc je hmotnost disku s aktivni hmotou [g], mp je hmotnost Cistého disku [g], C,, je
prakticky dosaZitelné kapacita elektrodového materidlu, stanovend na 120 mAh/g.

Po nastaveni vypocteného proudu byly provedeny prvni dva nabijeci-vybijeci cykly (Obrazek 1)
za ucelem prvotniho ovéfeni funkénosti elektrody a zjisténi kapacity vytvorenych materidld.
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Obrazek 1:  Prubehy vybijeci kapacity katod pfi prvnich dvou cyklech.
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Obrazek 2: Pribéhy vybijeci kapacity katod v zavislosti na cyklovani

Obrazek 2 ukazuje priibéhy vybijeci kapacity katody. Na téchto charakteristikach je vidét, jak se
kapacita s rostoucim poctem cyklovani postupné sniZuje.

4. ZAVER

Vybijeci kapacity katod dosahuji u prvniho cyklu téchto hodnot: klasickd vrstva 125,1 mAh/g,
200 um vrstva 117,5 mAh/g, 150 pum vrstva 121,1 mAh/g a 100 um vrstva 128,4 mAh/g. Z kapa-
citnich kiivek pak lze vy¢ist, Ze celkovy pokles kapacity po cyklovani dosahuje u klasické vrstvy
hodnoty 15,9 %, u 200 pm vrstvy pfiblizné 27,1 %, u 150 pm vrstvy hodnoty 22,8 % a u 100 um
vrstvy hodnoty 13,2 %. Z toho lze vyvodit, Ze 100 wm vrstva dosahuje nejniZsiho poklesu a v rdmci
tloustek vrstev zkoumanych v této studii se z pohledu vybijeci kapacity chova nejstabilnéji.
Pro ovéfeni tohoto tvrzeni je vSak tifeba provést dalsi sérii vyroby a méfeni v Sir§Sim spektru sledo-
vanych tlousték aktivni vrstvy. Dal§im smérem studie je modifikace a optimalizace vyrobniho pro-
cesu pasty za tcelem ziskani nejlepsich vlastnosti aktivni hmoty, pfedevs$im z hlediska stability.
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