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Cwiczenie laboratoryjne 3

Przygotowanie warstwy katodowej w komorze manipulacyjnej
1. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studentow z procedurami przygotowania warstwy katodowej
oraz zapoznanie z podstawowymi czynnikami determinujacymi parametry pracy ogniwa na podstawie
zastosowanych  materiatow.  Cwiczenie  polega na  otrzymaniu  pasty  katodowej
w komorze manipulacyjnej, wykorzystujac komercyjny material katodowy dla ogniw Li-ion -
LiCo13NiysMny30,.

2. Wstep teoretyczny

Podstawowymi czynnikami wplywajacymi na parametry pracy ogniwa sg zastosowane do jego
konstrukcji materialy. Materiat katodowy, anodowy oraz elektrolit musza spetni¢ szereg warunkow.

Wymagania dla materiatow katodowych i anodowych

* wysokie mieszane przewodnictwo jonowo-elektronowe;

» szeroki zakres interkalacji jonow litu/sodu;

» niewielkie spadki SEM podczas tadowania/roztadowania;

» wysoka stabilnos¢ chemiczna i termiczna;

» wysoka odwracalno$¢ procesu interkalacji/deinterkalacji;

» brak reaktywnosci z elektrolitem;

» niskie koszty tworzenia;

* bezpieczenstwo zwigzane z uzytkowaniem ogniw Li-ion na ich bazie;

* obfito$¢ wystepowania zt6z substratow na $wiecie;

» Wysoki potencjat elektrochemiczny wzgledem sodu, ale nieprzekraczajacy potencjatu okna
elektrochemicznego elektrolitu (materiat katodowy)

* Niski potencjat elektrochemiczny wzgledem sodu, ale nieprzekraczajacy potencjatu okna

elektrochemicznego elektrolitu (materiat anodowy)

MATERIAL KATODOWY: zazwyczaj tlenki warstwowe metali przejsciowych typu
LixMaOp/NaxMzOp, struktury trojwymiarowe typu oliwinu LiMPO4/NaMPO,, struktury NASICON:
Nast(PO4)3 (M = metal 3d)
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MATERIAL ANODOWY: lit/sdd metaliczny (tylko testy), zwiazki wegla (grafit, sadza itp.), struktury
NASICON: NasM2(POg4)s (M = Ti), tlenki metali przejsciowych NaxM.Op (M = Ti, V), stopy
metaliczne (np. sodu z cyna, cynkiem czy otowiem).

Wymagania dla elektrolitow

» wysokie przewodnictwo jonowe przy jednoczesnym braku przewodnictwa elektronowego;
* szerokie okno elektrochemiczne (stabilno$¢ elektrochemiczna);

» stabilno$¢ termiczna (mozliwo$¢ pracy w szerokim zakresie temperatur);

» brak reaktywnosci z elektrodami;

* nietoksycznosc¢;

* niski koszt wytworzenia

ELEKTROLITY: sole litu/sodu w rozpuszczalnikach organicznych (NaClO4, LiPFs/NaPFs, NaTFSI w
PC,DEC, EC, DMC); elektrolity polimerowe — sél litu/sodu w polimerowej matrycy, np. PEO-NaF,
PEONaCF3S0g3; elektrolity ceramiczne: zwigzki o strukturze 3°’-alumina)

3. Wykonanie ¢wiczenia:

Sporzqdzenie warstwy katodowej z otrzymanego materiatu (LiC013NiysMn1307):

1)

2)

3)

Do komory rekawicowej wprowadzi¢ mozdzierz agatowy, naczynko wagowe wraz
z mieszadetkiem magnetycznym, tyzeczke, szpatutke, szkietko zegarowe Iub foli¢ aluminiowa do
nawazania.

Odwazy¢ ok. 0,2 g materiatu katodowego. Do materialu katodowego dowazy¢ grafit oraz carbon
black w odpowiednich proporcjach podanych ponizej. Zapisa¢ wyniki.

masa materiatu [g] ------ 70%
masa grafitu [g] ------ 15%
masa carbon black [g] ------ 10%

Cato$¢ zmiesza¢ w mozdzierzu agatowym do uzyskania homogeniczno$ci. Powtdrnie zwazy¢.
Wynik zapisa¢ i obliczy¢ ilo§¢ potrzebnego PVDF* (polifluorek winylidenyu), ktéry stuzy za
lepiszcze warstwy katodowej.

masa materiatu [g] ------ 95%
masa PVDF [g] ------ 5%

*nalezy wzig¢é pod uwage, ze PVDF dodaje si¢ w formie 10% roztworu w NMP
(Nmetylo-2-pirolidon), dlatego  otrzymang warto$¢ nalezy pomnozy¢ przez 10.
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4) Za pomocy strzykawki doda¢ odpowiednig ilos¢ NMP i odstawi¢ na mieszadto magnetyczne na
12h.

Przygotowanie sprawozdania:

1) Opisa¢ sposob przygotowania warstwy katodowe;j.
2) Przedstawi¢ obliczenia ilosci grafitu i carbon black.
3) Przedstawic¢ obliczenia ilosci potrzebnego PVDF.
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