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Introducao

As baterias de ion litio sdo alternativas de
fontes de energia da eletrbnica moderna de
consumo. Tém grande densidade de energia e
potencial operacional entre a maioria das
tecnologias de baterias recarregaveis.

Em passado recente, materiais de catodo
do tipo LIMO, com M=Mn;,3C045Niy;3, foram
introduzidos como promissores materlals de
eletrodos posmvos para baterias de ion litio'. Nestes
sistemas os jons Co®* sdo duplamente substituidos
por ions Mn e Ni, mantendo-se a estrutura
romboédrica Iamelar do LiCoO..
Surpreendentemente, os cations de metals de
transicdo encontrados séo posmvos Mn*, Co®*
Ni?*, mas na maioria dos casos NiZ"’* e Co?"* sao
pares redoxes eletroquimicamente ativos durante a
entrada e saida do ion litio.

No experimento de preparacado do catodo
utilizou-se o método de sol-gel com amido, com
propor¢do de 1:1 de ions litio e ions metalicos,

endo o0 metal na propor¢édo molar de 0,33 de cada
fon M* (M= niquel, manganés e cobalto). Utilizou-
se também uma quantidade suficiente de amido de
milho na mistura, juntamente com agua, formando
uma suspensdo. A mistura foi aquecida a 65°C e
submetida ao ultrassom até que se pudesse
observar a formagao de um gel limpido. O gel foi
tratado a temperatura de 700°C por 12 horas € o
sélido resultante foi analisado por difracdo de raios
X (DRX). Os dados DRX foram refinados, segumdo
o método de Rietveld, com o software GSAS? a
partir dos dados iniciais ICSD #1717504#.

Resultados e Discussao

O refinamento por Rietveld, Figura 1,
mostra que a estrutura romboédrica hexagonal
(R3m) lamelar tipica dos sélidos LiMO, foi obtida.
Também realizamos a analise microestrutural para a
obtencao de dados de microdeformacéo e tamanho
de cristalitos pelo método Williamson-Hall e por
Scherrer. O tamanho dos cristalitos é da ordem de
30 a 40nm e a microdeformacao foi determinada
para as vérias familias de planos (h k I). A amostra
apresenta ndo homogeneidade em alguns planos,
provavelmente devido a uma variacao no gradiente
de temperatura. Na Figura 2, observamos a
distribuicdo da microdeformagdo por meio de
gréaficos 3D (GNUPLOT) com os dados de saida do
refinamento (MUSTRPLOT).
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Figura 1. Refinamento Rietveld para amostra

obtida ap6s tratamento térmico a 700°C por 12 h.
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Figura 2. Distribuicdo da microdeformagdo do
soélido LiCO1/3Ni1/3Mn1/302.

Pode-se observar que a microdeformacéo é
um pouco maior ao longo do eixo z do cristalito,
provavelmente em fun¢do da estrutura lamelar do
sélido.

Conclusoes

O estudo de microestrutura, associado ao
método de refinamento Rietveld tem-se mostrado
ferramenta eficaz na caracterizacdo de sélidos na
forma de policristais.
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