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Introducao |

Nas Ultimas décadas, a busca de novas tecnologias
alternativas para producao de energia elétrica é cada vez
mais emergencial em todo o mundo. Essa motivacdo é
decorrente da preocupacdo com 0 meio ambiente e do
esgotamento dos recursos ndo renovaveis usados como
fonte de energia. Dentro desta perspectiva, vem sendo
desenvolvidas inUmeras pesquisas com dispositivos
eletroquimicos, destacando-se nesse estudo a bateria de
jon-litio. Este trabalho tem como objetivo sintetizar fases
Li,TisO4,, do tipo espinélio, para serem utilizados como
anodos para baterias secundarias de fon-litio."

Os materiais LisTisO» (LTO) foram sintetizados pelo
método sol-gel em presenca de amido. Uma solugéo
aquosa de TiCl, (0,010 mol/L) foi preparada em banho de
gelo, e nessa solugdo foi adicionado o acido oxalico,
C,H,04, (razdo molar Ti/Ac.Ox.=1:2) sob agitacdo e a
temperatura ambiente.” Posteriormente, foi feito ajuste do
pH da solucdo (pH=2,0) com NH,OH. Para a obtenc&o das
fases LTO foram adicionadas diferentes quantidades de
Li* (Li,CO;) e de amido soldvel. A sintese com
quantidades estequiométricas de Li* (razdo molar
Ti/Li = 1:.0,8) e de amido solavel (razdo molar
cations/amido = 1:1), recebeu o cdédigo LTO 1. As
sinteses LTO_2 e LTO_3 foram realizadas com excesso
de Li* (razdo molar Ti/Li = 1:1,5) e quantidades
estequiométrica (razdo molar cations/amido = 1:1) e com
excesso de amido solavel (razdo molar cétions/amido
1:2), respectivamente. As solugbes foram aquecidas
90°C/2h formando o gel, que foi seco em estufa
50°C/12h e pré-calcinadas a 300°C/2h, em presenca de ar,
formando os xerogéis. Os xerogéis foram calcinados em
forno tipo mufla, em presenca de ar, nas temperaturas de
500, 700 e 800°C por 4h. As amostras foram
caracterizadas por Difragdo de Raios X (DRX), método do
po e Espectroscopia no Infravermelho (1V).

Resultados e Discusséao |

Na analise por DRX, observa-se o afinamento dos picos
de difracdo com aumento da temperatura da calcinacéo,
indicando a influéncia do tratamento térmico na
cristalinidade da amostra. Foi verificada a formacédo de
picos referentes a fase anatase (Base de Dados Crystmet
- ID 133735) no aquecimento a 300°C. No aquecimento a
500°C observa-se o inicio da formacdo da fase LTO
(ID 488292) em todas as sinteses. Na Figura 1, na sintese
LTO_1 verifica-se picos referentes a fase ruatilo do TiO,
(ID 134635). Comparando as sinteses com excesso de
litio (LTO_2 e LTO_3), observa-se o aparecimento de um
pico de baixa intensidade referente ao excesso de Li,COg,
que é soluvel em agua. Também pode ser verificado que
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adicdo do amido em excesso na sintese LTO_3 provoca o
aparecimento de TiO, em duas fases distintas, sendo a
anatase predominante. Desta forma, comprova-se que o
esse excesso de lito e a utlizagdo do amido
estequiométrico sdo necessarias para a obtencdo da fase
pura de LTO. Verificamos que nas amostras tratadas
termicamente a 700° e 800°C ndo houve alteracdo nos
picos de difracdo, mostrando que a fase com estrutura tipo
espinélio (MgAl,O,;) da LTO é preservada, ocorrendo
apenas a diminui¢éo do TiO, .

* LTO

© TiO:zrutilio
% B TiO;anatase %
= LixCO; LTO_1

Intensidade (u.a.)

* *
LTO 3 *
*
. TQ * * e %

*

¥ LTO 2

*

* *

A S B

10 20 30 40 50 60 7
20 (graus)

0

Figural. Difratogramas das sinteses de LTO a 800 °c.

Nos espectros de IV observam-se bandas fortes e largas,
entre 3600 e 2500 cm™, relativas ao estiramento da
Iigagéo O-H nas amostras de LTO calcinadas a 300 e a
500°C. Nos espectros de 1V identificam-se também bandas
correspondentes aos modos de estiramento C-O
atribuidas a grupos carbonato, entre 1800 e 1300 cm™,
observa-se a diminuicdo progressiva dessas bandas com
0 aumento da temperatura de calcinacdo, sendo estas de
baixa intensidade nas amostras calcinadas a 500°C.

Conclusodes |

Pelo ajuste da quantidade de amido e da utilizacdo de
excesso do sal de litio é possivel a obtencdo da fase
Li4TisO1, pura (sem a presenca de 6xidos de titanio) pelo
método sol-gel assistido por amido.

Agradecimentos |

IMA/UFRJ, CNPq/CT-Energ, FAPERJ e CAPES.

1. Park,S. D.; Cho, Y. H.; Kim, W. Whoe and Kim; S., Journal of Solid State
Chemistry, Vol 146, pp. 230-238, 1999.

2. Velde, V. G . M . H.; Harkema, S.; Gellings, P.J., Inorg. Nucl. Chem. Letters,
Vol .9, pp.1169- 4173, 1973.




