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Abstract

Synthesis and Characterization of LiCoO2 from
Glycine, Citric Acid, Starch and Gelatin employing
Sol-Gel Method. This work aims to compare by XRD
the use of different precursors in synthesis of LiCoO:2
employing the sol-gel method.

Introducao

O LiCoO2 € um composto amplamente conhecido
por sua aplicacdo em baterias de ion litio. Esse
material sintetizado a altas temperaturas, em torno
de 700 °C, apresenta estrutura cristalina
romboédrica com simetria R3m, os ions de litio
ocupam camadas alternadas entre o0s sitios
octaédricos de oxido de cobalto, figura 1. Essa
estrutura em camadas permite que o ion litio se
deslogue mais rapidamente durante os ciclos de
carga e descarga da bateria.t
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Figura 1. Estrutura do LiCoO:2 obtida.

Na sintese via sol-gel inicialmente um sal solGvel
contendo as espécies desejadas € hidrolisado,
formando o sol, em seguida ocorre a
policondensacéo na formacédo do gel. O gel é entéo
calcinado para se obter o material desejado.?

Nesse estudo o processo sol-gel foi empregado
utilizando como precursor quatro diferentes agentes
e os resultados foram avaliados utilizando a difracéo
de raios X (DRX) e o refinamento dos dados pelo
Método Rietveld (MR).

Resultados e Discussao

Nas sinteses os precursores usados foram: glicina,
ac. citrico, amido e gelatina. Um outro experimento
foi realizado sem a utilizacdo de nenhum agente
gelificante, denominada de branco no estudo. Todas
as amostras foram calcinadas a 700 °C por 24
horas. Na difracdo de raios X em po foi utilizado
radiagdo de CoKa (A = 1,79026 A) e o refinamento
dos dados foi realizado com software GSAS-II,
figura 2, e ICSD (LiCoO2 #51381) e (Co302 #36256).

LiCoO, a partir de Ac. Citrico

* y_obs
y_calc
dif

I LiCoO,

50k

Intensidade
@
3
2

20 40 60 80 100

20
Figura 2. Refinamento do LiCoO2 obtido com ac. citrico.

Através da difratometria observou-se a formacao da
fase de LiCoO: que foi obtida em todas as amostras
estudadas e o bom ordenamento estrutural das
compostos gerados. Nos métodos onde a glicina e o
ac. citrico foram empregados ndo é observada
nenhuma fase além de LiCoO2, porém nos
procedimentos onde se utilizou amido, gelatina e no
experimento em branco foi identificada uma
segunda fase como sendo o espinélio de Co030s4,
mostrado na tabela 1, isso indica a perda de litio na
formacdo do composto a alta temperatura ao se
utilizar esses precursores.

Tabela 1. Resultado do refinamento para cada precursor.

Romboédrico (R3m) Fracéo (%)
Prec. | Rwp a(d) | c@) vol. LiCoO, | Cos0,
Glic. | 5,062 | 2,816 | 14,060 | 96.559 100 0
Ac.c. | 3,882 | 2,815 | 14,052 | 96.472 100 0
Ami. 5,043 | 2,815 | 14,054 | 96.445 97,06 2,94
Gelat. | 6,448 | 2,815 | 14,055 | 96.469 | 92,77 7,23
Bran. | 4,261 | 2,815 | 14,056 | 96.468 97,23 2,77

Para todas as amostras estudadas os compostos de
LiCoO: obtidos apresentaram poucas varia¢gdes nos
parametros estruturais, como visto na tabela 1.

Conclusodes

A sintese de LiCoO: via método sol-gel utilizando
como precursores amido ou gelatina apresenta bons
resultados apesar da formacdo de outra fase. Os
métodos tradicionais onde se utiliza glicina ou acido
citrico sdo mais eficientes ao sintetizar somente a
fase desejada.
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