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DESCRIPCION

Polvo de particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni y proceso para la produccion del mismo y bateria secundaria
de electrolito no acuoso

Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni capaces de reducir una cantidad de
gases generados a partir de las mismas y que presentan buenas caracteristicas del ciclo cuando se usan como
sustancia activa del electrodo positivo para baterias secundarias de electrolito no acuoso.

Antecedentes de la técnica

Con el reciente desarrollo rapido de dispositivos electrénicos portatiles e inalambricos, como dispositivos
audiovisuales (AV) y ordenadores personales, existe una creciente demanda de baterias secundarias que tengan un
tamafno pequefio, un peso ligero y una alta densidad de energia como fuente de alimentacién para alimentar estos
dispositivos electréonicos. Ademas, considerando los entornos globales, se han desarrollado y puesto en practica
recientemente los coches eléctricos y los automéviles hibridos, de modo que existe una demanda creciente de
baterias secundarias de iones de litio para aplicaciones de gran tamafio que tengan una excelente propiedad de
almacenamiento. En estas circunstancias, han sobresalido baterias secundarias de iones de litio que tienen ventajas
tales como grandes capacidades de carga/descarga y una buena propiedad de almacenamiento.

Hasta ahora, como sustancias activas de electrodo positivo (catodo) utiles para baterias secundarias de iones de litio
de tipo de alta energia que presentan un voltaje de grado 4 V, se conocen generalmente LiMn,O4 que tiene una
estructura de espinela, LiMnO, que tiene una estructura de capa en zigzag, LiCoO; y LiNiO, que tienen una
estructura de sal de roca de capa, o similar. Entre las baterias secundarias que usan estas sustancias activas, las
baterias secundarias de iones de litio que utilizan LiNiO2 han sobresalido debido a las grandes capacidades de
carga/descarga de las mismas. Sin embargo, los materiales tienden a deteriorarse en cuanto a la estabilidad térmica
y la durabilidad del ciclo de carga/descarga durante la carga, y por lo tanto se requiere que mejoren adicionalmente
sus propiedades.

Especificamente, cuando se liberan iones de litio del LiNiO>, la estructura cristalina del LiNiO2 sufre distorsiéon Jahn-
Teller, ya que el Ni** se convierte en Ni**. Cuando la cantidad de Li liberado llega a 0,45, la estructura cristalina de
dicha region liberada de litio del LiNiO2 se transforma del sistema hexagonal al sistema monoclinico y una liberacién
adicional de litio del mismo provoca la transformacion de la estructura cristalina del sistema monoclinico al sistema
hexagonal. Por lo tanto, cuando se repite la reaccién de carga/descarga, la estructura cristalina del LiNiO» tiende a
volverse inestable, por lo que la bateria secundaria resultante tiende a presentar malas caracteristicas del ciclo o la
aparicion de reacciones no deseadas entre el LiNiO2 y una solucién de electrolito debido a la liberacion de oxigeno a
partir de la misma, lo que da como resultado el deterioro de la estabilidad térmica y la propiedad de almacenamiento
de la bateria resultante. Para resolver estos problemas, se hanrealizado estudios sobre materiales formados
mediante la adicion de Co y Al auna parte de Ni del LiNiO2 Sin embargo, estos materiales aun no han podido
resolver los problemas descritos anteriormente. Por lo tanto, todavia se ha requerido proporcionar un o6xido
compuesto de Li-Ni que tenga una estructura cristalina mas estabilizada.

Uno de los factores que causa el deterioro de las caracteristicas de las sustancias activas del electrodo positivo
reside en que es probable que el litio excedente esté presente en la superficie de las particulas tras la sintesis de las
mismas. Una gran cantidad del litio sobrante presente en la superficie de las particulas tiende a provocar una
gelificacién indeseable de un material de electrodo cuando se forma un electrodo a partir del mismo. Ademas, si el
litio sobrante se somete a carbonatacion, tiende a causar indeseablemente la generacién de un gas de didxido de
carbono debido a las reacciones dentro de la célula cuando se almacena en condiciones de alta temperatura. Para
obtener el 6xido compuesto de Li-Ni que comprende una menor cantidad de los componentes de litio sobrantes, es
necesario eliminar el exceso de litio sometiendo el éxido compuesto de Li-Ni a un tratamiento de lavado con agua.
Sin embargo, dado que el valor de pH de la solucion de lavado tiende a incrementarse con el tratamiento de lavado
con agua, si algun metal anfétero tal como Al esta presente en forma de una solucidn sélida en el éxido compuesto
de Li-Ni, el metal anfotero tiende a ser eluido de la misma. Por otro lado, cuando el contenido del metal anfétero en
el 6xido compuesto de Li-Ni es excesivamente pequefio, el material del electrodo resultante tiende a deteriorarse en
las caracteristicas de la bateria, tales como las caracteristicas del ciclo.

Mas especificamente, se ha requerido proporcionar éxido compuesto de Li-Ni como sustancia activa del electrodo
positivo para una bateria secundaria de electrolito no acuoso que es capaz de comprender una menor cantidad de
litio sobrante y presentar buenas caracteristicas del ciclo.

Hasta ahora, para mejorar las caracteristicas de la bateria secundaria, se conocen diversas técnicas para mejorar
las caracteristicas del ciclo, una propiedad de almacenamiento y una estabilidad térmica de las mismas
(Documentos de Patente 1 a 13).
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Sumario de la invencion
Problema a resolver por la invencion

En la actualidad, existe una gran necesidad de proporcionar el 6xido compuesto de Li-Ni como sustancia activa del
electrodo positivo para una bateria secundaria de electrolito no acuoso que es capaz de satisfacer diversas
caracteristicas descritas anteriormente. Sin embargo, hasta ahora no se ha obtenido el 6xido compuesto de Li-Ni
capaz de satisfacer completamente estos requisitos.

Es decir, en los Documentos de patente 1, 2 y 8, se describe que el 6xido compuesto de Li-Ni se lava con agua o un
disolvente organico para eliminar las impurezas que incluyen el litio excedente del mismo, de modo que es posible
mejorar las caracteristicas del ciclo o una propiedad de almacenamiento del mismo. Sin embargo, en estos
Documentos de patente, no hay descripciones con respecto a la cantidad de un metal anfétero presente en el mismo
y un gradiente de una concentracién del mismo. Por lo tanto, no se considera que las caracteristicas del ciclo del
oxido compuesto de Li-Ni puedan mejorarse solo mediante estas técnicas en un grado suficiente.

Ademas, en los Documentos de patente 3, 4, 5, 6y 7, se describe que al menos un elemento seleccionado de
diversos elementos metalicos esta unido a una superficie de una sustancia activa del electrodo positivo o la cantidad
del elemento metalico utilizado para tratar la superficie de la sustancia activa del electrodo positivo se aumenta para
formar una capa de revestimiento sobre la misma, mejorando de ese modo las caracteristicas del ciclo, ofreciendo
un alto rendimiento y una reduccioén de las caracteristicas internas. Sin embargo, dado que la capa de revestimiento
esta formada de un material diferente de la sustancia activa del electrodo positivo, las técnicas descritas en estos
Documentos de patente son diferentes de la presente invencion en las cuales se mantiene un contenido adecuado
del metal anfétero en el 6xido compuesto de Li-Ni controlando un valor de pH de una suspension durante el
tratamiento de lavado con agua, lo que permite que se produzca un gradiente de una concentracion del metal
anfotero en las respectivas particulas de 6xido de Li-Ni, de modo que se forma una capa de revestimiento que tiene
una alta concentracion de metal anfotero en una superficie de las particulas respectivas.

Ademas, en el Documento de patente 9, se describe que la sustancia activa del electrodo positivo se somete a un
tratamiento de recocido para reducir la cantidad de alcalis que quedan en el mismo. Sin embargo, el Documento de
patente 9 no mejora las caracteristicas del ciclo de la sustancia activa del electrodo positivo en un grado suficiente
mejorando solamente la estructura cristalina de una s uperficie del mismo mediante el tratamiento de r ecocido
unicamente.

Ademas, en el Documento de patente 10, se describe que un precursor de 6xido de un compuesto de Li-Ni se
recubre superficialmente con aluminato de sodio para conseguir una alta capacidad, una propiedad de relleno y una
propiedad de almacenamiento del 6xido compuesto de Li-Ni resultante. Sin embargo, no hay descripciones
concernientes a un gradiente de una concentraciéon de Al en el 6xido compuesto de Li-Ni producido mezclando un
compuesto de litio con el precursor y calcinando la mezcla obtenida. Por lo tanto, la técnica descrita en el
Documento de p atente 10 no mejora las caracteristicas del ciclo del éxido compuesto de L i-Ni en un grado
suficiente.

Ademas, en los Documentos de patente 11 y 12, se describe que el 6xido compuesto de Li-Ni que tiene una
composicion diferente y el 6xido compuesto de Li-Mn se depositan o adhieren sobre la superficie del 6xido
compuesto de Li-Ni, o las cantidades de estos materiales depositadas o adheridos sobre la superficie del 6xido
compuesto de Li-Ni se incrementan para formar una capa de revestimiento sobre el mismo, mejorando de ese modo
su estabilidad térmica. Sin embargo, los Documentos de patente 11 y 12 no mejoran las caracteristicas del ciclo del
oxido compuesto de Li-Ni solo formando la capa de revestimiento sobre el mismo.
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También, en el Documento de patente 13, se describe que el 6xido compuesto de Li-Ni se neutraliza con una
solucion acuosa acida que tiene un valor de pH de 3,0 a 6,0, y el producto neutralizado obtenido se elimina mediante
tratamiento de lavado con agua, evitando la corrosién o el desprendimiento de un colector de corriente y mejora las
caracteristicas del ciclo del éxido compuesto de Li-Ni. Sin embargo, no hay descripciones concernientes a una
cantidad y un gradiente de concentracion del metal anfétero presente en el 6xido compuesto de Li-Ni. Por lo tanto, la
técnica descrita en el Documento de patente 13 no mejora las caracteristicas del ciclo del 6xido compuesto de Li-Ni
en si mismo.

Por lo tanto, se requiere proporcionar 6xido compuesto de Li-Ni como sustancia activa del electrodo positivo para
una bateria secundaria de electrolito no acuoso que sea capaz de presentar buenas caracteristicas del ciclo y
reducir una cantidad de gases generados a partir de la carga en condiciones de altas temperaturas.

En consecuencia, un objeto de la presente invencion es proporcionar particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
capaces de reducir una cantidad de gases generados a partir de la carga en condiciones de alta temperatura y
presentar buenas caracteristicas del ciclo cuando se usa como sustancia activa del electrodo positivo para una
bateria secundaria de electrolito no acuoso.

Medios para resolver el problema
El objeto o tarea técnica anterior se puede lograr mediante los siguientes aspectos de la presente invencion.

Es decir, de acuerdo con la presente invencion, se proporcionan particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que
tienen una composicion representada por la férmula:

Lix(Ni1-y-w-z-vC0yanMaszv)02

(enlaque 0,9<x=<1,1;0,05<y<0,250=w=<0,25;0<z<0,15; 0 =v <0,03; Ma es al menos un metal anfétero
seleccionado del grupo que consiste en Al, Zn y Sn; y Mb es al menos un metal seleccionado del grupo que consiste
en Bi, Sb, Zr, By Mg),

en las cuales las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un area superficial especifica BET de 0,05 a
0,8 m2/g; una relacién atémica (Ma/Ni) entre una concentracion del metal anfétero y una concentracion de Ni en una
superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que es de 2 a 6; la
concentracion del metal anfétero en la superficie mas externa de | as respectivas particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni es mayor que una concentracion del metal anfétero en una posicion separada de 50 nm desde la
superficie mas externa hacia un centro de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, y en las que
la concentracion del metal anfétero enla superficie mas externa de | as respectivas particulas de 6xido deun
compuesto de Li-Ni es de 5 a 60 % atdomico basado en una concentracion total de Ni, Co, Mn, el metal anfétero (Ma),
Mb y oxigeno.

Ademas, de acuerdo con la presente invencién, se proporcionan particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni como
se describe anteriormente, en donde las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un diametro medio de
particula secundaria de 1 a 30 um.

Ademas, de acuerdo con la presente invencién, se proporcionan particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni como
se describe anteriormente, en las que las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni tienen un contenido de
hidréxido de litio de no méas de 0,25 % en peso, y un contenido de carbonato de litio de no mas de 0,20 % en peso.

Ademas, de acuerdo con la presente invencién, se proporcionan particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni como
se describié anteriormente, en las que las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni tienen un contenido de
azufre de no mas de 100 ppm y un contenido de sodio de no mas de 100 ppm.

Preferiblemente, las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni de la invencién tienen un diametro medio de
particula primaria de 0,1 a 4 um.

También se prefiere que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de la invencién tengan un area superficial
especifica BET de 0,05a 0,8 mZ/g.

Se prefiere ademas que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de la invencién tengan un contenido de
sodio de no mas de 100 ppm.

Ademas, se proporciona un proceso para producir las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de la invencion
que comprende:

una etapa de lavado con agua para ajustar un valor de pH de una suspension preparada dispersando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni en agua a 5,0 a 11,0 agitando; y
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una etapa de tratamiento térmico de recocido de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas
sometiendo sucesivamente las particulas obtenidas después dela etapa de lavado con agua a filtracion,
enjuague y secado, en un intervalo de temperatura de 450 a 850 °C en una atmdsfera que contiene oxigeno que
tiene una concentracion de gas diéxido de carbono de no més de 100 ppm.

Preferiblemente, en el proceso de la invencion, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a tratar por el
proceso tienen una relacion molar de Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) de 1,00 a 1,10, en las que Ma se selecciona de
Al, Zn y Sn y Mb se selecciona de Bi, Sb, Zr, B y Mg.

Se prefiere adicionalmente en el proceso de la invencion que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a
tratar por el proceso tengan una relacion molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) de 0,03 a 0,1, en las que Ma se
selecciona de Al, Zny Sn y Mb se selecciona de Bi, Sb, Zr, B y Mg.

Ademas, se proporciona una bateria secundaria de electrolito no acuoso que comprende un electrodo positivo que
comprende una sustancia activa del electrodo positivo formada a partir de las particulas de 6xido de un compuesto
de Li-Ni de la invencion.

También se proporciona el uso de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de la invencién como sustancia
activa del electrodo positivo para una bateria secundaria de electrolito no acuoso.

Efecto de la invencion

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién estan provistas sobre una
superficie de la misma con una capa de revestimiento uniforme fina que tiene una alta concentracién de metal
anfotero, y por lo tanto la bateria secundaria resultante puede evitar la generacién de gases debido a la
descomposicion de una solucién electrolitica al cargarse y descargarse en condiciones de alta temperatura, y puede
presentar buenas caracteristicas del ciclo.

Ademas, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién tienen un contenido
menor de impurezas tales como un carbonato y un hidréxido de litio sobrante o similar, y por lo tanto se puede evitar
que la bateria secundaria resultante genere gases debido a la descomposicion de una solucién electrolitica durante
la carga y descarga en condiciones de alta temperatura, y puede presentar buenas caracteristicas del ciclo.

Por consiguiente, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion se pueden
usar adecuadamente como una sustancia activa del electrodo positivo para una bateria secundaria de electrolito no
acuoso.

Breve descripcion de los dibujos

La FIG. 1 es una imagen micrografica de una seccién de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
obtenidas en el Ejemplo 1 segun se observa por STEM-EDX.

La FIG. 2 es un grafico que muestra los resultados de la medicion de las concentraciones de metal de Ni, Co y Al
en una seccioén de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas en el Ejemplo 1 segun se observa
por STEM-EDX;, en la cual se midieron las concentraciones de metales en una regién desde una superficie mas
externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni hacia una posicion separada de 50 nm
desde la superficie mas externa hacia un centro de la misma.

La FIG. 3 es una imagen micrografica de una seccion de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni
obtenidas en el Ejemplo comparativo 2 segun se observa por STEM-EDX.

La FIG. 4 es un grafico que muestra los resultados de la medicion de concentraciones de metal de Ni, Co y Al en
una seccion de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas en el Ejemplo comparativo 2 segun
se observa por STEM-EDX, en la cual se midieron las concentraciones de metales en una regién desde una
superficie mas externa de las respectivas particulas de é xido de un compuesto de Li-Ni hacia una posicion
separada de 50 nm desde la superficie mas externa hacia un centro de la misma.

Realizacion preferida para llevar a cabo la invenciéon
La construccion de la presente invencion se describe en detalle a continuacion.

En primer lugar, se describen las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente
invencion.

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién tienen una composicion
representada por la féormula:

Lix(Ni1-y-w-z-vC0yanMaszv)02
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(enlaque 0,9<x=<1,1;0,05<y<0,250=w=<0,25;0<z<0,15; 0 =v =<0,03; Ma es al menos un metal anfétero
seleccionado del grupo que consiste en Al, Zn y Sn; y Mb es al menos un metal seleccionado del grupo que consiste
en Bi, Sb, Zr, By Mg).

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen preferiblemente una composicion de la férmula anterior en
la cual 0,95 < x<1,10; 0,07 <y <0,23; 0<w<0,23; 0,01 £2<0,13; 0 £ v £0,025 y mas preferiblemente una
composicion de la férmula anterior en la cual 0,98 < x < 1,05; 0,08 <y <0,20;0=w<0,20;0,03<z<0,10;0=sv <
0,02,

En las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion, una relaciéon atomica
(Ma/Ni) entre una concentracion del metal anfotero y una concentracion de Ni en una superficie mas externa de las
respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es de 2 a 6, y la concentraciéon del metal anfétero en la
superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mayor que una
concentracion del metal anfétero en una p osicion separada de 50 nm desde la superficie mas externa hacia un
centro de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni. Con la provisién de una capa que tiene una
alta concentracion de metal anfétero en la superficie mas externa de las particulas respectivas, es posible suprimir la
generacion de gases desde las particulas. Cuando la relacion atémica (Ma/Ni) entre una concentracion del metal
anfotero y una concentracion de Ni en la superficie mas externa de las respectivas particulas de éxido de un
compuesto de Li-Ni es menor que 2, puede ser dificil alcanzar los efectos de la presente invencion indicados
anteriormente en un grado suficiente. Cuando la relacion atémica (Ma/Ni) es mayor que 6, la bateria secundaria
obtenida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tiende a deteriorarse en la capacidad de
descarga. La relaciéon atomica (Ma/Ni) entre una concentracién del metal anfétero y una concentracion de Ni en la
superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es preferiblemente de 2 a
5,5, y mas preferiblemente de 2,3 a 5,0. Por otro lado, la concentracién del metal anfétero en la superficie mas
externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, la concentracion del metal anfétero en una
posicion separada de 50 nm desde la superficie mas externa hacia un centro de las respectivas particulas de 6xido
de un compuesto de Li-Ni y la relacion atémica (Ma/Ni) entre una concentracion del metal anfétero y una
concentracion de Ni en la superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni,
puede determinarse, por ejemplo, mediante analisis STEM-EDX usando un microscopio electronico de tipo campo
de emision como se describe en los ejemplos a continuaciéon. Ademas, la superficie mas externa de las respectivas
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni como se describe en la presente invencion significa una superficie de
las particulas primarias presentes en una superficie mas externa de particulas (particulas secundarias) reconocidas
en una imagen STEM.

La concentracidon del metal anfotero sobre la superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién es de 5 a 60 % atdmico basado en una concentracion total
de Ni, Co, Mn, el metal anfétero (Ma), Mb y oxigeno Cuando la concentracién del metal anfétero en la superficie mas
externa de las particulas respectivas es menor que 5 % atdomico, puede ser dificil alcanzar los efectos de la presente
invencion indicados anteriormente en un grado suficiente. Cuando la concentracion del metal anfétero en la
superficie mas externa de las particulas respectivas es mas de 60 % atdmico, la bateria secundaria obtenida usando
las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tiende a de teriorarse enla capacidad de descarga. La
concentracion del metal anfétero en la superficie mas externa de | as respectivas particulas de éxido deun
compuesto de Li-Ni es mas preferiblemente de 15 a 55 % atdmico.

El diametro medio de particula primaria de las particulas primarias que constituyen las particulas secundarias de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion es preferiblemente de 0,1 a 4
pm. Cuando el diametro medio de particula primaria de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni se
encuentra dentro del intervalo especificado anteriormente, la bateria secundaria de electrolito no acuoso resultante
puede presentar buenas caracteristicas de carga/descarga en condiciones de alta temperatura con una menor
cantidad de gases generados. Cuando el diametro medio de particula primaria de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni es mas de 4 um, la bateria secundaria producida utilizando las particulas de éxido de un
compuesto de Li-Ni tiende a deteriorarse en la capacidad de descarga inicial debido a una alta resistencia a la
difusion de los iones de litio. Cuando el diametro medio de particula primaria de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni es menor de 0,1 ym, tienden a producirse particulas primarias pequefias si las particulas se
rompen por compresion tras la produccién de un electrodo, de modo que la reaccién entre las particulas y una
solucion de el ectrolito tiende a volverse violenta en el limite entre las particulas. El didmetro medio de particula
primaria de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni es mas preferiblemente de 1 a 3 um.

El diametro medio de particula secundaria (D50) de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo
con la presente invencion es preferiblemente de 1,0 a 30 ym. Cuando el diametro medio de particula secundaria
(D50) de las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni es inferior a 1,0 ym, las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni tienden a deteriorarse en la densidad de empaquetamiento y sufren un aumento en la
reactividad con una solucion de electrolito. Cuando el didmetro medio de particula secundaria (D50) de las particulas
de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mas de 30 ym, puede ser dificil producir industrialmente tales particulas. El
diametro medio de particula secundaria (D50) de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es
preferiblemente de 3,0 a 28,0, um.
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El area superficial especifica BET de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente
invencion es de 0,05 a 0,8 m2/g. Cuando el area superficial especifica BET de las particulas de 6xido deun
compuesto de Li-Ni es inferior a 0,05 mz/g, la bateria secundaria producida usando las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni tiende a deteriorarse en las caracteristicas del ciclo. Cuando el area superficial especifica BET
de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mas de 0,8 mz/g, la bateria secundaria producida usando las
particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni tiende a deteriorarse en la propiedad de almacenamiento. El area
superficial especifica BET de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es preferiblemente de 0,06 a 0,7
m°/g.

El contenido de hidréxido de litio en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente
invencion es preferiblemente no méas de 0,25 % en peso, y el contenido de carbonato de litio en las particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion preferiblemente no es mas de 0,20 % en
peso. Cuando el contenido de hidroxido de litio y carbonato de litio en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-
Ni se encuentra dentro de los intervalos especificados anteriormente, la bateria secundaria producida utilizando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni puede presentar buenas caracteristicas de carga/descarga en
condiciones de alta temperatura con una menor cantidad de gases generados Cuando el contenido de hidréxido de
litio de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mas de 0,25 % en peso y el contenido de carbonato de
litio de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mas de 0,20 % en peso, la bateria secundaria resultante
tiende a sufrir descomposicion acelerada de una solucién de electrolito por el alcali al cargarse y descargarse en
condiciones de alta temperatura, de modo que tiende a provocarse una generacion intensa de gases a partir de la
misma. El contenido de hidréxido de litio en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni es mas preferiblemente
no mas de 0,20 % en peso, y el contenido de carbonato de litio en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
es mas preferiblemente no méas de 0,15 % en peso, y los contenidos de hidroxido de litio y carbonato de litio en las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni son preferiblemente tan pequefias como sea posible.

El contenido de azufre de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion es
preferiblemente no mas de 100 ppm. Cuando el contenido de azufre de las particulas de éxido de un compuesto de
Li-Ni es mas de 100 ppm, la bateria secundaria producida usando las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni
tiende a deteriorarse en la propiedad de almacenamiento. El contenido de azufre de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni es mas preferiblemente no més de 50 ppm.

El contenido de sodio de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion es
preferiblemente no mas de 100 ppm. Cuando el contenido de sodio de las particulas de éxido de un compuesto de
Li-Ni es mas de 100 ppm, la bateria secundaria producida usando las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni
tiende a deteriorarse en la propiedad de almacenamiento. El contenido de sodio de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni es mas preferiblemente no més de 50 ppm.

Las particulas secundarias de las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente
invencion tienen preferiblemente una forma de particula esférica con menos porciones de angulo agudo.

A continuacién, se describe el proceso para producir las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo
con la presente invencion.

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion pueden producirse llevando
a cabo una etapa de lavado con agua para ajustar a un valor de pH de una suspension preparada dispersando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni previamente preparadas en agua de 5,0 a 11,0 con agitacion; y una
etapa de tratamiento térmico de recocido de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas sometiendo
sucesivamente las particulas obtenidas después de la etapa de lavado con agua a filtracién, enjuague y secado, en
un intervalo de temperatura de 450 a 850 °C en una atmésfera que contiene oxigeno que tiene una concentracion de
gas diéxido de carbono de no mas de 100 ppm.

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a tratar mediante el proceso de la presente invencion se pueden
obtener por cualquier método ordinario, por ejemplo, el método de mezclar un compuesto de litio, un compuesto de
niquel, un compuesto de cobalto, un compuesto de manganeso, un compuesto Ma (en el que Ma es Al, Zn o Sn) y
un compuesto Mb (en el que Mb es Bi, Sb, Zr, B o Mg) y sometiendo la mezcla resultante a tratamiento térmico; el
método de preparar previamente un compuesto de material compuesto que comprende niquel, cobalto, manganeso,
Ma y Mb y después mezclar el compuesto de material compuesto con un compuesto de litio, seguido de someter la
mezcla resultante a tratamiento térmico; el método de mezclar un compuesto de litio, un compuesto de niquel, un
compuesto de cobalto, un compuesto de manganeso, un compuesto Ma y un compuesto Mb en una solucién del
mismo y someter la mezcla resultante a tratamiento térmico, o similares.

Por otro lado, la relacién molar de Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
a tratar es preferiblemente de 1,00 a 1,10. Cuando la relacion molar de Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) es inferior a
1,00, la reaccion entre los elementos respectivos tiende a ser insuficiente, de modo que las particulas resultantes
tienden a deteriorarse en su capacidad. Cuando la relacién molar de Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) es superior a 1,10,
una cantidad excesiva de componentes de litio tiende a estar indeseablemente presente en las particulas
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respectivas. La relacion molar de Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) en las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni a
tratar es mas preferiblemente de 1,02 a 1,08.

Ademas, la relacion molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) en las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni a
tratar es preferiblemente de 0,03 a 0,1, Cuando la relacién molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) es inferior a 0,03,
las particulas resultantes tienden a deteriorarse considerablemente en las caracteristicas del ciclo. Cuando la
relacion molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) es mas de 0,1, las particulas resultantes tienden a deteriorarse en
su capacidad. La relacion molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-
Ni a tratar es mas preferiblemente de 0,035 a 0,05.

En la presente invencion, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a tratar se someten preferiblemente a
desagregacion antes de llevar a cabo la etapa de lavado con agua.

En la presente invencion, con el tratamiento de lavado con agua anterior, es posible eliminar las cantidades
sobrantes de hidréxido de litio y carbonato de litio que permanecen en la mezcla de reacciéon después de la reaccion
de calcinacién de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni a tratar. Ademas, controlando el valor de pH de
una suspension en la etapa de lavado con agua, es posible suprimir la reduccién en el contenido del metal anfétero
en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni.

En la presente invencion, se prefiere que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a tratar se suspendan en
agua pura utilizada en una cantidad de cuatro a seis veces la cantidad de las particulas antes de someterse al
tratamiento de lavado con agua. Cuando la cantidad de agua pura utilizada para suspender las particulas es menos
de cuatro veces la cantidad de las particulas, puede ser dificil controlar bien el valor de pH de la suspension
resultante debido a un valor de pH excesivamente alto de la misma. Cuando la cantidad de agua pura utilizada es
mas de seis veces la cantidad de particulas, el litio tiende a eluirse de las particulas, de modo que la bateria
secundaria producida utilizando las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni resultantes tiende a deteriorarse
en su capacidad.

En particular, en la presente invencion, se prefiere que después de que las particulas de 6xido de un compuesto de
Li-Ni que se van a tratar se suspendan en agua pura en el tratamiento de lavado con agua y la suspension obtenida
se deje reposar hasta que el aumento del valor de pH de la suspension se vuelve moderado, se controla el valor de
pH de la suspensién. Con tal control del valor de pH de la suspensién, es posible suprimir la elucién excesiva del
metal anfétero de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, y aumentar la concentraciéon de metal anfétero
en la superficie mas externa de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni. Mas especificamente, cuando se
dispersan las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni en agua en el tratamiento de lavado con agua y se
controla el valor de pH de la suspension resultante, es posible depositar el metal anfétero eluido sobre la superficie
de las particulas y asi permitir que se forme una capa uniforme fina que tiene una alta concentracion de metal
anfotero en la superficie de las particulas mientras se mantiene un contenido de metal anfétero adecuado en las
particulas. Por lo tanto, en la presente invencion, para satisfacer la relacion atémica (Ma/Ni) entre la concentracion
del metal anfétero y la concentracion de Ni en una superficie mas externa de las respectivas particulas de 6xido de
un compuesto de Li-Ni, asi como la relacién entre la concentracion del metal anfétero en la superficie mas externa
de las respectivas particulas de éxido de un c ompuesto de Li-Ni y la concentracién del metal anfétero en una
posicion separada de 50 nm desde la superficie mas externa hacia un centro de las respectivas particulas de 6xido
de un compuesto de Li-Ni, por ejemplo, se puede controlar el valor de pH.

En la presente invencién, el valor de pH de la suspension se controla preferiblemente a 5,0 a 11,0 en el tratamiento
de lavado con agua. Cuando el valor de pH de la suspension esta fuera del intervalo especificado anteriormente, el
metal anfétero tiende a permanecer eluido, de modo que el contenido del metal anfotero en las particulas de 6xido
de un compuesto de Li-Ni tiende a reducirse. En particular, se prefiere que el valor de pH de la suspension se
mantenga en el valor predeterminado adecuado.

En la presente invencion, el tiempo de tratamiento para controlar el valor de pH de la suspension es preferiblemente
de 5 a 30 minutos. Cuando el tiempo de tratamiento para controlar el valor de pH de la suspensiéon es menor de 5
min, puede ser dificil eliminar suficientemente el exceso de litio de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni.
Cuando el tiempo de tratamiento para controlar el valor de pH de la suspension es mayor de 30 min, una gran
cantidad de litio presente en las particulas tiende a eluirse de las mismas, de modo que la bateria secundaria
producida usando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tiende a deteriorarse en su capacidad.

Con el fin de controlar el valor de pH de la suspension, se usa preferiblemente una soluciéon acuosa acida de acido
sulfdrico, acido fosférico, acido nitrico, acido clorhidrico, etc. Entre estas soluciones acuosas acidas, se prefiere
desde el punto de vista de una buena productividad industrial una solucion acuosa de acido sulfurico aunque no
particularmente esta limitada a la misma. La concentracion de la solucion acuosa de acido sulfurico es
preferiblemente de 1/100 N a 1/10 N. Cuando la concentracién de la solucién acuosa de &cido sulfurico es menor de
1/100 N, tiende a aumentar mucho el tiempo de control del valor de pH de la suspensién, de modo que la cantidad
de solucién acuosa acida requerida para llevar a cabo el tratamiento tiende a aumentar indeseablemente. Cuando la
concentracion de la solucién acuosa de acido sulfurico es mas de 1/10 N, la cantidad de Li eluido de los cristales al
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eliminar la cantidad excedente de litio tiende a aumentar, de modo que la estructura cristalina tiende a romperse.

Ademas, antes de controlar el valor de pH de la suspension, se puede afiadir una solucién &cida o alcalina que
comprende iones Ma. Al afiadir la solucion que comprende los iones Ma antes de controlar el valor de pH de la
suspension, la concentracion de iones Ma sobre la superficie de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto
de Li-Ni puede controlarse facilmente. Como la soluciéon acida que comprende iones Ma, se usan preferiblemente
aquellas soluciones acuosas acidas que comprenden acido sulfurico, acido fosférico, acido nitrico, acido clorhidrico,
etc. Entre estas soluciones acuosas acidas, en vista de la productividad industrial, preferiblemente se prefiere utilizar
una solucioén acuosa de acido sulfdrico aunque no se limita particularmente a esta. La concentracién de la solucion
acuosa de acido sulfurico que comprende los iones Ma es preferiblemente de 1/100 N a 1/10 N. Cuando la
concentracion de la solucion acuosa de acido sulfurico es menor de 1/100 N, tiende a aumentar mucho el tiempo de
control del valor de pH de la suspensién, de modo que la cantidad de la solucién acuosa acida requerida para llevar
a cabo el tratamiento tiende a aumentar indeseablemente. Cuando la concentracién de la solucion acuosa de acido
sulfurico es mas de 1/10 N, la cantidad de Li eluido de los cristales al eliminar la cantidad excedente de litio tiende a
aumentar, de modo que la estructura cristalina tiende a romperse. Como la solucién alcalina que comprende iones
Ma, se usa preferiblemente una soluciéon preparada disolviendo un éxido de Ma en una solucién de hidroxido de
sodio. La concentracion de la solucion alcalina que comprende iones Ma no esta particularmente limitada.

En la presente invencion, el tratamiento de lavado con agua se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura del
agua de 10 a 25 °C. Cuando la temperatura del agua es inferior a 10 °C, la tasa de elucion del litio excedente tiende
a ser excesivamente baja, de modo que el tiempo requerido para eliminar el exceso de litio en un grado suficiente
tiende a aumentar. Cuando la temperatura del agua es superior a 25 °C, una gran cantidad de litio en las particulas
tiende a eluirse durante un corto periodo de tiempo, de modo que la bateria secundaria obtenida utilizando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tiende a deteriorarse en su capacidad.

Después del tratamiento de lavado con agua seguido de filtracion, las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni
obtenidas se someten preferiblemente a un tratamiento de lavado adicional con agua pura utilizada en una cantidad
de 5 a 12 veces la cantidad del 6xido compuesto de Li-Ni. El tratamiento de lavado adicional se lleva a cabo para
eliminar los productos de r eaccién entre los componentes &cidos usados para controlar el valor de pH de la
suspension y el exceso de litio.

El éxido compuesto de Li-Ni obtenido después del tratamiento de lavado adicional se seca preferiblemente en un
intervalo de temperatura de 100 a 200 °C durante 5 a 20 h para eliminar en una medida suficiente el agua restante
del mismo.

Ademas, el 6xido compuesto de Li-Ni del que se ha eliminado el exceso de litio se somete preferiblemente a un
tratamiento térmico a una temperatura de 450 a 850 °C. Cuando la temperatura del tratamiento térmico es inferior a
450 °C, las particulas resultantes tienden a tener un area superficial especifica BET grande, de modo que tiende a
aumentar la cantidad de gases generados a partir de las mismas durante el almacenamiento en condiciones de alta
temperatura. En las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen la composicién anterior de acuerdo con
la presente invencién, cuando la temperatura de tratamiento térmico es superior a 850 °C, el Ni3" en las particulas
tiende a reducirse a Ni2*, y tiende a incluirse en una fase del Li, por lo que no es posible mantener la estructura de la
capa. La temperatura de tratamiento térmico es mas preferiblemente de 480 a 800 °C.

El tiempo de tratamiento térmico es preferiblemente de 1 a 10 horas. Cuando el tiempo de tratamiento térmico es
mas corto que 1 hora, la cristalinidad de la superficie de las particulas resultantes apenas consigue mejorarse en un
grado suficiente. El tiempo de tratamiento térmico de mas de 10 horas tiende a ser indeseable desde el punto de
vista de la productividad y los costes.

La atmoésfera utilizada en el tratamiento térmico es preferiblemente una atmdésfera que contiene oxigeno que tiene
una concentracion de gas diéxido de carbono de no mas de 100 ppm. Cuando la concentracion de gas didxido de
carbono de la atmoésfera de tratamiento térmico es superior a 100 ppm, la bateria secundaria producida usando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tiende a deteriorarse en las caracteristicas del ciclo.
Ademas, cuando se utiliza una atmésfera reductora, tal como nitrégeno, en el tratamiento térmico, el oxigeno tiende
a liberarse indeseablemente con el tratamiento. La a tmésfera de t ratamiento térmico es preferiblemente una
atmosfera de gas oxidativo, y mas preferiblemente una atmdsfera que tiene una concentracién de oxigeno de no
menos de 70 %.

A continuacion, se describe un electrodo positivo que usa la sustancia activa del electrodo positivo que comprende
las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion.

Cuando se produce el electrodo positivo usando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la
presente invencién, se afiaden un agente conductor y un aglutinante y se mezclan con la sustancia activa del
electrodo positivo mediante un método ordinario. Los ejemplos del agente conductor preferido incluyen negro de
acetileno, negro de humo y grafito. Los ejemplos del aglutinante preferido incluyen politetrafluoroetileno vy
poli(fluoruro de vinilideno).
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La bateria secundaria producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la
presente invencion comprende el electrodo positivo anterior, un electrodo negativo y un electrolito.

Los ejemplos de una sustancia activa del electrodo negativo que puede usarse para el electrodo negativo incluyen
litio metalico, aleacion de litio/aluminio, aleacion de litio/estafio y grafito o plomo negro.

Ademas, como disolvente para la solucidon de electrolito, puede usarse una combinaciéon de carbonato de etileno y
carbonato de dietilo, asi como un disolvente organico que comprende al menos un compuesto seleccionado del
grupo que consiste en carbonatos tales como carbonato de propileno y carbonato de dimetilo y éteres como
dimetoxietano.

Ademas, como electrolito, se puede usar una solucién preparada disolviendo hexafluoruro de fosfato de litio, asi
como al menos una sal de litio seleccionada del grupo que consiste en perclorato de litio y tetrafluoruro de borato de
litio en el disolvente anterior.

La bateria secundaria producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la
presente invencion tiene excelentes propiedades tales como una tasa de retencion de la capacidad medida después
de 30 ciclos de no menos de 95,0 %, y la cantidad de gases generados a partir de las mismas es tan pequefia como
no mas de 0,45 ml/g medido por el método de evaluacién mencionado mas abajo.

<Funcién>

Para mejorar las caracteristicas del ciclo de la bateria secundaria resultante, es importante la composiciéon de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni para una bateria secundaria de electrolito no acuoso que constituye la
sustancia activa del electrodo positivo. Por esta razoén, las caracteristicas del ciclo de la bateria secundaria se han
mejorado incorporando un metal anfétero en las particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni en forma de una
solucion sélida tras la produccion de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni. Ademas, la supresion de la
generacién de gases desde el interior de la bateria es importante para obtener una buena propiedad de
almacenamiento en condiciones de alta temperatura. La generacion de gases desde el interior de la bateria tiende a
ser causada por la descomposicién acelerada de una solucion electrolitica por élcalis al cargarse/descargarse en
condiciones de alta temperatura, lo que ocurrira si una gran cantidad de exceso de litio en la sustancia activa del
electrodo positivo permanece en la bateria, y tal cantidad incrementada de gases generados tiene una influencia
considerablemente importante en las caracteristicas de la bateria. Para eliminar el exceso de litio, es eficaz lavar la
sustancia activa del electrodo positivo con agua. Sin embargo, durante el tratamiento de lavado con agua, el valor de
pH de la suspension tiende a aumentar provocando la eluciéon de Al como un metal anfétero de la misma, dando
como resultado un deterioro de las caracteristicas del ciclo de la bateria secundaria obtenida. Por lo tanto, es
importante no solo reducir el exceso de litio sino también suprimir la elucion del metal anfétero. Sin embargo, las
técnicas descritas en los documentos anteriores de la técnica anterior por si mismas no han logrado conseguir
completamente una bateria secundaria de electrolito no acuoso capaz de satisfacer tanto una buena propiedad de
almacenamiento en condiciones de alta temperatura como excelentes caracteristicas del ciclo.

En consecuencia, de acuerdo con la presente invencion, las cantidades sobrantes de hidroxido de litio y carbonato
de litio que permanecen en el 6xido compuesto de Li-Ni obtenido mediante la reaccion de calcinaciéon se eliminan
mediante el tratamiento de lavado con agua, por lo que es posible obtener las particulas de 6xido de un compuesto
de Li-Ni con un menor contenido de hidroxido de litio y carbonato de litio. Por lo tanto, de acuerdo con la presente
invencion, es posible suprimir una reaccion de descomposicion de una solucién de electrolito por alcalis durante la
carga/descarga dela bateria secundaria en c ondiciones de alta temperatura, y reducir la cantidad de ga ses
generados a partir de la misma.

Ademas, cuando se dispersan las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni en agua tras el tratamiento de
lavado con agua y se controla un valor de pH de la suspensién obtenida, el metal anfétero eluido se deposita sobre
la superficie de las particulas respectivas, lo que permite que se forme una capa uniforme fina que tiene una alta
concentracion de metal anfétero sobre la superficie de las particulas respectivas mientras se mantiene un contenido
adecuado del metal anfétero dentro de las particulas. Por esta razon, es posible permitir que la bateria secundaria
resultante muestre excelentes caracteristicas del ciclo.

Ademas, cuando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a partir de las cuales se eliminan hidréxido de litio
y carbonato de litio y sobre cuya superficie esta presente una capa que tiene una alta concentracion de metal
anfotero se someten nuevamente a tratamiento térmico, se deja que la reaccién transcurra uniformemente de modo
que es posible obtener las particulas de éxido de un ¢ ompuesto de Li-Ni con una alta cristalinidad, suprimir la
generacién de gases de las mismas al almacenarlas en condiciones de alta temperatura y mantener un alto nivel de
las caracteristicas del ciclo de la bateria secundaria resultante.

Ejemplos

Las realizaciones tipicas de la presente invencion se describen con mas detalle a continuacion.

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2661 935 T3

La composicion de las particulas de 6xido de un ¢ ompuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién se
determiné como sigue. Es decir, las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni se disolvieron en un acido, y la
solucion resultante se analizé6 mediante un dispositivo espectroscopico de emision de plasma “ICPS-7500” (fabricado
por Shimadzu Corp.).

El gradiente de una concentracion de elementos respectivos presentes dentro de las particulas y la condiciéon de una
seccion de las particulas respectivas se determinaron mediante analisis STEM-EDX utilizando un microscopio
electronico de emisidén de campo fabricado por JEOL Ltd. Por otro lado, la superficie mas externa de las respectivas
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni significa una superficie de las respectivas particulas primarias
reconocidas en una imagen micrografica de STEM.

El diametro medio de particula primaria de las particulas se determiné a partir del diametro de particula de las
particulas primarias que constituyen las particulas secundarias observadas utilizando un microscopio electrénico de
barrido “SEM-EDX” equipado con un analizador de rayos X de tipo disperso de energia (fabricado por Hitachi High-
Technologies Corp.).

El diametro medio de particula secundaria es un diametro medio de particula en volumen medido por un método de
laser humedo usando un aparato de mediciéon de distribucion del tamafio de particula de tipo laser “LMS-30”
fabricado por Seishin Kigyo Co., Ltd.

El area superficial especifica BET delas particulas se midi6 mediante el método BET usando absorcion de
nitrégeno.

Los contenidos de hidréxido de litio y carbonato de litio como exceso de litio se determinaron de la siguiente manera.
Es decir, se afadieron 20 g de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a 100 ml de agua, y la suspension
obtenida se agité a temperatura ambiente durante 20 min y luego se sometié a filtracion para eliminar los solidos de
la misma. El liquido sobrenadante resultante se sometié a valoracion usando acido clorhidrico 0,2 N para trazar un
titulo (ml) en un eje de abscisas y un valor de pH del liquido sobrenadante en un eje de ordenadas. A partir de la
curva de pH resultante, se determinaron dos puntos en los que la inclinacién de la curva aumentaba como un primer
punto de valoracion que tiene un titulo mas pequefio y un segundo punto de valoracion que tiene un titulo mayor, y
los contenidos de hidréxido de litio y carbonato de litio se calcularon a partir de los titulos en los respectivos puntos
de valoracion de acuerdo con las siguientes formulas de calculo.

Contenido de hidroxido de litio (% en peso) = [(titulo hasta alcanzar el segundo punto de valoraciéon: ml) — 2 x
{(titulo hasta alcanzar el segundo punto de valoracién: ml) — (titulo hasta alcanzar el primer punto de valoracion:
ml)}] x (concentracion del acido clorhidrico usado para la valoracion: mol/l) x (factor del acido clorhidrico usado
para la valoracion) x (peso molecular del hidroxido de litio) 2 x 100/((peso de las particulas: g) x 1000)

Contenido de carbonato de litio (% en peso) = {(titulo hasta alcanzar el segundo punto de valoracion: ml) — (titulo
hasta alcanzar el primer punto de valoracién: ml)} x (concentracion del acido clorhidrico usado para la valoracion:
mol/l) x (factor del acido clorhidrico usado para la valoracién) x (peso molecular del carbonato de litio) 2 x
100/((peso de las particulas: g) x 1000)

El valor de pH del polvo de las particulas se determiné midiendo un valor de pH de un liquido sobrenadante de una
suspension preparada suspendiendo 0,5 g de las particulas en agua de intercambio i6nico.

El contenido de azufre de las particulas se determiné de la siguiente manera. Esto es, se quemod una muestra en un
flujo de oxigeno en un horno de combustiéon para medir su contenido de azufre usando un aparato de medicion de
carbono/azufre “EMIA-520" fabricado por Horiba Seisakusho Co., Ltd.

El contenido de sodio de las particulas se determiné usando el dispositivo espectroscépico de emision de plasma
anterior “ICPS-7500" (fabricado por Shimadzu Corp.).

La pila de tipo moneda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni se evalu6 para
determinar las caracteristicas de c arga/descarga iniciales y las caracteristicas del ciclo, y ademas se evalué la
propiedad de almacenamiento de la celda laminada producida a partir de la misma en condiciones de alta
temperatura.

Primero, 90 % en peso de particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni como sustancia activa del electrodo
positivo, 3 % en peso de negro de acetileno y 3 % en peso de un grafito “KS-16" que sirve como material conductor,
y 4 % en peso de poli(fluoruro de vinilideno) disuelto en N-metilpirrolidona como aglutinante, se mezclaron entre si, y
la mezcla resultante se aplicé sobre una lamina metalica de Al y luego se seco a 150 °C. Las laminas asi obtenidas
se blanquearon en 16 mm® y luego se unieron por compresion entre si a una presion de 1 tiem?, produciendo asi un
electrodo que tiene un grosor de 50 ym y usando el electrodo asi producido como un electrodo positivo. Se uso litio
metalico blanqueado en 16 mm® como electrodo negativo, y una solucion preparada mezclando EC y DMC que
comprendian cada uno 1 mol/l de LiPFs disueltos en la misma entre si en una relacion de volumen de 1:2 se utilizé
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como una solucion de electrolito, produciendo de esta manera una pila de tipo moneda de tipo CR2032.

La pila de tipo moneda se someti6 a una prueba de carga/descarga para baterias secundarias. En las condiciones
de mediciéon de una temperatura de 25 °C y una tension de corte de 3,0 a 4,3 V, las operaciones de carga/descarga
de la pila de tipo moneda se repitieron durante 30 ciclos. La tasa de medicion fue de 0,1C para el ciclo inicial
solamente, y de 1,0C para el segundo o posteriores ciclos.

Utilizando electrodos similares a los utilizados para la evaluacién de las caracteristicas de carga/descarga iniciales,
se combinaron cuatro conjuntos de electrodos positivos que tenian cada uno un tamafio de 40 x 100 mm y los
electrodos negativos de grafito que tenian cada uno el mismo tamario para estar opuestos entre si, produciendo asi
una celda laminada.

La propiedad de almacenamiento en condiciones de alta temperatura se evalué de la siguiente manera. La celda
laminada asi producida se sometié primero a un ciclo de carga/descarga inicial a temperatura ambiente, y luego se
carg6 hasta alcanzar 4,2 V para medir un volumen de la celda laminada a la tensién. A continuacion, la celda
laminada después de la medicion anterior se almacend en condiciones ambientales de 85 °C durante 24 horas y
luego se midié nuevamente el volumen de la celda laminada para evaluar una cantidad de gases generados a partir
del cambio en el volumen de la celda laminada entre antes y después del almacenamiento de la celda laminada en
condiciones de alta temperatura.

Ejemplo 1

Una solucién acuosa preparada mezclando 2 mol/l de sulfato de niquel con sulfato de cobalto a una proporcion de
mezcla de Ni:Co de 84:16, y una solucién acuosa de amoniaco 5,0 mol/l se alimentaron simultaneamente a un
recipiente de reaccion.

El contenido del recipiente de reaccién se mantuvo siempre agitado con un agitador de tipo cuchilla y, al mismo
tiempo, el recipiente de reaccion se suministré automaticamente con una soluciéon acuosa de hidréxido de sodio 2
mol/l para controlar el valor de pH de los contenidos en el recipiente de reaccion a 11,5 + 0,5. El hidroxido de Ni-Co
producido en el recipiente de reaccion se desbord6 del mismo a través de un tubo de rebose y se recogié en un
recipiente de concentracion conectado al tubo de rebose para concentrar el hidroxido de Ni-Co en la solucién de
reaccion. La solucidon concentrada de hidréxido de Ni-Co se hizo circular al recipiente de reaccion, y la reaccién se
continud durante 40 horas hasta la concentracion del hidroxido de Ni-Co en las soluciones de reaccion respectivas
en el recipiente de reaccion y el recipiente de concentracion alcanzé 4 mol/l.

Una vez completada la reaccion, la suspension resultante se extrajo del recipiente de reaccion y se lavé con agua en
una cantidad de 10 veces el peso del hidroxido de Ni-Co en la suspension usando un filtro prensa, y luego se seco,
obteniendo particulas de hidroxido que tienen una relacién molar de Ni:Co de 84,2: 15,8 y un diametro medio de
particula secundaria de 15,1 ym.

Las materias primas respectivas se pesaron y se mezclaron entre si de forma que la relacidon molar entre el hidroxido
de Ni-Co y el hidréxido de aluminio era Al/(Ni+Co+Al) = 0,04, y la relacion molar entre el hidroxido de Ni-Co, el
hidréxido de aluminio y el hidroxido de litio monohidratado era Li/(Ni+Co+Al) = 1,02. A continuacién, la mezcla
resultante se calcin6 en una atmoésfera de oxigeno a 770 °C durante 20 horas, obteniendo particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tenian una composicidon quimica de
Li1,02Nip,8C00,15Al0,0402.

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni asi obtenidas se desagregaron, y se suspendieron 1,5 kg de
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni desagregadas en 7,5 | de agua pura para preparar una suspension.
Inmediatamente después de que el valor de pH de la suspension alcanzara 12,36 y el aumento del valor de pH de la
suspension se volvié moderado, se afadié una solucién acuosa de acido sulfurico 1/50N, controlando continuamente
el valor de pH de la suspension hasta 9,0, la suspension se agitdé durante 9 minutos y se sometié a un tratamiento de
lavado con agua. La suspensién asi lavada con agua se sometié a filtraciéon y luego a un tratamiento adicional de
lavado con agua con 15 | de agua pura, y se seco adicionalmente a 120 °C durante 20 horas, obteniendo asi
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni asi obtenidas se
desagregaron nuevamente y luego se trataron térmicamente a 700 °C en una atmdsfera de oxigeno durante 3 horas.

Como resultado del analisis ICP, se confirmé que las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tenian
una composicion de LiogoNiosCo0015Al00402 lo que representaba Al/(Ni + Co + Al) = 0,04 y una tasa residual de Al
de 100,0 %. Por lo tanto, se confirmé que no se produjo ningdn cambio en el contenido de Al en las particulas entre
antes y después del tratamiento de lavado con agua. Ademas, como resultado del analisis STEM-EDX, se confirmd
que la concentracion del metal anfoétero en una superficie mas externa (0 nm) de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni era 43,3 % atdmico basado en una concentracion total de Ni, Co, el metal anfétero y el oxigeno,
la relacion atomica (Ma/Ni) de la concentracion del metal anfétero a una concentracién de Ni en la superficie mas
externa de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni era 4,16, y la concentracion del metal anfétero en la
superficie mas externa (0 nm) de las particulas era mayor que la concentracion del metal anfétero en una posicion
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separada de 50 nm desde la s uperficie mas externa hacia un centro de las particulas respectivas. Ademas, se
confirmé que las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni tenian un diametro medio de particula secundaria de
12,7 uym y un é&rea superficial especifica BET de 0,14 m2/g.

Ademas, 20 g de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni se suspendieron en 100 ml de agua durante 10
min con agitacion, y luego se separé un liquido sobrenadante por filtraciéon y se sometié a valoracion para medir y
evaluar los contenidos de hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el
liquido sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,12 % en peso y un contenido de carbonato de litio
de 0,07 % en peso. Ademas, se confirmé que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenian un contenido
de azufre de 18 ppm y un contenido de sodio de no mas de 5 ppm.

Ademas, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenia una
capacidad de descarga de 187 mA/gy una tasa de retencion de capacidad después de 30 ciclos de 95,3 % y la
cantidad de gases generados de la misma era de 0,19 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C durante
24 horas.

Ejemplo 2

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que la relacion molar entre el hidroxido de Ni-Co, hidréxido de aluminio y éxido de
bismuto era Al/(Ni + Co + Al + Bi) = 0,04, y la relacion molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros
metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi) = 1,02, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que
tiene una composicidon quimica diferente a la del Ejemplo 1.

Ejemplo 3

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que la relacién molar entre el hidroxido de Ni-Co, hidréxido de aluminio, 6xido de
bismuto y éxido de antimonio era Al/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 0,04, y la relaciéon molar entre el hidréxido de litio
monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 1,02, obteniendo de este modo particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni que tiene una composicién quimica diferente a la del Ejemplo 1.

Ejemplos 4 y 5]

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que el valor de pH de la suspension al lavar las
particulas de 6xido de un c ompuesto de Li-Ni con agua se controlé a 6,5 y 10,5, respectivamente, obteniendo de
este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni.

Ejemplos 6 y 7]

Se llevo a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que las respectivas materias primas se
pesaron y se mezclaron entre si de tal manera que la relacién molar entre el hidréxido de Ni-Co y el hidréxido de
aluminio era Al/(Ni + Co + Al) = 0,035 y 0,05, respectivamente, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni.

Ejemplos 8 a 10]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que tras el tratamiento con agua de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, el valor de pH de la suspension se controlé usando una solucién
acuosa acida diluida preparada diluyendo acido fosférico, sulfato de cobalto heptahidratado y acido acético,
respectivamente, en una concentracion de 1/50N, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de
Li-Ni.

[Ejemplos 11y 12]

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que las particulas de hidréxido que tienen un
diametro medio de particula secundaria de 5,3 ym y las particulas de hidroxido que tienen un didametro medio de
particula secundaria de 23,6 ym se usaron respectivamente como el hidréxido de Ni-Co a calcinar, obteniendo de
este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni.

[Eijemplos 13y 14]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que la temperatura de recocido se control6 a
500 °C y 600 °C, respectivamente, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni.
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Ejemplo 15

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 1 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron y calcinaron de tal manera que las relaciones molares entre el hidréxido de Ni-Co, hidréxido de aluminio e
hidréxido de zinc fueron Al/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,04 y Zn/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,01, y la relacion molar entre el
hidroxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Al + Zn) = 1,02, obteniendo de este modo
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni.

Ejemplo 16

Se alimentaron simultaneamente en un recipiente de reaccién una solucién acuosa preparada mezclando 2 mol/l de
sulfato de niquel con sulfato de cobalto y sulfato de manganeso en una proporcién de mezcla de Ni:Co: Mn de
80:10:10 y una solucién acuosa de amoniaco 5,0 mol/l.

El contenido del recipiente de reaccién se mantuvo siempre agitado con un agitador de tipo cuchilla y, al mismo
tiempo, al recipiente de reacciéon se suministraba automaticamente una solucién acuosa de hidréxido de sodio 2
mol/l para controlar el valor de pH de los contenidos en el recipiente de reaccién a 11,5 + 0,5. El hidréxido de Ni-Co-
Mn producido en el recipiente de reaccion se desbordd del mismo a través de un tubo de rebose, y se recogié en un
recipiente de concentracion conectado al tubo de rebose para concentrar el hidréxido de Ni-Co-Mn en la solucién de
reaccion. La solucion concentrada de hidroxido de Ni-Co-Mn se hizo circular al recipiente de reaccién, y la reaccion
se continué durante 40 horas hasta la concentracion del hidréxido de Ni-Co-Mn en las respectivas soluciones de
reaccion en el recipiente de reaccion y el recipiente de concentracion alcanzo 4 mol/l.

Una vez completada la reaccién, la suspensién resultante se extrajo del recipiente de reaccion y se lavé con agua en
una cantidad de 10 veces el peso del hidroxido de Ni-Co-Mn en la suspensién usando un filtro prensa, y luego se
seco, obteniéndose de este modo particulas de hidréxido que tienen una relacion molar de Ni:Co:Mn de 80:10:10 y
un diametro medio de particula secundaria de 15,1 ym.

Las respectivas materias primas se pesaron y se mezclaron entre si de forma tal que la relacién molar entre el
hidroxido de Ni-Co-Mn y el hidroxido de aluminio fue Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,01, y la relacion molar entre el
hidréxido de Ni-Co, hidroxido de aluminio e hidréxido de litio monohidratado fue Li/(Ni + Co + Mn + Al) = 1,04. A
continuacion, la mezcla resultante se calciné en una atmdsfera de oxigeno a 770 °C durante 20 horas, obteniendo
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tenian
una composicion quimica de Li1,04Nio 792C00,000Mno,99Al00102.

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni asi obtenidas se desagregaron, y 1,5 kg de las particulas de 6xido
de un compuesto de Li-Ni desagregadas se suspendieron en 7,5 | de agua pura para preparar una suspension.
Inmediatamente después de que el valor de pH de la suspensidn alcanz6 12,28 y el aumento en el valor de pH de la
suspension se hizo moderado, se afiadié una solucién acuosa de acido sulfurico 1/50N, y a la vez que se controlaba
continuamente el valor de pH de la suspension hasta 9,0, la suspension se agité durante 9 minutos y se sometié a
un tratamiento de lavado con agua. La suspension asi lavada con agua se sometié a filtracion y luego aun
tratamiento adicional de lavado con agua con 15 | de agua pura y se secé adicionalmente a 120 °C durante 20
horas, obteniendo asi particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-
Ni asi obtenidas se desagregaron nuevamente y luego se trataron térmicamente a 700 °C en una atmésfera de
oxigeno durante 3 horas.

Como resultado del andlisis ICP, se confirmo que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas tenian
una composicion de Li1,01Nio,792C00,000Mno,99Al0,0102 l0 que representaba Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,01 y una tasa
residual de Al de 100,0 %. Por lo tanto, se confirmd que no se produjo ningun cambio en el contenido de Al en las
particulas entre antes y después del tratamiento de lavado con agua. Ademas, como resultado del anadlisis STEM-
EDX, se confirmoé que la concentracion del metal anfétero en una superficie mas externa de las particulas de 6xido
de un compuesto de Li-Ni era 40,5 % atémico basado en una concentracion total de Ni, Co, Mn, el metal anfétero y
el oxigeno, la relacion atdmica (Ma/Ni) entre la concentraciéon del metal anfétero y la concentracion de Ni en la
superficie mas exterior de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni era 3,75, y la concentracion del metal
anfotero en la superficie mas externa (0 nm) de las particulas era mas alta que la concentracion del metal anfétero
en una posicion separada de 50 nm desde la superficie mas externa hacia un centro de las particulas respectivas.
Ademas, se confirmé que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenian un diametro medio de particula
secundaria de 9,9 um y un area superficial especifica BET de 0,22 m2/g.

Ademas, 20 g de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni se suspendieron en 100 ml de agua durante 10
minutos con agitacion, y luego se separé un liquido sobrenadante por filtracién y se someti6 a valoraciéon para medir
y evaluar los contenidos de hidroxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el
liquido sobrenadante tenia un contenido de hidroxido de litio de 0,12 % en peso y un contenido de carbonato de litio
de 0,04 % en peso. Ademas, se confirmé que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenian un contenido
de azufre de 19 ppm y un contenido de sodio de no mas de 5 ppm.
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Ademas, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenia una
capacidad de descarga de 204 mA/g y una tasa de retencion de capacidad después de 30 ciclos de 95,3 %, y la
cantidad de gases generados a partir de la misma era de 0,17 ml/g medido después de almacenar la celda a 85 °C
durante 24 horas.

[Ejemplo de referencia 17]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacién molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn y el hidréxido de aluminio era
Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,10, y la relacién molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era
Li/(Ni + Co + Mn + Al) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una
composicion quimica de Li1,01Nig,72C00,00Mng,00Al0,105.

Ejemplo 18

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que las relaciones molares entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio y
oxido de zirconio eran Al/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 0,01 y Zr/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 0,02, y la relaciéon molar
entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 1,04, obteniendo de
este modo particulas de Oxido deunc ompuesto de Li-Ni que tienen una composicion quimica de
Li1,01Nio,776C00,007Mno,007Al0,01Zr0,0202.

Ejemplo 19

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que las relaciones molares entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréoxido de aluminio e
hidréxido de magnesio eran Al/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 0,01 y Mg/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 0,02, y la relacién
molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 1,04, obteniendo
de este modo particulas de oxido de un compuesto de Li-Ni que tienen una composicion quimica de
Li1,01Nio,776C00,007Mno,097Al0,01Mg0,0202.

Ejemplo 20

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacién molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn y el hidroxido de aluminio era
Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,05, y la relacion molar entre el hidroxido de litio monohidratado y los otros metales era
Li/(Ni + Co + Mn + Al) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una
composicién quimica de Li1,o1 Ni0,76000,og5Mn0,095A|o,0502.

Ejemplo 21

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacidon molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio y éxido
de bismuto era Al/(Ni + Co + Al + Bi) = 0,01, y la relaciéon molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros
metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que
tiene una composicion quimica diferente a la del Ejemplo 16.

Ejemplo 22

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacion molar entre el hidroxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio, 6xido de
bismuto y 6xido de antimonio era Al/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 0,01, y la relacién molar entre el hidréxido de litio
monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni que tiene una composicion quimica diferente a la del Ejemplo 16.

[Ejemplo de referencia 23]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que tras el tratamiento con agua de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, se afiadié una cantidad predeterminada de NaAIO; antes de controlar
el valor de pH de la suspensién, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen
una composicién quimica de Li1,o1 Ni0,7888000,0986Mno,0986A|0,o1402.

[Ejemplo de referencia 24]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que tras el tratamiento con agua de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni, el valor de pH de la suspension se controlé afiadiendo sulfato de
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aluminio octadecahidratado y después usando una soluciéon acuosa de a cido sulfurico diluido que tiene una
concentracion de 1/50N, obteniendo de este modo particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni que tienen una
composicién quimica de Li1,o1 Ni0,7888000,0986Mno,0986A|0,o1402.

Ejemplo 25

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que las respectivas materias primas se
calcinaron de tal manera que las relaciones molares entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio e
hidréxido de zinc fueron Al/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,01 y Zn/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,01, y la relacién molar entre el
hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Mn + Zn) = 1,04, obteniendo de este modo
particulas de o6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen wuna composicion quimica de
Li1,01Nio,784C00,008Mno,008Al0,01ZN0,0102.

Ejemplo 26

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 16 excepto que se afiadieron simultaneamente una
solucion acuosa preparada mezclando 2 mol/l de sulfato de niquel con sulfato de cobalto y sulfato de manganeso en
una proporcién de mezcla de Ni:Co:Mn de 60:20:20 y una solucion acuosa de amoniaco 5,0 mol/l a un recipiente de
reaccion, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una composicion
quimica de Li1,o1 Ni0,594000,1geMno,198A|0,o102.

[Ejemplo de referencia 27]

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacién molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn y el hidroxido de aluminio era
Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,10, y la relacién molar entre el hidroxido de litio monohidratado y los otros metales era
Li/(Ni + Co + Mn + Al) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una
composicion quimica de Li1,00Nig54C00,18Mno,18Alg 102.

Ejemplo 28

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que las relaciones molares entre el hidroxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio y
oxido de zirconio eran Al/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 0,01 y Zr/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 0,02, y la relacidon molar
entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Mn + Al + Zr) = 1,04, obteniendo de
este modo particulas de Oxido deunc ompuesto de Li-Ni que tienen una composicion quimica de
Li1,01Nio,582C00,194Mno,194Al0,01 Zro,0202.

Ejemplo 29

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal manera que las relaciones molares entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréoxido de aluminio e
hidréxido de magnesio eran Al/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 0,01 y Mg/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 0,02, y la relacién
molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Mn + Al + Mg) = 1,04, obteniendo
de este modo particulas de oxido de un compuesto del i-Ni que tienen una composiciéon quimica de
Li1,01Nio,582C00,194Mno,194Al0,01Mg0,0202.

Ejemplo 30

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacién molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn y el hidroxido de aluminio era
Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,05, y la relacién molar entre el hidroxido de litio monohidratado y los otros metales era
Li/(Ni + Co + Mn + Al) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una
composicién quimica de Li1,o1 Ni0,57COO,1gMn0,19A|o,0502.

Ejemplo 31

Se llevé a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relaciéon molar entre el hidréxido de Ni-Co-Mn, hidréxido de aluminio y éxido
de bismuto era Al/(Ni + Co + Al + Bi) = 0,01, y la relacidon molar entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros
metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que
tiene una composiciéon quimica diferente a la del Ejemplo 25.
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Ejemplo 32

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron entre si de tal modo que la relacion molar entre el hidroxido de Ni-Co-Mn, hidroxido de aluminio, 6xido de
bismuto y éxido de antimonio era Al/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 0,01, y la relaciéon molar entre el hidréxido de litio
monohidratado y los otros metales era Li/(Ni + Co + Al + Bi + Sb) = 1,04, obteniendo de este modo particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni que tiene una composicion quimica diferente a la del Ejemplo 25.

Ejemplo 33

Se llevd a cabo el mismo procedimiento que en el Ejemplo 25 excepto que las respectivas materias primas se
mezclaron y calcinaron de tal manera que las relaciones molares entre el hidroxido de Ni-Co-Mn, hidroxido de
aluminio e hidréxido de zinc fueron Al/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,01 y Zn/(Ni + Co + Al + Zn) = 0,01, y la relacién molar
entre el hidréxido de litio monohidratado y los otros metales era Li/((Ni + Co + Mn + Zn) = 1,04, obteniendo de este
modo particulas de Oxido de un compuesto deli -Ni que tienen unac omposiciébn quimica de
Li1,00Nio,588C00,196Mno,196Al0,01ZN0,0102.

[Eiemplo comparativo 1]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 1 no se sometieron a ningun tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con agitacion, y a continuacién
se separd un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoracion para medir y evaluar el contenido de
hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido sobrenadante tenia un
contenido de hidréxido de litio de 0,46 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,40 % en peso. Ademas,
se confirmo que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tenia una capacidad
de descarga de 192 mA/g y un ciclo caracteristico de 95,3 %, y la cantidad de gases generados desde la misma era
1,88 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C durante 24 h.

[Ejemplo comparativo 2]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacién de la misma manera que en el
Ejemplo 1 se suspendieron en agua pura y se agitaron durante 10 min para someter las particulas a un tratamiento
de lavado con agua. La suspension resultante se sometié a filtracion y luego a un tratamiento de lavado adicional sin
controlar previamente el valor de pH de la suspensién durante el tratamiento de lavado con agua. En este momento,
el valor de pH de la suspensién era 12,6. Seguidamente, las particulas resultantes se sometieron a tratamiento de
700 °C en una atmdsfera que contenia oxigeno durante 3 horas. Como resultado del analisis ICP, se confirmo que el
contenido de Al en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni resultantes era Al/((Ni + Co + Al) = 0,035 lo que
representaba una tasa residual de 87,5 %. Por lo tanto, se reconocié una tendencia tal que el contenido de Al en las
particulas de 6x ido deun compuesto delL i-Ni después del tratamiento de lavado con agua se redujo
considerablemente en comparacion con el contenido antes del tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con
agitacion, y a continuacién se separ6 un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoracion para medir y
evaluar el contenido de hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido
sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,14 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,06
% en peso. Ademés, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
tenia una capacidad de descarga de 189 mA/g y una tasa de retencion de capacidad después de 30 ciclos de 91,1
%, y la cantidad de gases generados desde la misma era 0,39 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C
durante 24 h.

[Eiemplo comparativo 3]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 1 se sometieron a un tratamiento de lavado con agua. Después de controlar el valor de pH de la suspension
durante el tratamiento de lavado con agua a 3,0, la suspension se sometio a filtracion, y las particulas resultantes se
sometieron a un tratamiento de lavado con agua adicional en una cantidad de 10 veces la cantidad de las particulas
resultantes y adicionalmente se sometieron a un tratamiento de recocido a 700 °C en una atmédsfera que contenia
oxigeno durante 3 horas.

[Ejemplo comparativo 4]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacién de la misma manera que en el
Ejemplo 1 se sometieron a un tratamiento de lavado con agua. Después de controlar el valor de pH de la suspension
durante el tratamiento de lavado con agua a 11,5, la suspensién se someti6 a filtracion, y las particulas resultantes
se sometieron a un tratamiento de lavado con agua adicional en una cantidad de 10 veces la cantidad de las
particulas y adicionalmente se sometieron a un tratamiento de recocido a 700 °C en una atmosfera que contenia
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oxigeno durante 3 horas.

[Ejemplo comparativo 5]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 1 se sometieron a un tratamiento de lavado con agua. Después de controlar el valor de pH de la suspension
durante el tratamiento de lavado con agua a 9,0, la suspension se someti6 a filtracion, y las particulas resultantes se
sometieron a un tratamiento de lavado con agua adicional en una cantidad de 10 veces la cantidad de las particulas
y después se secaron a 120 °C sin someterlas a un tratamiento de recocido.

[Ejemplo comparativo 6]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 1 se sometieron a un tratamiento de lavado con agua. Después de controlar el valor de pH de la suspension
durante el tratamiento de lavado con agua a 9,0, la suspension se sometio a filtracion, y las particulas resultantes se
sometieron a un tratamiento de lavado con agua adicional en una cantidad de 10 veces la cantidad de las particulas
y después se secaron a 120 °C, y adicionalmente se sometieron a un tratamiento de recocido a 300 °C en una
atmosfera que contenia oxigeno durante 3 horas.

[Ejemplo comparativo 7]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 16 no se sometieron a ningun tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las particulas de 6xido de
un compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con agitacion, y a
continuacion se separd un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoracion para medir y evaluar el
contenido de hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido
sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,38 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,42
% en peso. Ademés, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
tenia una capacidad de descarga de 206 mA/g y un ciclo caracteristico de 97,2 %, y la cantidad de gases generados
desde la misma era 1,55 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C durante 24 h.

[Eiemplo comparativo 8]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacién de la misma manera que en el
Ejemplo 16 se suspendieron en agua pura y se agitaron durante 10 min para someter las particulas a un tratamiento
de lavado con agua. La suspension resultante se sometié a filtracion y luego a un tratamiento de lavado adicional sin
controlar previamente el valor de pH de la suspension durante el tratamiento de lavado con agua. En este momento,
el valor de pH de la suspension era 12,41. Seguidamente, las particulas resultantes se sometieron a tratamiento de
700 °C en una atmdsfera que contenia oxigeno durante 3 horas. Como resultado del analisis ICP, se confirmo que el
contenido de Al en las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni resultantes era Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,08 lo
que representaba una tasa residual de 80,0 %. Por lo tanto, se reconocié una tendencia tal que el contenido de Al en
las particulas de 6x ido de unc ompuesto de Li-Ni después del tratamiento de lavado con agua se redujo
considerablemente en comparacion con el contenido antes del tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con
agitacion, y a continuacion se separ6 un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoracion para medir y
evaluar el contenido de hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido
sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,12 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,10
% en peso. Ademés, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
tenia una capacidad de descarga de 202 mA/g y una tasa de retencion de capacidad después de 30 ciclos de 90,2
%, y la cantidad de gases generados desde la misma era 0,23 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C
durante 24 h.

[Ejemplo comparativo 9]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacién de la misma manera que en el
Ejemplo 25 no se sometieron a ningun tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las particulas de 6xido de
un compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con agitacion, y a
continuacion se separd un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoraciéon para medir y evaluar el
contenido de hidroxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido
sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,18 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,19
% en peso. Ademés, se confirmé que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
tenia una capacidad de descarga de 178 mA/g y un ciclo caracteristico de 98,6 %, y la cantidad de gases generados
desde la misma era 0,74 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C durante 24 h.
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[Ejemplo comparativo 10]

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas mediante la calcinacion de la misma manera que en el
Ejemplo 25 se suspendieron en agua pura y se agitaron durante 10 min para someter las particulas a un tratamiento
de lavado con agua. La suspension resultante se sometié a filtracion y luego a un tratamiento de lavado adicional sin
controlar previamente el valor de pH de la suspension durante el tratamiento de lavado con agua. En este momento,
el valor de pH de la suspension era 11,78. Seguidamente, las particulas resultantes se sometieron a tratamiento de
700 °C en una atmosfera que contenia oxigeno durante 3 horas. Como resultado del analisis ICP, se confirmd que el
contenido de Al en las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni resultantes era Al/(Ni + Co + Mn + Al) = 0,007 lo
que representaba una tasa residual de 70,0 %. Por lo tanto, se reconocié una tendencia tal que el contenido de Al en
las particulas de 6x ido de unc ompuesto de Li-Ni después del tratamiento de lavado con agua se redujo
considerablemente en comparacion con el contenido antes del tratamiento de lavado con agua. Ademas, 20 g de las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni resultantes se suspendieron en 100 ml de agua durante 10 min con
agitacion, y a continuacion se separ6 un liquido sobrenadante por filtracion y se sometié a valoracion para medir y
evaluar el contenido de hidréxido de litio y carbonato de litio en el mismo. Como resultado, se confirmé que el liquido
sobrenadante tenia un contenido de hidréxido de litio de 0,05 % en peso y un contenido de carbonato de litio de 0,06
% en peso. Ademas, se confirmo que la celda producida utilizando las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni
tenia una capacidad de descarga de 174 mA/g y una tasa de retencién de capacidad después de 30 ciclos de 92,3
%, y la cantidad de gases generados desde la misma era 0,13 ml/ g medido después de almacenar la celda a 85 °C
durante 24 h.

Las condiciones de produccion de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni en los respectivos Ejemplos y
Ejemplos comparativos se muestran en la Tabla 1 y las diversas propiedades de las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni resultantes se muestran en la Tabla 2.

Tabla 1
Ejemplos Composicion antes del lavado con agua Composicion después del lavado con agua
Ejemplo 1 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,09Nig,810C00,150Al0,04002
Ejemplo 2 Li+1,02Nio,8060C00,1535Al0,04Bi0,000s 02 Li1,00Ni0,8060C00,1535Al0,04Bi0,000s 02
Ejemplo 3 Li1,02Nio,8060C00,1535Al0,04Bio,00045 Lio,e9Nio,8060C00,1535Al0,04Bio,00045 Sbo,0000502
Sbo,0000502
Ejemplo 4 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,08Nig,811C00,150Al0,03902
Ejemplo 5 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,09Nig,810C00,150Al0,04002
Ejemplo 6 Li1,02Nio,811C00,154Al0,03502 Lio,07Nio,811C00,154Al0,03502
Ejemplo 7 Li1,02Nip,8C00,15Al0,0502 Lio,eoNio799C00,152Al0,04902
Ejemplo 8 Li1,02Nio0,81C00,15Al0,0402 Lio,08Nio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 9 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,09Nio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 10 Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402 Li1,00Nio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 11 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,08Nio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 12 Li1,02Nig,81C00,15Al0,0402 Lio,09Nig,810C00,150Al0,04002
Ejemplo 13 Li1,02Nio0,81C00,15Al0,0402 Lio,09Nio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 14 Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402 Lio,esNio,807C00,154Al0,03902
Ejemplo 15 Li1,02Ni0,80C00,15Al0,04ZN0,0102 Lio,97Nio,709C00,152Al0,039ZN0,0102
Ejemplo 16 Li1,04Nio,702C00,000Mno,009Al0,01O2 Li1,01Nio,702C00,000Mno,000Al0,01O2
Ejemplo de Li1,04Nio,72C00,00Mno,00Al0,102 Li1,02Nip,72C00,00Mng,09Al0,102
referencia 17
Ejemplo 18 Li+1,04Nio 776 C00,007Mn0,097Al0,01Zr0,0202 Li1,01Nio,776 C00,007Mno,097Al0,01Zr0,0202
Ejemplo 19 Li+1,04Nio,776 C00,067Mng,097Al0,01Mg0,0202 Li1,01Nio,776 C00,097Mno,097Al0,01Mg0,0202
Ejemplo 20 Li1,04Nio,76C00,095Mno 095Al0,0502 Li+1,01Nio,76C00,095Mno 095Al0,0s02
Ejemplo 21 Li1,04 Ni0,7916000,0989(5)Mn0,09895A|0,01 Bio,0005 Li1,02Nio,7916 C00,00895Mno,09895Al0,01Bio,000sO2
2
Ejemplo 22 Li1,04Nio 7916 C00,09895Mno,00895Al0,01Bio,00045 | Li1,02Nio,7916C00,00895MNa,00895Al0,01Bio,00045Sb0,00005
Sbo,0000502 02
Ejemplo de Li1,04Nio,702C00,0990Mno,009Al0,01O2 Li1,01Nio,7888C00,0086Mn0,0086 Al0,01402
referencia 23
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Tabla 1 (continuacion)

Ejemplos y Composicion antes del lavado con agua Composicion después del lavado con agua
Ejemplos
comparativos
Ejemplo de Li1,04Nio,702C00,000Mn,009Al0,01O2 Li1,01Nio,7888 C00,0086MN0,0086Al0,01402

referencia 24

Ejemplo 25 Li1,04Nio,764C00,008Mno,008Al0,01ZN0,01 02 Li1,01Nio,784C00,008Mno,008Al0,01ZN0,01O2
Ejemplo 26 Li1,04Nio,504C00,198Mno,198Al0,01O2 Li1,01Nio,504C00,198Mno,198Al0,01O2
Ejemplo de Li1,04Nio,54C00,18Mno,18Al0,0102 Li1,00Nio,54C00,18Mno,18Alo,102

referencia 27

Ejemplo 28 Li+1,04Nio,582C00,194Mno 194 Alo,01Zr0,0202 Li1,01Nio,582C00,194Mno 194 Alo,01Zr0,0202
Ejemplo 29 Li1,04Nio582C00,104Mng 194 Alo,01Mgo,0202 Li1,01Nio582C00,194Mng 194 Alo,01Mgo,0202
Ejemplo 30 Li1,04Nio,57C00,19Mng,10Al0,0502 Li1,01Nig,57C00,19Mng,10Al0,0502
Ejemplo 31 Li1,04Nio,5937C00,1979Mng 1979 Li1,02Nio,5937C00,1979Mng,1979 Alo,01Bi0,000502
Alg,01Bi0,000502
Ejemplo 32 Li1,04Nio,5937C00,1979Mng 1979 Li1,02Nio,5937C00,1979Mng 1979
Alo,01Bi0,00045Sb0,0000s 02 Alo,01Bi0,00045Sb0,0000s02
Ejemplo 33 Li1,04Nio,588C00,196Mno,196 Alo,01Zn0,01O2 Li1,00Nio,588C00,196Mno,196 Alo,01Zn0,0102
Ejemplo Li1,02Ni0,81 COo,15A|o,o402 -

comparativo 1

Ejemplo
comparativo 2

Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402

Lio,o7Nio,g11C00,154Al0,03502

Ejemplo
comparativo 3

Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402

Lio,osNio,g11C00,155Al0,034 02

Ejemplo
comparativo 4

Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402

Lio,esNio,8150C00,1511Al0,03302

Ejemplo
comparativo 5

Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402

Lio,0oNio,810C00,150Al0,04002

Ejemplo
comparativo 6

Li1,02Nio,81C00,15Al0,0402

Lio,o7Nio,807C00,154Al0,03902

Ejemplo
comparativo 7

Li1,04Nio,702C00,000Mno,09Al0,01O2

Ejemplo
comparativo 8

Li1,04Nio,702C00,000Mno,09Al0,01O2

Li1,00Nio,7038 C00,0002Mn0,0092Al0,0078 O 2

Ejemplo
comparativo 9

Li1,04Nio,504C00,198Mno,198Al0,01O2

Ejemplo
comparativo 10

Li1,04Nio,504C00,198Mno,198Al0,01O2

Lio,0oNio 5054 C00,1985MNo,1985Al0,0076 O 2

Tabla 1 (continuacién)

Ejemplos Tratamiento de lavado con agua
Cantidad tratada Cantidad de agua Temp. del agua Tiempo de control

del pH

(kg) (1) (°C) (min)
Ejemplo 1 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 2 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 3 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 4 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 5 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 6 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 7 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 8 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 9 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 10 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 11 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 12 1,5 7,5 15 9
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Ejemplos Tratamiento de lavado con agua
Cantidad tratada Cantidad de agua Temp. del agua Tiempo de control
del pH
(kg) (1) (°C) (min)
Ejemplo 13 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 14 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 15 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 16 1,5 7,5 15 9
Ejemplo de 1,5 7,5 15 9
referencia 17
Ejemplo 18 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 19 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 20 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 21 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 22 1,5 7,5 15 9
Ejemplo de 1,5 7,5 15 9
referencia 23

Tabla 1 (continuacién)

Ejemplos y Tratamiento de lavado con agua
Ejemplos Cantidad tratada Cantidad de agua Temp. del agua Tiempo de control
comparativos del pH
(kg) (1) CC) (min)
Ejemplo de 1,5 7,5 15 9
referencia 24
Ejemplo 25 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 26 1,5 7,5 15 9
Ejemplo de 1,5 7,5 15 9
referencia 27
Ejemplo 28 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 29 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 30 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 31 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 32 1,5 7,5 15 9
Ejemplo 33 1,5 7,5 15 9
Ejemplo -- -- -- --
comparativo 1
Ejemplo 1,5 7,5 15 (10)
comparativo 2
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 3
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 4
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 5
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 6
Ejemplo -- -- -- --
comparativo 7
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 8
Ejemplo -- -- -- --
comparativo 9
Ejemplo 1,5 7,5 15 9
comparativo 10
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Tabla 1 (continuacion)

Ejemplos Tratamiento de lavado con agua
Especies de tratamiento pH Lavado adicional

() () (1)

Ejemplo 1 H2S04 9,00 15
Ejemplo 2 H2S04 9,00 15
Ejemplo 3 H2S04 9,00 15
Ejemplo 4 H2S04 6,50 15
Ejemplo 5 H2S04 10,50 15
Ejemplo 6 H2S04 9,00 15
Ejemplo 7 H2S04 9,00 15
Ejemplo 8 H3PO4 9,00 15
Ejemplo 9 COS0q4 - 7H,0 9,00 15
Ejemplo 10 CH3;COOH 9,00 15
Ejemplo 11 H2S04 9,00 15
Ejemplo 12 H2S04 9,00 15
Ejemplo 13 H2S04 9,00 15
Ejemplo 14 H2S04 9,00 15
Ejemplo 15 H2S04 9,00 15
Ejemplo 16 H2S04 9,00 15
Ejemplo de referencia 17 H2S04 9,00 15
Ejemplo 18 H2S04 9,00 15
Ejemplo 19 H2S04 9,00 15
Ejemplo 20 H2S04 9,00 15
Ejemplo 21 H2S04 9,00 15
Ejemplo 22 H2S04 9,00 15
Ejemplo de referencia 23 NaAIO; + HaSO4 9,00 15

Tabla 1 (continuacién)

Ejemplos y Ejemplos

Tratamiento de lavado con agua

comparativos Especies de pH Lavado adicional
tratamiento
- () (1)
Ejemplo de referencia 24 Al (SO4)3 - 18H20 9,00 15
+ H,S04
Ejemplo 25 H2S04 9,00 15
Ejemplo 26 H2SO4 9,00 15
Ejemplo de referencia 27 H2S04 9,00 15
Ejemplo 28 H2S04 9,00 15
Ejemplo 29 H2S04 9,00 15
Ejemplo 30 H2S04 9,00 15
Ejemplo 31 H2SO4 9,00 15
Ejemplo 32 H2S04 9,00 15
Ejemplo 33 H2S04 9,00 15
Ejemplo comparativo 1 - - -
Ejemplo comparativo 2 -- 12,60 15
Ejemplo comparativo 3 H2SO4 3,00 15
Ejemplo comparativo 4 H2S04 11,50 15
Ejemplo comparativo 5 H2S04 9,00 15
Ejemplo comparativo 6 H2S04 9,00 15
Ejemplo comparativo 7 - - 15
Ejemplo comparativo 8 - - 15
Ejemplo comparativo 9 -- -- 15
Ejemplo comparativo 10 -- -- 15
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Tabla 1 (continuacion)

Ejemplos Secado Tratamiento de recocido
Temp. Atmadsfera Temp. Tiempo

(C) () (°C) (h)

Ejemplo 1 120 02 700 3
Ejemplo 2 120 02 700 3
Ejemplo 3 120 02 700 3
Ejemplo 4 120 o7} 700 3
Ejemplo 5 120 02 700 3
Ejemplo 6 120 02 700 3
Ejemplo 7 120 02 700 3
Ejemplo 8 120 o7} 700 3
Ejemplo 9 120 02 700 3
Ejemplo 10 120 02 700 3
Ejemplo 11 120 02 700 3
Ejemplo 12 120 02 700 3
Ejemplo 13 120 02 500 3
Ejemplo 14 120 02 600 3
Ejemplo 15 120 02 700 3
Ejemplo 16 120 02 700 3
Ejemplo de referencia 17 120 02 700 3
Ejemplo 18 120 02 700 3
Ejemplo 19 120 02 700 3
Ejemplo 20 120 02 700 3
Ejemplo 21 120 02 700 3
Ejemplo 22 120 02 700 3
Ejemplo de referencia 23 120 O, 700 3

Tabla 1 (continuacién)
Ejemplos y Ejemplos Secado Tratamiento de recocido
comparativos Temp. Atmosfera Temp. Tiempo
(CC) () (°C) (h)
Ejemplo de referencia 120 O 700 3
24
Ejemplo 25 120 0. 700 3
Ejemplo 26 120 0. 700 3
Ejemplo de referencia 120 (o) 700 3
27

Ejemplo 28 120 0> 700 3
Ejemplo 29 120 O, 700 3
Ejemplo 30 120 0. 700 3
Ejemplo 31 120 0. 700 3
Ejemplo 32 120 0> 700 3
Ejemplo 33 120 0> 700 3
Ejemplo comparativo - -- -- --
Ejemplo comparativo 120 (o) 700 3
Ejemplo comparativo 120 (o)} 700 3
Ejemplo comparativo 120 (o) 700 3
Ejemplo comparativo 120 - - -
Ejemplo comparativo 120 O 300 3
Ejemplo comparativo - -- -- --
Ejemplo comparativo 120 (o) 700 3
Ejemplo comparativo -- -- -- --
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Ejemplos y Ejemplos Secado Tratamiento de recocido
comparativos Temp. Atmadsfera Temp. Tiempo
(CC) () (°C) (h)
Ejemplo comparativo 120 (o)} 700 3
10
Tabla 2
Ejemplos Li/Me después Tasa residual de STEM-EDX
del tratamiento metal anfétero
Ma Ma
(0 nm) (50 nm)
() (%) (% atom) (% atom)
Ejemplo 1 0,99 100,0 43,3 1,2
Ejemplo 2 1,00 100,0 411 1,5
Ejemplo 3 0,99 100,0 43,0 3,2
Ejemplo 4 0,98 97,5 47,6 1,2
Ejemplo 5 0,99 100,0 41,3 2,0
Ejemplo 6 0,97 100,0 36,7 2,3
Ejemplo 7 0,99 98,0 54,0 0,9
Ejemplo 8 0,98 97,5 43,9 3,2
Ejemplo 9 0,99 97,5 19,2 2,6
Ejemplo 10 1,00 97,5 41,8 0,8
Ejemplo 11 0,98 97,5 457 2,7
Ejemplo 12 0,99 100,0 43,8 2,0
Ejemplo 13 0,99 97,5 43,2 2,8
Ejemplo 14 0,98 97,5 46,0 1,7
Ejemplo 15 0,97 98,0 40,1 2,3
Ejemplo 16 1,01 100,0 40,5 1,3
Ejemplo de 1,02 100,0 62,5 55
referencia
17
Ejemplo 18 1,00 100,0 48,0 3,8
Ejemplo 19 1,02 100,0 58,9 4.3
Ejemplo 20 ,02 100,0 59,2 4.5
Ejemplo 21 1,01 100,0 42,0 3,2
Ejemplo 22 ,02 100,0 41,5 3.1
Ejemplo de 1,01 140,0 70,3 1,4
referencia
23
Tabla 2 (continuacién)
Ejemplos y Li/Me después Tasa residual de STEM-EDX
Ejemplos del tratamiento metal anfétero
comparativos Ma Ma
(0 nm) (50 nm)
() (%) (% atom) (% atom)
Ejemplo de 1,01 140,0 70,5 1,8
referencia 24
Ejemplo 25 , 100,0 42,0 2,8
Ejemplo 26 , 100,0 42,3 1,3
Ejemplo de , 100,0 60,6 5,9
referencia 27
Ejemplo 28 1,01 100,0 459 3,3
Ejemplo 29 1,01 100,0 451 3,2
Ejemplo 30 1,01 100,0 57,9 4,2
Ejemplo 31 1,02 100,0 45,9 1,5
Ejemplo 32 1,02 100,0 44,0 1,8
Ejemplo 33 1,00 100,0 42,0 1,3
Ejemplo 1,02 100,0 1,0 1,0
comparativo 1
Ejemplo 0,97 87,5 2,5 3.1
comparativo 2
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Ejemplos y Li/Me después Tasa residual de STEM-EDX
Ejemplos del tratamiento metal anfétero
comparativos Ma Ma
(0 nm) (50 nm)
() (%) (% atom) (% atom)
Ejemplo 0,96 85,0 2.1 34
comparativo 3
Ejemplo 0,98 82,5 1,9 2,7
comparativo 4
Ejemplo 0,99 100,0 41,5 1,5
comparativo 5
Ejemplo 0,97 97,5 42,3 1,9
comparativo 6
Ejemplo 1,04 100,0 1,0 1,3
comparativo 7
Ejemplo 1,00 78,0 2,6 2,3
comparativo 8
Ejemplo 1,04 100,0 1,5 1,5
comparativo 9
Ejemplo 1,01 76,0 2,7 2,6
comparativo
10
Tabla 2 (continuacién)
Ejemplos STEM-EDX D50
Ni Co Ma/Ni
(0 nm) (0 nm) (0 nm)
(% atom) (% atom) (-) (um)
Ejemplo 1 10,4 3,0 4.2 12,7
Ejemplo 2 13,0 3,9 3,2 14,0
Ejemplo 3 11,1 4.9 3,9 13,9
Ejemplo 4 13,4 2,8 3,6 12,8
Ejemplo 5 12,0 3,1 3,4 13,1
Ejemplo 6 14,7 5,2 2,5 12,8
Ejemplo 7 11,9 4,0 4.5 14,4
Ejemplo 8 12,5 5,1 3,5 12,9
Ejemplo 9 4.4 51,0 4.4 13,0
Ejemplo 10 9,0 2,9 4.6 12,5
Ejemplo 11 11,2 2,9 41 6,4
Ejemplo 12 13,4 4,6 3,3 23,2
Ejemplo 13 12,7 5,2 3,4 13,3
Ejemplo 14 13,8 3,0 3,3 13,1
Ejemplo 15 12,4 3,1 3,2 13,9
Ejemplo 16 10,8 3,3 3,8 9,9
Ejemplo de 11,1 3,4 5,6 10,0
referencia 17
Ejemplo 18 12,3 3,9 3,9 10,2
Ejemplo 19 13,9 5,0 4.2 9,7
Ejemplo 20 14,2 5,1 4.2 9,5
Ejemplo 21 10,5 6,2 4.0 9,5
Ejemplo 22 9,8 4.8 4,2 9,9
Ejemplo de 121 3,8 5,8 9,8

referencia 23
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Tabla 2 (continuacion)

Ejemplos y STEM-EDX D50
Ejemplos
comparativos Ni Co Ma/Ni
(0 nm) (0 nm) (0 nm)
(% atom) (% atom) () (um)
Ejemplo de 11,9 41 5,9 10,1
referencia 24
Ejemplo 25 11,1 5,2 3,8 10,1
Ejemplo 26 10,8 6,0 3,9 9,8
Ejemplo de 10,9 5,5 5,6 10,0
referencia 27
Ejemplo 28 13,9 5,2 3,3 10,6
Ejemplo 29 13,2 5,0 3,4 10,4
Ejemplo 30 12,9 4,9 4,5 10,2
Ejemplo 31 11,8 5,0 3,9 9,9
Ejemplo 32 12,4 55 3,5 10,0
Ejemplo 33 12,9 54 3,3 9,9
Ejemplo 450 7,8 0,0 13,1
comparativo 1
Ejemplo 29,7 6,7 0,1 12,8
comparativo 2
Ejemplo 42,8 8,7 0,0 13,0
comparativo 3
Ejemplo 43,9 8,1 0,0 12,7
comparativo 4
Ejemplo 18,0 6,0 2,3 12,6
comparativo 5
Ejemplo 16,1 52 2,6 13,2
comparativo 6
Ejemplo 44,0 7,6 0,0 10,2
comparativo 7
Ejemplo 27,8 6,9 0,1 10,5
comparativo 8
Ejemplo 58,2 8,1 0,1 9,9
comparativo 9
Ejemplo 421 7.1 0,1 9,7
comparativo 10

Tabla 2 (continuacién)

Ejemplos BET Contenido de exceso de litio
LiOH LioCO3
(m*/g) (% peso) (% peso)
Ejemplo 1 0,14 0,12 0,07
Ejemplo 2 0,12 0,13 0,12
Ejemplo 3 0,17 0,12 0,07
Ejemplo 4 0,16 0,13 0,05
Ejemplo 5 0,20 0,12 0,06
Ejemplo 6 0,19 0,14 0,07
Ejemplo 7 0,13 0,10 0,04
Ejemplo 8 0,19 0,08 0,04
Ejemplo 9 0,24 0,14 0,06
Ejemplo 10 0,16 0,15 0,07
Ejemplo 11 0,39 0,11 0,10
Ejemplo 12 0,09 0,15 0,10
Ejemplo 13 0,75 0,10 0,13
Ejemplo 14 0,45 0,12 0,09
Ejemplo 15 0,15 0,14 0,10
Ejemplo 16 0,22 0,12 0,04
Ejemplo de 0,23 0,11 0,06
referencia 17
Ejemplo 18 0,23 0,10 0,03
Ejemplo 19 0,24 0,09 0,04
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Ejemplos BET Contenido de exceso de litio
LiOH Li2CO3
(m°lg) (% peso) (% peso)
Ejemplo 20 0,25 0,08 0,04
Ejemplo 21 0,26 0,14 0,05
Ejemplo 22 0,22 0,16 0,05
Ejemplo de 0,24 0,16 0,07
referencia 23

Tabla 2 (continuacion)

Ejemplos y BET Contenido de exceso de litio
Ejemplos LiOH LioCO3
comparativos (m°/g) (% peso) (% peso)
Ejemplo de 0,25 0,18 0,08
referencia 24
Ejemplo 25 0,28 0,11 0,06
Ejemplo 26 0,22 0,14 0,08
Ejemplo 27 0,26 0,07 0,05
Ejemplo 28 0,22 0,06 0,04
Ejemplo 29 0,23 0,07 0,05
Ejemplo 30 0,25 0,08 0,06
Ejemplo 31 0,23 0,06 0,07
Ejemplo 32 0,28 0,05 0,05
Ejemplo 33 0,25 0,06 0,06
Ejemplo 0,15 0,46 0,40
comparativo 1
Ejemplo 0,13 0,14 0,06
comparativo 2
Ejemplo 0,16 0,13 0,08
comparativo 3
Ejemplo 0,15 0,12 0,07
comparativo 4
Ejemplo 1,85 0,05 0,32
comparativo 5
Ejemplo 1,57 0,04 0,14
comparativo 6
Ejemplo 0,24 0,38 0,42
comparativo 7
Ejemplo 0,25 0,12 0,10
comparativo 8
Ejemplo 0,27 0,18 0,19
comparativo 9
Ejemplo 0,26 0,05 0,06
comparativo 10
Tabla 2 (continuacion
Ejemplos pH Contenido de azufre Contenido de sodio
) (ppm) (ppm)
Ejemplo 1 10,77 18 <5
Ejemplo 2 10,75 16 <5
Ejemplo 3 10,92 26 <5
Ejemplo 4 10,82 18 <5
Ejemplo 5 10,77 21 <5
Ejemplo 6 10,73 17 <5
Ejemplo 7 10,79 23 <5
Ejemplo 8 10,71 7 <5
Ejemplo 9 10,69 20 <5
Ejemplo 10 10,83 8 <5
Ejemplo 11 10,84 13 <5
Ejemplo 12 10,67 27 <5
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Ejemplos pH Contenido de azufre Contenido de sodio
() (ppm) (ppm)
Ejemplo 13 10,55 15 <5
Ejemplo 14 10,65 23 <5
Ejemplo 15 10,88 14 <5
Ejemplo 16 10,68 19 <5
Ejemplo de 10,69 17 <5
referencia 17
Ejemplo 18 10,71 20 <5
Ejemplo 19 10,74 21 <5
Ejemplo 20 10,73 22 <5
Ejemplo 21 10,69 24 <5
Ejemplo 22 10,75 19 <5
Ejemplo de 10,76 19 <5
referencia 23

Tabla 2 (continuacién)

Ejemplos y pH Contenido de Contenido de sodio
Ejemplos azufre
comparativos (-) (ppm) (ppm)
Ejemplo de 10,79 18 <5
referencia 24
Ejemplo 25 10,80 23 <5
Ejemplo 26 10,45 24 <5
Ejemplo 27 10,49 25 <5
Ejemplo 28 10,38 20 <5
Ejemplo 29 10,41 22 <5
Ejemplo 30 10,39 19 <5
Ejemplo 31 10,42 16 <5
Ejemplo 32 10,44 13 <5
Ejemplo 33 10,50 11 <5
Ejemplo comparativo 11,42 583 240
1
Ejemplo comparativo 10,74 9 <5
Ejemplo comparativo 10,68 50 <5
Ejemplo comparativo 10,74 10 <5
Ejemplo comparativo 10,40 87 <5
Ejemplo comparativo 10,50 19 <5
Ejemplo comparativo 11,40 456 228
Ejemplo comparativo 11,02 7 <5
Ejemplo comparativo 11,35 706 256
Ejemplo comparativo 10,80 9 <5

10
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Tabla 2 (continuacion)

Ejemplos Caracteristicas de la bateria
Capacidad Tasa de retencion de Cantidad de gases
de descarga | la capacidad después generados
de 30 ciclos

(mAh/g) (%) (ml/g)
Ejemplo 1 187 95,7 0,19
Ejemplo 2 190 95,8 0,18
Ejemplo 3 196 95,2 0,20
Ejemplo 4 186 95,3 0,21
Ejemplo 5 189 95,6 0,22
Ejemplo 6 194 95,3 0,26
Ejemplo 7 186 97,1 0,17
Ejemplo 8 194 95,7 0,22
Ejemplo 9 189 95,8 0,22
Ejemplo 10 188 95,9 0,25
Ejemplo 11 185 97,0 0,31
Ejemplo 12 198 95,2 0,16
Ejemplo 13 187 95,5 0,27
Ejemplo 14 187 96,5 0,23
Ejemplo 15 193 96,7 0,38
Ejemplo 16 204 95,3 0,17

Ejemplo de referencia 17 185 97,6 0,18
Ejemplo 18 202 95,1 0,18
Ejemplo 19 195 97,2 0,16
Ejemplo 20 194 96,5 0,15
Ejemplo 21 203 95,5 0,17
Ejemplo 22 204 95,1 0,19
Ejemplo de referencia 23 202 95,9 0,19

Tabla 2 (continuacion)

Caracteristicas de la bateria

EIJE?emrr?pI)TSSV Capacidad de Tasa de retencion Cantidad de gases
comparativos descarga de la capacidad generados
después de 30
ciclos
(mAh/g) (%) (ml/g)
Ejemplo de referencia 201 96,1 0,18
24
Ejemplo 25 203 95,3 0,16
Ejemplo 26 179 95,9 0,11
Ejemplo 27 160 97,0 0,11
Ejemplo 28 178 95,8 0,10
Ejemplo 29 177 96,1 0,11
Ejemplo 30 172 96,9 0,13
Ejemplo 31 177 95,8 0,12
Ejemplo 32 176 95,7 0,11
Ejemplo 33 177 95,5 0,10
Ejemplo comparativo 192 97,5 1,88
Ejemplo comparativo 189 91,1 0,39
Ejemplo comparativo 188 90,3 0,38
Ejemplo comparativo 191 90,0 0,40
4

Ejemplo comparativo 192 96,0 0,50
Ejemplo comparativo 197 93,6 0,46
Ejemplo comparativo 206 97,2 1,55
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Caracteristicas de la bateria
Ej |
IJE(jeemn:)p(I)c?sy Capacidad de Tasa de retencion Cantidad de gases
comparativos descarga de la capacidad generados
después de 30
ciclos

(mAh/g) (%) (ml/g)

Ejemplo comparativo 202 90,2 0,23

Ejemplo comparativo 178 98,6 0,74

Ejemplo comparativo 174 94,3 0,13
10

Las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni obtenidas (Ejemplo 1 y Ejemplo Comparativo 2) se cortaron para
medir una concentracion de metal en una seccion cortada de las particulas mediante STEM-EDX. En el caso en el
que el valor de pH de la suspensiéon no se controlo (Ejemplo comparativo 2), no se produjo cambio en la
concentracion de metal en la superficie de las particulas respectivas dependiendo de la distancia desde la superficie
mas externa de la misma después de someterse al tratamiento de lavado con agua, como se muestra en la FIG. 4.
Por otro lado, en el caso en el que se control6 el valor de pH de la suspensidn, la concentracion de metal en la
superficie de las particulas respectivas se incrementé como se muestra en la FIG. 2, Ademas, a partir de la imagen
micrografica mostrada en la FIG. 1, se reconocid la formacién de la capa que tiene una alta concentracion de Al en
la superficie mas externa de las particulas respectivas, mientras que a partir de la imagen micrografica mostrada en
la FIG. 3 en donde el valor de pH de la suspensién no se controld, no se reconocia la formacién de una capa de
revestimiento sobre la superficie mas externa de las particulas respectivas.

En las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni obtenidas en los Ejemplos 1 a 16, 18 a 22, 25, 26 y 28 a 33 en
las que el valor de pH de la suspensién se controlé durante el tratamiento de lavado con agua, se formé sobre la
superficie de las particulas respectivas la capa que tiene una elevada concentracién de metal anfétero mientras se
mantenia un contenido adecuado del metal anfétero en las mismas, obteniéndose asi una estructura cristalina
estable de las particulas. Como resultado, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni sirven como un
excelente material de electrodo positivo que tiene caracteristicas del ciclo mejoradas cuando se usa en una bateria
secundaria.

Ademas, cuando 20 g de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencién se
suspendieron en 100 ml de agua durante 10 minutos mientras se agitaba, los contenidos de hidréxido de litio y
carbonato de litio en un liquido sobrenadante separado de la suspensién no eran mas de 0,25 % en peso y no mas
de 0,20 % en peso, respectivamente. Por lo tanto, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con
la presente invencién proporcionan un material de electrodo positivo excelente capaz de suprimir una reaccion de
descomposicion de una solucion de electrolito mediante componentes alcalinos en condiciones ambientales de alta
temperatura y mejorando la generacion de gases a partir de la misma.

Ademas, en la bateria secundaria de electrolito no acuoso que usa particulas de éxido de un c ompuesto de Li-Ni
como sustancia activa del electrodo positivo, la cantidad de gases generados a partir de la misma después de
almacenar la bateria a 85 °C durante 24 horas no era mas de 0,45 ml/g. Por lo tanto, se cree que las particulas de
oxido de un c ompuesto de Li-Ni proporcionan un material de electrodo positivo excelente capaz de suprimir una
reactividad con una solucién de electrolito en condiciones ambientales de alta temperatura y mejora la generacion de
gases a partir de la misma.

A partir de los resultados anteriores, las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente
invencion generan una menor cantidad de gases y pueden presentar excelentes caracteristicas de carga/descarga
en condiciones de alta temperatura cuando se usan en una bateria secundaria. Por lo tanto, se reconoce que las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni son eficaces como sustancia activa del electrodo positivo para baterias
secundarias de electrolito no acuoso.

Aplicabilidad industrial

Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la presente invencion son particulas de 6xido de
un compuesto de Li-Ni que se obtienen dispersando las particulas en agua en el tratamiento de lavado con agua
para preparar una suspension de las mismas y después controlando un valor de pH de la suspensiéon a 5,0 a 11,0, y
en cuya superficie se proporciona una capa que tiene una al ta concentracion de metal anfétero mientras se
mantiene una concentracion de metal anfétero adecuada en las particulas. Por lo tanto, las particulas de 6xido de un
compuesto de Li-Ni pueden proporcionar una bateria secundaria de electrolito no acuoso que tiene excelentes
caracteristicas del ciclo y excelentes caracteristicas de carga/descarga en condiciones de alta temperatura con una
menor cantidad de gases generados.
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REIVINDICACIONES
1. Particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni que tienen una composicién representada por la férmula:
Lix(Ni1.y-w-zvCoyMnyMa,;Mb,)O2

(enlaque 0,9<x<1,1;0,05<y=<0,25;0=w=0,25;0<z=<0,15; 0 <v <0,03; Ma es al menos un metal anfétero
seleccionado del grupo que consiste en Al, Zn y Sn; y Mb es al menos un metal seleccionado del grupo que
consiste en Bi, Sb, Zr, By Mg),

en las cuales las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un area superficial especifica BET de 0,05
a0,8 m2/g; una relacion atomica (Ma/Ni) entre una concentracion del metal anfétero y una concentracion de Ni
en una superficie mas externa de las respectivas particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni que es de 2 a 6;
la concentracion del metal anfétero en la superficie mas externa de las respectivas particulas de éxido de un
compuesto de Li-Ni es mayor que una concentracion del metal anfétero en una posicion separada de 50 nm
desde la superficie mas externa hacia un centro de las respectivas particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni,
y en las que la concentracién del metal anfétero en la superficie mas externa de las respectivas particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni es de 5 a 60 % atomico basado en una concentracion total de Ni, Co, Mn, el
metal anfétero (Ma), Mb y oxigeno.

2. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la reivindicacion 1, en las que las particulas de
oxido de un compuesto de Li-Ni tienen un didmetro medio de particula secundaria de 1 a 30 ym.

3. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en las
que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un contenido de hidroxido de litio de no mas de 0,25 %
en peso, y un contenido de carbonato de litio de no mas de 0,20 % en peso.

4. Las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en
las que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un contenido de azufre de no mas de 100 ppm y un
contenido de sodio de no mas de 100 ppm.

5. Las particulas de oxido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una cualquiera de |l as reivindicaciones
anteriores, en las que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un diametro medio de particula
primaria de 0,1 a4 ym.

6. Las particulas de o6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una c ualquiera de las reivindicaciones
anteriores, en las que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un area superficial especifica BET de
0,05 a 0,8 m%g.

7. Las particulas de o6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una cualquiera de |l as reivindicaciones
anteriores, en las que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni tienen un contenido de sodio de no mas de
100 ppm.

8. Un proceso para producir las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni como se reivindica en una cualquiera
de las reivindicaciones 1 a 7, que comprende:

una etapa de lavado con agua para ajustar un valor de pH de una suspension preparada dispersando las
particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni en agua a 5,0 a 11,0 agitando; y

una etapa de tratamiento térmico de recocido de las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni obtenidas
sometiendo sucesivamente las particulas obtenidas después de la etapa de lavado con agua a filtracion,
enjuague y secado, en un intervalo de temperatura de 450 a 850 °C en una atmédsfera que contiene oxigeno que
tiene una concentracion de gas diéxido de carbono de no mas de 100 ppm.

9. Un proceso para producir particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni como se define en la reivindicacion 8, en
el que las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni a tratar mediante el proceso, tienen una relaciéon molar de
Li/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) de 1,00 a 1,10, en la que Ma se selecciona de Al, Zn y Sn y Mb se selecciona de Bi,
Sb, Zr, B y Mg.

10. Un proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 8 o la reivindicacion 9, en el que las particulas de éxido de un
compuesto de Li-Ni a tratar mediante el proceso tienen una relacion molar de Ma/(Ni + Co + Mn + Ma + Mb) de 0,03
a 0,1, en la que Ma se selecciona de Al, Zn y Sn y Mb se selecciona de Bi, Sb, Zr, B y Mg.

11. Una bateria secundaria de electrolito no acuoso que comprende un electrodo positivo que comprende una

sustancia activa de electrodo positivo formada a partir de las particulas de 6xido de un compuesto de Li - Ni de
acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7.
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12. Un electrodo positivo que comprende las particulas de éxido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, un agente conductor y un aglutinante.

13. Uso de las particulas de 6xido de un compuesto de Li-Ni de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1
a 7 como sustancia activa de electrodo positivo para una bateria secundaria de electrolito no acuoso.
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FIG. 2
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FIG. 3
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FIG. 4
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