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DESCRIPCION

Material activo positivo modificado y su método de preparacion y dispositivo de almacenamiento de energia
electroquimica

Campo técnico

[0001] La divulgacion se refiere al campo de los dispositivos de almacenamiento de energia, y mas particularmente,
a un material activo de electrodo positivo modificado y un método para preparar el mismo, asi como un dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica.

ANTECEDENTES

[0002] En los ultimos afos, con el rapido crecimiento de los productos electronicos inteligentes, el desarrollo de
baterias de iones de litio que tienen una alta densidad de energia y un alto rendimiento de seguridad se ha convertido
en el foco del personal de investigacion y desarrollo (I + D). Entre otros, materiales ternarios a base de 6xido de litio-
niguel-manganeso-cobalto (materiales catédicos LiNixCoyMnzO2 ricos en niquel, también conocidos como "materiales
ternarios NCM ricos en Ni", han estado muy preocupados debido a su alta capacidad y bajo costo. Sin embargo, en
aplicaciones practicas, los materiales terciarios NCM ricos en Ni tienen una estructura superficial inestable, y las
reacciones secundarias se aceleran en la interfaz catodo/electrolito rica en Ni debido a la alta actividad oxidativa de
los iones Ni**, lo que lleva a la generacion de gas, especialmente a altas temperaturas. temperaturas e impacto en el
rendimiento de seguridad de la bateria de iones de litio.

[0003] Actualmente, la principal solucidn para resolver estos problemas es para cubrir la superficie de material ternario
NCM rico en Ni con una capa de recubrimiento y formar un recubrimiento en su superficie. La capa de recubrimiento
puede reducir efectivamente el contacto directo de los materiales ternarios NCM ricos en Ni con electrolitos e inhibir
las reacciones secundarias. Sin embargo, es dificil cubrir uniformemente la superficie de materiales ternarios NCM
ricos en Ni mediante métodos de recubrimiento convencionales. Como resultado, el recubrimiento tiene efectos de
inhibicion muy limitados sobre la reaccién secundaria entre los materiales ternarios NCM ricos en Ni y el electrolito, y
por lo tanto no puede resolver el problema fundamentalmente.

[0004] EI documento WO 2017/025007 A1 describe material activo de electrodo positivo para bateria secundaria de
iones de litio, y describe particularmente un material activo de catodo con una estructura de espinela que tiene los
oxidos metalicos primero y segundo. Sin embargo, es totalmente silencioso sobre el rendimiento de almacenamiento
a alta temperatura, especialmente la generacion de gas a altas temperaturas y el rendimiento de seguridad de la
bateria de iones de litio.

[0005] Ningun documento de la técnica anterior ha podido resolver los problemas de generacién de gas a altas
temperaturas sin deterioro del rendimiento de ciclo del dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica.

RESUMEN

[0006] En vista de los problemas en la técnica anterior, es un objeto de la presente descripcién proporcionar un material
activo del electrodo positivo modificado y un método para preparar el mismo, asi como un dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica, en el que el material activo del electrodo positivo modificado tiene buena
estabilidad estructural y después de la aplicacién en un dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica, el
material activo del electrodo positivo modificado puede reducir la reaccién lateral entre el sustrato del material activo
del electrodo positivo y el electrolito, reducir la capacidad de produccién de gas del dispositivo de almacenamiento de
energia electroquimica, mejorar el rendimiento de almacenamiento a alta temperatura del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica y, por lo tanto, mejorar el rendimiento de seguridad del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica, al tiempo que mejora el rendimiento del ciclo del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica y extiende la vida util del dispositivo de almacenamiento de energia
electrogquimica.

[0007] Con el fin de lograr el objeto anterior, la presente invencidn proporciona un material activo del electrodo positivo
modificado que comprende un sustrato de electrodo positivo material activo, una primera capa de 6xido, y una segunda
capa de 6xido. La primera capa de 6xido esta recubierta en la superficie del sustrato del material activo del electrodo
positivo. La primera capa de 6xido se selecciona de uno o mas de los 6xidos del elemento M, en donde el elemento
M se selecciona del grupo que consiste en uno o mas de Al y Ti. La segunda capa de 6xido esta recubierta en la
superficie de la primera capa de 6xido y tiene una estructura en capas continua. La segunda capa de 6xido se
selecciona de uno o mas de los 6xidos del elemento M’, en donde el elemento M' se selecciona de uno o mas de By
P, en donde el B que contiene la segunda capa de 6xido se combina con el Al que contiene la primera capa de éxido
y/o la segunda capa de 6xido que contiene P se combina con la primera capa de 6xido que contiene Ti. La primera
capa de éxido es diferente de la segunda capa de 6xido en términos de composicién.

[0008] En otro aspecto de la presente descripcion, la descripcidn proporciona un procedimiento para preparar un
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material activo del electrodo positivo modificado para su uso en la preparacién de un material activo del electrodo
positivo modificado de acuerdo con un aspecto de la presente divulgacion, el procedimiento comprende las etapas de:
(i) mezclar homogéneamente un sustrato de material activo de electrodo positivo con la primera capa de éxido o el
precursor del mismo seguido de sinterizacién, para recubrir la superficie del sustrato de material activo de electrodo
positivo con la primera capa de éxido seleccionada de uno o mas de los éxidos del elemento M, en donde el elemento
M se selecciona del grupo que consiste en uno o mas de Al y Ti; (i) mezclar homogéneamente la sustancia obtenida
en la etapa (i) con la segunda capa de éxido o el precursor de la misma seguido de sinterizacion, de modo que la
segunda capa de 6xido formada esté recubierta en la superficie de la primera capa de éxido y tenga una estructura en
capas continua, en donde la segunda capa de 6xido se selecciona de uno o mas de los 6xidos del elemento M’, en
donde el elemento M' se selecciona de uno o més de By P, y en donde la primera capa de éxido es diferente de la
segunda capa de éxido en términos de composicion.

[0009] En otro aspecto de la presente descripcidn, la descripcion proporciona un dispositivo de almacenamiento de
energia electroquimica que comprende el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con un aspecto
de la presente descripcion.

[0010] En comparacion con la técnica anterior, la presente descripcion tiene las siguientes ventajas:

[0011] EI material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con la divulgacion tiene una buena estabilidad
estructural y después de la aplicacién en un dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica, el material
activo del electrodo positivo modificado puede reducir la reaccion secundaria entre el sustrato del material activo del
electrodo positivo y el electrolito, reduce la capacidad de produccion de gas del dispositivo de almacenamiento de
energia electroquimica, mejora el rendimiento de almacenamiento a alta temperatura del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica y, por lo tanto, mejora el rendimiento de seguridad del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica., mientras tanto, mejora el rendimiento del ciclo del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica y extiende la vida util del dispositivo de almacenamiento de energia
electroquimica.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS
[0012]

La FIG. 1 es una vista estructural esquematica de un material activo de electrodo positivo modificado de
acuerdo con la presente descripcion.

FIG. 2 es una imagen SEM (1000 veces) del sustrato de material activo de electrodo positivo del Ejemplo 1;
FIG. 3 es una imagen SEM (50.000 veces) del sustrato de material activo de electrodo positivo del Ejemplo
1;
FIG. 4 es una imagen SEM del material activo de electrodo positivo modificado del Ejemplo 1;

FIG. 5 es una imagen SEM del material activo de electrodo positivo modificado del Ejemplo comparativo 3.

[0013] En el dibujo, los signos de referencia se describe como sigue:

1 primera capa de 6xido
2 segunda capa de éxido
3 sustrato de material activo de electrodo positivo.

DESCRIPCION DETALLADA

[0014] El material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con la presente descripcion, el método de
preparacion del mismo, y el dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica se describira en detalles a
continuacion.

[0015] En primer lugar, se describira el material activo de electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer
aspecto de la presente descripcion.

[0016] El material activo de electrodo positivo modificado comprende un sustrato de electrodo positivo material activo,
una primera capa de 6xido, y una segunda capa de Oxido. La primera capa de 6xido esta recubierta en la superficie
del sustrato del material activo del electrodo positivo. La primera capa de 6xido se selecciona de uno o mas de los
oxidos del elemento M, en donde el elemento M se selecciona del grupo que consiste en uno o mas de Al y Ti. En
otras palabras, el 6xido del elemento M es un 6xido que comprende uno o mas elementos de Al y Ti. La segunda capa
de 6xido esta recubierta en la superficie de la primera capa de 6xido y tiene una estructura en capas continua. La
segunda capa de éxido se selecciona de uno o mas de los 6xidos del elemento M’, en donde el elemento M' se
selecciona de uno o mas de By P. En otras palabras, el 6xido del elemento M’ es un 6xido que comprende uno o mas
mas elementos de B y P. FIG. 1 es una vista estructural esquematica de un material activo de electrodo positivo
modificado segun la presente descripcion, en donde "1" representa la primera capa de 6xido, "2" representa la segunda
capa de Oxido y "38" representa el sustrato de material activo de electrodo positivo.
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[0017] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, la primera capa de éxido es diferente de la segunda capa de éxido, en términos de composicion.

[0018] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, la primera capa de 6xido formada a partir de la primera sustancia de capa de 6xido propia o a partir del
precursor de la primera sustancia de capa de 6xido después del tratamiento térmico de alta temperatura es firmemente
unido al sustrato de material activo de electrodo positivo y esté recubierto de manera estable sobre la superficie del
sustrato de material activo de electrodo positivo, funcionando como una primera proteccion para el sustrato de material
activo de electrodo positivo. La segunda capa de 6xido se ablanda, después del tratamiento térmico a alta temperatura
durante el proceso de preparacion debido al bajo punto de fusidn de la propia sustancia de la segunda capa de 6xido
o su precursor, formando asi un recubrimiento continuo y compacto. El recubrimiento cubre la superficie de la primera
capa de 6xido y funciona como una segunda proteccidon general para el sustrato de material activo del electrodo
positivo. Especialmente cuando la primera capa de éxido se distribuye en la superficie del sustrato del material activo
del electrodo positivo en forma de isla o en forma de isla continua, la segunda capa de 6xido puede cubrir de manera
integral y efectiva el sustrato del material activo del electrodo positivo, evitando asi que el sustrato de material activo
de electrodo positivo se expone a electrolitos. Como resultado, el material activo de electrodo positivo modificado de
acuerdo con la descripcion tiene buena estabilidad interfacial. Las protecciones dobles de la primera capa de 6xido y
la segunda capa de 6xido pueden evitar en gran medida el contacto del sustrato del material activo del electrodo
positivo con el electrolito y evitar reacciones secundarias, reduciendo asi la capacidad de produccion de gas del
dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica a una temperatura alta, mejorando el rendimiento de
almacenamiento a alta temperatura del dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica, y mejorando asi el
rendimiento de seguridad del dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica. Mientras tanto, bajo las
protecciones dobles de la primera capa de 6xido y la segunda capa de 6xido, el dispositivo de almacenamiento de
energia electroquimica tiene un rendimiento de ciclo mejorado y una vida util prolongada.

[0019] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, el elemento M esta presente en una cantidad de 0,01% a 2% en la primera capa de 6xido y el elemento
M' esta presente en una cantidad de 0,01% a 1% en la segunda capa de 6xido, basada en la masa del sustrato del
material activo del electrodo positivo. Cantidades excesivamente altas de elemento M y/o elemento M’ conduciran a
la formacion de un recubrimiento excesivamente grueso, lo que dara como resultado una mayor polarizacion del
dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica y afectara el rendimiento electroquimico del dispositivo de
almacenamiento de energia electroquimica.

[0020] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, la primera capa de 6xido revestida sobre la superficie del sustrato de material activo del electrodo positivo
tiene una forma de isla o forma de tipo continuo de isla.

[0021] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, el sustrato de material activo del electrodo positivo se selecciona del grupo que consiste en uno o0 mas de
6xido de cobalto de litio, fosfato de litio-hierro, litio 6xido de manganeso, litio material ternario a base de 6xido de
niquel-manganeso-cobalto, material ternario a base de 6xido de litio-niquel-cobalto-aluminio.

[0022] En el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion, el sustrato de material activo del electrodo positivo comprende particulas primarias asi como las particulas
secundarias formadas por aglomeracién de las particulas primarias, como se muestra en las FIGS. 2 y 3; y en donde
las particulas primarias del sustrato de material activo de electrodo positivo tienen un diametro de particula de 0,2 um
a 1 umy las particulas secundarias tienen un diametro de particula de 5 pm a 18 pm.

[0023] En segundo lugar, se describird un método para preparar un material activo de electrodo positivo modificado
de acuerdo con el segundo aspecto de la presente descripcion.

[0024] El método para preparar un material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el segundo aspecto
de la presente descripcion se utiliza para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con
el primer aspecto de la presente descripcion. El método comprende los pasos de: (i) mezclar homogéneamente un
sustrato de material activo de electrodo positivo con la sustancia de la primera capa de 6xido o el precursor de la
misma, seguido de sinterizacion, para recubrir la superficie del sustrato de material activo de electrodo positivo con la
primera capa de 6xido, en donde la primera capa de 6xido se selecciona de uno o mas de los éxidos del elemento M,
y el elemento M se selecciona del grupo que consiste en uno 0 mas de Al y Ti; (ii) mezclar homogéneamente la
sustancia obtenida en la etapa (i) con la propia sustancia de la segunda capa de 6xido o el precursor de la misma,
seguido de sinterizacion, de modo que la segunda capa de 6xido formada esté recubierta en la superficie de la primera
capa de 6xido y tenga una capa continua estructura, en la que la segunda capa de 6xido se selecciona de uno o mas
de los 6xidos del elemento M’ y el elemento M' se selecciona de uno o mas de By P, produciendo asi el material activo
de electrodo positivo modificado; en donde la primera capa de 6xido es diferente de la segunda capa de éxido en
términos de composicion.

[0025] En una forma de realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de
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acuerdo con el segundo aspecto de la presente divulgacion, la temperatura de sinterizacién en la etapa (ii) es igual a
0 mayor que el punto de fusién del precursor de la segunda sustancia de la capa de éxido.

[0026] En una forma de realizacién, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de
acuerdo con el segundo aspecto de la presente descripcion, el punto de la primera sustancia de capa de 6xido en si
de fusidon es mayor que la de la precursora de la segunda sustancia de capa de 6xido, de modo que cuando la
temperatura de sinterizaciéon en la etapa (ii) es igual o mayor que el punto de fusion del precursor de la segunda
sustancia de la capa de éxido, la primera capa de éxido todavia esta recubierta de manera estable en la superficie del
material activo del electrodo positivo sustrato, y mientras tanto el precursor de la segunda sustancia de la capa de
Oxido después de ser suavizado esta recubierto uniformemente sobre la superficie de la primera capa de éxido,
formando asi una segunda capa de 6xido compacta y continua. En este caso, siempre que el punto de fusién de la
primera sustancia de la capa de éxido sea mayor que el punto de fusion del precursor de la segunda sustancia de la
capa de 6xido, la temperatura de sinterizacion en la etapa (ii) es mayor o igual que la fusién punto del precursor de la
segunda sustancia de capa de 6xido, independientemente del punto de fusion de la segunda sustancia de capa de
oxido formada después de la sinterizacion.

[0027] En otra realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo
con el segundo aspecto de la presente descripcidn, la temperatura de sinterizacién en la etapa (ii) es igual a o mayor
que el punto de fusidn de la segunda sustancia de capa de éxido en si.

[0028] En otra realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo
con el segundo aspecto de la presente descripcién, el punto de la primera sustancia de capa de 6xido en si de fusién
es mayor que la de la segunda sustancia capa de 6xido en si, de modo que cuando la temperatura de sinterizacién en
el paso (ii) es igual o mayor que el punto de fusion de la segunda sustancia de la capa de éxido, la primera capa de
Oxido todavia esta recubierta de manera estable en la superficie del sustrato del material activo del electrodo positivo,
y mientras tanto, la segunda sustancia de la capa de 6xido después de ablandarse se reviste uniformemente sobre la
superficie de la primera capa de 6xido, formando asi una segunda capa de éxido compacta y continua.

[0029] En otra realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo
con el segundo aspecto de la presente descripcion, la temperatura de sinterizacion en la etapa (ii) es mas baja que en
la etapa (i).

[0030] En otra realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo
con el segundo aspecto de la presente descripcion, la temperatura de sinterizacion en la etapa (i) es de 600°C a 700°C,
con la velocidad de calentamiento de 5°C/min a 15°C/min y el tiempo de sinterizacion de 0,5h a 8h.

[0031] En otra realizacion, en el método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo
con el segundo aspecto de la presente descripcion, la temperatura de sinterizacion en la etapa (i) es de 400°C a 600°C,
con la velocidad de calentamiento de 5°C/min a 15°C/min y el tiempo de sinterizacion de 0,5h a 8h.

[0032] En tercer lugar, se describird un dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica segun el tercer
aspecto de la presente descripcion.

[0033] El dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica de acuerdo con el tercer aspecto de la presente
descripcion comprende el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la
presente descripcion.

[0034] En el dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica de acuerdo con el tercer aspecto de la presente
descripcion, que es ser observado que el dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica puede ser un
supercondensador, una bateria de iones de litio o un i6n de sodio de la bateria. En los ejemplos de la presente
divulgacion, los ejemplos del dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica solo se muestran como
ejemplos de una bateria de iones de litio, pero la presente divulgacion no se limita a los mismos.

[0035] En una bateria de iones de litio, la placa de electrodo positivo incluye un colector de corriente de electrodo
positivo y una pelicula de electrodo positivo en el colector de corriente del electrodo positivo. La pelicula de electrodo
positivo comprende un material activo de electrodo positivo modificado de acuerdo con el primer aspecto de la presente
descripcion. El colector de corriente de electrodo positivo es una lamina de aluminio.

[0036] En una bateria de iones de litio, la hoja de electrodo negativo incluye un colector de corriente del electrodo
negativo y una lamina de electrodo negativo en el colector de corriente del electrodo negativo. El colector de corriente
del electrodo negativo es una lamina de cobre.

[0037] En una bateria de iones de litio, el material activo de electrodo negativo se selecciona del grupo que consiste
en grafito artificial y grafito natural. El agente conductor para el electrodo negativo se selecciona de uno o méas de
negro de acetileno, negro de carbdn conductor (Super P, Super S, 350G), fibra de carbono (VGCF), nanotubo de
carbono (CNT), negro de Ketjen.
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[0038] En una bateria de iones de litio, el electrolito puede ser un electrolito liquido, y el electrolito puede incluir una
sal de litio y un disolvente organico.

[0039] En una bateria de iones de litio, no esta limitado el tipo especifico de la sal de litio. En particular, la sal de litio
puede seleccionarse del grupo que consiste en LiPFe, LiBF4, LIN(SO2F)2 (abreviado como LiFSI), LiN(CF3SOz)2
(abreviado como LiTFSI), LiClOa4, LiAsFs, LiB(C204)2 (abreviado como LiBOB), LiBF2C204 (abreviado como LiDFOB).

[0040] En una bateria de iones de litio, el tipo especifico del disolvente organico no esta particularmente limitado y
puede seleccionarse dependiendo de los requisitos reales. Preferiblemente, se usa un disolvente organico no acuoso.
El disolvente organico no acuoso puede comprender cualquier tipo de carbonatos y/o carboxilatos. Los carbonatos
pueden comprender carbonatos ciclicos o carbonatos en cadena. El disolvente organico no acuoso puede comprender
ademas un compuesto halogenado de un carbonato. En particular, el disolvente organico se selecciona del grupo que
consiste en uno o mas de carbonato de etileno (CE), carbonato de propileno (CP), carbonato de butileno, carbonato
de pentileno, carbonato de fluoroetileno, carbonato de dimetilo, carbonato de dietilo (CDE), carbonato de dipropilo,
metilo etilo carbonato, y-butirolactona, metilo formato, etilo formato, etilo propionato, propilo propionato y
tetrahidrofurano.

[0041] En una bateria de iones de litio, el tipo de separador no esta especificamente limitado y puede seleccionarse
de acuerdo con las necesidades reales.

[0042] La invencion se describird adicionalmente con referencia a los siguientes ejemplos. Debe entenderse que estos
ejemplos son meramente ilustrativos de la invencién y no pretenden limitar el alcance de la invencion. En ejemplos, el
dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica se muestra simplemente como una bateria de iones de litio,
pero la presente invencion no se limita a eso.

[0043] En los siguientes ejemplos, los reactivos, materiales y aparatos utilizados, si no estan especificamente
descritos, estan disponibles comercialmente.

Ejemplo 1
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0044] En primer lugar, 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario de 6xido
basado en litio-niquel-manganeso-cobalto de LiNio,sCoo,1Mno,102 (que contiene las particulas primarias que tienen un
diametro de particula D50 de 0,4 um y las particulas secundarias que tienen un diametro de particula D50 de 12 pm)
y 0,57 g de éxido de aluminio se mezclaron homogéneamente a través de un mezclador de alta velocidad, en donde
la cantidad de aluminio elemental es 0,3% del masa del sustrato de material activo de electrodo positivo. Después de
mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se sometié a tratamiento térmico mediante sinterizacién a 600°C, para recubrir
la primera capa de éxido en la superficie del material ternario a base de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto. En
otras palabras, se recubrié una capa de 6xido de aluminio en la superficie del material ternario a base de 6xido de litio-
niquel-manganeso-cobalto.

[0045] La muestra del material ternario de éxido basado en litio-niquel-manganeso-cobalto anterior recubierto con la
capa que contiene 6xido de aluminio se mezclé luego homogéneamente con 0,65 g de 6xido de boro, en donde la
cantidad de boro elemental fue de 0,2% de la masa del sustrato del electrodo positivo del material activo. Después del
tratamiento térmico mediante sinterizacién a 450°C, se obtuvo un material activo de electrodo positivo modificado, es
decir, un material ternario de 6xido basado en litio-niquel-manganeso-cobalto modificado recubierto con la capa que
contiene 6xido de aluminio y la capa que contiene 6xido de boro.

(2) Preparacion de la placa de electrodo positivo

[0046] El material activo del electrodo positivo modificado mencionado anteriormente, el agente conductor de electrodo
positivo de Super P y el fluoruro de aglutinante de polivinilideno (PVDF) a una relacién de masas de 97:2:1 se
mezclaron homogéneamente con el solvente N-metilpirrolidona (NMP) para preparar una pasta de electrodo positiva.
Luego, la pasta de electrodo positivo se revistié uniformemente sobre una ldmina de aluminio de colector de corriente
positiva que tenia un espesor de 12 um y se secé en horno a 85°C, seguido de prensado en frio, corte de bordes,
corte y rajado. Luego, las muestras resultantes se secaron al horno durante 4 h bajo vacio a 85°C nuevamente.
Después de soldar con lengiieta, se completé la preparacién de la placa de electrodo positivo.

(3) Preparacion de la placa de electrodo negativo

[0047] El material activo del electrodo negativo, el agente conductor de electrodo negativo Super P, el agente
espesante CMC y el SBR aglutinante en una proporcion en masa de 97:1:1:1 se mezclaron homogéneamente con el
agua desionizada por disolvente para preparar una pasta de electrodo negativo. A continuacion, la pasta de electrodo
negativo se revistié uniformemente sobre una lamina de cobre del colector de corriente y se sec6 en horno a 85°C,
seguido de prensado en frio, corte de bordes, corte y rayado. A continuacion, las muestras resultantes se secaron al
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horno durante 4 h al vacio a 110°C. Después de soldar con lengueta, se complet6 la preparacion de la placa de
electrodo negativo.

(4) Preparacion de electrolito

[0048] En una caja de guantes de atmosfera de argén que tiene un contenido de agua de <10 ppm, carbonato de
etileno (CE), carbonato de propileno (CP) y carbonato de dimetilo (CDE) se mezclaron en una relacion en volumen de
CE:CP:CDE = 1:1:1. Luego, la sal de litio completamente seca LiPFs se disolvié en un disolvente organico mixto. La
mezcla se mezclé homogéneamente para obtener un electrolito en donde la concentracion de LiPFs era 1 mol/L.

(5) Preparacion del separador

[0049] Una pelicula de polipropileno se utilizé como separador.

(6) Preparacion de la bateria de iones de litio

[0050] La placa de electrodo positivo, el separador y la placa de electrodo negativo obtenidos se apilaron en orden,
de modo que el separador se establecié entre la placa de electrodo positivo y la placa de electrodo negativo. Después
de enrollar, se obtuvo un nucleo de bateria desnudo. El nucleo de bateria desnudo se coloc6 en el embalaje exterior
para el nucleo de la bateria. A continuacion, se inyectd electrolito. Después de los pasos de sellado, reposo, formacion
y conformacion, se completé la preparacién de la bateria de iones de litio. También se probd la capacidad de la bateria
de iones de litio.

Ejemplo 2

[0051] La bateria de iones de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,

(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0052] La cantidad de Al20s3 fue de 0,02 g, en donde la cantidad del aluminio elemental es 0,01% de la masa del
sustrato de material activo electrodo positivo.

[0053] La cantidad de B20s fue de 0,03 g, en donde la cantidad de boro elemental es de 0,01% de la masa del sustrato
de material activo de electrodo positivo.

Ejemplo 3
[0054] La bateria del ion de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0055] La cantidad de Al20 3 fue de 0,02 g, en donde la la cantidad de aluminio elemental es 0,01% de la masa del
sustrato de material activo del electrodo positivo.

[0056] La cantidad de B203 fue 3,23 g, en donde la cantidad de boro elemental es del 1% de la masa del sustrato de
material activo de electrodo positivo.

Ejemplo 4
[0057] La bateria de iones de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0058] La cantidad de Al203 fue 3,77 g, en donde la cantidad del aluminio elemental es el 2% de la masa del sustrato
del material activo del electrodo positivo.

[0059] La cantidad de B20s fue de 0,03 g, en donde la cantidad de boro elemental es de 0,01% de la masa del sustrato
de material activo de electrodo positivo.

Ejemplo 5
[0060] La bateria de iones de litio se prepar6 de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0061] La cantidad de Al2Os fue 3,77 g, en donde la cantidad del aluminio elemental es el 3% de la masa del sustrato
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del material activo del electrodo positivo.

[0062] La cantidad de B20s3 fue 3,22 g, en donde la cantidad de boro elemental es del 1% de la masa del sustrato de
material activo de electrodo positivo.

Ejemplo 6
[0063] La bateria de iones de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0064] En primer lugar, 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo del material ternario de 6xido a
base de litio-niquel-manganeso-cobalto LiNio.8Coo0.1Mno.102 (que contiene particulas primarias que tienen un diametro
de particulas D50 de 0,4 pm y particulas secundarias que tienen un diametro de particulas D50 de 12 um) y 0,50 g de
TiO2 se mezclaron homogéneamente a través de un mezclador de alta velocidad, en donde la cantidad de titanio
elemental es 0,3% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo. Después de mezclar en seco
durante 4 h, la mezcla se someti6 a tratamiento térmico mediante sinterizaciéon a 600°C, para recubrir la primera capa
de 6xido en la superficie del material ternario a base de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto. En otras palabras,
se recubrié una capa de 6xido de titanio sobre la superficie del material ternario a base de éxido de litio-niquel-
manganeso-cobalto.

[0065] La muestra del material ternario de 6xido anterior de litio-niquel-manganeso-cobalto recubierto con la capa que
contiene 6xido de titanio después se mezclé homogéneamente con 0,46 g de P20s, en donde la cantidad de fésforo
elemental fue del 0,2% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo. Después del tratamiento
térmico mediante sinterizacion a 450°C, se obtuvo un material activo de electrodo positivo modificado, es decir, un
material ternario de 6xido basado en litio-niquel-manganeso-cobalto modificado recubierto con la capa que contiene
Oxido de titanio y la capa que contiene 6xido de fdsforo.

Ejemplo 7
[0066] La bateria del ion de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0067] En primer lugar, 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario de 6xido de
litio-niquel-manganeso-cobalto LiNio.sCo0.1Mno.1O2 (que contiene particulas primarias que tienen un diametro de
particula D50 de 0,4 um y particulas secundarias que tienen un diametro de particula D50 de 12 um) y 0,57 g de
aluminio el 6xido se mezclé6 homogéneamente a través de un mezclador de alta velocidad, en donde la cantidad de
aluminio elemental es 0,3% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo. Después de mezclar en
seco durante 4 h, la mezcla se sometié a tratamiento térmico mediante sinterizacion a 600°C, para recubrir la primera
capa de 6xido en la superficie del material ternario a base de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto. En otras
palabras, se recubrié una capa de 6xido de aluminio en la superficie del material ternario a base de 6xido de litio-
niquel-manganeso-cobalto.

[0068] La muestra del material ternario de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto anterior recubierto con la capa que
contiene éxido de aluminio se mezcl6 luego homogéneamente con 1,11 g de HsBOs, en donde la cantidad de boro
elemental fue de 0,2% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo. Después del tratamiento térmico
mediante sinterizacion a 450°C, se obtuvo un material activo de electrodo positivo modificado, es decir, un material
ternario de 6xido basado en litio-niquel-manganeso-cobalto modificado recubierto con la capa que contiene 6xido de
aluminio y la capa que contiene 6xido de boro.

Ejemplo comparativo 1

[0069] La bateria de iones de litio se preparé de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,

(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0070] Los polvos de material ternario de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto LiNio.sCoo.tMno.1O2 fueron
directamente utilizados como material activo de electrodo positivo, sin tratamiento de modificacién de revestimiento.

Ejemplo comparativo 2
[0071] La bateria de iones de litio se preparé de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,

(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado
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[0072] 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario de 6xido a base de litio-niquel-
manganeso-cobalto LiNiosCo0.1Mno.1O2 y 0,57 g de 6xido de aluminio se mezclaron homogéneamente a través de un
mezclador de alta velocidad. Después de mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se sometié a tratamiento térmico
mediante sinterizacién a 600°C, para obtener el material activo de electrodo positivo modificado, es decir, el material
ternario a base de 6xido de aluminio, litio, niquel, manganeso y cobalto recubierto con la capa que contiene 6xido de
aluminio.

Ejemplo comparativo 3
[0073] La bateria de iones de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0074] 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario a base de 6xido de litio-niquel-
manganeso-cobalto LiNio.sCoo.1Mno.1O2 y 0,65 g de éxido de boro se mezclaron homogéneamente a través de un
mezclador de alta velocidad. Después de mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se someti6 a tratamiento térmico
mediante sinterizacién a 450°C, para obtener el material activo de electrodo positivo modificado, es decir, el material
ternario a base de 6xido de boro con 6xido de boro y la capa que contiene litio-niquel-manganeso-cobalto.

Ejemplo Comparativo 4
[0075] La bateria de iones de litio se preparé de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0076] 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario a base de 6xido de litio-niquel-
manganeso-cobalto LiNio.sCoo.1Mno.1O2 y 0,65 g de 6xido de boro se mezclaron homogéneamente a través de un
mezclador de alta velocidad. Después de mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se sometié a tratamiento térmico
mediante sinterizacién a 450°C, para obtener el material activo de electrodo positivo modificado, es decir, el material
ternario de 6xido a base de litio-niquel-manganeso-cobalto recubierto con la capa que contiene 6xido de boro.

[0077] La muestra del material ternario de 6xido a base de litio-niquel-manganeso-cobalto anterior recubierto con capa
que contiene 6xido de boro después se mezclaron homogéneamente con 0,57 g de 6xido de aluminio. La mezcla se
sometié a tratamiento térmico mediante sinterizacion a 600°C, para obtener el material activo de electrodo positivo
modificado, es decir, un material ternario de éxido de litio-manganeso-cobalto modificado recubierto con la capa que
contiene éxido de aluminio y la capa que contiene 6xido de boro, en donde la cantidad de aluminio elemental fue 0,3%
de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo y la cantidad de boro elemental fue 0,2% de la masa
del sustrato de material activo de electrodo positivo.

Ejemplo Comparativo 5
[0078] La bateria de iones de litio se prepard de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,
(1) Preparacion del material activo del electrodo positivo modificado

[0079] 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario de 6xido a base de litio-niquel-
manganeso-cobalto LiNio.sC00.1Mno.102, 0,65 g de 6xido de boro y 0,57 g de 6xido de aluminio se mezclaron
homogéneamente a través de un mezclador de alta velocidad. Después de mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se
sometié a tratamiento térmico mediante sinterizacion a 450°C, para obtener el material activo de electrodo positivo
modificado, es decir, el material ternario a base de 6xido de aluminio recubierto con éxido de aluminio y capa que
contiene litio-niquel-manganeso-cobalto y la capa que contiene 6xido de boro, en donde la cantidad de aluminio
elemental fue 0,3% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo y la cantidad de boro elemental
fue 0,2% de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo.

Ejemplo Comparativo 6

[0080] La bateria de iones de litio se preparé de la misma manera que en el Ejemplo 1, excepto que,

(1) Preparacion del material activo de electrodo positivo modificado

[0081] 100 g de un sustrato de material activo del electrodo positivo de material ternario de 6xido a base de litio-niquel-
manganeso-cobalto LiNio.sC00.1Mno.102, 0,65 g de 6xido de boro y 0,57 g de 6xido de aluminio se mezclaron
homogéneamente a través de un mezclador de alta velocidad. Después de mezclar en seco durante 4 h, la mezcla se
sometié a sinterizacion por tratamiento térmico a 600°C, para obtener el material activo de electrodo positivo

modificado, es decir, el material ternario a base de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto recubierto con la capa que
contiene éxido de aluminio y la capa que contiene 6xido de boro, en donde la cantidad de aluminio elemental fue 0,3%
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de la masa del sustrato de material activo de electrodo positivo y la cantidad de boro elemental fue 0,2% de la masa
del sustrato de material activo de electrodo positivo.

[0082] Se describira a continuacion, el procedimiento para el ensayo de la bateria de iones de litio.
(1) un ciclo de prueba de rendimiento de bateria de iones de litio

[0083] A 25°C, la bateria de iones de litio se carg6 a 4,3 V con una corriente constante de 1C, y luego se carga a una
corriente de 0,05 C a una tension constante de 4,3 V, luego se descargé a una corriente constante de 1C hasta que
el voltaje final fue de 2,8 V. Se registr6 la capacidad de descarga del primer ciclo, y luego se realizaron los ciclos de
carga y descarga para detectar la capacidad de descarga en el 50° ciclo.

[0084] La tasa de retencion de capacidad (%) de la bateria de iones de litio después de 50 ciclos a 25°C = [Capacidad
de descarga en el 50° ciclo / Capacidad de descarga en el primer ciclo] X 100%.

(2) prueba de rendimiento de almacenamiento de alta temperatura de la bateria de iones de litio

[0085] A 25°C, la bateria de iones de litio se cargd a 4,3 V con una corriente constante de 0,5C, y luego se carg6 a
una corriente de 0,025 C a una tensién constante de 4,3 V. El volumen inicial de la bateria de iones de litio se midié
utilizando el método de desplazamiento de agua en el agua desionizada. La bateria de iones de litio se coloco y se
almacend a 85°C durante 7 dias. Después del almacenamiento, se midié la variacién de volumen de la bateria de
iones de litio después del almacenamiento a alta temperatura.

Relacion de expansion de volumen (%) de bateria de iones de litio después de almacenamiento a 85°C = [volumen
de bateria de iones de litio después de alta temperatura de almacenamiento/volumen de bateria de iones de litio
antes del almacenamiento de alta temperatura -1] X 100%.

Tabla 1. Parametros en Ejemplos 1-7 y Ejemplos Comparativos 1-6

Recubrimiento Cantidad | Cantidad Relacié’n de Tasglde
expansién de retencién de
El t El t de de volumen tras | capacidad tras
emento em?n O | elemento | elemento - pact
M M M (%) M’ (%) almacenamien 50 ciclos a
° ° to a 85°C (%) 25°C /%
Ejemplo 1 Al B 0,3 0,2 62 96
Ejemplo 2 Al B 0,01 0,01 106 94
Ejemplo 3 Al B 0,01 1 75 97
Ejemplo 4 Al B 2 0,01 55 97
Ejemplo 5 Al B 2 1 35 97
Ejemplo 6 Ti P 0,3 0,2 80 95
Ejemplo 7 Al B 0,3 0,2 65 96
Ejemplo \ \ \ 125 91
comparativo 1
Ejemplo
comparativo 2 Al 0.3 88 33
Ejemplo
comparativo 3 B 0.2 97 93
Ejemplo B Al 0,2 0,3 88 93
comparativo 4
Ejemplo Al, B (Baja
comparativo 5 temperatura) 03 0.2 102 33
Ejemp!o Al, B (Alta 0.3 0.2 89 93
comparativo 6 temperatura)

[0086] En base al analisis de los datos relacionados en la Tabla 1, se encontré en los Ejemplos 1-7 y el Ejemplo
Comparativo 1 que el rendimiento de almacenamiento a alta temperatura de la bateria de iones de litio usando el
material activo de electrodo positivo modificado de la presente descripcion fue notablemente mejorado. Ademas,
después de que la superficie del sustrato del material activo del electrodo positivo se reviste con la primera capa de
6xido y la segunda capa de 6xido, la bateria de iones de litio tiene un rendimiento de ciclo notablemente mejorado y
una vida util prolongada.

[0087] En Ejemplos Comparativos 2-3, las actuaciones de almacenamiento de alta temperatura de las baterias de
iones de litio obtenidos utilizando sélo o bien el 6xido de aluminio o el 6xido de boro como de revestimiento de capa
se deterioraron. Porque cuando el 6xido de aluminio solo se usa como capa de recubrimiento, el 6xido de aluminio
generalmente se recubre en la superficie del sustrato de material activo del electrodo positivo en forma de isla 0 en
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forma de isla continua. Es dificil formar una capa de recubrimiento uniforme y continua. El efecto de recubrimiento no
es satisfactorio, y el contacto entre el electrolito y el sustrato de material activo del electrodo positivo no se puede
prevenir de manera efectiva. Por lo tanto, el rendimiento de almacenamiento a alta temperatura y el rendimiento de
ciclo de la bateria de iones de litio no se mejoran. Cuando el 6xido de boro solo se usa como capa de recubrimiento,
la capa de recubrimiento resultante no es estable a alta temperatura. Por lo tanto, la mejora del rendimiento de
almacenamiento a alta temperatura y el rendimiento de ciclo de la bateria de iones de litio se ven afectados
negativamente. Ver las FIGS. 4 y 5, que muestran imagenes SEM de los materiales activos de electrodo positivo
modificado del Ejemplo 1 y el Ejemplo Comparativo 3, respectivamente. En la FIG. 4, las particulas que tienen la
estructura similar a una isla son 6xido de aluminio, y una capa delgada de 6xido de boro también esta recubierta en la
superficie del 6xido de aluminio. En la FIG. 5, solo el 6xido de boro se recubre en la superficie del sustrato del material
activo del electrodo positivo. Se puede ver en el Ejemplo 1y en los Ejemplos Comparativos 4-6 que en el caso de que
la primera sustancia de la capa de 6xido y la segunda sustancia de la capa de 6xido en los recubrimientos se
intercambien secuencialmente y/o en el caso de que la primera sustancia de la capa de 6xido y la segunda sustancia
de la capa de 6xido se mezclan y sinterizan directamente para obtener una capa de recubrimiento mixta, los efectos
del recubrimiento se deterioran, lo que afecta negativamente la mejora del rendimiento de almacenamiento a alta
temperatura y el rendimiento de ciclo de la bateria de iones de litio.
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REIVINDICACIONES
1. Un material activo de electrodo positivo modificado, que comprende:

un sustrato de material activo de electrodo positivo (3);

una primera capa de 6xido (1), recubierta en la superficie del sustrato de material activo de electrodo positivo
(3) y seleccionada de uno o mas de los 6xidos del elemento M, en donde el elemento M se selecciona del
grupo de uno o més de Aly Ti; y

una segunda capa de 6xido (2) que tiene una estructura en capas continua, recubierta en la superficie de la
primera capa de éxido (1) y seleccionada de uno o mas de los éxidos del elemento M’, en donde el elemento
M' se selecciona de uno o mas de By P;

en donde la segunda capa de 6xido que contiene B se combina con la primera capa de 6xido que contiene
Al y/o la segunda capa de 6xido que contiene P se combina con la primera capa de éxido que contiene Ti; y
dicha primera capa de 6xido (1) es diferente de dicha segunda capa de 6xido (2) en términos de composicién.

2. Material activo de electrodo positivo modificado segun la reivindicacion 1, caracterizado porque, en base a la masa
del sustrato de material activo de electrodo positivo (3), el elemento M esta presente en una cantidad de 0,01% a 2%
en la primera capa de 6xido (1) y el elemento M’ esta presente en una cantidad de 0,01% a 1% en la segunda capa
de 6xido (2).

3. Material activo de electrodo positivo modificado segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la primera capa
de 6xido (1) recubierta en la superficie del sustrato de material activo de electrodo positivo (3) tiene una forma de isla
continua o similar a una isla.

4. Material activo de electrodo positivo modificado segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el sustrato de
material activo de electrodo positivo (3) se selecciona del grupo que consiste en uno 0 méas de 6xido de litio-cobalto,
fosfato de litio-hierro, 6xido de litio-manganeso, material ternario a base de 6xido de litio-niquel-manganeso-cobalto,
material ternario a base de éxido de litio-niquel-cobalto-aluminio.

5. Material activo de electrodo positivo modificado segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el sustrato de
material activo de electrodo positivo (3) comprende particulas primarias y particulas secundarias formadas por
aglomeracion de particulas primarias; y en donde las particulas primarias tienen un diametro de particula de 0,2 pm a
1 um y las particulas secundarias tienen un didametro de particula de 5 um a 18 pm.

6. Un método para preparar el material activo de electrodo positivo modificado de acuerdo con una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, que comprende las etapas de:

(i) mezclar homogéneamente un sustrato de material activo de electrodo positivo (3) con la primera sustancia
de capa de 6xido o el precursor de la misma, seguido de sinterizacion, para recubrir la superficie del sustrato
de material activo del electrodo positivo (3) con la primera capa de 6xido (1) seleccionada de uno o mas de
los éxidos del elemento M, en donde el elemento M se selecciona del grupo que consiste de uno o mas de Al
y Ti;

(if) mezclar homogéneamente la sustancia obtenida en la etapa (i) con la propia sustancia de la segunda capa
de 6xido o el precursor de la misma, seguido de sinterizacién, de modo que la segunda capa de éxido formada
(2) esté recubierta en la superficie de la primera capa de éxido (1) y tiene una estructura en capas continua,
en la que la segunda capa de 6xido (2) se selecciona de uno o mas de los 6xidos del elemento M’ y el
elemento M' se selecciona de uno o mas de B y P, produciendo asi el material activo de electrodo positivo
modificado; en donde la segunda capa de 6xido que contiene B se combina con la primera capa de 6xido que
contiene Al y/o la segunda capa de 6xido que contiene P se combina con la primera capa de 6xido que
contiene Ti; y en donde dicha primera capa de 6xido (1) es diferente de dicha segunda capa de éxido (2) en
términos de composicion.

7. El método para preparar el material activo de electrodo positivo modificado de acuerdo con la reivindicacién 6,
caracterizado porque el punto de fusién de la primera sustancia de capa de éxido es mayor que el punto de fusién
del precursor de la segunda sustancia de capa de éxido, de modo que la segunda capa de éxido (2) después de la
sinterizacion se recubre uniformemente sobre la superficie de la primera capa de éxido (1); y en donde la segunda
capa de 6xido formada (2) tiene una estructura en capas continua.

8. El método para preparar el material activo de electrodo positivo modificado segun la reivindicacién 6, caracterizado
porque el punto de fusién de la primera sustancia de capa de 6xido es mayor que el punto de fusion de la segunda
sustancia de capa de 6xido, de modo que la segunda capa de éxido (2) después de la sinterizacion se recubre
uniformemente sobre la superficie de la primera capa de 6xido (1); y en donde la segunda capa de 6xido formada (2)
tiene una estructura en capas continua.

9. El método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con la reivindicacion 7,
caracterizado porque, la temperatura de sinterizacion en la etapa (ii) es mas baja que en la etapa (i) y es igual a o
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mayor que el punto de fusién del precursor de la segunda sustancia de capa de 6xido;
la temperatura de sinterizacién en la etapa (i) es de 600°C a 750°C;
la temperatura de sinterizacién en el paso (ii) es de 400°C a 600°C.

10. El método para preparar el material activo del electrodo positivo modificado de acuerdo con la reivindicacion 8,
caracterizado porque, la temperatura de sinterizacion en la etapa (ii) es mas baja que en la etapa (i) y es igual a o
mayor que el punto de fusién de la segunda sustancia de la capa de 6xido en si misma;

la temperatura de sinterizacién en la etapa (i) es de 600°C a 750°C;

la temperatura de sinterizacién en el paso (ii) es de 400°C a 600°C.

11. Un dispositivo de almacenamiento de energia electroquimica, que comprende el material activo de electrodo
positivo modificado de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5.
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”

10pm EHT = 10.00 &V Sefial A= InLens Fecha: 5 Feb 2017 ZFISS
WO = 4.0mm Mag= 100KX Tiempo: 31239
FIG. 2

15



ES 2791356 T3

200 nm EHT = 10.00 kV Sefial A = InLens Fecha: 2 Feb 2017 e
WD = 3.6 mm Mag= 5000KX Tiempo: 90854
FIG. 3
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EHT = 10.00 kV Sefial |/A = InLens Fecha: {gmayo2018
WD = 44 mm Mag = 50.00 K X Tiempo:1:12:38

ZFISX

FIG. 4
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mm EHT' ‘D.WW Seﬁal A=Inlens Fecha: :2, Oc( 20“ FA LAY
WD = 4.2 mm Mag= 50.00 KX Tiempo: :5:07:45
FIG. 5
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