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@Resumen:

Método de reciclaje de micropolvo de material
ternario, y uso del mismo.

El método de reciclaje comprende: lavar el micropolvo
de material ternario con agua, y afiadir un agente de
recubrimiento y un promotor; someter la mezcla
resultante a una reaccidén con calentamiento y
presurizacioén, y filtrar para obtener un material de
base recubierto; someter el material de base
recubierto a sinterizacién, afiadir un agente extrayente
al material sinterizado resultante, y agitar y filtrar para
obtener un residuo de filtro; y someter el residuo de
filtro a secado, tamizado y desferrizacién para obtener
un material catédico ternario. En la presente
invencién, el agente de recubrimiento y el promotor se
afiaden para lograr el recubrimiento hidrotérmico a
alta presién para el micropolvo. El agente de
recubrimiento puede optimizar el rendimiento del
almacenamiento del material y aumentar la vida del
material. El promotor puede promover el buen
recubrimiento del agente de recubrimiento sobre la
superficie del material y prevenir que se caiga el
agente de recubrimiento. El promotor residual en el
material comprometeré el rendimiento ciclico del
material. Por lo tanto, después de |a sinterizacién, es
necesario afiadir un agente extrayente para extraer el
promotor residual.
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DESCRIPCION

METODO DE RECICLAJE DE MICROPOLVO DE MATERIAL TERNARIO, Y USO
DEL MISMO

CAMPO TECNICO

La presente invencién pertenece al campo técnico de los materiales de baterias de ion
litio (LIB), y especificamente se refiere a un método de reciclaje de un micropolvo de
material ternario, y uso del mismo.

ANTECEDENTES

Actualmente, con el rapido desarrollo y el aumento del volumen de ventas anual de
vehiculos de nueva energia, el volumen de ventas de las baterias de litio también esta
aumentando. Como los principales materiales catodicos para las baterias de litio, los
materiales ternarios tienen las ventajas de elevada densidad energética, notable
rendimiento ciclico y similares, y la capacidad de produccién de las mismas también
crece ano tras afno. En un proceso de produccién de materiales catédicos, la
produccién de cada 1t de material catodico ira acompanada de la producciéon de
aproximadamente un 1% de micropolvo de particulas pequenas, que se produce
principalmente durante un proceso de trituracion. Si el micropolvo se mezcla en un
producto terminado, el rendimiento ciclico del producto estara comprometido. La
capacidad de produccién de una fabrica de materiales catédicos ha alcanzado
decenas de miles de toneladas, y cada afio se produce una cantidad notable de
micropolvo en un proceso de produccion. Actualmente, muchas empresas desechan el
micropolvo como un residuo del proceso de produccion.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencién pretende resolver al menos uno de los problemas técnicos que
existen en el estado de la técnica. En vista de esto, la presente invencidén proporciona
un método de reciclaje de un micropolvo de material ternario, y uso del mismo. El
método de reciclaje hace que el material originalmente desechado se convierta en un
material catodico ternario con elevado valor econdmico afadido (VEA) y notable
rendimiento. El método de reciclaje tiene poca dificultad técnica y es facil de realizar.

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona un método de reciclaje de
un micropolvo de material ternario, que incluye las siguientes etapas:
E1. mezclar un micropolvo de material ternario con agua, agitar una mezcla
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resultante durante un tiempo especifico para obtener una primera suspension y
deshidratar la primera suspensién para obtener una torta de filtracién de micropolvo;

E2: afadir agua a la torta de filtracion de micropolvo y agitar la mezcla
resultante mientras se afaden un agente de recubrimiento y un promotor para obtener
una segunda suspensiéon, donde el promotor es uno 0 mas seleccionados del grupo
que consiste en poliimida (Pl), polioxietileno (POE), polietilenimina (PEI), polipirrol
(PPy), tripolicianamida, poli(alcohol vinilico) (PVA), etilenglicol (EG), trietilamina (TEA),
polifenilen éter cetona (PPEK) y politiofeno (PTP);

E3: someter la segunda suspensién a una reaccion con calentamiento y
presurizacion, y filtrar para obtener un material de base recubierto; y

E4: someter el material de base recubierto a sinterizacion; anadir un agente
extrayente al material sinterizado resultante, y agitar y filtrar para obtener un residuo
de filtro; y someter el residuo de filtro a secado, tamizado y desferrizacion para obtener
un material catodico ternario.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en E1, el micropolvo de material
ternario puede tener un tamano de particulas Dv50 < 3,0 um; y una relacion entre
liquido y sélido del agua y el micropolvo de material ternario puede ser de 0,4 a
1,2 I/kg.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E1, la agitacién se puede
realizar a una velocidad rotacional de 100 rpm a 600 rpm; y preferentemente la
agitacion se puede realizar durante 5 min a 30 min.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E1, la deshidratacion se puede
realizar mediante filtracion a presion o centrifugacion.

En algunas realizaciones de la presente invencidén, en E1, la torta de filtracion de
micropolvo puede tener un contenido de humedad del 5 % al 16 %.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en E2, el agente de recubrimiento
puede ser uno o mas seleccionados del grupo que consiste en TiO2, ALOs, ZrO,, MgO,
SnO», WO3, Al(OH)3, LisPO4, CeO, LisTiO4 y IN203; y preferentemente una cantidad del
agente de recubrimiento afadida puede ser del 0,1 % al 0,9 % de una masa del
micropolvo de material ternario. Ademas, después de anadirse el agente de
recubrimiento, la agitacion se puede realizar durante 3 min a 10 min.
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En algunas realizaciones de la presente invencion, en E2, el promotor necesita ser
pretratado antes de afadirse. Es decir, el promotor se anade a una disolucién de
etanol, y la mezcla resultante se calienta y se agita en un bafio de agua o un bano de
aceite para su disolucidon. Ademas, la disolucidn de etanol puede tener una
concentracion del 5 %.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E2, una cantidad del promotor
anadida puede ser del 0,2 % al 1,2 % de la masa del micropolvo de material ternario.
Ademas, después de anadirse el promotor, la agitacion se puede realizar durante
2 min a 10 min.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en E2, la segunda suspensién
puede tener un contenido de solidos del 20 % al 60 %; y la agitacion se puede realizar
a una velocidad rotacional de 100 rpm a 500 rpm.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en E3, la reaccién se puede
realizar a 100 °C a 200 °C; preferentemente, la reaccion se puede realizar a 1 MPa a
10 MPa; y preferentemente la reaccion se puede realizar durante 5 h a 10 h. Ademas,
la reaccion se puede realizar en un reactor hidrotérmico a alta presién.

En algunas realizaciones de la presente invenciéon, en E3, el material de base
recubierto puede tener un contenido de humedad de < 10 %.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E4, la sinterizacion se puede
realizar con un horno giratorio en una atmésfera de oxigeno; preferentemente, la
sinterizacion se puede realizar a 300 °C a 900 °C; preferentemente, la sinterizacidén se
puede realizar durante 3 h a 10 h a una concentracion de oxigeno de > 90 %; y el
espesor del material se puede controlar a 3 cm a 20 cm y preferentemente 6 cm a
15 cm. La sinterizacién puede ser sinterizacién de una etapa en un horno giratorio.
Con este método de sinterizacién, el material catédico ternario se puede obtener
mediante sinterizacién de una etapa. Tradicionalmente, se usa sobre todo un horno de
rodillos para realizar la sinterizacién dos o tres veces. El horno giratorio requiere
menos energia, gas y consumibles, dando como resultado mayores ventajas de
costes.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E4, el agente extrayente puede
ser uno o mas seleccionados del grupo que consiste en EG, acetato de sec-butilo
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(SBA), queroseno, trioctil amina terciaria, acetato de etilo, glicerina, N-metilpirrolidona
(NMP) y benceno.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E4, el secado se puede realizar
de 100 °C a 200 °C; y el material secado puede tener un contenido de humedad de <
600 ppm.

En algunas realizaciones de la presente invencién, en E4, el tamizado se puede
realizar con un tamario de malla de 200 de malla a 400 de malla.

En algunas realizaciones de la presente invencion, en E4, un dispositivo usado para la
desferrizacion puede ser un desferrizador electromagnético, y la intensidad de campo
magnético del dispositivo se puede controlar de 5.000 Gauss a 9.000 Gauss.

La presente invencién también proporciona el uso del método descrito anteriormente
en la preparacién de LIB.

Segun una realizacidn preferida de la presente invencidn, la presente invencién tiene
al menos los siguientes efectos beneficiosos:

1. Mediante el proceso de tratamiento de la presente invencién, un micropolvo
generado durante un proceso de produccién que necesita ser desechado se puede
convertir en un material catddico ternario con un notable rendimiento, que logra el
reciclaje de recursos y la mejora de los beneficios econdmicos. El método de desecho
directo tradicional no puede traer nuevos beneficios econémicos.

2. El proceso de la presente invencién es simple y facil de implementar, donde
el litio residual sobre la superficie que compromete el rendimiento de un material se
puede disolver mediante lavado con agua y luego retirar mediante deshidratacién. En
los métodos de tratamiento tradicionales, se usa frecuentemente una materia organica
para retirar el litio residual y modificar la superficie de un material. A diferencia, el
método de tratamiento de la presente invencién es mas econdmico.

3. En la presente invencidon, el agente de recubrimiento y el promotor se
anaden para lograr un recubrimiento hidrotérmico a alta presién para el micropolvo. El
agente de recubrimiento puede optimizar el rendimiento del almacenamiento del
material y aumentar la vida del material. El promotor puede promover el buen
recubrimiento del agente de recubrimiento sobre la superficie del material y prevenir
que el agente de recubrimiento se deteriore. El promotor, si queda en el material,
comprometera el rendimiento ciclico del material. Por lo tanto, después de la
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sinterizacion, es necesario afadir un agente extrayente para extraer el promotor
residual.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La presente invencion se describe ademas a continuaciéon con referencia a los dibujos
adjuntos y ejemplos.

La FIG. 1 es un diagrama esquematico del proceso de sintesis de la presente
invencion;

la FIG. 2 es una imagen de microscopia electronica de barrido (SEM) del micropolvo
policristalino de Li(Nio,sC00,1Mng 1)O2 en el Ejemplo 1;

la FIG. 3 es una imagen de SEM del material catddico ternario terminado obtenido en
el Ejemplo 1;

la FIG. 4 es un diagrama de caracteristicas de retencion de la capacidad del material
catédico ternario terminado obtenido en el Ejemplo 1 de la presente invencién;

la FIG. 5 es un diagrama de caracteristicas de DCR del material catédico ternario
terminado obtenido en el Ejemplo 1 de la presente invencion;

la FIG. 6 es una imagen de SEM del micropolvo monocristalino de Li(Nig5C002Mng3)O-
en el Ejemplo 2 de la presente invencién;

la FIG. 7 es una imagen de SEM del material catddico ternario terminado obtenido en
el Ejemplo 2 de la presente invencién;

la FIG. 8 es un diagrama de caracteristicas de retencion de la capacidad del material
catédico ternario terminado obtenido en el Ejemplo 2 de la presente invencién; y

la FIG. 9 es un diagrama de caracteristicas de DCR del material catédico ternario
terminado obtenido en el Ejemplo 2 de la presente invencion.

DESCRIPCION DETALLADA DE LOS EJEMPLOS ILUSTRADOS

Los conceptos y efectos técnicos de la presente invencion se describen clara y
completamente a continuacion, junto con ejemplos, para permitir que los objetivos,
caracteristicas y efectos de la presente invencién sean completamente entendidos.
Evidentemente, los ejemplos descritos son simplemente algunos en vez de todos los
ejemplos de la presente invencidn. Todos los otros ejemplos obtenidos por los
expertos en la técnica basados en los ejemplos de la presente invencidn sin esfuerzos
creativos deben entrar dentro del alcance de proteccién de la presente invencién.

Ejemplo 1
Se proporcioné un método de reciclaje de un micropolvo cristalino de
Li(Nig,sC00,1Mno,1)O2 y, como se muestra en la FIG. 1, un proceso especifico fue del

6



10

15

20

25

30

35

ES 2 957 086 B2

siguiente modo:

(1) Se recogié un micropolvo producido durante un proceso de produccién de
Li(Nig,sC00,1Mno,1)O2. El micropolvo recogido tuvo un tamafio de particulas de Dv50 <
3,0 um. La FIG. 2 es una imagen de SEM del micropolvo de Li(NipgC00,1Mng1)O-. El
micropolvo de Li(NipsC001Mng1)O2 recogido tuvo particulas extremadamente
pequenas y se cubrié con hidréxido de litio y carbonato de litio residual.

(2) El micropolvo recogido se mezcld con agua pura, y luego el lavado con
agua se realizd en un hervidor de lavado con agua a una velocidad rotacional de
100 rpm durante 20 min para obtener una suspension de lavado con agua. Una
relacién entre liquido y sdlido del agua puray el micropolvo fue 0,6 I/kg.

(3) La suspension de lavado con agua obtenida se deshidrat6é a través de una
filtracidén a presidén para obtener una torta de filtracién. Después de la deshidratacion,
el contenido de litio residual superficial se redujo en 1.000 ppm a 9.000 ppm. La torta
de filtracién tuvo un contenido de humedad del 8 %.

(4) Se anadié agua pura a la torta de filtracion, y se agité la suspension
resultante para la mezcla. La suspension tuvo un contenido de sélidos del 35 %. La
agitacion se realizé usando un agitador a alta velocidad a una velocidad de agitacion
de 300 rpom. Durante la mezcla, se afadieron los agentes de recubrimiento TiO; y
AlbOs en primer lugar en una cantidad total del 0,8 % de la masa del micropolvo de
material ternario, y entonces la agitacién se realizd durante 5 min.

(5) Después de anadirse los agentes de recubrimiento, se afadié
adicionalmente un promotor a la suspension. El promotor fue PI. El promotor se
pretraté antes de anadirse. Es decir, el promotor se anadié a una disolucién al 5 % de
etanol, y entonces la mezcla resultante se calent6 y se agitdé en un barfio de agua o un
bano de aceite para la disoluciéon y luego se afnadié a la suspension. El promotor se
anadié en una cantidad del 0,5 % de la masa del micropolvo de material ternario.
Después de que se anadiera el promotor, la agitacién se realizdé durante 8 min.

(6) La suspension obtenida de la etapa previa se sometié a recubrimiento
hidrotérmico a alta presion durante 5 h a 150 °C y 4 MPa en un reactor hidrotérmico a
alta presion, y se filtré un producto resultante para obtener un material de base
recubierto con un contenido de humedad inferior al 10 %.

(7) El material de base recubierto obtenido de la etapa previa se sometié a
sinterizacion de una etapa en un horno giratorio bajo una atmésfera de oxigeno, donde
la temperatura de sinterizacion fue de 500 °C, el tiempo de enfriamiento fue de 4 h, el
tiempo de sinterizacién fue de 5 h, la concentracion de oxigeno fue superior al 90 % y
el espesor de material se controlé de 6 cm a 15 cm.

(8) Se anadié EG al material obtenido después de la sinterizacion en el horno
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giratorio, y la suspensidon resultante se agité completamente durante 5 min a una
velocidad rotacional de 120 rpm para realizar una extraccion.

(9) El material obtenido después de la extraccidon en la etapa previa se secd a
130 °C durante 100 min en un horno, y el material secado se tamizé a través de un
tamiz de 400 de malla y se sometioé a desferrizacién para obtener un material catédico
ternario con notable rendimiento. La desferrizacion se realizd con un desferrizador
electromagnético a una intensidad de campo magnético de 8.000 Gauss.

Prueba de caracterizacion: Como se muestra en la FIG. 3, el micropolvo producido
durante un proceso de produccién de Li(NiosC00,1Mno1)O2, después de ser tratado por
este proceso, tuvo una morfologia de tipo monocristal y un contenido de litio residual
superficial significativamente reducido. El producto tuvo un contenido de litio residual
de 931 ppm (segun una prueba de valoracién potenciométrica) y una elevada area
superficial especifica (BET) de 0,83 m?/g (segun una prueba estatica). El producto tuvo
una capacidad de descarga del primer ciclo de 183,6 mAH/g a 4,25 V/0,5 C; y segun
una prueba de ciclo de rendimiento eléctrico (como se muestra en la FIG. 4), la
retencién de capacidad fue todavia del 91,8 % después de 100 ciclos de carga-
descarga a 4,25 V/0,5 C, que indica un notable rendimiento eléctrico. Se realizé una
prueba de DCR, como se muestra en la FIG. 5. En la prueba del primer ciclo, la DCR
fue de 35,3 Q/cm; y durante la prueba de 100 ciclos a 4,25V/0,5C, la DCR no
aumento significativamente, que indica que el proceso de tratamiento del micropolvo
de la presente invencién puede conducir a un material catddico ternario con un notable
rendimiento, que es adecuado para la preparacion de LIB.

Ejemplo 2
Se proporcioné un método de reciclaje de un micropolvo cristalino de
Li(Nig,5C00,2Mno3)O2, y un proceso especifico fue del siguiente modo:

(1) La FIG. 6 es una imagen de SEM de un micropolvo cristalino de
Li(Nig,5C00,2Mno 3)O; recogido durante un proceso de produccion, y se puede observar
de la imagen de SEM que existe mucho hidroxido de litio y carbonato de litio negro
adherido al micropolvo. ElI micropolvo cristalino de Li(NiosC002Mno3)O2 recogido se
mezclé con agua pura, y luego el lavado con agua se realizé en un hervidor de lavado
con agua a una velocidad rotacional de 300 rom durante 10 min para obtener una
suspension de lavado con agua. Una relacién entre liquido y sélido del agua pura y el
micropolvo fue 1 I/kg.

(2) La suspensidén de lavado con agua obtenida se deshidraté mediante
centrifugacion para obtener una torta de filtracidon. Después de la deshidratacion, el
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contenido de litio residual superficial se redujo en 200 ppm a 1.000 ppm. La torta de
filtracidén tuvo un contenido de humedad de aproximadamente el 10 %.

(3) Se anadié agua pura a la torta de filtracion, y se agité la suspension
resultante para la mezcla. La suspension tuvo un contenido de sélidos del 30 %. La
agitacion se realizé usando un agitador a alta velocidad a una velocidad de agitacion
de 500 rpm. Durante la mezcla, se anadieron los agentes de recubrimiento ZrO; y
MgO en una cantidad total del 0,5 % de la masa del micropolvo de material ternario, y
entonces la agitacién se realizé durante 5 min.

(4) Después de anadirse los agentes de recubrimiento, se afadié
adicionalmente un promotor a la suspension. El promotor fue PVA. El promotor se
pretraté antes de anadirse. Es decir, el promotor se anadié a una disolucién al 5 % de
etanol, y entonces la mezcla resultante se calent6 y se agitdé en un barfio de agua o un
bano de aceite para la disoluciéon y luego se afnadié a la suspension. El promotor se
anadié en una cantidad del 0,6 % de la masa del micropolvo de material ternario.
Después de que se anadiera el promotor, la agitaciéon se realizd durante 10 min.

(5) La suspension obtenida de la etapa previa se sometié a recubrimiento
hidrotérmico a alta presion durante 5 h a 120 °C y 4 MPa en un reactor hidrotérmico a
alta presion, y se filtré el producto resultante para obtener un material de base
recubierto con un contenido de humedad inferior al 10 %.

(6) El material de base recubierto obtenido de la etapa previa se sometié a
sinterizacion de una etapa en un horno giratorio bajo una atmésfera de oxigeno, donde
la temperatura de sinterizacion fue de 540 °C, el tiempo de enfriamiento fue de 4 h, el
tiempo de sinterizacién fue de 5 h, la concentracion de oxigeno fue superior al 90 % y
el espesor de material se controlé de 6 cm a 15 cm.

(7) Se anadié SBA al material obtenido después de la sinterizacién en el horno
giratorio, y la suspensidon resultante se agité completamente durante 5 min a una
velocidad rotacional de 120 rpm.

(8) El material obtenido después de la extraccidon en la etapa previa se secd a
150 °C durante 170 min en un horno, y el material secado se tamizé a través de un
tamiz de 200 de malla y se sometioé a desferrizacién para obtener un material catédico
ternario con notable rendimiento. La desferrizacion se realizd con un desferrizador
electromagnético a una intensidad de campo magnético de 7.000 Gauss.

Prueba de caracterizacion: Como se muestra en la FIG. 7, el micropolvo producido
durante un proceso de produccién de Li(Nio5C002Mng3)O2, después de ser tratado por
este proceso, tuvo una morfologia de tipo monocristal y no mostré litio residual obvio
en la imagen de SEM. El producto tuvo un contenido de litio residual de 386 ppm
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(segun una prueba de valoracion potenciométrica) y una BET de 0,95 m?/g (segun una
prueba estatica). El producto tuvo una capacidad de descarga del primer ciclo de
167,2 mAH/g a 4,25V/0,5C; y segun una prueba de ciclo de rendimiento eléctrico
(como se muestra en la FIG. 8), la capacidad retencién fue todavia del 90,1 %
después de 100 ciclos de carga-descarga a 4,25V/0,5C, que indica un notable
rendimiento eléctrico. Se realiz6 una prueba de DCR, como se muestra en la FIG. 9.
En la prueba del primer ciclo, la DCR fue de 43,6 Q/cm; y durante la prueba de 100
ciclos a 4,25V/0,5C, la DCR no aument6 significativamente, que indica que el
proceso de tratamiento del micropolvo de la presente invencién puede conducir a un
material catoédico ternario con un notable rendimiento, que es adecuado para la
preparacion de LIB.

La presente invencion se describe con detalle con referencia a los dibujos adjuntos y
ejemplos, pero la presente invencién no se limita a los ejemplos anteriores. Dentro del
alcance del conocimiento poseido por los expertos habituales en el campo técnico,
también se pueden hacer diversos cambios sin apartarse del fin de la presente
invencién. Ademas, los ejemplos en la presente invencidn o caracteristicas en los
ejemplos se pueden combinar entre si en una situacién no conflictiva.
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REIVINDICACIONES

1. Un método de reciclaje de un micropolvo de material ternario, que comprende
las siguientes etapas:

E1. mezclar un micropolvo de material ternario con agua, agitar la mezcla
resultante durante un tiempo especifico para obtener una primera suspension y
deshidratar la primera suspensién para obtener una torta de filtracién de micropolvo;

E2: afadir agua a la torta de filtracion de micropolvo y agitar la mezcla
resultante mientras se afnaden un agente de recubrimiento y un promotor para obtener
una segunda suspension, en donde el promotor es uno 0 mas seleccionados del grupo
que consiste en poliimida, polioxietileno, polietilenimina, polipirrol, tripolicianamida,
poli(alcohol vinilico), etilenglicol, trietilamina, polifenilen éter cetona y politiofeno;

E3: someter la segunda suspensién a una reaccion con calentamiento y
presurizacion, y filtrar para obtener un material de base recubierto; y

E4: someter el material de base recubierto a sinterizacion; anadir un agente
extrayente al material sinterizado resultante, y agitar y filtrar para obtener un residuo
de filtro; y someter el residuo de filtro a secado, tamizado y desferrizacidén para obtener
un material catodico ternario.

2. El método segun la reivindicacién 1, donde en E1, el micropolvo de material
ternario tiene un tamano de particulas de Dv50 < 3,0 um; y una relacion entre liquido y
sélido del agua y el micropolvo de material ternario es 0,4 a 1,2 I/kg.

3. El método segun la reivindicacion 1, donde en E1, la agitacion se realiza a una
velocidad rotacional de 100 rpm a 600 rpm; y preferentemente la agitacidén se realiza
durante 5 min a 30 min.

4. El método segun la reivindicacién 1, donde en E1, la torta de filtracion de
micropolvo tiene un contenido de humedad del 5 % al 16 %.

5. El método segun la reivindicacion 1, donde en E2, el agente de recubrimiento
es uno 0 mas seleccionados del grupo que consiste en TiO,, Al,O3, ZrO,, MgO, SnO,,
WOs, AI(OH)s, LisPOs4, CeO, LisTiO4 y In20s; y preferentemente una cantidad del
agente de recubrimiento afadida es del 0,1 % al 0,9 % de la masa del micropolvo de
material ternario.

6. El método segun la reivindicacion 1, donde en E2, una cantidad del promotor

11
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anadida es del 0,2 % al 1,2 % de la masa del micropolvo de material ternario.

7. El método segun la reivindicacién 1, donde en E3, la reaccion se realiza a
100 °C a 200 °C; preferentemente, la reacciéon se realiza a 1 MPa a 10 MPa; y
preferentemente, la reaccion se realiza durante 5h a 10 h.

8. El método segun la reivindicacién 1, donde en E4, la sinterizacidén se realiza
con un horno giratorio en una atmésfera de oxigeno; preferentemente, la sinterizacion
se realiza a 300 °C a 900 °C; y preferentemente la sinterizacidén se realiza durante 3 h
a 10 h.

9. El método segun la reivindicacion 1, donde en E4, el agente extrayente es uno
0 mas seleccionados del grupo que consiste en etilenglicol, acetato de sec-butilo,
queroseno, trioctii amina terciaria, acetato de etilo, glicerina, N-metilpirrolidona y
benceno.

10. Uso del método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 en la
preparacion de baterias de ion litio.
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FIG. 3

Retencion de la capacidad ciclica — (4,25 V - 0,5 C)
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Retencidn de capacidad (4,25 V - 0,5 C)
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