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@Resumen:

Se divulga un método de preparacion y el uso de
fosfato de hierro y litio de alto rendimiento. El método
comprende las siguientes etapas dispersar una sal de
litio en un disolvente A, y afiadir un acido organico
para ajustar el pH y obtener una solucién mezclada;
dispersar fosfato de hierro poroso en un disolvente B,
y afiadir una fuente de carbono organico para obtener
una suspension mezclada A; afiadir la suspension
mezclada A a la solucién mezclada; moler la
suspensién obtenida; afiadir un agente dispersante en
el material molido para agitar y dispersar para obtener
una suspensién mezclada B; colocar la suspension
mezclada B bajo una presién de 100-1000 Pa para su
envejecimiento y secado:;y sinterizar el material seco
obtenido en una atmésfera inerte para obtener fosfato
de hierro de litio. Segln la presente invencion, la sal
de litio y la fuente de carbono organico se incrustan
de forma estable en la estructura de fosfato de hierro
poroso, de modo que la reaccidon es mas eficaz y
completa, se reduce la generaciéon de fases de
impureza en el producto acabado, y el producto
preparado tiene una morfologia de particulas mas
uniforme y redondeada, un rendimiento
electroquimico mas excelente, y un rendimiento de
ciclo largo.
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DESCRIPCION

METODO DE PREPARACION Y USO DE FOSFATO DE HIERRO Y LITIO DE ALTO
RENDIMIENTO

Campo técnico

La presente divulgacién pertenece al campo técnico de la preparacion de materiales para
baterias de iones de litio (LIB) y, en particular, se refiere a un método de preparacion de
fosfato de hierro y litio (LFP) de alto rendimiento y a su uso.

Antecedentes

La nueva industria energética surge con el agotamiento de los recursos petroliferos y las
crecientes necesidades de las personas en cuanto a entornos vitales. Los vehiculos
eléctricos se han popularizado ampliamente, y cada vez hay mas demanda de materiales
para baterias con alta densidad energética, gran capacidad y bajo costo. Comparado con los
materiales ternarios, el LFP tiene las ventajas de una alta seguridad, y un bajo costo. La
disminucion de la subvencion a los vehiculos de nueva energia aumenta la presién de
reduccion de costos de las baterias eléctricas, lo que aumenta la competitividad en el
mercado del LFP relativamente baratas, y hace que el LFP tenga una gran demanda en el
mercado e incluso escaseen. Los productos actuales del mercado generalmente presentan
desventajas como una consistencia insuficiente del producto, una baja capacidad, y un
rendimiento ciclico deficiente. En vista de ello, es urgente desarrollar un producto de LFP con

un rendimiento estable y un redimiento ciclico destacado.

Sumario

La presente divulgacion pretende resolver al menos uno de los problemas técnicos existentes
en la técnica anterior. En vista de ello, la presente divulgacién proporciona un método de
preparacion de LFP de alto rendimiento y su uso. La implementacién del método de
preparacion favorece la industrializacién del LFP y el desarrollo de la industria de LIB.

Segun un aspecto de la presente divulgacion, se proporciona un método de preparacion del
LFP que incluye los siguientes pasos:

S1: dispersar una sal de litio en un disolvente preparado previamente A, y ajustar un pH de
6,5 a 8,5 con un acido organico para obtener una solucion mezclada; y dispersar fosfato de

hierro poroso en un disolvente preparado previamente B, y afadir una fuente de carbono
2
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organico para obtener una suspension mezclada A, donde los disolventes preparados
previamente Ay B son independientemente agua o una dispersion de un disolvente volatil y

agua;

S2: afiadir la suspensién mezclada A a la solucion mezclada, moler una suspension
resultante para obtener un material molido, afadir un agente dispersante al material molido, y

agitar una mezcla resultante para su dispersidn para obtener una suspension mezclada B; y

S3: envejecer y secar la suspension mezclada B bajo una presion de 100 Pa a 1.000 Pa para
obtener un material seco, y sinterizar el material seco en una atmaosfera inerte para obtener el
LFP. Debe tenerse en cuenta que la presién de 100 Pa a 1.000 Pa es una presiéon

manométrica.

El acido organico puede evitar la introduccion de impurezas, y el ajuste del pH de 6,5 a 8,5
puede garantizar que una estructura del fosfato de hierro poroso no se vea afectada. El
envejecimiento y el secado bajo la presion especificada pueden controlar una presién de

vapor, de forma que el material seco se encuentre en un estado homogéneo.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, el disolvente volatil puede ser
uno o mas seleccionados del grupo que consiste en etanol, n-heptano y acetato de n-amilo.
El disolvente volatil ayuda a eliminar las impurezas, y puede garantizar la integridad bajo el
estado estructural y la eficacia de la reaccion.

En algunas realizaciones preferidas de la presente divulgacion, en S1, cuando los
disolventes Ay B son cada uno la dispersién de un disolvente volatil y agua, una proporcion
de masa del disolvente volatil al agua puede ser (0,1-0,5):1.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, una proporcion en masa de la sal

de litio con respecto al disolvente A puede ser de (0,1-0,4):1.

En algunas realizaciones de la presente divulgacién, en S1, la sal de litio puede ser una o
mas seleccionadas del grupo que consiste en 6xido de litio, carbonato de litio, acetato de litio,
hidréxido de litio, monohidrato de hidroxido de litio, y nitrato de litio.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, una proporcion en masa del

fosfato de hierro poroso con respecto al disolvente B puede ser de (0,3-0,6):1.
3
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En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, una proporcion molar de Fe en el
fosfato de hierro poroso con respecto al Li en la sal de litio puede ser de (0,95-1,0):1.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, una proporcién en masa de la
fuente de carbono organico con respecto al fosfato de hierro poroso puede ser de
(0,05-0,3):1.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, el acido organico puede ser uno
0 mas seleccionados del grupo que consiste en &cido férmico, acido acético, acido oxalico,
acido citrico, acido sulfinico, acido sulfénico, y acido aroméatico.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, el fosfato de hierro poroso puede
tener un tamafo de particula D50 de 1 ym a 20 um, una porosidad de 25% a 55%, y un
tamarfio de poro de 50 nm o0 menos.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S1, la fuente de carbono organico
puede ser una o mas seleccionadas del grupo que consiste en almidon, sacarosa, celulosa,
glucosa anhidra, glucosa monohidratada, alcohol polivinilico (PVA), polietilenglicol (PEG),
acido poliacrilico (PAA), polivinilpirrolidona (PVP), y quitina.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S2, el agente dispersante puede ser
uno o mas seleccionados del grupo que consiste en Tween, alcohol isopropilico (IPA), glicerol,
resina fendlica, acetato de etilo, y resina epoxi.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S2, el agente dispersante puede
afiadirse en una cantidad del 1% al 5% de una masa del fosfato de hierro poroso.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S2, la agitacion para la dispersion
puede llevarse a cabo durante 0,2h a1 h.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S2, el material molido puede tener un
tamarfio de particula D50 de 0,1 ym a 2,0 ym.

En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S3, el envejecimiento y el secado

pueden llevarse a cabo de 60°C a 120°C durante 5h a 48 h.
4
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En algunas realizaciones de la presente divulgacion, en S3, la sinterizacion puede llevarse a
cabo como sigue: en atmosfera inerte, calentando de 600°C a 800°C de 1°C/min a 10°C/min,
y manteniendo la temperaturade 4 h a 18 h.

En algunas realizaciones de la presente divulgacién, en S3, tras la sinterizacién, un producto
de sinterizacion puede someterse a una trituracion por chorro de aire, y el LFP obtenido tras
la trituracién por chorro de aire puede tener un tamafio de particula D50 de 0,4 ym a 3,0 pm.
La presente divulgacién también proporciona el uso del método de preparacién descrito
anteriormente en la preparacion de una LIB.

Segun una realizacion preferida de la presente divulgacion, ésta tiene al menos los siguientes

efectos beneficiosos:

En la presente divulgacion, se preparan previamente disolventes con una volatilidad y una
suavidad quimica especificadas, y se controlan la acidez y la estabilidad de las soluciones
mezcladas en el proceso, lo que garantiza que la estructura del fosfato de hierro poroso sea
estable en el sistema; y el reactor de envejecimiento a temperatura controlada se controla a
una presion especificada para un secado lento, de forma que el material seco se encuentre
en un estado homogéneo. En resumen, la sal de litio y la fuente de carbono organico se
incrustan de forma estable en la estructura del fosfato de hierro poroso, la reaccion es eficaz
y suficiente, y se reducen las fases de impureza en el producto acabado, de forma que el
producto preparado tiene una morfologia de particula redondeada uniforme y presenta un
rendimiento electroquimico y un rendimiento ciclico largo excelentes. El producto de LFP de
la presente divulgacién puede dar lugar a una capacidad de descarga especifica de 159
mAh/g a 0,1 C, una eficiencia inicial del 97% o superior, y una retencién de la capacidad del
94% o superior después de 1.500 ciclos a 1 C, y es un material de LFP de alto rendimiento y
de ciclo largo, lo que tiene un importante significado orientativo para promover el rapido
desarrollo de las industrias de las baterias eléctricas de LFP y de las nuevas energias.

Breve descripcion de las figuras
La presente divulgacion se describe con mas detalle a continuacion haciendo referencia a las
figuras y ejemplos que la acompanan.

La FIGURA 1 es un patron de difraccién de rayos X (XRD) del LFP del ejemplo 3 de la

presente divulgacion; y
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La FIGURA 2 es una imagen de microscopia electrénica de barrido (SEM) del LFP del
ejemplo 3 de la presente divulgacién.

Descripcion detallada

Los conceptos y efectos técnicos de la presente divulgacién se describen a continuacién de
forma clara y completa junto con ejemplos, de forma que se puedan comprender plenamente
los objetivos, caracteristicas y efectos de la presente divulgacién. Aparentemente, los
ejemplos descritos son so6lo algunos y no todos los ejemplos de la presente divulgacion.
Todos los demas ejemplos obtenidos por los expertos en la materia basandose en los
ejemplos de la presente divulgacién sin esfuerzos creativos deberian entrar dentro del
alcance de proteccion de la presente divulgacién.

Ejemplo 1
En este ejemplo se prepard LFP de alto rendimiento, y el proceso especifico de preparacién

fue el siguiente:

(1) Se prepar6 previamente un disolvente A con una volatilidad y una suavidad quimica
especificadas con agua y etanol, después se afadié carbonato de litio al disolvente A, se
agitdé una mezcla resultante para obtener una dispersién uniforme y, después, se ajustd un
pH a 7,5 con &cido acético para obtener una solucion mezclada, en donde una masa del
etanol fue 35% de una masa del agua y una masa de la sal de litio se controlé para que fuera
20% de una masa del disolvente A; y se dispersoé fosfato de hierro poroso (con un tamarfo de
particula D50 de 8,5 um, una porosidad de 36%, y un tamario de poro de aproximadamente
32 nm) en un disolvente preparado previamente B (una composicion del disolvente B fue
consistente con la composicion del disolvente A)después, se afadieron sacarosa y PEG, y
una mezcla resultante se agité para obtener una dispersion uniforme y obtener una
suspensién mezclada A, en donde una masa del fosfato de hierro poroso se control6é para
que fuera 50% de una masa del disolvente B, una proporcién molar de Fe en el fosfato de
hierro poroso con respecto a Li en la sal de litio se control6 para que fuera 0,96:1, una masa
total de sacarosa y PEG se control6 para que fuera 14% de la masa del fosfato de hierro
poroso, y una masa de sacarosa se control6 para que fuera 1,3 veces una masa del PEG.

(2) Bajo agitacion continua, la solucién mezclada se afiadidé lentamente a la suspensién
mezclada A, una suspension obtenida tras una dispersion uniforme se molié con un molino

de arena a un tamanfo de particula de descarga D50 de 0,335 pym, después se afiadieron
6
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Tween e IPA, y una mezcla resultante se agité durante 0,5 h para obtener una suspensién
mezclada B, en donde una masa total del Tween y el IPA fue 2,5% de la masa del fosfato de
hierro poroso y una masa del Tween fue 2,0 veces una masa del IPA.

(3) La suspension mezclada B se colocd en un reactor de envejecimiento con temperatura
controlada, y después se envejecid lentamente y se seco durante 36 h a aproxiamdamente
200 Pa y 80°C para obtener un material seco; bajo una atmésfera de nitrégeno puro, el
material seco se calenté a 700°C a 3°C/min y se mantuvo a esa temperatura durante 10 h,
después se enfrid, y se descargd; y un material sinterizado se sometié a una trituracién por
chorro de aire a un tamafio de particula de descarga D50 de aproximadamente 1,5 ym para
obtener el material de LFP de alto rendimiento.

Ejemplo 2
En este ejemplo se prepard LFP de alto rendimiento, y el proceso especifico de preparacién

fue el siguiente:

(1) Se prepar6 previamente un disolvente A con una volatilidad y una suavidad quimica
especificadas con agua y n-heptano, después se anadié monohidrato de hidréxido de litio al
disolvente A, se agité una mezcla resultante para obtener una dispersién uniforme y, después,
se ajustd un pH a 7,8 con acido oxalico para obtener una solucién mezclada, en donde una
masa del n-heptano fue 24% de una masa del agua y una masa de la sal de litio se control6
para que fuera 30% de una masa del disolvente A; y se disperso fosfato de hierro poroso (con
un tamafo de particula D50 de 10,2 ym, una porosidad de 31% y un tamafio de poro de
aproximadamente 24 nm) en un disolvente preparado previamente B (una composicién del
disolvente B fue consistente con la composicién del disolvente A)después, se afiadieron
glucosa anhidra y PVA, y una mezcla resultante se agitdé para obtener una dispersion
uniforme y obtener una suspensiéon mezclada A, en donde una masa del fosfato de hierro
poroso se controld para que fuera 40% de una masa del disolvente B, una proporcién molar
de Fe en el fosfato de hierro poroso con respecto a Li en la sal de litio se controlé para que
fuera 0,97:1, una masa total de la glucosa anhidra y el PVA se control6 para que fuera 21%
de la masa del fosfato de hierro poroso, y una masa de la glucosa anhidra se controlé para
que fuera 1,5 veces una masa del PVA.

(2) Bajo agitacion continua, la solucién mezclada se afadidé lentamente a la suspensién
mezclada A, una suspension obtenida tras una dispersion uniforme se molié con un molino

de arena a un tamanfo de particula de descarga D50 de 0.450 ym, después se afiadieron
7
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glicerol y acetato de etilo, y una mezcla resultante se agité durante 1 h para obtener una
supension mezclada B, en donde una masa total de glicerol y acetato de etilo fue 3% de la
masa del fosfato de hierro poroso y una masa de glicerol fue 3,0 veces una masa del acetato
de etilo.

(3) La suspension mezclada B se colocd en un reactor de envejecimiento con temperatura
controlada, y después se envejecio lentamente y se seco durante 32 h a aproxiamdamente
350 Pa y 90°C para obtener un material seco; bajo una atmésfera de nitrégeno puro, el
material seco se calenté a 730°C a 5°C/min y se mantuvo a esa temperatura durante 9 h,
después se enfrid, y se descargd; y un material sinterizado se sometié a una trituracién por
chorro de aire a un tamafio de particula de descarga D50 de aproximadamente 1,7 um para
obtener el material de LFP de alto rendimiento.

Ejemplo 3
En este ejemplo se prepar6é LFP de alto rendimiento, y el proceso especifico de preparacion

fue el siguiente:

(1) Se prepard previamente un disolvente A con una volatilidad y una suavidad quimica
especificadas con agua, etanol y n-heptano, después se afiadié hidréxido de litio al disolvente
A, se agitd una mezcla resultante para obtener una dispersion uniforme y, después, se ajusto
un pH a 7,3 con acido citrico y 4cido acético para obtener una solucién mezclada, en donde
una masa del etanol fue 12% de una masa del agua, una masa del n-heptano fue 15% de la
masa del agua, y una masa de la sal de litio se controlé para que fuera 35% de una masa del
disolvente A; y fosfato de hierro poroso (con un tamafo de particula D50 de 4,6 um, una
porosidad de 36%, y un tamafio de poro de aproximadamente 38 nm) se dispersd en un
disolvente preparado previamente B (una composicion del disolvente B fue consistente con
la composicion del disolvente A), después se afadieron glucosa anhidra y PAA, y se agit6
una mezcla resultante para obtener una dispersién uniforme y obtener una suspensién
mezclada A, en donde una masa del fosfato de hierro poroso se control6 para que fuera 30%
de una masa del disolvente B, una proporcion molar de Fe en el fosfato de hierro poroso con
respecto a Li en la sal de litio se control6 para que fuera 0,97:1, una masa total de la glucosa
anhidra y el PAA se control6 para que fuera 12% de la masa del fosfato de hierro poroso, y
una masa de la glucosa anhidra se control6 para que fuera 1,6 veces una masa del PAA.

(2) Bajo agitacion continua, la solucién mezclada se afadié lentamente a la suspensién

mezclada A, una suspension obtenida tras una dispersién uniforme se molié con un molino
8
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de arena a un tamanfo de particula de descarga D50 de 0,350 ym, después se afiadieron
Tween y acetato de etilo, y una mezcla resultante se agité durante 0,5 h para obtener una
suspensién mezclada B, en donde una masa total del Tween y el acetato de etilo fue 6% de la
masa del fosfato de hierro poroso y una masa del Tween fue 2,7 veces la masa del acetato

de etilo.

(3) La suspension mezclada B se colocd en un reactor de envejecimiento con temperatura
controlada, y después se envejecio lentamente y se seco durante 24 h a aproxiamdamente
450 Pa y 100°C para obtener un material seco; bajo una atmosfera de nitrégeno puro, el
material seco se calent6 a 745°C a 2°C/min y se mantuvo a esa temperatura durante 9 h,
después se enfrid, y se descargd; y un material sinterizado se sometié a una trituracién por
chorro de aire a un tamafio de particula de descarga D50 de aproximadamente 1,2 ym para
obtener el material de LFP de alto rendimiento.

La FIGURA 1 es un patrén XRD del LFP en este ejemplo. Puede verse en la figura que los
picos del material son cosnsitentes con los de la tarjeta estandar del LFP y no hay ningun
pico de impureza, lo que indica que el material es LFP, no tiene ninguna fase de impureza, y

presenta una cristalinidad excelente.

La FIGURA 2 es una imagen SEM del LFP del ejemplo 3 de la presente divulgacién. Se
puede observar en la figura que el material tiene particulas redondeadas uniformes, con un
revestimiento de carbono prominente, que desempefia un papel importante en la estabilidad

del rendimiento del material.

Ejemplo 4
En este ejemplo se prepar6é LFP de alto rendimiento, y el proceso especifico de preparacion
fue el siguiente:

(1) Se preparé previamente un disolvente A con una volatilidad y una suavidad quimica
especificadas con agua, etanol y acetato de n-amilo, después se afadid nitrato de litio al
disolvente A, se agité una mezcla resultante para obtener una dispersién uniforme y, después,
se ajustd un pH a 6,8 con acido acético para obtener una solucién mezclada, en donde una
masa del etanol fue 10% de una masa del agua, una masa del acetato de n-amilo fue 18% de
la masa del agua, y una masa de la sal de litio se control6 para que fuera 40% de una masa
del disolvente A; y se disperso fosfato de hierro poroso (con un tamano de particula D50 de

14,6 ym, una porosidad de 26%, y un tamarfio de poro de aproximadamente 23 nm) en un
9



10

15

20

25

30

35

ES 2 996 432 A2

disolvente preparado previamente B (una composicion del disolvente B fue consistente con
la composicion del disolvente A)después, se afadieron glucosa anhidra y quitina, y una
mezcla resultante se agité para obtener una dispersién uniforme y obtener una suspension
mezclada A, en donde una masa del fosfato de hierro poroso se control6 para que fuera 40%
de una masa del disolvente B, una proporcion molar de Fe en el fosfato de hierro poroso con
respecto a Li en la sal de litio se control6 para que fuera 0,98:1, una masa total de la glucosa
anhidra y la quitina se controlé para que fuera 16% de la masa del fosfato de hierro poroso, y
una masa de la glucosa anhidra se controlé para que fuera 2,2 veces una masa de la quitina.
(2) Bajo agitacion continua, la solucibn mezclada se afiadio lentamente a la suspension
mezclada A, una suspensién obtenida tras una dispersién uniforme se molié con un molino
de arena a un tamafio de particula de descarga D50 de 0,568 um, después se afiadieron
Tween y glicerol, y una mezcla resultante se agité durante 0,09 h para obtener una
suspensién mezclada B, donde una masa total del Tween y el glicerol fue 9% de la masa del
fosfato de hierro poroso y una masa del Tween fue 80% de una masa del glicerol.

(3) La suspension mezclada B se colocd en un reactor de envejecimiento con temperatura
controlada, y después se envejecié lentamente y se secé durante 30 h a aproxiamdamente
400 Pa y 95°C para obtener un material seco; bajo una atmdsfera de nitrogeno puro, el
material seco se calent6 a 720°C a 4°C/min y se mantuvo a esa temperatura durante 10 h,
después se enfrid, y se descargd; y un material sinterizado se sometié a una trituracién por
chorro de aire a un tamario de particula de descarga D50 de aproximadamente 1,9 um para
obtener el material de LFP de alto rendimiento.

Ejemplo 5
En este ejemplo se prepar6é LFP de alto rendimiento, y el proceso especifico de preparacion

fue el siguiente:

(1) Se preparé previamente un disolvente A con una volatilidad y una suavidad quimica
especificadas con agua y acetato de n-amilo, después se afadié carbonato de litio al
disolvente A, se agitd una mezcla resultante para obtener una dispersion uniforme y, después,
se ajusté el pH a 8,0 con &cido oxalico para obtener una solucién mezclada, en donde una
masa del acetato de n-amilo fue 25% de una masa del agua y una masa de la sal de litio se
controlé para que fuera 20% de una masa del disolvente A; y se dispersé fosfato de hierro
poroso (con un tamarfo de particula D50 de 15,8 ym, una porosidad de 41% y un tamario de
poro de aproximadamente 19 nm) en un disolvente B preparado previamente (una

composicion del disolvente B fue consistente con la composicion del disolvente A)después,
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se afadieron almidén y PEG, y la mezcla resultante se agitdé para conseguir una dispersion
uniforme y obtener una suspension mezclada A, en donde una masa del fosfato de hierro
poroso se controld para que fuera 40% de una masa del disolvente B, una proporcién molar
de Fe en el fosfato de hierro poroso con respecto a Li en la sal de litio se controlé para que
fuera 0.99:1, una masa total de almidén y PEG se controlé para que fuera 17% de la masa de
fosfato de hierro poroso, y una masa de almidon se controlé para que fuera 1,1 veces la
masa de PEG.

(2) Bajo agitacion continua, la solucibn mezclada se afiadio lentamente a la suspension
mezclada A, una suspensién obtenida tras una dispersién uniforme se molié con un molino
de arena a un tamaro de particula de descarga D50 de 0,605 um, después se afadieron IPA
y resina fendlica, y una mezcla resultante se agité durante 1,0 h para obtener una suspensién
mezclada B, donde una masa total del IPAy la resina fendlica fue 7% de la masa del fosfato
de hierro poroso y una masa del IPA fue 2,8 veces una masa de la resina fendlica.

(3) La suspension mezclada B se colocd en un reactor de envejecimiento con temperatura
controlada, y después se envejecié lentamente y se secé durante 24 h a aproxiamdamente
700 Pa y 110°C para obtener un material seco; bajo una atmoésfera de nitrégeno puro, el
material seco se calent6 a 785°C a 5°C/min y se mantuvo a esa temperatura durante 12 h,
después se enfrid, y se descargd; y un material sinterizado se sometié a una trituracién por
chorro de aire a un tamario de particula de descarga D50 de aproximadamente 1,6 ym para
obtener el material de LFP de alto rendimiento.

Ejemplo comparativo
En este ejemplo comparativo se prepard LFP, y un proceso especifico de preparacion fue el

siguiente:

(1) Se afadié hidréxido de litio al agua, y se agitdé una mezcla resultante para obtener una
dispersion uniforme y obtener una solucion mezclada, en donde una masa de la sal de litio
fue 40% de una masa del disolvente; y fosfato de hierro poroso (con un tamario de particula
D50 de 18,8 um, una porosidad de 26%, y un tamafio de poro de aproximadamente 49 nm)
se dispersd en agua, después se afadieron glucosa anhidra y PAA, y una mezcla resultante
se agitd para obtener una dispersion uniforme y obtener una suspension mezclada A, en
donde una masa del fosfato de hierro poroso se controlé para que fuera 30% de una masa
del disolvente, una proporcién molar de Fe en el fosfato de hierro poroso con respecto a Li en

la sal de litio se controlé para que fuera 0,97:1, una masa total de glucosa anhidra y PAA
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controlada de 12% de la masa de fosfato de hierro poroso, y una masa de glucosa anhidra
fue controlada para que fuera 3,5 veces una masa del PAA.

(2) Bajo agitacion continua, la solucidbn mezclada se afnadié rapidamente a la suspension
mezclada A, y una suspensién obtenida tras una dispersion uniforme se molié con un molino
de arena a un tamarfio de particula de descarga D50 de 0,495 ym para obtener un material

molido.

(3) El material molido se colocé en un reactor de envejecimiento de temperatura controlada v,
después, se secO lentamente durante 24 h a 140°C bajo una presibn manométrica de
aproximadamente menos de 10 Pa para obtener un material seco; bajo una atmoésfera de
nitrogeno puro, el material seco se calentdé a 745°C a 2°C/min y se mantuvo a esa
temperatura durante 9 h, después se enfrio, y se descargod; y un material sinterizado se
sometié a una trituracion por chorro de aire a un tamafio de particula de descarga D50 de
aproximadamente 1,2 ym para obtener el material LFP.

Ejemplo de prueba

Se realizé una prueba de rendimiento eléctrico segun el método siguiente: Cada una de las
muestras de LFP de los ejemplos 1 a 5 y del ejemplo comparativo y un producto
comercialmente disponible, un agente conductor, y fluoruro de polivinilideno (PVDF) se
pesaron y mezclaron segun una proporcién de masa de 92:4:4, después se afiadid
N-metilpirrolidona (NMP) para preparar una suspensién, se agitd la suspension durante 4 h 'y
después se recubrid sobre una superficie de una lamina de aluminio a 115°C, y el producto
resultante se enrolld, se formo y se ensamblé. Con grafito como electrodo negativo, 1 mol/L
de LiPFs (EC:DEC = 1:1) como electrolito, y una membrana microporosa de polipropileno (PP)
como separador, se montdé una bateria de paquete blando. Tras su formacion a 45°C, la
bateria de paquete blando se sometié a una correspondiente prueba de rendimiento de
carga-descarga con un sistema de prueba de baterias a temperatura ambiente y un rango de
tensiéon de prueba de 2,0V a 3,65 V.

Tabla 1 Rendimiento electroquimico del LFP

Capacidad de | Eficacia de | Retencion de la capacidad
Muestra descarga especifica | carga-descarga tras 1.500 ciclos a1,0C y
inicial a 0,1 C (mAh/g) | inicial 2 0,1 C (%) | temperatura ambiente
Ejemplo 1 158.,4 97,60 94,2%
Ejemplo 2 159,0 97,82 94,5%
Ejemplo 3 158,7 98,64 95,6%
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Ejemplo 4 157,3 98,25 95,3%
Ejemplo 5 156,9 97.24 94.,1%
Ejemplo °
comparativo 154,8 97,13 86,4%
Producto

comercialmente | 156,8 97,20 90,6%
disponible

La comparacién de los resultados en la Tabla 1 muestra que el material LFP preparado por la
presente divulgacion muestra un rendimiento superior de carga-descarga y ciclos largos en la
aplicacion de baterias. Esto se debe a que: en los ejemplos, la dispersabilidad y la estabilidad
de un sistema se mejoran de forma integral ajustando un pH con un &cido organico,
anadiendo un agente dispersante, y controlando una presion de vapor de secado para
garantizar que la sal de litio y la fuente de carbono organico se incrusten de forma completa y
estable en la estructura del fosfato de hierro poroso, de forma que la reaccion sea eficiente y
suficiente, lo que reduce la generacion de fases de impureza en el producto acabado vy, en
ultima instancia, mejora la capacidad especifica y el rendimiento ciclico.

Los ejemplos de la presente divulgacion se describen en detalle con referencia a las figuras
adjuntas, pero la presente divulgacion no se limita a los ejemplos anteriores. Dentro del
alcance del conocimiento que poseen los expertos en el campo técnico, también se pueden
realizar diversos cambios sin apartarse del propésito de la presente divulgacién. Ademas, los
ejemplos en la presente divulgacion y las caracteristicas de los ejemplos pueden combinarse

entre si en una situaciéon no conflictiva.
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REIVINDICACIONES

1. Un método de preparacion de fosfato de litio y hierro (LFP), que comprende los siguientes
pasos:

S1: dispersar una sal de litio en un disolvente preparado previamente A, y ajustar un pH de
6,5 a 8,5 con un acido organico para obtener una solucién mezclada; y dispersar fosfato de
hierro poroso en un disolvente preparado previamente B, y afadir una fuente de carbono
organico para obtener una suspensién mezclada A, en donde los disolventes preparados
previamente Ay B son independientemente agua o una dispersién de un disolvente volatil y
agua;

S2: afiadir la suspensién mezclada A a la solucion mezclada, moler una suspension
resultante para obtener un material molido, afadir un agente dispersante al material molido, y
agitar una mezcla resultante para su dispersidon para obtener una suspension mezclada B; y
S3: envejecer y secar la suspension mezclada B bajo una presion de 100 Pa a 1.000 Pa para
obtener un material seco, y sinterizar el material seco en una atmasfera inerte para obtener el
LFP.

2. El método de preparacion segun la reivindicacion 1, en donde en S1, el disolvente volatil
es uno o0 mas seleccionados del grupo que consiste en etanol, n-heptano y acetato de

n-amilo.

3. El método de preparacion segun la reivindicacion 1, en donde en S1, la sal de litio es una o
mas seleccionadas del grupo que consiste en 6xido de litio, carbonato de litio, acetato de litio,
hidréxido de litio, monohidrato de hidroxido de litio, y nitrato de litio.

4. El método de preparacién segun la reivindicacion 1, en donde en S1, el acido organico es
uno o mas seleccionados del grupo que consiste en &cido férmico, &cido acético, acido

oxalico, cido citrico, acido sulfinico, acido sulfénico, y acido aromatico.

5. El método de preparacion segun la reivindicacién 1, en donde en S1, el fosfato de hierro
poroso tiene un tamano de particula D50 de 1 ym a 20 ym, una porosidad de 25% a 55%, y

un tamafo de poro de 50 nm o menos.

6. El método de preparacién segun la reivindicacién 1, en donde en S1, la fuente de carbono
organico es una o mas seleccionadas del grupo que consiste en almidén, sacarosa, celulosa,

glucosa anhidra, monohidrato de glucosa, alcohol polivinilico (PVA), polietilenglicol (PEG),
14
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acido poliacrilico (PAA), polivinilpirrolidona (PVP), y quitina.
7. El método de preparacion segun la reivindicacion 1, en donde en S2, el agente dispersante
es uno o mas seleccionados del grupo que consiste en Tween, alcohol isopropilico (IPA),

glicerol, resina fendlica, acetato de etilo, y resina epoxi.

8. El método de preparacion segun la reivindicacion 1, en donde en S2, el material molido
tiene un tamafio de particula D50 de 0,1 ym a 2,0 um.

9. El método de preparacién segun la reivindicacion 1, en donde en S3, el envejecimiento y
secado se llevan a cabo de 60°C a 120°C durante 5 h a 48 h.

10. Uso del método de preparacion segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9 en la
preparacion de una bateria de iones de litio (LIB).

15
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