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【公報種別】特許法第１７条の２の規定による補正の掲載
【部門区分】第７部門第１区分
【発行日】令和2年1月9日(2020.1.9)

【公開番号】特開2018-107118(P2018-107118A)
【公開日】平成30年7月5日(2018.7.5)
【年通号数】公開・登録公報2018-025
【出願番号】特願2017-208446(P2017-208446)
【国際特許分類】
   Ｈ０１Ｍ   4/525    (2010.01)
   Ｈ０１Ｍ   4/505    (2010.01)
   Ｈ０１Ｍ   4/36     (2006.01)
   Ｈ０１Ｍ  10/0569   (2010.01)
   Ｈ０１Ｍ  10/052    (2010.01)
   Ｈ０１Ｍ  10/058    (2010.01)
   Ｃ０１Ｇ  53/00     (2006.01)
【ＦＩ】
   Ｈ０１Ｍ    4/525    　　　　
   Ｈ０１Ｍ    4/505    　　　　
   Ｈ０１Ｍ    4/36     　　　Ｅ
   Ｈ０１Ｍ   10/0569   　　　　
   Ｈ０１Ｍ   10/052    　　　　
   Ｈ０１Ｍ   10/058    　　　　
   Ｃ０１Ｇ   53/00     　　　Ａ

【手続補正書】
【提出日】令和1年11月19日(2019.11.19)
【手続補正１】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００６７
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００６７】
　＜第二のリチウム遷移金属複合酸化物の作製＞
　硫酸ニッケル６水和物３１５．６ｇ、硫酸コバルト７水和物１６８．７ｇ、硫酸マンガ
ン５水和物５３０．６ｇを秤量し、これらの全量をイオン交換水４Ｌに溶解させ、Ｎｉ：
Ｃｏ：Ｍｎのモル比が３０：１５：５５となる１．０Ｍの硫酸塩水溶液を作製した。
　次に、５Ｌの反応槽にイオン交換水２Ｌを注ぎ、Ａｒガスを３０ｍｉｎバブリングさせ
ることにより、イオン交換水中に含まれる酸素を除去した。反応槽の温度は５０℃（±２
℃）に設定し、攪拌モーターを備えたパドル翼を用いて反応槽内を１５００ｒｐｍの回転
速度で攪拌しながら、反応層内に対流が十分おこるように設定した。前記硫酸塩水溶液を
３ｍＬ／ｍｉｎの速度で反応槽に滴下した。ここで、滴下の開始から終了までの間、４．
０Ｍの水酸化ナトリウム、０．５Ｍのアンモニア水、及び０．２Ｍのヒドラジンからなる
混合アルカリ溶液を適宜滴下することにより、反応槽中のｐＨが常に９．８（±０．１）
を保つように制御すると共に、反応液の一部をオーバーフローにより排出することにより
、反応液の総量が常に２Ｌを超えないように制御した。滴下終了後、反応槽内の攪拌をさ
らに３時間継続した。攪拌の停止後、室温で１２時間以上静置した。
　次に、吸引ろ過装置を用いて、反応槽内に生成した水酸化物前駆体粒子を分離し、さら
にイオン交換水を用いて粒子に付着しているナトリウムイオンを洗浄除去し、電気炉を用
いて、空気雰囲気中、常圧下、８０℃にて２０時間乾燥させた。その後、粒径を揃えるた
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めに、瑪瑙製自動乳鉢で数分間粉砕した。このようにして、水酸化物前駆体を作製した。
　前記水酸化物前駆体１．８５２ｇに、水酸化リチウム１水和物０．９７１ｇを加え、瑪
瑙製自動乳鉢を用いてよく混合し、Ｌｉ：（Ｎｉ，Ｃｏ，Ｍｎ）のモル比が１１０：１０
０となるように混合粉体を調製した。ペレット成型機を用いて、６ＭＰａの圧力で成型し
、直径２５ｍｍのペレットとした。ペレット成型に供した混合粉体の量は、想定する最終
生成物の質量が２ｇとなるように換算して決定した。前記ペレット１個を全長約１００ｍ
ｍのアルミナ製ボートに載置し、箱型電気炉（型番：ＡＭＦ２０）に設置し、空気雰囲気
中、常圧下、常温から９００℃まで１０時間かけて昇温し、９００℃で５時間焼成した。
前記箱型電気炉の内部寸法は、縦１０ｃｍ、幅２０ｃｍ、奥行き３０ｃｍであり、幅方向
２０ｃｍ間隔に電熱線が入っている。焼成後、ヒーターのスイッチを切り、アルミナ製ボ
ートを炉内に置いたまま自然放冷した。この結果、炉の温度は５時間後には約２００℃程
度にまで低下するが、その後の降温速度はやや緩やかである。一昼夜経過後、炉の温度が
１００℃以下となっていることを確認してから、ペレットを取り出し、粒径を揃えるため
に、瑪瑙製乳鉢で軽くほぐした。
　このようにして、リチウム遷移金属複合酸化物Ｌｉ１．０５（Ｎｉ０．３０Ｃｏ０．１

５Ｍｎ０．５５）０．９５Ｏ２を作製した。
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