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ES 2971072713

DESCRIPCION
Procedimiento de analisis de electrodo de bateria
Campo técnico
La presente descripcién se refiere a un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria.
Antecedentes de la técnica

Una bateria secundaria se compone generalmente de electrodos, un separador y un electrolito, y los electrodos se
clasifican en un electrodo negativo y un electrodo positivo. En los electrodos, los materiales constituyentes, que
incluyen un material activo, un material conductor y un aglutinante, estan distribuidos tridimensionalmente, por lo que
existen muchos poros en los huecos entre ellos. Para mejorar el rendimiento de los electrodos, es muy importante
cuantificar y analizar la distribucidén de los materiales constituyentes de los electrodos.

En particular, dado que el material conductor puede distinguirse facilmente sélo por su conductividad de los materiales
constituyentes de los electrodos, se usa un procedimiento de analisis de cuantificacién mediante microscopia de
resistencia de dispersién de barrido (SSRM) para distinguir el material conductor de los demas.

Sin embargo, dado que la distribucién de magnitudes de los valores de resistencia de los materiales constituyentes de
los electrodos es muy amplia, surge el problema de que es dificil distinguir con precisidn las regiones de los materiales
constituyentes de electrodos, tales como el material conductor, el material activo y los poros, a partir de los datos
obtenidos mediante la SSRM de secciones transversales de los electrodos.

Por consiguiente, existe la necesidad de una tecnologia capaz de distinguir méas facilmente entre los materiales
constituyentes de los electrodos mediante la SSRM.

El documento WO2018/168059 A1 describe un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria,
comprendiendo el procedimiento las etapas de: preparar un electrodo para una bateria secundaria que comprende un
material activo de electrodo, un material conductor y poros; preparar una muestra de seccion transversal de electrodo
irradiando el electrodo para una bateria secundaria con un haz de iones de un aparato de fresado i6nico; obtener
datos del valor de resistencia del material activo de electrodo, el material conductor y los poros en la muestra de
seccidn transversal de electrodo mediante microscopia de resistencia de dispersién de barrido; obtener una imagen a
escala logaritmica cambiando los datos del valor de resistencia a una escala logaritmica.

El documento JP2005-295497 A describe un dispositivo de visualizacién de calidad de imagen provisto de un medio
de entrada para introducir una imagen, un medio de funcionamiento para aceptar una solicitud de visualizar un gréfico
que representa la distribucién de frecuencia del nivel gris de la imagen introducida por el medio de entrada, un medio
de visualizacion para visualizar el gréfico en una pantalla en respuesta a la solicitud de visualizacién y un medio para
generar datos para visualizar el grafico de la pantalla para aceptar la solicitud de visualizacién.

El documento KR2018-0069908 A describe un material activo de catodo usado para una bateria secundaria de iones
de litio, el material activo de catodo contiene una pluralidad de particulas secundarias formadas por medio de
aglomeracién de una pluralidad de particulas primarias de un éxido compuesto de metal de transicién de litio.

El documento KR2018-0031549 A describe un electrodo capaz de realizar una bateria de electrolito no acuoso con un
excelente rendimiento de vida Util. El electrodo comprende un colector de corriente y una capa que contiene material
activo formada sobre el colector de corriente. La capa que contiene material activo comprende particulas de material
activo y particulas aislantes.

El documento JP2014-203665 A describe un procedimiento para la cuantificacién de un material de electrodo capaz
de analizar cuantitativamente la distribucién del material de electrodo.

DESCRIPCION

Problema técnico

La presente descripcidn pretende proporcionar un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria, que es
capaz de distinguir mas facilmente los materiales constituyentes del electrodo mediante microscopia de resistencia de
dispersién de barrido (SSRM).

Solucién técnica

Una realizacién de la presente descripcién proporciona un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria
segun la reivindicacién 1, incluyendo el procedimiento las etapas de:
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preparar un electrodo para una bateria secundaria que incluye un material activo de electrodo, un material conductor
y poros; preparar una muestra de seccién transversal de electrodo irradiando el electrodo para una bateria secundaria
con un haz de iones procedente de un aparato de fresado ibnico; obtener datos del valor de resistencia del material
activo de electrodo, el material conductor y los poros de la muestra de seccidn transversal de electrodo mediante
microscopia de resistencia de dispersién de barrido; obtener una imagen a escala logaritmica cambiando los datos del
valor de resistencia a una escala logaritmica; obtener una imagen a escala lineal cambiando los datos del valor de
resistencia a una escala lineal; obtener una imagen fusionada fusionando la imagen a escala logaritmica con la imagen
a escala lineal; y distinguir entre y cuantificar una regién del material activo de electrodo, una regién del material
conductor y una regién de los poros en la muestra de seccién transversal de electrodo, analizando la imagen fusionada.

Otras realizaciones se describen en las reivindicaciones dependientes.
Efectos ventajosos

El procedimiento para analizar un electrodo para una bateria segin una realizacién de la presente descripcién tiene
la ventaja de que es posible distinguir facilmente entre los materiales constituyentes del electrodo, tales como un
material activo de electrodo, un material conductor y poros, mediante microscopia de resistencia de dispersién de
barrido.

Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 muestra una imagen fusionada seguln el ejemplo 1 de la presente descripcién y un histograma obtenido
a partir de la imagen fusionada.

La figura 2 muestra una imagen a escala lineal seguin el ejemplo comparativo 1 y un histograma obtenido a partir
de la imagen a escala lineal.

La figura 3 muestra una imagen a escala logaritmica segun el ejemplo comparativo 2 y un histograma obtenido a
partir de la imagen a escala logaritmica.

Mejor modo

Alo largo de la presente memoria descriptiva, debe entenderse que cuando se hace referencia a cualquier parte como
"que incluye" cualquier componente, no excluye otros componentes, sino que puede incluir ademéas otros
componentes, a menos que se especifique lo contrario.

A lo largo de la presente memoria descriptiva, cuando se hace referencia a cualquier miembro como estando "sobre"
otro miembro, se refiere no sélo a un caso en el que cualquier miembro estd en contacto con otro miembro, sino
también a un caso en el que existe un tercer miembro entre los dos miembros.

Como se usa en la presente memoria descriptiva, la expresién "etapa de hacer ..." o "etapa de ..." no significa "una
etapa para ...".

Los inventores de la presente invencién han descubierto que la magnitud de los valores de corriente calculados usando
valores de resistencia a partir de datos de valores de resistencia de la seccién transversal de electrodo, obtenidos
mediante microscopia de resistencia de dispersién de barrido, tiene una distribucion de 10° en el intervalo de 10 pA a
10 pA, y cuando los datos de valores de resistencia se visualizan como una imagen, la escala de cada pixel se visualiza
en 256 etapas, y de este modo la distribucién de los valores de resistencia se visualiza de forma més compacta que
la distribucion real, y se obtienen diferentes imagenes dependiendo de cuél de las escalas lineal y logaritmica se use.
Por consiguiente, resultaba dificil distinguir entre las regiones de los materiales constituyentes del electrodo por la
magnitud de los valores de resistencia.

Especificamente, se ha descubierto que cuando los valores de resistencia se cambian a una escala lineal y se
expresan como una imagen, el material conductor es fécil de distinguir porque en la imagen existe una regién (0,1 yA
0 mas) que se distingue claramente del material activo de electrodo o de los poros, pero es dificil distinguir claramente
las regiones del material activo de electrodo y de los poros. Ademas, se ha descubierto que cuando los valores de
resistencia se cambian a una escala logaritmica y se expresan como una imagen, los poros son faciles de distinguir
porque en la imagen existe una regién que se distingue claramente (0,1 A o0 menos), es dificil distinguir claramente
las regiones del material de electrodo y del material conductor.

Por consiguiente, los inventores de la presente invencién han descubierto que cuando una imagen a escala logaritmica
obtenida cambiando los datos del valor de resistencia a una escala logaritmica se fusiona con una imagen a escala
lineal obtenida cambiando los datos del valor de resistencia a una escala lineal y se analiza la imagen fusionada
resultante, las regiones del material activo de electrodo, los materiales conductores y los poros incluidas en el electrodo
pueden distinguirse facilmente entre si, completando asi la presente descripcién como se describe a continuacién.

En lo sucesivo, la presente descripcién se describira con mas detalle.
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Una realizacion de la presente descripcidn proporciona un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria,
incluyendo el procedimiento las etapas de: preparar un electrodo para una bateria secundaria que incluye un material
activo de electrodo, un material conductory poros; preparar una muestra de seccién transversal de electrodo irradiando
el electrodo para una bateria secundaria con un haz de iones procedente de un aparato de fresado idnico; obtener
datos del valor de resistencia del material activo de electrodo, el material conductor y los poros de la muestra de
seccion transversal de electrodo mediante microscopia de resistencia de dispersién de barrido; obtener una imagen a
escala logaritmica cambiando los datos del valor de resistencia a una escala logaritmica; obtener una imagen a escala
lineal cambiando los datos del valor de resistencia a una escala lineal; obtener una imagen fusionada fusionando la
imagen a escala logaritmica con la imagen a escala lineal; y distinguir entre y cuantificar una regién del material activo
de electrodo, una regién del material conductor y una regién de los poros en la muestra de seccién transversal de
electrodo, analizando la imagen fusionada.

El procedimiento para analizar un electrodo para una bateria seglin una realizacién de la presente descripcion tiene
la ventaja de que es capaz de distinguir facilmente entre los materiales constituyentes del electrodo, tales como un
material activo de electrodo, un material conductor y poros, mediante microscopia de resistencia de dispersién de
barrido.

El procedimiento para analizar un electrodo para una bateria segin una realizacién de la presente descripcion puede
ser para analizar un electrodo para una bateria secundaria. Especificamente, el procedimiento para analizar un
electrodo para una bateria puede ser para analizar un electrodo positivo para una bateria secundaria.

Seguln una realizacién de la presente descripcidn, el electrodo para una bateria secundaria incluye un material activo
de electrodo, un material conductor y poros. Ademas, el electrodo para una bateria secundaria puede incluir diversos
aditivos, tales como un aglutinante, que pueden mejorar el rendimiento del electrodo. El material activo de electrodo,
el aglutinante, el material conductor y similares estan distribuidos tridimensionalmente en el electrodo para una bateria
secundaria, y puede existir un gran nimero de poros en los huecos entre ellos. Es decir, los materiales constituyentes
del electrodo, tales como un material activo de electrodo, un aglutinante y un material conductor, asi como un gran
nimero de poros, pueden constituir el electrodo para una bateria secundaria.

Como material activo de electrodo, el aglutinante y el material conductor, que se incluyen en el electrodo para una
bateria secundaria, pueden seleccionarse y usarse materiales de uso comun en la técnica, sin limitacién particular.
Especificamente, si el electrodo para una bateria secundaria es un electrodo negativo, carboximetilcelulosa (CMC),
un aglutinante a base de dieno tal como butadieno, un aglutinante a base de acrilico o similares pueden usarse como
aglutinante. Ademas, como material activo de electrodo negativo, pueden usarse diversos tipos de materiales basados
en carbono que incluyen grafito artificial, grafito natural o carbono duro, materiales no basados en carbono que
contengan silicio (Si), 6xido de litio y titanio (LTO), o similares, que pueden intercalar y desintercalar litio.

El procedimiento para analizar un electrodo para una bateria segun una realizacién de la presente descripcidén puede
incluir ademéas, antes de la etapa de preparar la muestra de seccion transversal de electrodo, una etapa de rellenar
los poros en el electrodo para una bateria secundaria con un polimero que contiene un grupo epoxi impregnando el
electrodo para una bateria secundaria con el polimero que contiene un grupo epoxi.

Especificamente, la etapa de rellenar los poros del electrodo para una bateria secundaria con el polimero que contiene
un grupo epoxi puede incluir permitir que el polimero que contiene un grupo epoxi penetre en los poros del electrodo
para una bateria secundaria impregnando el electrodo para una bateria secundaria con el polimero que contiene un
grupo epoxi. Como polimero que contiene un grupo epoxi, puede usarse un polimero en estado liquido. Usando el
polimero en estado liquido que contiene un grupo epoxi, los poros del electrodo de una bateria secundaria pueden
rellenarse mas eficazmente con el polimero que contiene un grupo epoxi. El proceso de impregnar los poros del
electrodo para una bateria secundaria con el polimero que contiene un grupo epoxi puede llevarse a cabo mediante
un procedimiento convencional conocido en la técnica. Por ejemplo, mediante un procedimiento de aplicar el polimero
que contiene un grupo epoxi sobre el electrodo para una bateria secundaria o de sumergir el electrodo para una bateria
secundaria en una solucién del polimero que contiene un grupo epoxi, los poros del electrodo para una bateria
secundaria pueden impregnarse con el polimero que contiene un grupo epoxi.

Segun una realizacién de la presente descripcién, el procedimiento para analizar el electrodo para una bateria puede
incluir ademas una etapa para medir el valor de resistencia del polimero que contiene un grupo epoxi que rellena los
poros de la muestra de seccion transversal de electrodo. Como los poros del electrodo para una bateria secundaria
estan rellenos del polimero que contiene un grupo epoxi, el valor de resistencia de los poros de la muestra de seccién
transversal de electrodo puede obtenerse mediante microscopia de resistencia de dispersion de barrido.
Especificamente, los datos del valor de resistencia pueden obtenerse midiendo el valor de resistencia del material
polimérico que rellena los poros. De este modo, es posible identificar la regién en la que estan ubicados los poros y
distinguir con mayor precisién entre la regién de material activo de electrodo, la regiéon de material conductor y la regién
de poros en la muestra de seccién transversal de electrodo a partir de la imagen fusionada.

Segun una realizacién de la presente descripcién, el polimero que contiene un grupo epoxi puede ser un polimero que
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contiene un grupo epoxi producido mediante un procedimiento conocido o disponible en el mercado. Por ejemplo, el
polimero que contiene un grupo epoxi puede incluir al menos uno de epoxietano (éxido de etileno), 1,3-epoxi-propano
(6xido de trimetileno) y bisfenol-A-epiclorhidrina, pero el tipo de polimero que contiene un grupo epoxi no esta limitado
a ellos. Ademas, el polimero que contiene un grupo epoxi puede tener un peso molecular promedio en peso de 700
g/mol 0 menos. Ademas, puede usarse una solucién del polimero que contiene un grupo epoxi para rellenar los poros
del electrodo para una bateria secundaria, y la solucién del polimero que contiene un grupo epoxi puede incluir un
agente de curado ademés del polimero que contiene un grupo epoxi.

Ademés, como polimero que contiene un grupo epoxi, puede usarse un polimero que tenga dos 0 méas grupos epoxi.
El polimero que contiene un grupo epoxi con dos 0 mas grupos epoxi es un compuesto que tiene dos 0 mas grupos
epoxi en la molécula. Como polimero que contiene un grupo epoxi, puede usarse un polimero que contenga un grupo
epoxi aromético o alifatico o un polimero que contenga un grupo epoxi lineal o ramificado. Por ejemplo, puede usarse
un polimero de resina epoxi que incluya una estructura ciclica en la estructura molecular. Especificamente, puede
usarse un polimero de resina epoxi que incluya un grupo aromatico (por ejemplo, un grupo fenilo). Un ejemplo
especifico de polimero que contiene un grupo epoxi que incluye un grupo aromatico puede ser uno o una mezcla de
dos 0 mas seleccionados entre polimeros que contienen un grupo epoxi de tipo bifenilo, polimeros que contienen un
grupo epoxi de tipo diciclopentadieno, polimeros que contienen un grupo epoxi de tipo naftaleno, polimeros que
contienen un grupo epoxi de tipo fenol modificado con diciclopentadieno, polimeros que contienen un grupo epoxi a
base de cresol, polimeros que contienen un grupo epoxi a base de bisfenol, polimeros que contienen un grupo epoxi
a base de xiloxi, polimeros que contienen un grupo epoxi polifuncional, polimeros que contienen un grupo epoxi de
fenol novolak, polimeros que contienen un grupo epoxi de tipo trifenolmetano y polimeros que contienen un grupo
epoxi de tipo trifenolmetano modificados con alquilo, pero sin limitarse a ellos.

Segun una realizacién de la presente descripcién, los materiales de electrodo se pulverizan irradiando el electrodo de
una bateria secundaria con un haz de iones generado en una pistola de iones de un aparato de fresado idnico. De
este modo, es posible preparar una muestra de seccién transversal de electrodo que tenga una seccién transversal
limpia sin dafios fisicos. Como la muestra de la seccion transversal de electrodo tiene una seccion transversal limpia
sin dafios fisicos, los poros, el material activo de electrodo y el aglutinante en el electrodo para una bateria secundaria
pueden distinguirse mas claramente unos de otros.

Seguln una realizacién de la presente descripcion, el haz de iones puede ser un haz de iones de argéon. Como el
electrodo para una bateria secundaria se irradia con el haz de iones de argdn, la muestra de seccidn transversal de
electrodo puede prepararse de forma mas estable.

Seguln una realizacidén de la presente descripcidn, la corriente del haz de iones del aparato de fresado i6nico puede
ser de 100 pA a 250 pA. Especificamente, la corriente del haz de iones del aparato de fresado i6nico puede ser de
110 pA a 150 pA, o de 200 pA a 230 pA. Como la corriente del haz de iones del aparato de fresado idnico se ajusta
dentro del intervalo anterior, el tiempo de preparacién de la muestra de seccién transversal de electrodo puede
acortarse, y puede prepararse una muestra de seccién transversal de electrodo que tenga una seccién transversal
mas limpia evitando que los materiales de electrodo se vuelvan a depositar en la seccidn transversal de la muestra.
De este modo, es posible calcular con mayor precisién la cobertura del material activo de electrodo del electrodo para
una bateria secundaria.

Segun una realizacién de la presente descripcién, la corriente de descarga del aparato de fresado ibnico puede ser de
250 pA a 450 pA. Especificamente, la corriente de descarga del aparato de fresado idnico puede ser de 370 pA a 450
MA, o de 400 pA a 430 pA. Como la corriente de descarga del aparato de fresado idnico se ajusta dentro del intervalo
descrito anteriormente, se puede evitar que disminuya la eficiencia operativa del aparato de fresado i6nico, y se puede
minimizar el tiempo de preparacidén de la muestra de seccién transversal de electrodo.

Segun una realizacion de la presente descripcidn, la distribucién de los valores de resistencia de cada uno del material
activo de electrodo, el material conductor y los poros incluidos en la muestra de seccién transversal de electrodo se
miden bidimensionalmente analizando la muestra de seccién transversal de electrodo usando microscopia de
resistencia de dispersién de barrido, se obtiene una imagen visualizando la distribucién y se obtienen datos del valor
de resistencia que incluyen estos valores de resistencia.

Segun una realizacién de la presente descripcién, la muestra de seccién transversal de electrodo seglin una realizacién
de la presente descripcion se analiza en las condiciones de conduccién de un microscopio de resistencia de dispersién
de barrido para analizar muestras de seccién transversal de electrodo en la técnica. Por ejemplo, en la presente
descripcion, se puede usar un sistema AFM NX-10 (Park Systems) equipado con un médulo de SSRM como
microscopio de resistencia de dispersién de barrido, y Smart-Scan (Park Systems) como software de medicién. Como
condiciones especificas de conduccidn, se puede establecer el modo de contacto, y los pixeles de imagen a obtener
pueden establecerse en 1024 X 1024, la velocidad de barrido puede establecerse entre 0,2 Hz y 0,25 Hz, la
polarizacién puede establecerse en 2,0 V 0 menos, y el punto de ajuste puede establecerse en 1,0 V 0 menos.

Ademés, como sondas del AFM, pueden utilizarse sondas AFM de diamante sélido (IMEC) que tienen, cada una, una
longitud de 465 um, una anchura de 50 um y un espesor de 5 um y estan hechas de diamante policristalino dopado
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con B.

Segun una realizacidn de la presente descripcion, los datos del valor de resistencia obtenidos mediante la microscopia
de resistencia de dispersién de barrido se procesan y cambian a una escala logaritmica para obtener una imagen a
escala logaritmica. Ademés, los datos del valor de resistencia obtenidos mediante la microscopia de resistencia de
dispersion de barrido se procesan y se cambian a una escala lineal para obtener una imagen a escala lineal.

Como se ha descrito anteriormente, en el caso de la imagen a escala logaritmica, no es facil distinguir entre el material
activo de electrodo y el material conductor, y en el caso de la imagen a escala lineal, no es facil distinguir entre el
material activo de electrodo y los poros.

Sin embargo, el procedimiento para analizar un electrodo para una bateria segln una realizacién de la presente
descripcién tiene la ventaja de que puede distinguir mas claramente entre el material activo de electrodo, el material
conductor y los poros, que estan incluidos en la muestra de seccién transversal de electrodo, analizando la imagen
fusionada obtenida fusionando la imagen a escala logaritmica y la imagen a escala lineal obtenidas a partir de los
datos del valor de resistencia.

Segun la presente invencién, el procedimiento para analizar un electrodo para una bateria incluye ademas una etapa
para distinguir y cuantificar la regién de material activo de electrodo, la regién de material conductor y la regién de
poros en la muestra de seccidn transversal de electrodo analizando la imagen fusionada. Ademas, el procedimiento
para analizar un electrodo para una bateria puede incluir ademéas una etapa para distinguir y cuantificar la regién de
material activo de electrodo, la regién de material conductor, la regidén de poros y la regién de aglutinante en la muestra
de seccibn transversal de electrodo analizando la imagen fusionada.

Segun una realizacion de la presente descripcidn, la etapa de cuantificacién puede incluir una etapa de obtencién de
un histograma en la que los materiales que constituyen la muestra de seccién transversal de electrodo se muestran
por separado, analizando la imagen fusionada. Especificamente, es posible determinar si una regién correspondiente
a cada pixel del histograma obtenido es la regién de material activo de electrodo, la regién de material conductor o la
regiéon de poros. Usando la informacién de cada pixel cuya regién correspondiente se determiné, es posible cuantificar
facilmente las &reas y distribuciones de la regién de material activo de electrodo, la regién de material conductor y la
regiéon de poros en la imagen fusionada.

Modo de la invencién

En lo sucesivo en esta invencidn, la presente descripcién se describird en detalle con referencia a ejemplos. Sin
embargo, los ejemplos segln la presente divulgacién pueden modificarse a diferentes formas, y el alcance de la
presente divulgacién no se interpreta como limitado a los ejemplos descritos a continuacion. Los ejemplos de la
presente memoria descriptiva se proporcionan para explicar de manera mas completa la presente divulgacién a un
experto en la materia. La invencién se define por las reivindicaciones adjuntas.

Ejemplo 1

Preparacidn de la seccién transversal de electrodo positivo
Muestra

Se preparé un electrodo positivo para una bateria secundaria (LG Chem., Ltd.) que incluye un material activo de
electrodo positivo (NCM622, Nichia) y un material conductor (FX35, Denka). Ademas, como polimero que contiene un
grupo epoxi, se preparé una solucién que contenia un polimero a base de epoxi que tiene un peso molecular promedio
en peso de unos 700 g/mol 0 menos. El electrodo positivo para una bateria secundaria se sumergié en la solucién de
polimero a base de epoxi preparada para rellenar los poros del electrodo positivo para una bateria secundaria con el
polimero que contiene un grupo epoxi. A continuacién, se cortd la superficie del electrodo positivo para una bateria
secundaria mediante irradiaciéon con un haz de iones de argén (Ar) focalizado procedente de un dispositivo de fresado
i6nico (IM 4000, Hitachi) que emite un haz de iones de argén, preparando asi una muestra de seccién transversal de
electrodo positivo que tiene una seccidn transversal limpia. La irradiacién con haz de iones de argén se realizé a una
corriente de descarga de 400 WA, una corriente de haz de iones de 130 pA y un caudal de gas de 1 cm®min durante
3 horas.

Adquisicion de la imagen fusionada

Usando un microscopio de resistencia de propagacion por barrido (sistema AFM NX-10; Park Systems), se midi6 el
valor de resistencia del material activo de electrodo positivo, el valor de resistencia del material conductor y el valor de
resistencia del polimero que contiene un grupo epoxi que rellena los poros a partir de la muestra de seccién transversal
de electrodo positivo preparada. En este momento, como condiciones de conduccién del microscopio de resistencia
de dispersién de barrido, se establecié el modo de contacto, los pixeles de imagen a obtener se establecieron en 1024
X 1024, la velocidad de barrido se establecié en 0,2 Hz, la polarizacién se establecié en 2,0 V y el punto de ajuste se
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establecié en 1,0 V.

A continuacién, usando el software XE| (Park Systems) incluido en el microscopio de resistencia de dispersién de
barrido, los datos del valor de resistencia obtenidos se cambiaron a una escala logaritmica para obtener una imagen
a escala logaritmica, y los datos del valor de resistencia se cambiaron a una escala lineal para obtener una imagen a
escala lineal.

A continuacién, usando el software Avizo (FEI), la imagen a escala logaritmica obtenida y la imagen a escala lineal se
fusionaron entre si para obtener una imagen fusionada, y se obtuvo un histograma a partir de la imagen fusionada.

Ejemplo comparativo 1

Se preparé una muestra de seccién transversal de electrodo positivo de la misma manera que en el ejemplo 1 anterior,
y se obtuvieron datos del valor de resistencia usando un microscopio de resistencia de dispersién de barrido. A
continuacién, los datos del valor de resistencia obtenidos se cambiaron a una escala lineal para obtener una imagen
a escala lineal del mismo modo que en el ejemplo 1 anterior, y se obtuvo un histograma a partir de la imagen a escala
lineal.

Ejemplo comparativo 2

Se preparé una muestra de seccién transversal de electrodo positivo de la misma manera que en el ejemplo 1 anterior,
y se obtuvieron datos del valor de resistencia usando un microscopio de resistencia de dispersién de barrido. A
continuacion, los datos del valor de resistencia obtenidos se cambiaron a una escala logaritmica para obtener una
imagen a escala logaritmica del mismo modo que en el ejemplo 1 anterior, y se obtuvo un histograma a partir de la
imagen a escala logaritmica.

La figura 1 muestra la imagen fusionada (a) segun el Ejemplo 1 de la presente descripcién y el histograma (b) obtenido
a partir de la imagen fusionada. Ademés, la figura 2 muestra la imagen a escala lineal (a) segun el ejemplo comparativo
1y el histograma (b) obtenido a partir de la imagen a escala lineal. Ademas, la figura 3 muestra la imagen a escala
logaritmica (a) segln el ejemplo comparativo 2 y el histograma (b) obtenido a partir de la imagen a escala logaritmica.

En referencia a la figura 1, se confirmé que, en el histograma obtenido a partir de la imagen fusionada obtenida
fusionando la imagen a escala logaritmica con la imagen a escala lineal, los pixeles correspondientes al material activo
de electrodo positivo, al material conductor y a los poros, respectivamente, se distinguian claramente unos de otros.
Es decir, puede verse que las areas y distribuciones de la regién de material activo de electrodo, la regién de material
conductor y la regién de poros en la imagen fusionada pueden cuantificarse facilmente usando la informacién de cada
pixel cuya regién correspondiente se determiné.

Por el contrario, en referencia a la figura 2, se confirmd que, en el histograma obtenido a partir de la imagen a escala
lineal, los pixeles correspondientes al material activo positivo de electrodo y a los poros, respectivamente, no se
distinguian claramente entre si. Ademas, en referencia a la figura 3, se confirmé que, en el histograma obtenido a
partir de la imagen a escala logaritmica, los pixeles correspondientes al material activo de electrodo positivo y al
material conductor, respectivamente, no se distinguian claramente entre si.

Es decir, puede verse que el procedimiento convencional de analizar el electrodo para una bateria usando Unicamente
la imagen a escala lineal o la imagen a escala logaritmica no puede cuantificar con precisidn las areas y distribuciones
de la region de material activo de electrodo, la regién de material conductor y la regién de poros.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para analizar un electrodo para una bateria, comprendiendo el procedimiento las
etapas de:

preparar un electrodo para una bateria secundaria que comprende un material activo de electrodo, un material
conductor y poros;

preparar una muestra de seccién transversal de electrodo irradiando el electrodo para una bateria secundaria con
un haz de iones procedente de un aparato de fresado idnico; obtener datos del valor de resistencia del material
activo de electrodo, del material conductor y de los poros de la muestra de seccién transversal de electrodo
mediante microscopia de resistencia de dispersion de barrido;

obtener una imagen a escala logaritmica cambiando los datos del valor de resistencia a una escala logaritmica;
obtener una imagen a escala lineal cambiando los datos del valor de resistencia a una escala lineal,

obtener una imagen fusionada fusionando la imagen a escala logaritmica con la imagen a escala lineal; y
distinguir entre y cuantificar una regién del material activo de electrodo, una regién del material conductor y una
regiéon de los poros en la muestra de seccién transversal de electrodo, analizando la imagen fusionada.

2. El procedimiento segln la reivindicacién 1, que comprende ademas, antes de la etapa de preparar la
muestra de seccidn transversal de electrodo, una etapa de rellenar poros en el electrodo para una bateria secundaria
con un polimero que contiene un grupo epoxi impregnando el electrodo para una bateria secundaria con el polimero
que contiene un grupo epoxi.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 2, que comprende ademas una etapa de medir un valor de
resistencia del polimero que contiene un grupo epoxi que rellena los poros de la muestra de seccidn transversal de
electrodo.

4. El procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que el haz de iones es un haz de iones de argén.

5. El procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que una corriente del haz de iones del aparato de
fresado i6nico es de 100 A a 250 pA.
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