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(57)【要約】
【課題】　電池特性が良好なリチウムイオン電池用正極
活物質を提供する。
【解決手段】　組成式：ＬｉxＮｉ1-(y+z)ＭｎyＣｏzＯ

2+α（前記式において、０．９≦ｘ≦１．２であり、０
＜ｙ＋ｚ≦０．３であり、－０．１≦α≦０．１である
。）で表され、平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍであり、
粒子強度が６０ＭＰａ以上であり、粒子径３μｍ以上の
粒子内部の平均空隙率が５％以下であるリチウムイオン
電池用正極活物質。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　組成式：ＬｉxＮｉ1-(y+z)ＭｎyＣｏzＯ2+α（前記式において、０．９≦ｘ≦１．２で
あり、０＜ｙ＋ｚ≦０．３であり、－０．１≦α≦０．１である。）で表され、
　平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍであり、
　粒子強度が６０ＭＰａ以上であり、
　粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率が５％以下であるリチウムイオン電池用正極
活物質。
【請求項２】
　二次粒子に占める一次粒子数の比率が４０～７５％である請求項１に記載のリチウムイ
オン電池用正極活物質。
【請求項３】
　比表面積が０．６ｍ2／ｇ以下である請求項１又は２に記載のリチウムイオン電池用正
極活物質。
【請求項４】
　請求項１～３のいずれか一項に記載のリチウムイオン電池用正極活物質を用いたリチウ
ムイオン電池用正極。
【請求項５】
　請求項４に記載のリチウムイオン電池用正極を用いたリチウムイオン電池。
【請求項６】
　リチウム塩を分散させた懸濁液に、Ｎｉ、Ｍｎ及びＣｏを含有する金属塩溶液を添加し
てリチウム金属塩溶液スラリーを得る工程と、
　前記リチウム金属塩溶液スラリーを乾燥することで、リチウム金属塩の複合体である正
極活物質前駆体の粉末を得る工程と、
　前記正極活物質前駆体の粉末を昇温速度２００℃／ｈ以上で焼成する工程と、
　前記焼成後の粉末を、パルペライザーにより、分級ローター、粉砕ローター共に５００
０ｒｐｍ以上の回転速度で解砕する工程と、
を含む請求項１～３のいずれか一項に記載のリチウムイオン電池用正極活物質の製造方法
。
【請求項７】
　前記パルペライザーの分級ローター及び粉砕ローターの回転速度が、共に５５００～６
５００ｒｐｍである請求項６に記載のリチウムイオン電池用正極活物質の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、リチウムイオン電池用正極活物質、リチウムイオン電池用正極、リチウムイ
オン電池、及び、リチウムイオン電池用正極活物質の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　リチウムイオン電池の正極活物質には、一般にリチウム含有遷移金属酸化物が用いられ
ている。具体的には、コバルト酸リチウム（ＬｉＣｏＯ2）、ニッケル酸リチウム（Ｌｉ
ＮｉＯ2）、マンガン酸リチウム（ＬｉＭｎ2Ｏ4）等であり、特性改善（高容量化、サイ
クル特性、保存特性、内部抵抗低減、レート特性）や安全性を高めるためにこれらを複合
化することが進められている。車載用やロードレベリング用といった大型用途におけるリ
チウムイオン電池には、これまでの携帯電話用やパソコン用とは異なった特性が求められ
ている。
【０００３】
　このようなリチウムイオン電池において求められる電池特性の向上について、従来、種
々の研究・開発が行われている。例えば、特許文献１には、Ｎｉ，Ｍｎ及びＣｏの１種以
上の遷移金属元素とリチウムを含有するリチウム複合酸化物粒子であり、前記リチウム複
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合酸化物粒子１個の粒子強度が、２０～２００ＭＰａの正極活物質が開示されている。そ
して、これによれば、電池の高出力化で、粒子強度の向上により電極作製時の割れを防ぎ
、電子伝導性の低下を防ぐことができると記載されている。
【０００４】
　また、特許文献２には、Ｃｏ、Ｎｉ、Ｍｎの群から選ばれる１種の元素とリチウムとを
主成分とする単分散の一次粒子の粉体状のリチウム複合酸化物が開示されている。そして
、これによれば、正極を一次粒子化することで、プレス時、充放電時の割れを抑制しサイ
クル特性、負荷特性が向上すると記載されている。
【０００５】
　また、特許文献３には、平均直径１０～６０ｎｍの空隙を含み、空隙率が０．５～２０
％であるリチウム二次電池用正極活物質が開示されている。そして、これによれば、粒子
強度を高めて割れを防止して、電解液との熱安定性の向上が可能となると記載されている
。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】特開２００７－１７９９１７号公報
【特許文献２】特開２００４－３５５８２４号公報
【特許文献３】特開２０１２－４１０９号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　上述のように、これまで種々の観点から正極活物質の研究・開発が行われているが、電
池特性の向上の点から従来の正極活物質では未だ改良の余地がある。本発明は、電池特性
が良好なリチウムイオン電池用正極活物質を提供することを課題とする。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　本発明者は、このような問題を解決するため種々の検討を行った結果、所定の組成のリ
チウムイオン電池用正極活物質において、平均粒子径Ｄ５０、粒子強度及び所定の大きさ
の粒子径に関する粒子内部の平均空隙率をそれぞれ制御することで、電池特性が良好なリ
チウムイオン電池用正極活物質が得られることを見出した。
【０００９】
　上記知見を基礎にして完成した本発明は一側面において、組成式：ＬｉxＮｉ1-(y+z)Ｍ
ｎyＣｏzＯ2+α（前記式において、０．９≦ｘ≦１．２であり、０＜ｙ＋ｚ≦０．３であ
り、－０．１≦α≦０．１である。）で表され、平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍであり、
粒子強度が６０ＭＰａ以上であり、粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率が５％以下
であるリチウムイオン電池用正極活物質である。
【００１０】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は一実施形態において、二次粒子に占める一
次粒子数の比率が４０～７５％である。
【００１１】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は別の一実施形態において、比表面積が０．
６ｍ2／ｇ以下である。
【００１２】
　本発明は別の一側面において、本発明のリチウムイオン電池用正極活物質を用いたリチ
ウムイオン電池用正極である。
【００１３】
　本発明は更に別の一側面において、本発明のリチウムイオン電池用正極を用いたリチウ
ムイオン電池である。
【００１４】
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　本発明は更に別の一側面において、リチウム塩を分散させた懸濁液に、Ｎｉ、Ｍｎ及び
Ｃｏを含有する金属塩溶液を添加してリチウム金属塩溶液スラリーを得る工程と、前記リ
チウム金属塩溶液スラリーを乾燥することで、リチウム金属塩の複合体である正極活物質
前駆体の粉末を得る工程と、前記正極活物質前駆体の粉末を昇温速度２００℃／ｈ以上で
焼成する工程と、前記焼成後の粉末を、パルペライザーにより、分級ローター、粉砕ロー
ター共に５０００ｒｐｍ以上の回転速度で解砕する工程を含む本発明のリチウムイオン電
池用正極活物質の製造方法である。
【００１５】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質の製造方法は一実施形態において、前記パル
ペライザーの分級ローター及び粉砕ローターの回転速度が、共に５５００～６５００ｒｐ
ｍである。
【発明の効果】
【００１６】
　本発明によれば、電池特性が良好なリチウムイオン電池用正極活物質を提供することが
できる。
【図面の簡単な説明】
【００１７】
【図１】実施例１の粒子表面の電子顕微鏡観察写真である。
【図２】実施例２の粒子表面の電子顕微鏡観察写真である。
【図３】比較例１の粒子表面の電子顕微鏡観察写真である。
【図４】比較例２の粒子表面の電子顕微鏡観察写真である。
【発明を実施するための形態】
【００１８】
（リチウムイオン電池用正極活物質の構成）
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、
　組成式：ＬｉxＮｉ1-(y+z)ＭｎyＣｏzＯ2+α（前記式において、０．９≦ｘ≦１．２で
あり、０＜ｙ＋ｚ≦０．３であり、－０．１≦α≦０．１である。）で表される。
　リチウムイオン電池用正極活物質における全金属に対するリチウムの比率が０．９～１
．２であるが、これは、０．９未満では、安定した結晶構造を保持し難く、１．２超では
電池の高容量が確保できなくなるためである。
　また、リチウムイオン電池用正極活物質におけるニッケルの組成が０．７以上１．０未
満であるため、当該リチウムイオン電池用正極活物質を用いたリチウムイオン電池の容量
、出力、安全性の三つがバランスよく向上する。リチウムイオン電池用正極活物質におけ
るニッケルの組成は好ましくは０．８以上１．０未満、より好ましくは０．９以上１．０
未満である。
　また、リチウムイオン電池用正極活物質におけるＯ(酸素)の組成は「Ｏ2+α」（－０．
１≦α≦０．１）である。ここで、αの値は焼成雰囲気による酸素欠損、又は、吹き込み
酸素ガスの導入等で調整することができる。
【００１９】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、一次粒子が凝集して形成された二次粒子
、又は、一次粒子及び二次粒子の混合物で構成されている。これらの一次粒子が凝集して
形成された二次粒子、又は、一次粒子及び二次粒子の混合物の平均粒子径Ｄ５０は５～７
μｍである。平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍであれば、ばらつきが抑制された粉体となり
、電極組成のばらつきを抑制することができる。このため、リチウムイオン電池に用いた
ときにレート特性及びサイクル特性等の電池特性が良好となる。
　なお、粒子径Ｄ５０は、日機装株式会社製のマイクロトラックＭＴ３０００ＥＸ IIで
測定した粒度分布における５０％径とすることができる。ここで、Ｄ５０とは、ある粉体
の集団の全体積を１００％として累積曲線を求めたとき、その累積曲線が５０％となる点
の粒径を表す。
【００２０】
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　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、粒子強度が６０ＭＰａ以上である。この
ような構成により、電極作製時のプレスによる粒子の割れ、充放電時の粒子の割れが軽減
されることでサイクル時の直流抵抗が低減し、寿命特性が向上する。粒子強度は、好まし
くは８０ＭＰａ以上であり、より好ましくは１００ＭＰａ以上であり、典型的には、６０
～１５０ＭＰａである。
　なお、粒子強度は、例えば、島津製作所製微小圧縮試験機ＭＣＴ－２１１にて測定する
ことができる。当該測定は試料台に分散させた粉末サンプルを置き、顕微鏡で平均粒子径
Ｄ５０サイズの二次粒子一粒の中心を狙い、２０μｍの径の圧子を負荷速度０．５３２ｍ
Ｎ／ｓｅｃで押し付け、破断した際の強度をＮ＝１０で測定し、その平均値を粒子強度と
することができる。
【００２１】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙
率が５％以下である。ここで、粒子径３μｍ以上の粒子は、一次粒子が凝集した二次粒子
であり、このような粒子について、その内部の平均空隙率を５％以下に制御することによ
り、電極作製時のプレスによる粒子の割れ、充放電時の粒子の割れがより軽減されること
でサイクル時の直流抵抗がより低減し、寿命特性がより向上する。粒子径３μｍ以上の粒
子内部の平均空隙率は、好ましくは３％以下であり、より好ましくは１％以下であり、典
型的には１～５％である。
　なお、上記平均空隙率は、リチウムイオン電池用正極活物質の粉末に対し、５０μｍ×
７０μｍの観察視野にて撮影した電子顕微鏡による観察写真について、粒子径３μｍ以上
の粒子内部の空隙率を目視で評価することができる。粒子内部の空隙率は、粒子径３μｍ
以上の粒子の面積に対する、当該粒子内部の空隙の面積の割合とする。そして、これらの
観察を１つのサンプルに対して１０観察視野分行い、それらの平均値を算出し、これを粒
子内部の平均空隙率とする。
【００２２】
　ここで、例えば、特許文献３（特開２０１２－４１０９号公報）では、正極活物質にお
いて空隙率の制御によって電池特性に影響を与えるという思想が開示されている。しかし
ながら、特許文献３では、正極活物質全体における空隙率についての思想であり、本発明
では粒子径３μｍ以上の粒子であって、更にその粒子内部についての空隙率の制御が、電
池特性の向上に大きな影響を与えることを見出したものである。
【００２３】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、平均粒子径Ｄ５０を５～７μｍに制御し
、且つ、二次粒子に占める一次粒子数の比率が４０～７５％に制御されているのが好まし
い。このような構成によれば、正極活物質を構成する粒子がより単粒子に近い状態となり
、電極作製時のプレスによる粒子の割れ、充放電時の粒子の割れがより軽減されることで
サイクル時の直流抵抗がより低減し、寿命特性がより向上する。当該二次粒子に占める一
次粒子数の比率は５０～７５％に制御されているのがより好ましく、６０～７５％に制御
されているのがより好ましい。
【００２４】
　上記一次粒子と二次粒子との粒子数の比率は、以下のようにして評価される。まず、サ
ンプルの粉末を樹脂に埋め、５０μｍ×７０μｍの観察視野にて複数回撮影した電子顕微
鏡による観察写真において、ランダムに３０個の二次粒子を選ぶ。二次粒子は、例えば図
１のＳＥＭ像のように、樹脂の部分となる黒色で区切られた灰色をした塊一つと定義する
。選んだ二次粒子中に観察される粒界で分けられる１つの塊を一次粒子と定義し、その数
を求める。観察面は断面となり２次元での評価となるため、一次粒子の個数は観察される
平均個数を３／２乗したものとし、比率は下記式から決定する。
　二次粒子に占める一次粒子数の比率＝｛１／（断面観察二次粒子中一次粒子数のＮ＝３
０平均）3/2｝×１００（％）
【００２５】
　本発明のリチウムイオン電池用正極活物質は、比表面積が０．６ｍ2／ｇ以下であるの
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が好ましい。比表面積が０．６ｍ2／ｇを超えると、表面の抵抗が増加しサイクル特性が
悪くなる場合がある。比表面積は好ましくは０．５ｍ2／ｇ以下であり、より好ましくは
０．４５ｍ2／ｇ以下であり、典型的には０．４５～０．６ｍ2／ｇである。
【００２６】
（リチウムイオン電池用正極及びそれを用いたリチウムイオン電池の構成）
　本発明の実施形態に係るリチウムイオン電池用正極は、例えば、上述の構成のリチウム
イオン電池用正極活物質と、導電材と、バインダーとを混合して調製した正極合剤をアル
ミニウム箔等からなる集電体の片面または両面に設けた構造を有している。また、本発明
の実施形態に係るリチウムイオン電池は、このような構成のリチウムイオン電池用正極を
備えている。
【００２７】
（リチウムイオン電池用正極活物質の製造方法）
　次に、本発明の実施形態に係るリチウムイオン電池用正極活物質の製造方法について詳
細に説明する。
　まず、金属塩溶液を作製する。当該金属は、Ｎｉ、Ｍｎ及びＣｏである。また、金属塩
は硫酸塩、塩化物、硝酸塩、酢酸塩等であり、特に硝酸塩が好ましい。これは、焼成原料
中に不純物として混入してもそのまま焼成できるため洗浄工程が省けることと、硝酸塩が
酸化剤として機能し、焼成原料中の金属の酸化を促進する働きがあるためである。金属塩
に含まれる各金属を所望のモル比率となるように調整しておく。これにより、正極活物質
中の各金属のモル比率が決定する。
【００２８】
　次に、炭酸リチウムを純水に分散させた懸濁液を作製し、その後、上記金属の金属塩溶
液を投入して金属炭酸塩溶液スラリーを作製する。このとき、スラリー中に微小粒のリチ
ウム含有炭酸塩が析出する。なお、金属塩として硫酸塩や塩化物等熱処理時にそのリチウ
ム化合物が反応しない場合は飽和炭酸リチウム溶液で洗浄した後、濾別する。硝酸塩や酢
酸塩のように、そのリチウム化合物が熱処理中にリチウム原料として反応する場合は洗浄
せず、そのまま濾別し、乾燥することにより焼成前駆体として用いることができる。
　次に、濾別したリチウム含有炭酸塩を乾燥することにより、リチウム金属塩の複合体（
リチウムイオン電池正極材用前駆体）の粉末を得る。
【００２９】
　次に、所定の大きさの容量を有する焼成容器を準備し、この焼成容器にリチウムイオン
電池正極材用前駆体の粉末を充填する。次に、リチウムイオン電池正極材用前駆体の粉末
が充填された焼成容器を、焼成炉へ移設し、昇温速度２００℃／ｈ以上で焼成することで
、正極活物質の表面構造を制御する。このように、焼成時の昇温速度を２００℃／ｈ以上
に制御することで、正極活物質中の空隙（ポア）が低減し、粒子強度を向上させる。すな
わち、硝酸塩等の複合酸化物を前駆体として用いる場合、焼成中のＮＯx揮発等が原因で
粒子中にポアが内包される。焼成中に、前駆体から三元系正極活物質となる際、粒子表面
から核が形成される。焼成時の昇温速度が２００℃／ｈ未満であると、表面で形成された
核によりガス成分の抜けが悪くなるが、本発明では温速度が２００℃／ｈ以上であるため
、粒子表面での核形成が終了する前にガス発生が起こり、内包されるガスによるポアが軽
減される。昇温速度は好ましくは２５０℃／ｈ以上であり、典型的には２００～３００℃
／ｈである。
【００３０】
　その後、焼成容器から粉末を取り出し、パルペライザーにより、分級ローター、粉砕ロ
ーター共に５０００ｒｐｍ以上の回転速度で解砕することにより正極活物質の粉体を得る
。このように、パルペライザーにより、分級ローター、粉砕ローター共に５０００ｒｐｍ
以上の回転速度で解砕することで、一次粒子に近い状態の粉体となり、平均粒子径Ｄ５０
、粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率、二次粒子に占める一次粒子の体積割合を制
御することができる。また、これにより、内包されたポアが消失し、さらに粒子強度が強
くなる。このため、電極作製時のプレスによる粒子割れ、充放電時の粒子割れが軽減され
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ることでコインセルでの直流抵抗が低減され、サイクル特性が向上する。パルペライザー
の分級ローター及び粉砕ローターの回転速度は、共に５５００～６５００ｒｐｍであるの
が好ましく、共に６０００～６５００ｒｐｍであるのがより好ましい。
【実施例】
【００３１】
　以下、本発明及びその利点をより良く理解するための実施例を提供するが、本発明はこ
れらの実施例に限られるものではない。
【００３２】
（実施例１～８）
　まず、金属塩に含まれる各金属が表１のモル比率となるように調整した硝酸塩を準備し
た。次に、炭酸リチウムを純水に懸濁させた後、この金属塩溶液を投入した。
　この処理により溶液中に微小粒のリチウム含有炭酸塩が析出したが、この析出物を、フ
ィルタープレスを使用して濾別した。
　続いて、析出物を乾燥してリチウム含有炭酸塩（リチウムイオン電池正極材用前駆体）
を得た。
　次に、焼成容器を準備し、この焼成容器内にリチウム含有炭酸塩を充填した。次に、焼
成容器を、大気圧下で、表１に記載の焼成条件にて焼成を行った後、冷却して酸化物を得
た。
　次に、得られた酸化物を、ホソカワミクロン社製パルペライザーを用いて、分級ロータ
ー及び粉砕ローターを表１に記載の解砕回転数に設定して解砕することで、リチウムイオ
ン二次電池正極材の粉末を得た。パルペライザーに投入された原料は、まず回転する粉砕
ローターによって砕かれる。その後、砕かれて細かくなった原料の粉末が、分級ローター
の隙間を通って回収され、大きく重い原料の粉末は分級ローターを通らず再度回転する粉
砕ローターによって解砕される。ここで粉砕ローターの回転速度が速いほど原料は細かく
砕かれ、分級ローターの回転速度が速い程細かい粉体しか回収されない。そのため、この
２つのローターの回転数の調整は、所望の粒度に解砕された粉体を効率よく回収する条件
となる。
【００３３】
（比較例１～７）
　比較例１～７として、金属塩に含まれる各金属を表１に示すような組成とし、焼成条件
及び解砕条件以外は、実施例１～８と同様の処理を行った。
【００３４】
　（評価）
　－正極材組成の評価－
　各正極材中の金属含有量は、誘導結合プラズマ発光分光分析装置（ＩＣＰ－ＯＥＳ）で
測定し、各金属の組成比（モル比）を算出した。各金属の組成比は、表１に記載の通りで
あることを確認した。また、酸素含有量はＬＥＣＯ法で測定して求めた。
【００３５】
　－平均粒子径Ｄ５０の評価－
　平均粒子径Ｄ５０は、日機装株式会社製のマイクロトラックＭＴ３０００ＥＸ IIで測
定した粒度分布における５０％径とした。
【００３６】
　－粒子強度の評価－
　粒子強度は、島津製作所製微小圧縮試験機ＭＣＴ－２１１にて測定を行った。測定は試
料台に分散させた粉末サンプルを置き、顕微鏡で平均粒子径Ｄ５０サイズの二次粒子一粒
の中心を狙い、２０μｍの径の圧子を負荷速度０．５３２ｍＮ／ｓｅｃで押し付け、破断
した際の強度をＮ＝１０で測定し、その平均値を各サンプルの粒子強度とした。
【００３７】
　－粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率の評価－
　サンプルの粉末を樹脂に埋め、５０μｍ×７０μｍの観察視野にて撮影した電子顕微鏡
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内部の空隙率は、粒子径３μｍ以上の粒子の面積に対する、当該粒子内部の空隙の面積の
割合とした。これらの観察を１つのサンプルに対して１０観察視野分行い、それらの平均
値を算出し、これを粒子内部の平均空隙率とした。
【００３８】
　－二次粒子に占める一次粒子数の比率の評価－
　一次粒子と二次粒子との粒子数の比率の評価として、まず、サンプルの粉末を樹脂に埋
め、５０μｍ×７０μｍの観察視野にて複数回撮影した電子顕微鏡による観察写真におい
て、ランダムに３０個の二次粒子を選ぶ。二次粒子は、例えば図１のＳＥＭ像のように、
樹脂の部分となる黒色で区切られた灰色をした塊一つと定義する。選んだ二次粒子中に観
察される粒界で分けられる１つの塊を一次粒子と定義し、その数を求める。観察面は断面
となり２次元での評価となるため、一次粒子の個数は観察される平均個数を３／２乗した
ものとし、比率は下記式から決定した。
　二次粒子に占める一次粒子数の比率＝｛１／（断面観察二次粒子中一次粒子数のＮ＝３
０平均）3/2｝×１００（％）
【００３９】
　－比表面積の評価－
　比表面積の評価は、比表面測定器（Ｑｕａｎｔａｃｈｒｏｍｅ社、Ｍｏｎｏｓｏｒｂ）
を使用し、ガラス管に充填・脱気したサンプルを液体窒素下（－１９６℃）で窒素ガス吸
着させ（相対分圧Ｐ/Ｐ0＝０．３）ＢＥＴ法により求めた。
【００４０】
　－電池特性（サイクル特性）の評価－
　正極活物質と、導電材と、バインダーを９０：５：５の割合で秤量し、バインダーを有
機溶媒（Ｎ－メチルピロリドン）に溶解したものに、正極活物質と導電材とを混合してス
ラリー化し、Ａｌ箔上に塗布して乾燥後にプレスして正極とした。続いて、対極をＬｉと
した評価用の２０３２型コインセルを作製し、電解液に１Ｍ－ＬｉＰＦ6をＥＣ－ＤＭＣ
（１：１）に溶解したものを用いて、室温で１Ｃの放電電流で得られた初期放電容量と１
０サイクル後の放電容量とを比較することによってサイクル特性（容量維持率）を測定し
た。
　これらの結果を表１に示す。
【００４１】
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【表１】

【００４２】
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　（評価結果）
　実施例１～８は、いずれも平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍであり、粒子強度が６０ＭＰ
ａ以上であり、且つ、粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率が５％以下であり、サイ
クル特性及び放電容量がいずれも良好であった。
　比較例１～６は、いずれも平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍの範囲外であり、粒子強度が
６０ＭＰａ未満であり、且つ、粒子径３μｍ以上の粒子内部の平均空隙率が５％超であり
、サイクル特性が不良であった。
　比較例７は、平均粒子径Ｄ５０が５～７μｍの範囲外であり、且つ、粒子径３μｍ以上
の粒子内部の平均空隙率が５％超であり、サイクル特性及び放電容量のいずれも不良であ
った。
【００４３】
　図１に、実施例１の粒子表面の電子顕微鏡観察写真を示す。図２に、実施例２の粒子表
面の電子顕微鏡観察写真を示す。図３に、比較例１の粒子表面の電子顕微鏡観察写真を示
す。図４に、比較例２の粒子表面の電子顕微鏡観察写真を示す。

【図１】

【図２】

【図３】

【図４】
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