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Micromeritics pristroje a
jejich vyuziti pri analyze materialu
pro vyrobu baterii
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MERNY POVRCH POROZITA HUSTOTA INTERAKCE CASTIC PRASKOVA VELIKOST CASTIC
PEVNYCH LATEK REOLOGIE
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Hustota — jednoducha QC

Hustota — plynova pyknometrie
Zakladni parametr materialu = 1.532 g/cc +/- 0.004 g/cc
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Charakteristika objemové hustoty pojiva

= (Objemova hustota
= Ukladani
= Zpracovani
= Vyber stupne

= VIliv dalSich vlastnosti
= Velikost ¢astic
= Tvar
= Porozita
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Velikost castic

Solid Electrolyte Sample Material
Cumulative Finer Mass Percent vs. Diameter
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Cumulative Finer Mass Percent (%)

Particle Diameter (um)

= Sedimentace vyuziva fyzikalni zakony (Stokesuv) a snadno méfitelné
vlastnosti, které nevyzaduji modelovani metodou pokust a omylu

= Poskytuje uplnou kontrolu hmotnosti vzorku a kvantifikuje jemny obsah

mimo rozsah meéreni

= Pouziva vyssSi koncentraci materialu nez mnoho jinych technik zajistujici

reprezentativni vzorek

Particle Size Summary

Mean 3.246:0.063 um

Mode 23714 = 0.081 pym
Median 2.3714 = 0.081 ym

D90 6.296 um

D50 2456um
DIO 0984 um

«<50um 840%
<10pum 103 %

<050um 4.1%
«010um 39%
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Rtut'ova porozimetrie & Adsorpce plynu

Adsorpce plynu

BET mérny povrch

Mikropory

Mezopory
0.35 nm — 300 nm

Vitlacovani rtuti
* Mezopory
= Makropory
= 3nm—-400 ym
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Adsorpce

Adsorpce na povrchu Monovrstva plochy povrchu Nekolikanasobna vrstva

Zvysuijici se tlak
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Fyzisorpce plynu
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condensation
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Multilayer adsorption
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Material anody baterie

Quantity Adsorbed (cm®/g STP)

Isotherm Linear Plot
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Vypocet BET

BET Surface Area Plot
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Summary
BET surface area: 31,0351 10,1378 m¥g
Slope: 0,135043 £ 0.000613 glem’ STP
Y-itercept: 0,005204 £ 0.000109 glom’ STP
C: 26952021
Qm: 7,130C cm¥g STP
Correlation coefficient. 09998557
Moleculer cross-sectional area: 0,1620 nm?

Isotherm
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Quantity Adsorbed (mmol/g)

Material katody baterie

Isotherm Linear Plot )
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Rtut’ova porozimetrie

AutoPore V

T

@ v
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Meéreni

Tlak — velikost poru

Kapacita — zaplneny objem

Studujte a optimalizujte distribuci velikosti pord
separatoru, coz je kliCove bezpecCnostni
hledisko.

Kontrola kvality koncovych elektrod a
separatoru.
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Cumulative Intrusion (mL/g)

Porozita separatoru

Cumulative Intrusion vs Pore size Diameter
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= Specificky objem pérd: 0.7 cm3/g
= Stf. velikost poru: 132 nm

= Porozita: 40 %
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Cumulative Intrusion vs Pore size Diameter
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Charakterizace praskového materialu katody

FT4 _
Praskova reologie

\
Y
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» Bezné material na katody se pouziva LiIFePO4 (LFP)
= U tfi rznych dodavatelu bylo zjisténo, ze funguji odliSné

» Kazda sarze byla analyzovana pomoci FT4, aby se urcilo, zda
|ze reologickeé vilastnosti pouzit ke specifikaci optimalnich
surovin.

'
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Charakterizace praskového materialu katody

Dve reologické vlastnosti, které mohou ovlivnit, jak se bude prasek
misit a dispergovat, jsou specificka energie a propustnost:

» Specificka energie (SE) kvantifikuje stupen mechanického
vzajemneho spojeni a tfeni mezi Casticemi. NizSi hodnoty jsou
obvykle spojeny s pravidelnéjSimi kulovitymi ¢asticemi.

» Permeabilita popisuje schopnost prasku uvolfiovat nebo
zadrzovat vzduch.

» \/ySSi hodnota tlakové ztraty (PD) znamena snizenou
propustnost

praqolab

o
\
e
T

Normal
Stress ©




Vysledky

13

* Dolni SE pro davku 1 — snizené mechanicke blokovani a
tfeni mezi Casticemi. .

11

SE, ml/g

= Castice se méné shlukuji a mohou se rozptylit
rovhnomerneéji. "

= Sarze 1 - nejvy$si hodnota PD své&dgici o snizené
propustnosti.

= Vyrobni zkusenosti ukazaly, ze Sarze 1 produkovala e
homogennéjsi kasi, coz vedlo k vyrobé elektrod s vy$Sim
vytézkem.

w
o

= Sarze 1 ma vlastnosti typicky spojené s materialy, které
mohou téci a efektivnhé se distribuovat, coz posiluje
pozorovanou korelaci s vykonnosti procesu.
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Vyhody in situ charakterizace katalyzatoru za
podminek v reaktoru.
Vyhody ICCS pristroju od PID/Micromeritics

[mj
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In situ charakterizace pevnych latek

Vyhody?7??

Charakterizace za reakCnich podminek??

Inovativni techniky

Vliv vysokeého tlaku a teploty na redukci aktivnich latek???
Vysledky méreni

Instrumentace



Characterizace katalyzatoru nebo jinych pevnych latek

Fyzikalni charakterizace:

meérny povrch, distribuce objemu poéru, celkovy objem péru

Chemicka charakterizace:

TPR pfi vyssich tlacich, vyznam nosicu katalyzatoru,
slinovani, difuze, atd.....
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Porovnani tvaru krivek TPR pfi atm. tlaku a 15barech
- vyhody....

Pure Copper Oxide CuQ
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Posun redukéni teploty jako funkce rostouciho tlaku
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VIiv nosic¢u katalyzatora na stabilizaci aktivnich druhu.
Katalyzatory Fe203 na ruznych nosicich
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) N _ Effect of the high pressure of Ha over the reduction of Fe:0aTi0z

Effect of the high pressure of Hz over the reduction of Fez0yALO:

370C
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J00C 3450

—

Efect of the tigh pressure of Hz over the reducton of Fez02/Si0:
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Srovnani vysledku pulzni chemisorpce pri atmosférickém tlaku
a tlaku 15 bar

Catalyst: 18% by weight o ” e
s .
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Vysledky

* Vysoky tlak H, snizuje redukcni teplotu, a proto
minimalizuje slinovani na aktivnich latkach.

* TiO, jako nosicC predstavuje vyssi stabilizaci oxidu zeleza.
Maly posun v redukCnim profilu, jak se zvysuje tlak
vodiku.

* Pulzni chemisorpce CO pri vysokem tlaku a pri vysokem
obsahu Co;0, ukazuje vetsi disperzi. To by mohlo byt

zpusobeno difuzi molekuly (CO) do struktury velkych
castic Co;0,
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Pristroje

In situ system charakterizace katalyzatort (ICCS):

Stolni systéem

Univerzalni

Analyticky systém (vysoké rozliseni TCD) zlaty filament

Temperace peltierem i chladici pasti

Moznost regulace teploty od -20°C do 60°C

Dva regulatory hmotnostniho toku, jeden pro smes H,/Argon s 1500 sccm a
jeden pro aktivni plyn pouzivany pro pulzni chemisorpci

Kalibrovana kolona pro pulzni chemisorpci
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Vyhody pristroje ICCS
« Systém lze pfipojit k jakémukoli pritoénému zarizeni

(reaktoru), pokud ma systém zakaznika programovatelnou pec
pro spravné provadeni vsech analyz TPX.

* PIné automaticky vykon
 Vlastni kalibrace pro kvantitativni analyzu

« Sofistikovany software schopny automaticky detekovat a
Integrovat piky pro snadné stanoveni disperze, aktivniho
povrchu kovu a velikosti aktivnich Castic.
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Vyhody pristroje ICCS

« Automaticky kvantifikuje mnozstvi vodiku spotfebovaneho béhem
reakce pro snadné stanoveni mnozstvi redukovatelnych latek.

« Automaticky pfirazena Tm pro kazdy pikl na redukcnim profilu.

« Automaticky kvantifikuje mnozstvi kysliku spotrebovaného béhem
TPO analyzy. Toto je dulezity parametr pro urCeni stupné redukce.

« UrCuje kyselost katalyzatoru a takeé silu kyselych mist pfi desorpci
pfi ruzné rychlosti ramp.
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Spojeni pristroje ICCS s prutoénym reaktorem

EFFI Micro-reactor

The ICCS device connected to the micromeritics EFFI system
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Dékuji za pozornost

volfova@pragolab.cz
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https://twitter.com/pragolab
https://www.facebook.com/Pragolab
https://www.instagram.com/pragolab_s.r.o/
https://www.youtube.com/user/Pragolab/videos
https://www.linkedin.com/company/2897891/admin/

