Materialcharakterisierung und

Fehleranalyse bei der Herstellung

von Lithium-lonen-Batterien
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Materialcharakterisierung und Fehleranalyse spielen eine
wichtige Rolle bei der Optimierung des Herstellungsprozesses
fur Lithium-lonen-Batterien (LIBs). LIBs werden aus
Elektrodensatzen zusammengesetzt, die hergestellt werden,
indem aktive Materialien mit Bindemitteln, Additiven und
Losungsmitteln gemischt werden, um eine Aufschlammung
zu bilden, die auf eine Stromabnehmerfolie aufgetragen und
dann getrocknet wird, um porose Elektroden zu erzeugen.

Vom Rohmaterial Uber die Elektrodenherstellung bis hin

zur Montage liefert die Materialcharakterisierung kritische
Kontrollparameter, die sicherstellen, dass die Leistung der
Batterie den Erwartungen entspricht. Die Fehleranalyse kann
verstandlich machen, warum sich die Akkuleistung im Laufe
der Zeit verschlechtert und wie der Batterieherstellungsprozess
optimiert werden kann, um die Leistungsverschlechterung

zu begrenzen. Dieser Artikel beschreibt die Analyse wichtiger
Parameter fiir die Charakterisierung von Kenngréf3en wahrend
der LIB-Herstellung und der Fehleranalyse und beschreibt

die von Micrometrics angebotenen Analyselésungen.1,2

Partikelgréfie und -form

Die Grof3e und Form der Partikel in den Batterie-
Rohstoffen beeinflusst die Packungsdichte, was wiederum
die Elektrodendicke und damit die Energiedichte
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beeinflusst. Partikel, die zu grof3 sind, kdnnen beim
Batteriewechsel zu grofien Volumenanderungen

flihren, was das Risiko von Briichen erhéht und

die Batterielebensdauer verkiirzt. Es wurde auch bewiesen,
dass die Partikelgrofienverteilung der Graphitanode ihre
elektrochemische Leistung beeinflusst. Es ist daher wichtig
sicherzustellen, dass die bei der Elektrodenherstellung
verwendeten Rohstoffe die korrekte Partikelgréfie haben.3,4,5

Mikrometrie bietet eine Reihe von Losungen zur Messung der
Partikelgrofie. Der SubSave AutoSizer bietet Partikelgrofien
im Bereich von 0,2-75 pm mit Luftdurchlassigkeit: Der
Saturn DigiSizer Il ist das erste kommerziell erhéltliche
Partikelmessgerat, das mit Hilfe von Lichtstreuung
Partikelgrofienmessungen mit hoher Auflésung, Genauigkeit,
Wiederholbarkeit, und Reproduzierbarkeit durchfihrt.

Der Particle Insight bietet Partikelgréffenmessungen
kombiniert mit einer Formanalyse mit dynamischer
Bildanalyse fiir Partikel im Bereich von 3-300 pm.1

Festkérperbestimmung

Kalandrieren ist ein Prozess, bei dem Elektrodenblatter
durch Rollen gefiihrt werden, um sie zu verdichten. Das
Kalandrieren erhoht die Energiedichte durch Verringerung
der Elektrodendicke und -porositét. Die Porenstruktur der
Elektrode wird durch Kalandrieren verdndert, was wiederum
das Benetzungsverhalten des Elektrodenfilms durch den
Elektrolyten beeinflusst. Das Kalendrieren ist ein wichtiger
Schritt bei der Herstellung von Hochleistungselektroden. Die
Porositat nimmt mit zunehmender Kalandrierung ab, und

zu viel Kalandrierung kann daher zu einem Kapazitatsverlust,
einer hohen Taktrate und einer schlechten Langlebigkeit in
der Zyklusleistung der Endbatterie fiihren. Die Bestimmung
des festen Anteils oder der relativen Dichte der Elektroden
kann als Kontrollparameter verwendet werden, um die
richtigen Einstellungen fir eine optimale Kalandrierung

zu bestimmen. Die Verwendung der festen Fraktion als
Kontrollparameter gewahrleistet eine konstante Kalandrierung
und elektrochemische Leistung von Charge zu Charge.1,6,7
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Der feste Anteil wird berechnet, indem die Hiilldichte der
Elektrode durch die absolute Dichte dividiert wird. Die Analyse
sowohl der Hiillendichte als auch der absoluten Dichte ist
daher erforderlich. Das AccuPyc 1340 und GeoPyc 1365
Instrument Porosity Bundle von Micrometrics bietet die ideale
Losung fir die Festolfraktion. Der AccuPyc 1340 bestimmt

die absolute Dichte unter Verwendung von Gaspyknometrie,
wahrend der GeoPyc1265 die Umschlagsdichte unter
Verwendung einer quasi-fliissigen Verdrangung bestimmt.1

Leistungsabfall

Die elektrochemische Leistung von LIBs verschlechtert

sich im Laufe der Zeit. Dieser Leistungsabfall wird am
bemerkenswertesten durch Kapazitatsverblassen wahrend
der Lade- und Entladezyklen oder durch verringerte
Lagerfahigkeit erkannt. Die Ursachen fiir Kapazitatsschwund
und Impedanzerhohung sind komplex, aber Beobachtungen
im Rahmen der Materialcharakterisierung kdnnen das
Verstandnis und die Begrenzung der Leistungsverschlechterung
unterstitzen. Die Analyse kann verstandlich machen, warum
sich die Akkuleistung im Laufe der Zeit verschlechtert und
wie der Batterieherstellungsprozess optimiert werden kann,
um die Leistungsverschlechterung zu begrenzen.1,8

Ausdehnung und Kontraktion wahrend des Batteriewechsels
kénnen zu Spannungen fiihren, welche die Leistung

der Elektrode beeinflussen, was zu einer Anderung der
Partikeldichte und der Porositat flihrt. Letztendlich kann eine
Delaminierung und eine Verringerung des Kontakts zwischen
dem Elektrodenmaterial und dem Stromabnehmer auftreten.
Anderungen der Partikeldichte und der Porositét, die durch
Volumenanderungen wahrend des Batteriezyklus verursacht
werden, kdnnen durch Vergleich der Materialeigenschaften von
frischen und gealterten Materialien beobachtet werden. 19,10 T

Micromeritics bietet mehrere wichtige Instrumentenlosungen
fir die physikalische Bewertung von neuen und

degradierten Batteriematerialien. Die AccuPyc 1340

und GeoPyc 1365, TriStar Il Plus und AutoPore V liefern
Porengréfien- und Porositatsmessungen von frischen und
gealterten Materialien, wahrend Oberflachenmorphologie
und Porengrodfe, Form und Tortuositét unter

Verwendung eines Rasterelektronenmikroskops (SEM)

wie der ProX Phenom Pro SEM bestimmt. 1

Schlussfolgerung

Die Materialcharakterisierung vor, wahrend und
nach der Batterieherstellung ist entscheidend, um
sicherzustellen, dass der Herstellungsprozess optimal ist
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und die Leistung der Batterie den Erwartungen entspricht.
Micrometrics bieten eine Reihe von Losungen, um die
Analyseanforderungen der LIB-Hersteller zu erftillen.
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