\Verstandnis fur Batterien

Physikalische Charakterisierung in der Batterieproduktion:
Schliissel zu Performance und Qualitat

Sowohl in der Batterieforschung als auch in der Qualitatskontrolle ist
eine prazise Charakterisierung der Batteriezelle und der Materialien inrer
Bauteile unerlasslich. Nur so kann eine zuverlassige Performance in den
vielfaltigen Anforderungsbereichen sichergestellt oder diese durch inno-
vative Forschungsansétze sukzessive verbessert werden. Hierzu kommt
eine breite Palette an etablierten analytischen Methoden zum Einsatz.

In Zeiten des Klimawandels wéachst die Bedeu-
tung elektrischer Energie und parallel auch die
Nachfrage nach effizienten Speichermedien.
Besonders die Anwendungsbereiche der Elek-
tromobilitét, portablen Elektronik und Speiche-
rung von erneuerbaren Energien treiben diese
Entwicklung. Durch das breite Spektrum an
Anwendungen sind auch die Anforderungen
an die Batterien vielfaltig. Aus dem Bereich
der Elektromobilitat kommt beispielsweise der
dringende Wunsch nach Batterien mit hdhe-
ren Energiedichten und Ladegeschwindigkei-
ten.l Gleichzeitig sollen die Batterien lange
Lebensdauern mit hohen Leistungsdichten
kombinieren und auch unter starker Bean-
spruchung kein Sicherheitsrisiko darstellen.
Die Kosten und das Recycling der Batterie
sind weitere kritische Faktoren. Diese zahl-
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reichen Anforderungsbereiche ertffnen viel-
faltige Forschungsfragen zur Verbesserung
der verfUgbaren Lithiumionen-Batterien und
motivieren die Weiterentwicklung alternativer
Batteriesysteme wie die Festkorper-,? Natri-
um-Schwefel-,F Lithium-Schwefel-,“ Redox-
Flow-® oder Lithium-Luft-Batterie.® 7 Diese
Batteriesysteme verfligen Uber individuelle
Starken und Schwachen wie bspw. hohe spezi-
fische Leistungs- und Energiedichten oder sehr
schnelle Aufladung, bendétigen allerdings z.B.
hohe Uberspannungen zum Laden oder leiden
unter verringerter Sicherheit und beschrankter
Zyklenfestigkeit. Diese vielfaltigen Eigenschaf-
ten legen individuelle Einsatzgebiete nahe und
eroffnen viele Mdglichkeiten zur Optimierung.

Im Folgenden wird diskutiert, welche moder-
nen Methoden herangezogen werden, um die
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produzierte Batteriezelle und die Materialien
ihrer Bauteile detailliert zu charakterisieren.
Diese Analysen sind essenziell, um die Qualitat
der Batterie in der Produktion zu sichern oder
in der Forschung bestimmte Charakteristika
gezielt zu verbessern.

Elektroden und Materialstruktur

Material und Struktur der Elektrode haben zen-
tralen Einfluss auf die Performance der Batte-
rie. Aktuelle Forschung beschéftigt sich unter
anderem mit der Untersuchung von alternativen
Materialien und der Unterdrtickung der Entste-
hung von Dendriten.["! So wurde z.B. gezeigt,
dass durch Einlagerung von Nanopartikeln
in die Poren der Anode die Entstehung von
Dendriten unterdriickt und so die Sicherheit
und Langlebigkeit der Batterie erhdht werden
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kann.® Diese Studie verdeutlicht die Bedeu-
tung der spezifischen Oberflache und Porositat
der Elektroden. Beide beeinflussen zusatzlich
die Kapazitat, Impedanz sowie die Lade- und
Entladezeiten der Batterie. AuBerdem kénnen
Abweichungen in der spezifischen Oberflache
auf Unreinheiten im Material hindeuten. In der
Lithium-Luft-Batterie ermoglicht die pordse
Struktur der Kathode den Eintritt des Sauer-
stoffs.b Zur Charakterisierung der Porositat
und der spezifischen Oberflache kommen Gas-
sorptions-Analysegeréte zum Einsatz.!¥)

Haufig liegen die Rohmaterialien zur Pro-
duktion von Batterien in Form von Pulvern vor
(z.B. Lithium-Eisenphosphat (LFP) oder Lithi-
um-Mangandioxid (LMO) als Kathoden- und
Graphit oder Kohle als Anodenmaterial in der
Lithiumionen-Batterie). Ein kritischer Parameter
ist die GroBe der Partikel dieser Pulver, da diese
die Leistungs- und Energiedichte der Batterie
beeinflusst. Je nach GréBe der untersuchten
Partikel wird ihre GroBe und GroBenverteilung
Uber dynamische Bildanalyse, Laserbeugungs-
oder Lichtstreutechnologie bestimmt (Abb. 1).
Die dynamische Bildanalyse bietet auBerdem
die Moglichkeit, die Form der Partikel zu cha-
rakterisieren.['

Dartiber hinaus ist es wichtig, die Dichte der
verwendeten Pulver zu bestimmen, da diese
z.B. die Leitung von lonen und Ladungstra-
gern innerhalb der Elektrode beeinflusst. Es
wird zwischen zwei Dichten unterschieden: der
Reindichte und der Stampfdichte. Die Dich-
ten kdnnen schnell und zuverlassig mithilfe von
Gaspyknometern und Stampfdichte-Analyse-
geréten bestimmt werden.® Die Kristallstruktur
und KiristallitgréBe der Elektrodenmaterialen wird
durch Réntgendiffraktometrie (XRD) untersucht.
Im Fall von Graphit als Anodenmaterial beein-
flussen diese Parameter beispielsweise die
Stabilitat und Kapazitat der Batterie.['"!

Bei vielen Batteriemodellen wird das Elek-
trodenmaterial als Aufschl@mmung auf den
Stromabnehmer aufgetragen. Hierzu wird
es mit leitfahigen Zusatzstoffen, Binde- und
Lésungsmitteln versetzt. Um eine homogene
Aufschlammung zu erzeugen, mussen sich

die Materialen und Additive gut mischen. Dies
hangt maBgeblich von den Zeta-Potenzialen
der Substanzen ab, welche mithilfe elektroki-
netischer Messgeréte charakterisiert werden.[')
FUr die Auftragung der Aufschlammung ist ihre
Sedimentationsstabilitat, inr Misch-, Pump- und
Beschichtungsverhalten entscheidend. Diese
Eigenschaften kdnnen detailliert mithilfe eines
Rotationsrheometers bestimmt werden.['? Fur
schnelle Tests in der Qualitatskontrolle kommen
alternativ Rotationsviskosimeter zum Einsatz.
Die Haftung der getrockneten Elektroden-Auf-
schlammung auf dem Stromabnehmer wird per
Ritzprifer getestet.'¥ Neben der Beschichtung
per Aufschlammung werden auch Trockenbe-
schichtungen verwendet. Auch hier kommen
rheologische Methoden zum Einsatz und helfen
so, die Kosten, Sicherheit und Leistung von
Batterien zu verbessern.!'¥

Charakterisierung der Elektrolyten
Die Ladegeschwindigkeit von Batterien hangt
maBgeblich von den Transporteigenschaften
des Elektrolyten ab, weshalb verstérkt daran
geforscht wird, die ionische Leitfahigkeit und die
Uberfiihrungszahl der Lithiumionen des Elektroly-
ten zu verbessern.l"' Hierzu ist eine chemische
Charakterisierung der verschiedenen Elektrolyten
mittels Raman-Spektroskopie unerlasslich.[
Neben der chemischen Zusammensetzung
ist die Konzentration an Lithiumionen in der
Elektrolytldsung essenziell und kann z.B. Uber
die Dichte oder den Brechungsindex bestimmt
werden. Auch weitere physikalische Eigenschaf-
ten wie die Viskositat und Brennbarkeit des
Elektrolyten sind von groBer Bedeutung und
beeinflussen die Sicherheit, Lade- und Entlade-
geschwindigkeit. Die beschriebenen Eigenschaf-
ten kénnen durch Refraktometer, Dichtemess-
gerate, Viskosimeter und Flammpunktprufer
charakterisiert werden.!®In Feststoffbatterien
wird auf einen flissigen Elektrolyten verzich-
tet. Dies verspricht eine langere Lebensdauer,
kiUrzere Ladedauer und hoéhere Energiedichte
im Vergleich zur Lithiumionen-Batterie.? Zur
Charakterisierung der Materialien wird unter
anderem XRD eingesetzt.
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Abb. 1: Mittels Laserbeugungstechnologie
bestimmte PartikelgroBenverteilung von drei
verschiedenen Kathodenmaterialien.!' 16

Flow Wmin)

§ + Comuisires Fiow % |
90 -+ Demserda Fira % |

L
n

Curmn Pers Flew %
=
Diffarential Flow %

o Jafi it o5

] o9 ik} o7 o0& 13 04 03
Prre demetsr (um)

Abb. 2: Kapillarflussporometrie-Kurven (links) und
zugehdrige GroBenverteilung der durchgehenden
Poren (rechts) eines Separators.®

Struktur der Separatoren

In Batterietypen mit flissigen Elektrolyten kom-
men pordse Membranen als Separatoren zwi-
schen der Anode und Kathode zum Einsatz.
Diese mUssen mechanisch robust sein und die
Entstehung von Dendriten und Kurzschlissen
verhindern. Gleichzeitig mUssen sie eine ein-
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Abb. 3: Konturdiagramm des 003 XRD-Reflexes (links) und die angelegte Span-
nung (rechts) wahrend des Ladens und Entladens einer Li;-XCo0, Knopfzelle.'®

Abb. 4: lllustration des elektrochemischen in situ Batteriezellen-SAXS-
Aufbaus (BatteryCell SAXS).['
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heitliche PorengroBe aufweisen, die den lonen-
durchfluss ermdglicht. Daher sind das Material
und die Struktur des Separators zentrale For-
schungsthemen.['7In der Lithium-Luft-Batterie
werden zusatzlich Gastrennungsmembranen
eingesetzt.® Die Porositat verschiedener Mem-
branen kann Uber Gassorption, Kapillarflusspo-
rometrie und Quecksilberporosimetrie analysiert
werden (Abb. 2).0 Die mechanische Stabilitat
und Dehnbarkeit der Membran kann durch rheo-
logische Messungen charakterisiert werden. 6l

Ladung und Entladung der Batteriezelle

Das Verhalten der Batterien wahrend des Lade-
und Entladevorgangs kann mithilfe von XRD
untersucht werden (Abb. 3).1"® Hierdurch kénnen
strukturelle Verdnderungen innerhalb der ver-
schiedenen Batteriekomponenten in situ ver-
folgt werden. Auch Réntgenkleinwinkelstreuung
(SAXS) kann verwendet werden, um solche in
situ Experimente durchzufiihren (Abb. 4).1'9 So
kdnnen bspw. strukturelle und dynamische Infor-
mationen wahrend der Entlade- und Ladezyklen
von porosen Multiphasen-Elektroden, wie sie in
Lithium-Luft- oder Lithium-Schwefel-Batterien
zum Einsatz kommen, gewonnen werden. 920

Fazit

Innovative Forschungsprojekte treiben die
Leistungsfahigkeit von Batterien stéandig voran.
Sowohl in der Batterieforschung wie auch in der
Quialitétskontrolle ist die Wahl geeigneter Cha-
rakterisierungsmethoden entscheidend. Anton
Paar deckt mit seinem Produktportfolio 95 %
der wichtigsten Charakterisierungstechnologien
fUr die Batterieindustrie ab und unterstutzt seine
Kunden mit einem auf Batterien spezialisierten
Kompetenzzentrum dabei, die aktuellen und
zukUnftigen Herausforderungen in der Ener-
giespeicherung zu bewadltigen. Weitere detail-
lierte Informationen und Messdaten finden Sie
in unserem Praxisleitfaden zur Charakterisierung
von Batteriematerialien.®
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