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ABSTRACT

Obtaining the conductive phase Li>Si:Os from natural
Bolivian  diatomite for its application in
electrochemical ceramic separators. Electrochemical
ceramic separators composed of Li,Si»Os as the ionic
conductive phase have been obtained from natural
Bolivian diatomite as a source of silicon. The products
obtained have been characterized by XRD, SEM, N3
physisorption, as well as porosity, electrolyte
absorption, and thermal shrinkage. The results showed
that the increase in temperature caused a variation in
the phase composition of the samples. The maximum
percentage of Li,Si,Os reached was 67.4% at 800°C.
SEM micrographs show that the diatomite used has
high sieve-like porosity, which is destroyed by heat
treatment. However, thanks to this initial porosity, the
materials obtained have pores in the range of 0.1-2
pm that can serve as channels for Li* ion diffusion for
future application in LIB’s. The separators obtained
exhibited good porosity properties (41.61%),
electrolyte absorption (88.26%) and high thermal
stability (>1600°C).

RESUMEN

Se  han obtenido  separadores  cerdmicos
electroquimicos compuestos de Li2Si,Os como fase
conductora ionica a partir de diatomita natural
boliviana como fuente de silicio. Los productos
obtenidos han sido caracterizados por DRX, SEM,
fisisorcion de N2, ademas de la porosidad, absorcion
de electrolito y contraccién térmica. Los resultados
mostraron que el aumento de la temperatura provoco
la variacion de la composicion de fases en las
muestras. El maximo porcentaje alcanzado de
Li»Si20s fue de 67.4% a 800°C. Las micrografias
SEM muestran que la diatomita usada presenta una
alta porosidad tipo tamiz, destruyéndose debido al
tratamiento térmico. Pero gracias a esta porosidad
inicial, los materiales obtenidos presentan poros
dentro de un rango de 0.1 — 2 um que pueden servir
como canales para la difusion de iones Li* para su
futura aplicacion en LIB’s. Los separadores obtenidos
presentaron buenas propiedades de porosidad
(41.61%), absorcién de electrolito (88.26%) y una alta
estabilidad térmica (>160°C).
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INTRODUCCION

Las baterias de ion litio (LIB’s) se han convertido en los dispositivos electroquimicos més utilizados en la tecnologia
moderna, contribuyendo a la reduccion del uso de combustibles fosiles, como alternativa energética mas limpia y
sustentable. En una bateria, el separador es un componente importante para su seguridad y buen desempefio, y méas
aun en sistemas que demandan alta densidad energética, como en sistemas estacionarios y vehiculos hibridos y
eléctricos, lo cual lleva al desarrollo de baterias de alta seguridad. Actualmente, los separadores comerciales estan
hechos de materiales poliméricos (polipropileno, polietileno o una combinacion), los cuales presentan la desventaja
de ser térmicamente inestables, lo que provoca una contraccion térmica (>120°C) conduciendo a un corto circuito
dentro de las LIB’s por contacto entre catodo y anodo?.

Como resultado, el desarrollo de nuevos tipos de separadores para LIB’s con alta estabilidad térmica ha cobrado
mucha importancia en la investigacion actual. Una estrategia que se esta desarrollando muy ampliamente es la
modificacion de los separadores convencionales mediante la incorporacién y/o recubrimiento con diversos materiales
ceramicos inorganicos (separadores compositos), ademas del uso de materiales naturales debido a que algunos de
estos poseen una composicion y morfologia aprovechable (micro y nanoestructura porosa) % 2.

Sin embargo, los separadores compositos basados en materiales cerdmicos todavia tienen restricciones en la
temperatura de operacion debido al uso del material polimérico. Ademas, la absorcidn y retencién de electrolito no
es tan buena como en el caso de un separador ceramico puro’. La fase de disilicato de litio, Li,Si»Os, ha sido de
interés en la obtencién de separadores basados en materiales ceramicos, debido a su propiedad altamente conductora
idnica, que puede ayudar en la movilidad i6nica a través del separador durante los procesos de carga y descarga en
una bateria* 8. Se ha reportado la obtencién de Li,Si,Os mediante diversos métodos de sintesis como estado sdlido,
precipitacién, sol-gel, entre otros, en los cuales se hace el uso de reactivos p.a. como tetraetilortosilicato (TEQS) y
silica gel amorfa como fuentes de Silicio, Variables como la relacion molar Li:Si, temperatura y método de sintesis
influyen en el porcentaje de obtencidon de Li,Si,Os frente a otros tipo de silicatos (como ser Li,SiO3z 0 LisSiO4)" 8.

En este sentido, reportamos la obtencién de separadores ceramicos a partir de diatomita natural boliviana como fuente
de silicio, afiadiendo LiOH como fuente de litio y obteniendo los materiales a diferentes temperaturas de calcinacion
para la optimizacidn de la formacion de la fase conductora idnica de silicato LiSi,Os durante el tratamiento térmico.
De esta forma se tiene el aprovechamiento de la diatomita boliviana como fuente de silicio, ademas de las propiedades
porosas y de bajo costo de esta materia prima natural.

EXPERIMENTAL

Preparacién de los productos de separadores cerdmicos

La diatomita natural boliviana posee un alto contenido de silice amorfa, lo que la hace versétil para la formacién de
nuevas fases cristalinas mediante un tratamiento térmico. Sin embargo, existe la presencia de impurezas que podrian
interferir con el proceso de obtencién de las fases de silicatos. Por tanto, la diatomita natural boliviana proveniente
de la localidad de Bella Vista, Potosi fue sometida previamente a una lixiviacion con &cido sulfdrico 6M en un envase
cerrado de acero inoxidable (autoclave) a 85°C por 24 horas para la eliminacién de impurezas. Las muestras de los
separadores ceramicos fueron obtenidas siguiendo la metodologia descrita por D. Li et al*. Los precursores de LiOH
(Sigma Aldrich, 98%) y de diatomita lixiviada fueron inicialmente mezcladas y homogeneizadas en un mortero de
dgata en una proporcion en masa de LiOH/Diatomita de 25/75, con las denominaciones CS-a, donde o corresponde
a la temperatura de calcinacién i.e. 700, 800 y 900°C. Se us6 como agente aglutinante la trietanolamina (CsHisNOs,
Sigma Aldrich, 98%) para obtener una consistencia pastosa para conformar los separadores ceramicos en forma de
discos en moldes de 2 cm de didmetro, este compuesto se elimina durante el proceso de calcinacion. Las muestras
fueron secadas a temperatura ambiente por 24 horas y calcinadas a las temperaturas mencionadas por 3 horas a una
velocidad de calentamiento de 2°C/min. Por dltimo, los separadores ceramicos fueron pulidos y homogeneizados
hasta obtener discos de entre 0.7 a 0.8 mm de espesor® 10,

Caracterizacion estructural y morfolégica

Caracterizacion estructural

Los separadores ceramicos obtenidos se caracterizaron estructuralmente por difraccion de rayos X (DRX) utilizando
un equipo difractometro Rigaku (Miniflex) con radiacion de Cu (Kal = 1.5418 A) con un incremento de 0.01° en
26. Los difractogramas obtenidos fueron analizados mediante el software X’pert HighScore Plus para determinar las
fases cristalinas y determinar los porcentajes de fase por refinamiento Rietveld.
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Morfologia

La morfologia de los productos se determiné mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM) con un
microscopio TESCAN VEGAS3 con un voltaje de aceleracién de electrones de 10.0 kV sin recubrimiento y
magnificacion de 4.00kx — 10.00kx.

Area superficial

El area superficial de los materiales fue determinada por fisisorcion por intrusion de N, mediante el método BET
empleando un equipo ChemBET Pulsar TPR/TPD de la marca Quantachrome Analysis acoplado a un cromatégrafo
de gases (GC). Para ello, la desgasificacion se realiz6 en un flujo constante de nitrégeno a 200°C por 3 horas y las
pruebas de fisisorcion se realizaron a presiones relativas dentro del rango BET (0.1 — 0.3) con una mezcla de helio y
nitrégeno controlados por controladores de flujo masico (MGC).

Porosidad
La porosidad de los materiales sintetizados se determiné para estimar los espacios vacios por donde se introduce el
electrolito y pueda darse la difusion de los iones Li+ a través del electrolito. Esta se determind mediante un test de
absorcion, empleando el electrolito comercial de LiPFs y usando la siguiente ecuacion® %
Wr — W

pu Vs
Donde wr es el peso total del separador una vez el liquido es totalmente absorbido, ws es el peso del separador seco,
pi es la densidad del electrolito y Vs es el volumen del separador.

Absorcion de electrolito

La absorcién de electrolito se realiz6 para determinar el grado de afinidad de los materiales sintetizados hacia LiPFg,
compuesto comercialmente utilizado en celdas. Esta se determind mediante la obtencién de los pesos del separador
cerdmico seco y del separador empapado con el electrolito al cabo de 1 hora (luego de retirar el exceso de electrolito).
Luego de obtener el separador con electrolito absorbido, se llev6 a secado a 50°C para obtener el peso final del
separador después del secado. La absorcion de electrolito se determiné mediante la siguiente ecuacion®:

Wy —W,

Absorcién de electrolito =
Wo

Donde Wy es el peso del separador seco y W; es el peso del separador empapado con electrolito.

Estabilidad térmica

Para determinar la estabilidad térmica de los separadores ceramicos y separador Celgard, se llevaron a cabo pruebas
de contraccion térmica. Esta se determind mediante un test de identificacion de los cambios en el &rea de los
separadores ceramicos obtenidos y en comparacién con un separador comercial organico (Celgard 2320) después de
calentarlos a 160°C por 0.5 h. Con los datos recopilados se determiné la tasa de contraccion térmica mediante la
siguiente ecuacion* &:

Tasa de contraccion térmica (%) = *100%

0

Donde A es el area del separador antes del calentamiento y A es el area del separador después del calentamiento.
RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de la materia prima: diatomita natural boliviana

La Figura 1 muestra los difractogramas de DRX correspondientes a la diatomita natural boliviana y la diatomita
lixiviada. Se puede observar en el patron de DRX perteneciente a la diatomita natural (en color rojo) la presencia
principalmente de una banda ancha entre 18° y 28° en 26, el cual es atribuido a silice amorfa, que proviene de la
estructura fosilizada de los microorganismos. Ademas, se pueden observar picos intensos y bien definidos
pertenecientes a la fase cristalina de halita (NaCl, JCPDS 01-071-4661), cuarzo (SiO,, JCPDS 01-083-0539) y
minerales de plagioclasa (Nag.ag9Cap.a91(Als48sSi25060s), JCPDS 01-079-1149) y arcillas como la moscovita
(KAIl(SiA)4010(0OH),, JCPDS 00-058-2034), identificados previamente en otro estudio®. El proceso de lixiviacion
de la diatomita natural dio como resultado la eliminacion del NaCl, como puede observarse en el patron de DRX (en
color azul). En cuanto al cuarzo y la plagioclasa, su disminucion se debe principalmente a una separacién mecéanica
después de la lixiviacion, los cuales quedaron como sedimentos oscuros que se separaron durante los primeros
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lavados®. Ademas, se realizo también una separacion inicial de trozos de cuarzo en la diatomita natural mediante
tamizado, lo cual favoreci6 ain mas el proceso de purificacion.

® NaCl (Halita)
° *  SiO, (Cuarzo)
C Plagioclasa
+ Moscovita
&
k=]
®
s
= -
4,;*)»;@,‘“-,, ‘l'vjl-‘. ’ | Diatomita natural
/ A+ | ’
2 fo 4 T I {
o gl L S| [
fobomn 1 o “
_wﬂ// wl"'\ i ita lixivi
i Diatomita lixiviada
T T T T
10 20 30 40 50
Pos. [°2Th ]

Figura 1. Difractograma de DRX de las muestras de diatomita natural boliviana (en rojo) y diatomita lixiviada con
H,SO, 6M (en azul).

Las micrografias SEM de la diatomita natural boliviana y la diatomita lixiviada se muestran en la Figura 2. Se observa
una estructura tipo tamiz en la diatomita natural (Figura 2A y 2B), compuesta de grandes particulas porosas de
diversas formas pertenecientes a las estructuras fosilizadas de microorganismos biolégicos que se encuentran en el
rango de 10 hasta 50 um. Después de la lixiviacidn, se puede observar que algunas particulas sufrieron parcialmente
rupturas en pedazos mas pequefios (Figura 2C y 2D), pero aln se distingue la forma caracteristica de las particulas®
12

Figura 2. Micrografias SEM de: A) y B) la diatomita natural boliviana y; C) y D) diatomita lixiviada provenientes
de la localidad de Bella Vista, region geolégica de Murmuntani.
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Figura 2.(Cont.) Micrografias SEM de: C) y D) diatomita lixiviada provenientes de la localidad de Bella Vista, regién
geoldgica de Murmuntani.

Obtencion de separadores ceramicos a partir de diatomita purificada
En la Figura 3 se muestran los difractogramas de los separadores ceramicos obtenidos a diferentes temperaturas.

Li,Si,O5

Li,SiO;

LIAISI,O

SiO, (Cuarzo)
Si0,(Cristobalita)

O % p o n

¢ CS-900

Intensidad (u.a.)

Pos. [°2Th.]

Figura 3. Difractogramas de DRX de los separadores ceramicos sintetizados a 700 (en azul), 800 (en rojo) y 900°C
(en verde).

De acuerdo con estos resultados, se puede observar que a 700°C se formaron 5 fases cristalinas que son: LiSi;Os,
Li>SiOs, LiAISI,O¢ y SiOz en forma de cuarzo y cristobalita. Mientras que a 800°C desaparecio la fase de cristobalita
y a2 900°C ya no se tiene ademas la fase de cuarzo, lo que sugiere que estas dos Ultimas fases reaccionaron por efecto
de la temperatura para conformar las fases de silicatos y aluminosilicato de litio. A altas temperaturas, la presencia
del LiOH actda como fundente, se producen rupturas de enlaces Si — O de la silice amorfa, donde en el proceso de
enfriamiento, los 4&tomos de Si y O se vuelven a recombinar formando las nuevas fases cristalinas de silicatos y
aluminosilicatos. La formacion de la fase conductora idnica involucra la siguiente reaccion quimica;

2Si0, + 2LiOH = Li,Si,05 + H,0 1 1)
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Se observa también una gran presencia del metasilicato Li-SiOs, el cual, por el contrario, disminuye en 800°C y
vuelve a incrementarse a 900°C, lo cual indica que la formacion de esta fase es favorecida a altas temperaturas. Esta
fase cristalina se forma de acuerdo a la siguiente reaccion quimica:

Si0, + 2LiOH = Li,Si0O5 + H,0 1 )

Mientras el pico a 20 = 29.76 perteneciente a la cristobalita presente a 700°C, desaparece a mayores temperaturas de
calcinacion, sugiere que reacciond de acuerdo a las ecuaciones (1) y (2)°. Un similar caso se observa con el cuarzo
(26 =26.59), el cual desaparece a 900°C, siendo parte de la formacion de Li,Si>Osy Li>SiOs. En cuanto al LiAISi;Os,
este se forma por la presencia de aluminio proveniente de la arcilla y plagioclasas presentes en la diatomita natural
remanentes después de la lixiviacion. De acuerdo al pico de difraccidn principal de esta fase (26 = 25.55), hay un
aumento en la intensidad con el cambio de la temperatura de calcinacion al llegar a 900°C.

En cambio, la temperatura de calcinacion influye en la intensidad de los picos principales del Li»Si»Os (26 = 23.75,
24.26 y 24.81), que aumentan hasta los 800°C, y luego disminuyen al Ilegar a los 900°C. Esto nos demuestra que el
aumento en la intensidad de los picos no es debido a un aumento de la cristalinidad, como puede ser el caso, sino
mas bien al aumento del contenido de la fase cristalina, en concordancia con el estudio de Li et al.5.

Por tanto, se realizé un refinamiento Rietveld para determinar los porcentajes aproximados de cada fase cristalina
presentes a cada temperatura a partir de los difractogramas. En la Figura 4 se muestra el comportamiento de los
porcentajes de las fases de Li,Si»Os, Li»SiOs, LiAISi,Og y SiO2 (cuarzo y cristobalita) presentes en las muestras frente
a las temperaturas de trabajo y en la Tabla 1 los respectivos valores obtenidos.

—e— Li,Si,0,
o Li,SiO,
70 - - o— LiAISi,Of
N ®— SiO, (Cuarzo)
604 | -®— Si0, (Cristobalita)
X \\
Q50 e
S
@
T 40
iC
8
S 301 e
8 oo
S S .
o 20 e
10 ®
®
e
0 T T T
700 800 900

Temperatura (°C)

Figura 4. Comportamiento de fases cristalinas a diferentes temperaturas.

Tabla 1. Datos de porcentajes de fases cristalinas.
Porcentaje fase (%)

Muestra Cs- Cs- Cs-

700 800 900
Li,Si,0s 33.6 67.4 49.4
Li,SiOs 48.6 18.7 30.2
LiAlSi,Og 8.5 9.8 204
SiO, (cuarzo) 2.1 4.2 ND
SiO, (cristobalita) 7.2 ND ND

ND = No Detectado.

Como se indic6 anteriormente, el contenido de Li;Si>Os va aumentando con la temperatura, pero luego disminuye al
llegar a 900°C alcanzando su maximo porcentaje de 67.4% a 800°C. En este punto se favorece la reaccion mostrada
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en la ecuacion (1), para luego seguir la reaccion de la ecuacion (2) al aumentar la temperatura, donde se favorece
también la formacién de Li,SiOs, fase menos conductora idnica. Sin embargo, esta fase alcanza un maximo
porcentaje de 48.6% a 700°C. ElI comportamiento del LiAlSi,Og parece ser proporcional al aumento de la
temperatura, alcanzando hasta 20.4% a 900°C. Esto nos indica que a 700 y 800°C no reacciond todo el aluminio que
se encuentra presente en la diatomita. Se ha reportado que este tipo de aluminosilicato se puede considerar un
conductor idnico, que depende de factores como densidad de empaquetamiento atomico, la proximidad de los
sucesivos sitios Li-Li y del entorno local conformado por la subred Si/Al** . Por estas razones, profundizamos en
la caracterizacion de la serie a 800 C.

A 900°C ya no existe contenido de cuarzo ni cristobalita, donde primero toda la cristobalita pudo aportar en parte a
la formacién de cuarzo (por eso el aumento de éste de 2.1 a 4.2% al aumentar de 700 a 800°C) y otra parte en la
formacion de silicatos. Luego el cuarzo presente pudo formar parte de la formacion de los silicatos (Ec. 1y 2) y
aluminosilicato de litio a 800°C, mediante un proceso de fusion alcalina por el LiOH.

Siendo necesaria la conformacion de placas tipo pellets para la evaluacion electroquimica, se debe mencionar que de
las 3 temperaturas de trabajo, solo a 800°C se lograron obtener los pellets con una buena consistencia, mecanicamente
manejables y sin rajaduras, lo cual es muy apto para el posterior pulido de la superficie. Este aspecto es muy
importante para poder realizar el ensamblaje en forma de disco correspondiente a las celdas botdn. La Figura 5
muestra las diferentes apariencias obtenidas en los separadores cerdmicos a 700, 800 y 900°C. Como puede
observarse, los separadores ceramicos obtenidos a 700°C se resquebrajaron, no alcanzando una buena consistencia,
presentando consistencia muy blanda para el pulido y ensamblaje, a pesar de que se emplearon las mismas
condiciones para el preparado de los pellets (presion, concentracion de aglutinante, etc.). Por el contrario, a 900°C,
los separadores ceramicos adquieren una consistencia mas dura, siendo dificil su pulido y no pudiendo alcanzar una
superficie recta, homogénea y de un espesor adecuado. De esta forma, los separadores obtenidos a 700°C y 900°C
no lograron adquirir buenas caracteristicas fisicas, por lo que no se pudieron realizar ensamblajes con estas muestras.
Por lo que, a 800°C se puede observar que existe un buen equilibrio entre la fase conductora iénica Li;Si2Osy la
consistencia del material para poder ser ensamblado, razén adicional para considerar con mas cuidado estas muestras.

900°

Figura 5. Apariencia fisica de los separadores ceramicos obtenidos a diferentes temperaturas.

Caracterizacion del pellet de separador ceramico obtenido a 800°C (CS-800)

Caracterizacion morfolégica por Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

En la Figura 6 se muestra la imagen SEM del separador ceramico CS-800, tomada de la seccién transversal. Como
se observo en las imagenes SEM de la diatomita (Figura 2), esa morfologia porosa inicial proporciond a los
separadores cerdmicos una gran condicion, presentando agujeros tridimensionales (Figura 6) con un amplio rango
de tamafios, entre 0.1 — 2 um, los cuales pueden servir como canales para la asimilacion adecuada de electrolito que
permita la difusion de los iones litio para su futura aplicacion en baterias de ion litio.

Area superficial de las muestras de diatomita y el separador ceramico CS-800

Se realizaron las pruebas de fisisorcion de N para la determinacién del area superficial de la diatomita natural (DN),
lixiviada (DL) y de la muestra CS-800, cuyos resultados se muestran en la Tabla 2. Los resultados muestran que el
tratamiento &cido provocd un ligero aumento en el area superficial de 36.3 a 53.3 m?/g en la diatomita, esto debido
a la fragmentacion de las particulas de las estructuras de los microorganismos fosilizados (como se observé en Figura
2B) aumentando de esta forma la superficie de contacto'? y el efecto de la eliminacion de metales y sales ocluidas en
los poros de la diatomita. Por otro lado, puede observarse que la temperatura de calcinacion (800°C) lleva a una
disminucion del area superficial de los separadores ceramicos en comparacion con la materia prima de partida de
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53.3 a 10 m?/g. Este suceso es debido al efecto de sinterizacion de las particulas de la diatomita por el tratamiento
térmico, que es mayor a medida que se aumenta la temperatura. La sinterizacién en un material sélido viene
acompafiada por la disminucion de su area superficial interna por colapso de poros internos e intersticiales. Del bajo
valor en el area superficial obtenido en el separador, se puede decir que la diatomita presenta macroporos en su
estructura, como se observé en la imagen SEM de la Figura 6.

Figura 6. Micrografia SEM de separador cerdmico obtenido a 800°C donde se observan los huecos tridimensionales.

Tabla 2. Area superficial de la diatomita natural (DN), diatomita lixiviada (DL) y el separador ceramico de CS-800).

Muestra Area
superficial [m2/g]
DN 36.3
DL 53.3
CS-800 10.0

Propiedades fisicas del separador cerdmico CS-800

La tabla 3 muestra las caracteristicas fisicas determinadas al separador cerdmico CS-800 y al separador comercial
Celgard 2320, el cual se compone de poliolefinas tipo tricapa (PP/PE/PP) compuestas de polietileno (PE) y
polipropileno (PP). Gracias al pulido realizado a la muestra CS-800, se alcanz6 un espesor de aproximadamente 630
pum, como se observa en el SEM de la Figura 7A. A pesar de la gran diferencia de espesor con el separador comercial
Celgard (20 um), el separador CS-800 posee una buena porosidad, atribuido a la diatomita usada como materia prima
altamente porosa, comparable con el Celgard, de 41.61 y 45.85% respectivamente. Esto se ve reflejado en que el
material tenga una buena absorcién de electrolito. La diferencia de casi 20% en este valor comparado con Celgard,
puede deberse posiblemente a la presencia de impurezas que quedaron después del pulido, tapando algunos poros
del material.

Tabla 3. Caracteristicas fisicas del separador CS-800 y su comparacién con el separador comercial Celgard 2320
(PP/PE/PP).

Muestra Espesor Didmetro Porosidad Absorcion de Tasa de
(um) (mm) (%) electrolito (%) contraccion
térmica (%)
Cs-800 630 15.68 41.61 88.26 0
Celgard 2320 20 16.00 45.85 107.69 67
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B

Antes de tratamiento térmico

PP/PE/PP CS-30-800

Después de 160°C por 0.5 h

PP/PE/PP CS-30-800

Figura 7. A) SEM del espesor de la muestra CS-800 (seccion transversal) y B) Pruebas de contraccién térmica del
separador polimérico Celgard y separador cerdmico CS-800 antes y después del calentamiento a 160°C por 0.5 horas.

En cuanto a las pruebas de estabilidad térmica (Figura 7B), se puede observar una evidente contraccion del separador
Celgard, llegando hasta un 67% como se observa en el Tabla 3. Esto debido a la composicién a base de materiales
organicos que son térmicamente inestable, lo que puede llevar a problemas de seguridad en baterias. Este no es el
caso de los separadores cerdmicos obtenidos en este trabajo, los cuales presentan una tasa de contraccién térmica de
0. Esto fue de esperarse, ya que los separadores ceramicos fueron obtenidos alcanzando una temperatura de 800°C.
Con ello, se previene el contacto de los electrodos positivo y negativo a causa de la contraccion térmica, que es
evidente en el separador polimérico (inestable térmicamente), llevando a problemas de seguridad en las LIB’s. Esta
propiedad podria ser muy Util en aplicaciones de baterias de alto desempefio (sistemas estacionarios, vehiculos
eléctricos, etc.), en los cuales puede existir un aumento considerable de temperatura en la bateria.

CONCLUSIONES

Se han sintetizado separadores cerdmicos electroquimicos a partir de un recurso natural como es la diatomita natural
boliviana. La adicién de LiOH y variacion de temperaturas de calcinacion, nos indica que la obtencién de la fase
conductora iénica Li-Si-Os como fase principal se obtiene en maximo porcentaje de 67.4% a 800°C. También se
evidencia una fase secundaria de silicato de litio Li-SiOs con propiedades menos conductoras. Se ha visto que la
temperatura de calcinacién conlleva a una variacion del contenido de ambas fases cristalinas, asi como también de
otras fases identificadas como LiAlSi»Os y cuarzo (que provienen de la materia prima de partida), y que podrian
influir en las propiedades electroguimicas en su aplicacién para LIB’s.

El uso de una materia prima porosa como la diatomita, puede llevar a la obtencion de materiales cerdmicos porosos
sin necesidad del uso de agentes formadores de poros. Ademas, la alta composicion en silice amorfa lo hace muy
versatil para la formacion de fases de interés en base a silicio, con solo la variacion de parametros de sintesis como
temperatura, adicion de reactivos, composiciones, etc. Con ello, se ha obtenido un separador cerdmico con
propiedades de porosidad, absorcion de electrolito y alta estabilidad térmica, que puede compararse con los
separadores comerciales como Celgard. Junto con la formacion de la fase altamente conductora de LizSi2Os y la
estructura tridimensional mantenida en los separadores ceramicos gracias a la porosidad inicial de la diatomita,
pueden actuar como agujeros o huecos para la difusién iénica de los Li* a través del separador del catodo al anodo.
Finalmente, se observa que a 800°C se obtiene un separador con un buen porcentaje de la fase conductora Li>Si2Os,
buena porosidad y afinidad para la absorcion de electrolito y con buena consistencia mecanica para su posterior
ensamblaje en celdas de prueba. Por tanto, estos separadores ceramicos a partir de diatomita son materiales con alto
potencial para ser aplicados en LIB"s de alto desempefio (p.e. sistemas estacionarios), donde la sinergia entre las
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propiedades morfoldgicas (porosidad, tamafio de poro, sinterizacion de particulas), propiedades fisicas (espesor,
dureza) y propiedades estructurales (contenido de fases) juegan un rol muy importante para el éxito en la obtencion
de materiales con buenas propiedades electroguimicas.
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