Получение керамических литий-проводящих электролитов со структурой NASICON Li1+xAlxB2−x(PO4)4 (B = Ti, Ge) методом сверхбыстрого высокотемпературного спекания
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Сверхбыстрое высокотемпературное спекание (ultrafast high-temperature sintering, UHS) является перспективным методом получения функциональной, в том числе литий проводящей, керамики, позволяющий значительно уменьшить время процесса по сравнению с традиционно используемым способом спекания в муфельных печах. Среди преимуществ рассматриваемого метода следует отметить подавление роста зерен и снижение потерь лития в литий проводящей керамике [1]. 
В качестве твердого электролита получена керамика состава Li1+xAlxTi2-x(PO4)3 (LATP) и Li1+xAlxGe2-x(PO4)3 (LAGP) со структурой NASICON, которая обладает относительно высокой теоретической ионной проводимостью (до 10-3 См/см) при комнатной температуре, химической стабильностью на воздухе и во влажной среде, широким окном рабочих потенциалов (2.8-4.8 В отн. Li+/Li), высокой механической прочностью (модуль упругости до 150 ГПа), высокой термостабильностью вплоть до ~ 1250ºС [2].
Процесс UHS проводили с использованием углеродного нагревателя в инертной атмосфере, через который пропускали электрический ток. Внутрь нагревателя предварительно помещали исследуемый образец. В результате пропускания тока через нагреватель происходило его быстрый разогрев (в течение нескольких секунд) до температур выше 1000оС и протекал процесс спекания литий-проводящего электролита.
В ходе выполнения работы было апробировано три методики спекания LATP и LAGP: изотермическое спекание, ступенчатое повышение температуры и импульсный нагрев. Для каждого из трех методов были подобраны оптимальные условия: скорость нагрева, время выдержки на заданной температуре, температура и т.д. с целью эффективного уплотнения керамики и повышения ионной проводимости. Было показано, что использование метода UHS позволило избежать процесса аномального роста зерен, характерного для спекания в муфельной печи. Установлено, что спекание в импульсном режиме LATP позволяет достичь относительной плотности керамики 97% и ионной проводимостью 3.0*10-4 См/см, что сопоставимо со спеканием в муфельной печи. 
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