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Oz

Bu caligmada Li-iyon piller i¢in uyumlu ¢ekirdek olarak kalay (II) oksit anotlar kimyasal indirgeme yontemi ile
sentezlenmigtir. Karbon esaslt kabuk sentezi i¢cin mikrodalga destekli karbiirizasyon yontemi kullanilmis ve SnO
tozlarinin yiizeylerinde ince amorf bir karbon tabakas: elde edilmistir. Uretilen kalay (II) oksit/karbon kompozit
elektrotlarin yiizey morfolojileri Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile analiz edilmis ve yapilarin faz bilesenleri
X-Ismlar1 Difraktometresi (XRD) ile karakterize edilmistir. Uretilen kalay (II) oksit/karbon kompozit tozlari
kullanilarak hazirlanan elektrotlar ile CR2016 test hiicreleri hazirlanmis ve elektrotlarin elektrokimyasal performansi
MTI BST8-MA 8 kanall1 pil test iinitesinde, oda sicakliginda 10 mV ve 2,5 V arasinda sabit 1C sarj/desarj sartlarinda
akim verilerek test edilmistir. Sonug olarak, kalay (II) oksit/karbon kompozit elektrot malzemeleri ile 100 ¢evrim
sonrasinda 396 mAh g desarj kapasitesi elde edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kalay (II) oksit, ¢cekirdek/kabuk, kimyasal indirgeme, mikrodalga destekli karbiirizasyon, Li iyon
pil.

The Production and characterization of tin (11) oxide composite anode
electrodes for lithium ion batteries

ABSTRACT

In this study, the core component of the composite, tin (11) oxide powders synthesized through a facile chemical
reduction methods for Li-ion batteries. As the shell structure, surfaces of the as-synthesized tin (I1) oxide particles
were coated with carbon through microwave assisted carburization process. The surface morphologies and phase
components of the as-synthesized tin (I1) oxide/carbon composites were investigated via scanning electron microscopy
and X-ray diffraction methods, respectively. CR2016 type coin cells were prepared by using tin (I1) oxide/carbon
composite powders and electrochemical tests were performed at room temperature via 8-channel MTI BST8-MA
electrochemical test station between 10 mV and 2.5 V potential range by applying fixed 1 C state of charge conditions.
The results have shown that tin (1) oxide/carbon composite structure have significantly improved the specific
capacities to 396 mAh g-1 after 100 cycles.

Keywords: Tin (I1) oxide, core/shell, chemical reduction, microwave assisted carburization, Li ion battery.
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1. GiRIiS (INTRODUCTION)

Yiiksek hiza ve giice sahip olan cihazlar kullanicilar
tarafindan daha da kiigiiltiilmesi talebi cihazlarin
calistirilmast icin gerekli olan enerji icinde yogun
¢aligmalarin sarf edilmesine neden olmustur. Bunun yani
sira sifir emisyon degerlerine sahip olan elektrikli
araglarin gelistirilme gabalar1 da hem yiiksek enerji hem
de yiiksek giic yogunluguna sahip sarj edilebilir enerji
kaynaklarma ihtiyact artirmistir. Bu tiir ihtiyaclarin
karsilanmasinda lityum iyon pilleri iistiin niteliklerinden
dolay1 giiniimiizde biiyiik 6nem tasimaktadir. Bu pil tiirii
giiniimiizde 6zellikle cep telefonlar1, mini kameralar ve
diziistii bilgisayarlar1 gibi portatif elektronik iiriinlerin
gereksinim duydugu enerji miktarmi sinirlt bir zaman
dilimi igerisinde basarili bir sekilde karsilayabilmektedir.
Ik olarak Sony Energetic tarafindan ticari olarak
piyasaya siiriilmiis olan lityum iyon piller halen ticari
anlamda basarili bir sekilde kullanilmaktadir [1].

Giintimiizde gelinen noktada 6zellikle 1990°dan bu yana
lityum iyon pillerde kullanilan malzemelerde biiyiik
degisimlerin gézlemlendigi goriilmiistiir. Son yirmi yilda
lityum iyon pillerin oOzellikle katot malzemeleri,
teknolojik acidan biiylik evrimler gecirmistir. Anot
olarak ele alindiginda ise bu tiir pillerde kullanilmakta
olan en gdzde malzeme halen grafittir. Bu c¢alismanin
temelini ise grafitten cok daha iistiin niteliklere sahip ve
bu tiir pillerdeki mevcut katot sistemleri ile uyumlu olan
ve mevcut elektronik cihazlarin daha etkili bir sekilde
kullanilmasina yardimer olabilecek bir malzeme
gelistirmesi olusturmaktadir.

Yiiksek kapasiteli Li-iyon pil uygulamalar1 i¢in lityum ile
reaksiyona giren birgok metal bulunmaktadir. Ancak bu
malzemelerin ¢evrim Omiirleri olduk¢a zayiftir. Bunun
nedeni ise bu malzemelerin lityum ile reaksiyonu
sonrasinda ¢Oziinmeye, parcalanmaya ve c¢atlamaya
ugramalaridir. Gilinlimiizde lityum iyon pillerin anot
malzemeleri konusunda yapilan c¢alismalar agirlikls
olarak “aktif-inaktif” kompozitler diigsiincesi gdz Oniine
almarak gergeklestirilmektedir. Bu tiir malzemelerin
temel niteligi ise elektrokimyasal ¢evrim boyunca anot
malzemesinin hacimsel olarak genlesmesi saglanirken
herhangi bir hasarin ortaya cikmasinin engellenmesi
seklinde diigtiniilebilir [2].

Grafitin dzellikleri incelendiginde, yaklasik olarak 372
mAh g gravimetrik ve 818 Ah I"’lik bir hacimsel
kapasiteye sahip oldugu gorilmektedir [3]. Fakat
ozellikle son yillarda piyasa c¢ikan ¢esitli diziisti
bilgisayar ve ¢ok fonksiyonlu cep telefonlarindan dolayi
daha yiiksek kapasiteye sahip olan lityum iyon piller
iizerindeki ¢aligmalara tekrardan baslanmistir. Grafitin
anot malzemesi olarak tercih edilmesinin yani sira bir
takim metaller de anot malzemesi olarak caligilmustir.

Ozellikle kalay oksit esasli cam seramikler iizerine
yapilan c¢aligmalar bu stratejinin bir devami olarak
gosterilebilir  [4]. Kalay (IV) oksit esasli cam
kompozitlerinden {iretilen anot malzemeleri ilk olarak
Fuji mihendisleri [5] tarafindan gelistirilmistir ve
gevrimler sonrasi anotta meydana gelen hasarlar ortadan
kaldirilmistir. Daha yiiksek kapasite ve elektrokimyasal
ozelliklere sahip olan anot malzemeler i¢in halen farkli
malzeme sistemleri iizerinde ¢aligmalar devam
etmektedir. Kalay esasli anot elektrotlarindan biri tanesi
de kalay (II) oksittir (SnO) [6]. Ancak lityum ile
alasimlama sonrasi hacimsel genlesmelere bagl olarak
¢ok hizli bozulmasi bu elektrotlarin  kullanimini
smirlamaktadir [7]. Anot elektrotu olarak kullanimi
boyunca lityum iyonlari ve SnO yapisi arasinda agagidaki
reaksiyon meydana gelmektedir;

6,4e" + 6,4Li* + SNOkaty — Li2Oany + Li4,4Sn(kan) (1)

Yukaridaki sarj adiminin hemen sonrasinda ise anottaki

yarim  hiicre  reaksiyonu  asagidaki  sekilde
gerceklesmektedir [8];
Lis aSNan) <> 4,4¢” + 4,4L0 + SN(kan) (2)

Literatiir caligmalar1 incelendiginde her ne kadar farkli
yontemlerle iiretilmis olsalar da, SnO yapisi igerisinde
eser miktarlarda kalay (IV) oksit bulundugu
gozlemlenmistir.  Yap1 igerisinde bulunan eser
miktarlardaki kalay (IV) oksit ise SnO yapisinin
oksidasyonunu tesvik etmekte ve anot yapisinin kararl
kalmasina engel olmaktadir [9]. Bunun yani sira,
sentezlenmis partikiil morfolojisinin de uygulamalardaki
sarj kapasiteni ciddi oranda etkilemektedir. Yiiksek
saflikta SnO yapisinin sentezlenmesi hususunda
literatiirde kalay kloriir ve iire kullanilarak homojen
¢oktiirme [10], inert gaz atmosferinde kondensasyon
prosesi [11], farkli hiicreler igerisinde lazer ile
kondensasyon/buharlagtirma  prosesleri  [12]  ve
mikrodalga 1sitma yolu ile ¢6zeltilerden sentezleme [13]
gibi birgok yontem Onerilmistir. Ancak séz konusu
yontemlerin pahali donanimlar gerektirmesi, yiiksek
reaksiyon siireleri ve kalay (IV) oksit igermeyen
yapilarin elde edilmesi gibi hususlarda 6nemli basarilar
elde edememistir [14]. Literatiirde verilmis olan
yontemlerle karsilagtirildiginda atmosferik sartlar altinda
yiiksek saflikta SnO yapisinin sentezlenmesinde en
basarili yontem kimyasal ¢oktlirme ydntemi olarak
goriilmektedir.

Bu ¢alismada SnO/C hibrit kompozit serbest elektrotlar
kimyasal indirgeme ve  mikrodalga  destekli
karbiirizasyon yontemleri kullanilarak iki asamada
tiretilmistir. Uretilmis olan anot elektrotlarinin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri farkli yontemlerle analiz edilmistir.
Anot malzemesi olarak tasarlanmis serbest elektrotlardan
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CR2016  diigme tipi  hiicreler retilmis ve
elektrokimyasal ozellikleri de incelenmistir.
Elektrokimyasal testler sonrasinda elde edilmis sonuglar,
SnO/C  hibrit kompozit yapilarinin ticari olarak
kullanilmakta olan grafite gére daha tistiin 6zelliklerinin
oldugunu gostermistir.

2. DENEYSEL CALISMALAR (EXPERIMENTAL
STUDIES)

2.1. SnO Tozlarmin Sentezlenmesi (Synthesizing of
SnO Powders)

SnO tozlarmn iiretiminde kimyasal indirgeme yontemi
kullanilmistir. Bu proseste 100 mL saf su igerisinde 3,52
g Na sitrat (HOC(COONa)(CH,COONa),.2H,0, Sigma
Aldrich) tamamen ¢6ziinene kadar manyetik karigtiricida
karistirilmistir. Bu  karisima 3,53 g Na hipofosfit
monohidrat (NaH2PO,. H;0, Sigma Aldrich) indirgeyici
olarak eklenmis ve pH degerini dengelemek icin 2,24 gr
sodyum hidroksit (NaOH, Sigma Aldrich) ilave
edilmigtir. Hazirlanmig olan ¢o6zeltiye 2,5 g SnSOs
eklenmesi sonrasinda SnO tozlarmin elde edilmesi
saglanmistir. SnO tozlarmin ¢oktiiriilmesi sonrasinda
¢Ozelti vakum filtrasyon yontemiyle siiziilmiis ve pH
degeri 7 olana kadar saf su ile yikanmigtir. Elde edilen
tozlar etiivde 60 °C’de 12 saat boyunca kurutulmustur.

2.2. Mikrodalga Destekli Karbiirizasyon Yontemi
(Microwave Hydrothermal Carburization Process)

100 mL saf su igerisine 3 g glikoz (>99.5% - Sigma-
Aldrich) eklenmis ve tamamen ¢6ziinene kadar manyetik
karistiricidda  karigtirtlmigtir. Bu  ¢ozeltiye  igerisine
kimyasal ¢oktiirme yontemi ile elde edilmis SnO
tozundan 1 g eklenmistir ve manyetik karistiricida 60 dk
sireyle karigtirilmistir.  Mikrodalga islem igin elde
edilmis ¢ozelti politetrafluoroetilenden (PTFE) imal
edilmis 100 mL’lik bir sizdirmaz reaktdre igerisine
yerlestirilmistir. Malzemeler 2.45 GHz bir magnetron
frekansta, maksimum giici 1200 W ve 10 W darbe
kontrollii gii¢ oranlarinda hidrotermal mikrodalga
(Milestone ROTOSYNTH) kullanilarak karbiirize
edilmigtir. Cozelti sicakligit 10 dakikada 200 °C’ye
¢ikacak sekilde ayarlanmig ve 200 °C’ de 1 saat islem
gormiigtiir. Mikrodalga 1simasi sirasinda  sicaklik
referans reaktdr igine yerlestirilen bir termokupl ile
kontrol edilmistir. Karbonizasyon igleminden sonra,
reaktdor oda sicakligina sogutulmustur ve karbonize
edilen malzemeler polivinilidin floriir filtresi (PVDF,
0,45 um, Millipore) i¢inde mekanik bir vakum pompasi
kullanilarak stiziilmiis ve daha sonra nétr pH elde edilene
kadar, saf su ile yikanmstir. Kat1 iiriin, 12 saat boyunca
60 °C'de vakum altinda kurutulmustur.

2.3. SnO ve SnO/C Anot Elektrot Uretimi (Production
of SnO and SnO/C Anode Electrodes)

SnO ve SnO/C anot elektrotlarin iiretimi i¢in ¢amur
yapilmistir. Anot elektrotlarinin {iretimi i¢in 9 mL 1-
metil-2-prolidin (NMP, Merck) ¢6ziicii i¢erisinde 50 mg
PVDF (Sigma Aldrich) baglayict manyetik karistiricida
2 saat karigtirtlmistir. Bu karisima elektrot iletkenliginin
saglanmasi amaciyla 100 mg karbon karas1 ve 350 mg
SnO tozlar1 eklenmis ve yaklasgtk 15 dk manyetik
karistiricidda  karigtirilmigtir. . Manyetik  karistiricinin
sicakligr 110 °C ye getirilmis ve camur kivami elde
edilinceye kadar 1sitma ve karistirma islemine devam
edilmistir. Camur olusumu sonrasinda Doktor Blade
yardimiyla 500 pm kalinliginda bakir folyo {izerine
stvanmigtir. Stvanma iglemi tamamlaninca ¢amur 24 saat
boyunca vakum ortaminda 70 °C’de 12 saat siire ile
kurutulmustur. Benzer islem basamaklar1 SnO/C elektrot
iiretiminde de tekrarlanmigtir.

2.4. Elektrot  Malzemelerinin  Karakterizasyonu
(Characterization of Electrode Materials)

Uretilen SnO/karbon hibrit kompozit elektrotlarin yiizey
morfolojileri Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ile
analiz edilmis ve yapilarin faz bilesenleri X-Isinlari
Difraktometresi (XRD) ile karakterize edilmistir.
Uretilen  elektrot  malzemelerin  elektrokimyasal
analizlerinin yapilabilmesi i¢in CR2016 diigme tipi
hiicreler MBraun Labstar marka argon gaz1 ile
doldurulmus eldivenli kutuda hazirlanmistir. Anot olarak
iiretilen elektrotlar ve katot olarak da lityum (Li) metali
pozitif ve negatif bagliklar arasina yerlestirilmistir. Anot
ile katodun birbirine temas ederek kisa devre olusumunu
onleyecek ancak iyonlarin gecisini de saglayabilecek
separator olarak da mikro porlu polipropilen (PP,
Celgard 2300) kullamilmistir. Anot ve katot
malzemesinin iyonik iletkenligini saglayacak olan
IM’lik lityum hegzaflorofosat (LiPFs, Sigma Aldrich)
tuzu + Hacimce %50 dimetil karbonat (DMC, Sigma
Aldrich) ve %50 etilen karbonat (EC, Sigma Aldrich)
¢oOzeltisi elektrolit olarak kullanilmigtir ve bu elektrolit
seperatdr lizerine damlatilmistir.  Pil yine argon
ortaminda Sekil 1°den de goriilebilecegi gibi zimba
yardimu ile basilmigtir.

Elektrokimyasal pil performanslarini = Slgiilebilmesi
amaciyla galvanostatik sarj-desarj islemleri 0,01-2,5 V
potansiyel araliginda gergeklestirilmistir.
Elektrokimyasal —empedans  spektroskopisi  (EIS)
Olciimleri ise 10 mV siddetinde (genliginde) bir sinis
dalgasinin uygulanmasi ile 0,01-100 kHz frekans
araliginda  alinmistir.  Elektrokimyasal = empedans
spektroskopisi (EIS) c¢aligmalari Gamry Instrument
Version 5.67 cihazi ile yapilmistir.
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Sekil 1. CR2016 tiirii sarj edilebilir pil ve montaji (CR2016 type button
cell and cell assembly)

Pil kapasite testleri 1,0 C (1 saat sarj, 1 saat desarj)
hizinda ve oda sicakliginda (25 °C) yapilmistir. Testler
0,01-2,5 V potansiyel araliginda gergeklestirilmistir.
Toplam ¢evrim sayist 100 olarak belirlenmistir. Pillerin
galvanostatik sarj desarj testleri MTI BST8-MA pil test
cihazi ile yapilmistir.

3. SONUCLAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSIONS)

Uretilmis olan SnO partikiillerin ve karbon kapli SnO
partikiillerin X-iginlar1 analizleri Sekil 2’deki gibidir.
SnO’e uygulanan X-iginlart analizleri ¢oziildiigiinde
JCPDS kart no 06-0395 ile birebir uyum gosterdigi
goriilmektedir [15]. Sekillerden de anlagilacagi tizere
tetragonal kristal yapida ve a=b=3.802 A ve c=4.836 A
kafes parametrelerine sahip SnO partikiilleri basarili bir
sekilde sentezlenmistir. Bunun yani sira, SnO
partikiillerinin en siddetli pikleri ise (101), (110), (112)
ve (212) diizlemlerine ait oldugu ayrica anlasilmaktadir.
XRD analizlerinden elde edilmis piklerin siddetleri de
literatiir ¢alismalar1 ile uyum igerisindedir [16].
Mikrodalga destekli karbiirizasyon sirasinda elde edilmis
SnO/C kompozitlerin XRD paternleri incelendiginde ise
26.5°’de karbona has (002) pikinin ortaya ¢iktig1
gOriilmistir. Bunun yani sira, sentezlenmis olan SnO
partikiillerinin yiizeylerinin karbon kaplanmasina baglh
olarak elde edilmis pik siddetlerinde de ciddi diisiislerin
meydana geldigi goriilmektedir. Karbiirizasyon islemi
sonrasinda karbonun (002) pikinin elde edilmesi
mikrodalga destekli hidrotermal karbiirizasyon islemi
sonrasinda karbonun yalnizca SnO partikiilleri yiizeyinde
¢ekirdeklendigi ve SnO kristal yapisi igerisine difiize
olmadig1 goriilmektedir. Ayrica, mikrodalga destekli
karbiirizasyon islemi sonunda SnO partikiillerinin
izerine kaplanmis olan karbon tabakasinin amorf
karakterde oldugu da elde edilmis paternlerden
anlasilmaktadir.
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Sekil 2. SnO ve SnO/C anot elektrotlarinin X-Isinlar1 difraksiyon
analizleri (X-Ray diffraction analysis of SnO and SnO/C anode
electrodes)

Sekil 3. (a) SnO ve (b) SnO/C anot elektrotlarinin SEM goriintiileri
(SEM images of (a) SnO and (b) SnO/C anode electrodes)

Kimyasal indirgeme yontemi ile iiretilmis olan SnO ve
mikrodalga destekli karbiirizasyon prosesi sirasinda elde
edilmis anot elektrotlariin SEM goriintiileri ise Sekil 3a
ve 3b’de verilmistir. Sekilden de anlasilacagi lizere
kimyasal indirgeme yontemi sonrasi elde edilen SnO
partikiiller tabaka benzeri bir yapida ¢ekirdeklenmis ve
yaklagik olarak boyutlar1 1.5-10 um arasinda degiskenlik
gostermektedir. Ayrica yer yer iri partikiiller de goze
carpmaktadir. Partikiillerin kalinliklar1 ise yaklasik
olarak 250-300 nm araliginda degismekte olup, bir araya
geldiklerinde  ¢icek  yapili  mimari  big¢iminde
cekirdeklendikleri gézlenmektedir [17].
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Sekil 4. SnO/C anot elektrotlarinin EDS noktasal haritalama SEM
goriintiileri (EDS dot map SEM images of SnO/C anode electrodes).

Mikrodalga destekli karbiirizasyon prosesi sonrasinda
karbon kaplamanin SnO partikiillerinin  iizerinde
dagilimini incelemek amaciyla SEM enerji dagilimh X-
1sin1 - spektroskopisi analizi de gergeklestirilmis ve
noktasal haritalama goriintiileri Sekil 4’de verilmistir.
Goriintii incelendiginde SnO tozlarinin yiizeylerinin
yogun bir karbon tabakasi ile kaplandig1 goriilmektedir.
SnO partikiillerinin yiizey ve g¢evrelerinin homojen bir
karbon tabaka ile kaplanmasi, partikiillerin ¢evresinde
iletken bir tabakanin elde edilmesini ve bunun yani sira
elektrokimyasal prosesler sirasinda meydana gelecek
hacimsel genlesmelerin olumsuz etkilerine karsi anot
elektrotunu koruyacagimi gostermektedir [18].
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Sekil 5. (a) SnO ve (b) SnO-C anot elektrotlarinin galvanostatik sarj-
desarj testleri (Galvanostatic charging-discharging tests of (a) SnO and
(b) SnO/C anode electrodes.

SnO ve SnO/C anot elektrotlarinin sarj-desarj egrileri
Sekil 5’de gosterildigi gibidir. Sekillerden de anlasilacagt
iizere SnO ve SnO/C anot elektrotlarindan ilk dongii
sonunda sirastyla 1.447 mAh g? ve 1.664 mAh gVlik bir
desarj kapasite degerleri elde edilmistir. SnO ve SnO/C
anot elektrotlarinin voltaj profilleri incelendiginde ise
yaklagik olarak 0,25 V platosunda diiz bir ¢izgiye yakin
bir egim sergilenmistir. Ozellikle SnO/C elektrotlaridan
elde edilmis egriler incelendiginde s6z konusu egimin
daha uzun oldugu goériilebilir. SnO/C anot elektrotlarinin
s6z konusu niteligi SnO partikiillerinin yilizeylerinin daha
iletken olan karbon ile kaplanmasindan ileri gelmektedir.
Aktif anot partikiillerinin yiizeylerinin karbon ile
kaplanmas1 sarj ve desarj islemleri boyunca lityum
iyonlarinin daha iletken bir yiizey tizerinde daha kolay
hareket edebilme kabiliyeti kazanmasi ile agiklanabilir.
Bunun yani sira, normal sartlar altinda asir1 derecede
yalitkan olan SnO partikiillerinin yiizeylerinin iletken bir
karbon ile kaplanmasi sarj ve desarj islemleri boyunca
meydana gelebilecek polarizasyonlarin engellenmesine
yonelik ciddi oranda katkilar saglamaktadir [19].
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Sekil 6. SnO ve SnO/C anot elektrotlarinin gevrim performansi (Cyclic
performances of SnO and SnO/C anode electrodes)

Sekil 6°da ise saf SnO ve SnO/C kompozit elektrotlarinin
pil performans: degerleri goriilmektedir. Sekilden de
anlagilacagi lizere 100 dongii sonunda saf SnO toplam pil
kapasitesinin yaklasik olarak % 90’nin1 kaybederken,
SnO/C kompozit elektrotlarinin 100 dongii sonundaki pil
kapasitesinin %30°nu korumustur. 100 dongii sonunda
kompozit elektrotlarindan elde edilmis olan 396 mAh g
ik spesifik kapasite degeri karbonun teorik kapasite
degerinden de daha yliiksektir. Sonuglardan da
gorlilebilecegi lizere en iyi sonuglar SnO/C hibrit
kompozitlerinden elde edilmistir. Elde edilmis yiiksek
kapasite degerlerinin en Onemli nedeni SnO
partikiillerinin yiizeylerinde ¢ok ince bir karbon
kaplamasinin olusmasindan ileri gelmektedir. Karbon
kaplama elektrolit ile SnO partikiillerinin dogrudan
temasini engel olarak ylizey {izerinde pasivasyon
tabakasinin ~ olusumunu  geciktirerek  ¢evrimsel
kararliligini gelistirmigtir [20].
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Sekil 7. SnO ve SnO/C anot elektrotlarinin elektrokimyasal empedans
testleri (Electrochemical impedance tests of SnO and SnO/C anode
electrodes)

Elektrot ve elektrolit ¢ozeltileri arasindaki ara ylizey
reaksiyonlarinin arastirilmasi amaciyla elektrokimyasal
empedans  spektroskopisi  (EIS)  analizleri  de
gerceklestirilmis ve Nyquist egrileri ise Sekil 7°de
gosterilmigtir. Yarim daire seklinde goriilen egrinin
yiksek ve orta frekansli bolgesi elektrot yiizeyinde
olusan pasivizasyon tabakasindan Li* iyonlarinin
difizyonunu  ifade  etmektedir. Daha  disiik
frekanslardaki egimli ¢izgi ise elektrotlar arasindaki
lityum iyon diflizyonunu gosteren Warburg empedansint
ifade etmektedir [21]. Elde edilmis Nyquist egrileri ise
Sekil 7°nin igerisindeki empdans devresine fit edilmistir.
Empedans devresindeki Rs bileseni Elektrolit ve ohmik
direncine, Rct ise sarj transfer direncini, CPE sabit faz
bilesenini ve WSs ise Li* iyonlarmin kiitlesel difiizyon
direnci olan Warburg empedansini ifade etmektedir.
Genel olarak, empedans devresindeki Rct bileseni
kompozit anot elektrotlarinda partikiiller arasi temasi
ifade etmektedir [22]. Ancak, sarj ve desarj islemleri
boyunca anot elektrotunda yiliksek oranda hacimsel
genlesmelere bagli olarak hasarlarin ve tozlasmalarin
meydana gelmesi ile partikiiller aras1 temas direncinde
arttg goriiliir. Bunun yani sira, partikiil hasarlar1 ve
tozlasmalar1 yeni elektrot/elektrolit ara yiizeylerinin
olusmasina neden olarak yeni pasivasyon tabakalarinin
olusmasina ve buna bagl olarak ise Rct degerinin artigina
neden olmaktadir [23]. Olusan pasivasyon tabakalarinin
kararli olmasi halinde pasivasyon tabakasinin daha da
biiylimesi ya da elektrolitin siirekli olarak bozulmasinin
da oniine gegilebilir [24]. Bu ¢alismada SnO ve SnO/C
anot elektrotlarinin garj transfer direngleri (Rct) sirasiyla
887 ohm ve 306 ohm olarak bulunmustur. Elde edilmig
olan sonuglar ¢ekirdek/kabuk modelinde sentezlenmis
olan SnO/C anot elektrotlarmin elektrokimyasal
ozellikleri 6nemli dl¢tide gelistirildigi gortilmektedir.

4. YORUMLAR (CONCLUSION)

Bu calismada SnO partikiiller kimyasal indirgeme
yontemi ile dretilmistir. Anot malzemesi olarak
kullanilacak olan SnO tozlarmin iletken ozelliklerini
arttirmak ve meydana gelebilecek kapasite diistlislerine
engel olabilmek amaciyla ftretilmis olan partikiiller
mikrodalga destekli karbiirizasyon yontemi ile karbon
kaplanmistir.  Sentez ~ sonras1  {retilen  elektrot
malzemeleri X-iginlar1 analizine tabi tutulmustur.
Yapilan analizlerde SnO partikiillerinin herhangi bir
empiirite  igcermedigi  ve  mikrodalga  destekli
karbiirizasyon yoOntemi sonrasinda yiizeylerin karbon
tabakasi ile kaplandig goriilmiistiir. SnO ve SnO-C anot
elektrotlarinin 1C akim yogunlugunda 0,01V ile 2,5 V
potansiyel araliginda sarj-desarj islemleri
gerceklestirilmig ve saf SnO tozlarinin spesifik kapasite
degerlerinin 100 dongii sonunda neredeyse tiikendigi
saptanmistir. Karbon kaplamanin iletkenligi arttirdigi
icin kapasite kaybi saf SnO ile karsilastirildiginda daha
disik  oldugu  gozlemlenmistir.  Elde  edilen
elektrokimyasal test sonuglar1 mikrodalga destekli
karbiirizasyon yonteminin pik performansi degerlerini
onemli dlgiide gelistirdigi gozlemlenmistir.
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