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 Abstract     The current research aims to synthesize LiFePO4 nanoparticles as common cathodic materials used 
for lithium-ion batteries through the solution combustion synthesis method using a mixture of different types of 
organic fuels such as CetylTrimethylAmmonium Bromide (CTAB)-Glycine (CG), CTAB-Citric Acid (CCA), 
and CTAB-Urea (CU), considering the effects of fuel contents with the oxidant ratio of 5. The low rate of 
combustion reaction led to direct formation of LiFePO4 phase which was accompanied by some impurity phases. 
According to the results from the X-ray powder diffraction, single-phase LiFePO4 powders can be obtained 
followed by calcination at 700 °C for three h under the 95 % Ar + 5 % H2 atmosphere. The functional groups of 
the LiFePO4 powders were characterized based on Fourier Transform Infrared (FTIR) spectroscopy. In addition, 
small particles (~ 100-400 nm) with spherical morphologies as a function of fuel type were detected in Scanning 
Electron Microscopy (SEM) images. The electrochemical properties confirmed that the highest discharge 
capacity could be obtained using a mixture of CTAB and citric acid fuels (at the rate of 0.2 C, 127 mAh g-1) 
characterized by high crystallinity and small particle size. 
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1. INTRODUCTION 

LiFePO4 with an olivine structure is an interesting 
cathode material that is widely used in Lithium-Ion 
Batteries (LIBs) owing to its high theoretical capacity 
(170 mAh g-1), high safety, abundant resources, low 
toxicity, environmentally-friendly nature, and excellent 
thermal stability [1]. However, its low electronic and 
ionic conductivity is a challenge to commercial 
applications that demands carbon coating, cation 
doping, and downsizing of particles. Therefore, it can be 
concluded that the electrochemical performance of 
LiFePO4 cathodes, especially their capability rate, 
strongly depends on their purity, particle size, and shape, 
which are tunable by taking control over the synthesis 
methods. The LiFePO4 powders with different particle 
shapes are mainly prepared by solvo/hydrothermal 
routes [2]. However, these methods are sometimes 
difficult to apply. For example, they usually require 
expensive solvent and complicated equipment, and they 
are very time-consuming. For these reasons, many 
efforts have been made so far to develop other low-
temperature chemical routes such as coprecipitation, 
spray pyrolysis, and solution combustion synthesis. 
Among different wet chemical routes, solution 
combustion that functions based on an exothermic 
reaction is widely used for preparing the nanostructured 
metals, alloys, oxides, and sulfides due to its simplicity, 
flexibility, and high product yield. The precursor 

solution is prepared by mixing a suitable amount of 
metal precursors and organic fuels in water solvent [3]. 
Burning of organic fuels would release sufficient heat 
for the exothermic reaction to proceed as a self-
sustaining process. The final products can be directly 
obtained followed by calcination at low temperatures as 
a consequence of the molecular-level mixing of cations 
and high combustion temperatures. Furthermore, the   
as-combusted products are usually spongy with high 
pore volumes and large specific surface area due to the 
liberation of a large volume of combustion gases [4]. 
The amount and type of the consumed fuel are crucial 
factors that determine the phase, microstructure, particle 
shape, and size of the as-combusted products. Among 
different organic fuels, Cetyltrimethylammonium 
Bromide (CTAB) is considered a suitable organic fuel 
for SCS of LiFePO4 mainly because the CTAB 
molecules can prevent violent combustion of lithium 
nitrate (LiNO3), thus yielding great amount of powder 
after the combustion reaction [5]. Furthermore, the 
CTAB as a cationic surfactant can act as a soft template 
for modifying the microstructure of the obtained 
powders. However, the combustion reaction rate of 
CTAB fuel is quite low due to its long hydrocarbon 
chain, favoring to combine it with other common 
organic fuels such as glycine, citric acid, and urea. 
 
2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 
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In this study, LiFePO4 nanoparticles were synthesized 
based on the solution combustion synthesis method 
using a mixture containing different types of organic 
fuels such as cetyltrimethylammonium bromide 
(CTAB)-Glycine (CG), CTAB-Citric Acid (CCA), 
CTAB-Urea (CU) at a fuel-to-oxidant molar ratio of 5. 
The combusted powders on a hot plate were calcined at 
at 700 °C for three h under a 95 % Ar + 5 % H2 
atmosphere. The obtained LiFePO4 powders were 
analyzed using the X-ray diffractometry, thermal 
analysis, Fourier Transform Infrared (FTIR) 
spectroscopy, and Scanning Electron Microscopy 
(SEM). Moreover, the LiFePO4 powders were coated on 
an Al foil and cut to assemble the coin cells (2016) in an 
Ar filled glovebox. The electrochemical tests including 
the galvanostatic charge/discharge, capability rate, and 
cycling performance were performed on a BTS 10 
mA5V NEWARE station. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

The slow rate of combustion reaction led to direct 
formation of LiFePO4 phase with some impurity phases 
followed by the combustion reaction. Based on the XRD 
patterns, it can be deduced that followed by calcination, 
LiFePO4 powders become single-phase, irrespective of 

fuel type. However, the crystal quality including the 
lattice constants and crystallite depend on the fuel type. 
For example, the CG fuel ensures higher crystal quality. 
The functional groups of the LiFePO4 powders were 
characterized by FTIR spectroscopy to confirm the high 
crystal quality of the prepared LiFePO4 powders. Small 
particles (~ 100-400 nm) with spherical morphologies 
are observed in the SEM images as a function of fuel 
type. The CG fuel has larger particles while the CU fuel 
has smaller particles due to its lower combustion 
temperatures. There are charge and discharge voltage 
plateaus about 3.4 V vs. Li/Li+ in the LiFePO4 powders 
due to the phase transformation between the LiFePO4 
and FePO4 phases. The difference between charge and 
discharge voltage plateau as a criterion of electrode 
polarization decreased from 45 to 38 and 25 mV for CG 
to CU and CCA, respectively. The electrochemical 
properties showed that the highest discharge specific 
capacity of 127 mAh g-1 at the current rate of 0.2 C was 
obtained using the CTAB-citric acid mixed fuels. The 
discharge specific capacity for the CG and CU fuels 
decreased by 70 and 50 mAh g-1, respectively. Finally, 
after 30 cycles at the current of 1C (Figure 1), the CCA 
powders exhibited high cycling performance with the 
capacity retention of 99 %. 

 

 
 

   
CCA CG CU 

Figure 1. Capability rate, cycling performance, and microstructure of the as-calcined LiFePO4 powders 
 
4. CONCLUSION 

Single-phase LiFePO4 powders were successfully 
prepared through the solution combustion synthesis 
method using LiNO3, Fe(NO3)3, NH4H2PO4 as the 
oxidants and mixtures of Cetyltrimethylammonium 
Bromide (CTAB) and citric acid, CTAB and glycine, 

and CTAB and urea as the fuel. The mixed fuels had low 
combustion rates, thus leading to the high yield 
products. The particle size and shape were dependent on 
the fuel type. The CTAB-citric acid mixed fuel led to the 
highest discharge specific capacity of 127 mAh g-1 at the 
current rate of 0.2 C. The discharge specific capacity of 
the CG and CU fuels decreased by 70 and 50 mAh g-1, 
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respectively. The LiFePO4 powders prepared by CTAB-
citric acid mixed fuels exhibited higher cycling 
performance with the capacity retention of 99 % after 30 
cycles at the current rate of 1C. 
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 : مقاله خچهی تار
 09/06/1400: هیاول ثبت
 02/08/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 08/ 23 پذیرش علمی: 

یون    ـ هاي لیتیممورد استفاده در باتري کاتدي عنوان ماده که به  4LiFePOنانوذرات  ،در این پژوهش      هدیچک 

توسط مخلوط  محلولی با استفاده از روش سنتز احتراق محلولی تهیه شدند. واکنش احتراق  ،شودشناخته می
،  ) CCA(  و سیتریک اسید  CTAB،  )CG(و گلایسین    )CTAB(  متیل آمونیوم برمید ترکیب ستیل تري   مانند   یهایسوخت
CTAB  و اوره)CU(  فاز   ،دلیل نرخ واکنش احتراق آهستهه انجام شد. ب 5برابر  اکسندهو در نسبت سوخت به

4LiFePO پرتو ایکس  همراه بود. ارزیابی فازي پودر توسط پراش  هاییناخالصی بااما  ،پس از احتراق تشکیل شد
)XRD(  ساعت در اتمسفر  3مدت ه ب سلسیوسدرجه  700در دماي  تکلیس نشان داد پس از)2H % 5 + Ar % 95(، 

 4LiFePOبراي پودر  ،هاي عاملیمنظور شناسایی گروهبه  ،نیز FTIRد. آزمون یآمی دست فاز بهتک 4LiFePOپودر 
 مانندکروي   شناسیریخت با    هایینمایانگر ریزدانه  )SEM(  تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی   ، انجام شد. همچنین

(در   و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت بیشترین ظرفیت دشارژ به  ،بودند. با بررسی خواص الکتروشیمیایی
 بود. آن اندازه ذرات کم  دلیل بلورینگی بالا وه که ب  تعلق داشت)  C2 /0 ،1-g mAh 127 نرخ
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 : هادواژهیکل
 ،یون ـ باتري لیتیم
 ،ماده کاتدي

4LiFePO ، 
 ، سنتز احتراق محلولی 

 خواص الکتروشیمیایی 

 

 مقدمه -1
ساز  هاي ذخیرهعنوان دستگاه یون، به  ـ هاي لیتیمباتري 

دلیل چگالی انرژي بالا و سرعت شارژ بیشتر از سایر انرژي، به 
اند؛ چراکه هاي ذخیره انرژي مورد توجه قرار گرفتهسامانه 
حمل، مانند   در وسایل الکترونیکی قابل یون ـ هاي لیتیمباتري 

دلیل ها و خودروهاي هیبریدي، بهدوربین هاي همراه و گوشی
اي، کاربرد چگالی انرژي بالا، ولتاژ کاري بالا و طول عمر چرخه

 یونی ـ هاي لیتیماي دارند. خواص الکتروشیمی باتري گسترده
وابسته به ماده کاتدي است که در میان انواع مواد کاتدي،  

4LiFePO ، بالا   رژعنوان ماده کاتدي مرغوب و با ظرفیت شابه
)1-g mAh 170 ،( اي، پایداري شیمیایی و عملکرد چرخهداراي
 

 

هاي  با محیط زیست در باتري يو سازگار ارزان قیمت
، با  4LiFePO ماده کاتدي ،از طرفی .]1-4[ است یون ـ لیتیم

و سرعت  یوبی همچون هدایت الکتریکی و یونی پایینداشتن ع
با مشکلاتی  کاربردهاي تجاري  ، درکم انتشار یون لیتیم

دهی با  پوشش اغلب از ، تکه براي رفع این مشکلا روستروبه 
  ، 2[شود استفاده می کاتیون و کاهش اندازه ذرات  یشآلاکربن، 

علاوه   ،است الکترودها لازم یونی ـ لیتیم يهايباتر  در. ]5 و 3
داشته   زیرا ن  هاونی  تیو هدا  رهیذخ  قابلیت  ،یکیالکتر  ییبر رسانا
 شود؛می  الکترودها انتخاب شدن  عامل سبب محدود نیباشند. ا

  یی رسانا دیبالا، با تیکردن ولتاژ و ظرف علاوه بر لحاظزیرا، 
  ، نانوساختارها براین اساس،. وجود داشته باشدهم  ی خوب یونی
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و نسبت سطح به   دهندیمسافت نفوذ را کاهش م کهنیا لیدلبه 
  ی ونی  ییبهبود رسانا  يمناسب برا  یحلدارند، راه   یی نیزحجم بالا

 ییایمی، عملکرد الکتروشنیبنابرا . ]7 و 6[روند شمار میبه 
و  زساختاریشدت به خلوص، ربه  4LiFePO يپودرها
 يهامتغیر 1واپایش ق یدارد که از طر یها بستگآن  شناسیریخت

که  يسنتز گوناگونهاي روشبین  از. ]9-7[ اندمیتنظسنتز قابل 
روش سنتز احتراق  ،استفاده شده است 4LiFePOتاکنون براي 

با درجه خلوص بالا مخصوصاً در    ايدلیل تولید مادهبه   ،محلولی
. روش سنتز ] 10 و  1[تري دارد گسترده  کاربرد ،مقیاس نانو

خودي احتراقی بر یک اصل استوار است و آن واکنش خودبه 
. این واکنش در شودآغاز می  است که بعد از گرفتن گرماي اولیه

فلزات ، آلیاژها، اکسیدها، سولفیدها و غیره    هايسنتز نانوساختار 
علاوه بر    ،. استفاده از این روش] 11  و  7[  اي داردکاربرد گسترده 

  و  عملکرد بالاي محصول و جویی در وقت سهولت و صرفه 
شده  هاي تمامجویی در هزینهیري بالا، موجب صرفهپذتطبیق

  ، شدههاي استفادهچراکه عموماً نیترات ؛شودتولید باتري نیز می
 و 12[ قیمت هستندارزان ،عنوان ماده مورد نیاز در این روشبه 

حجم  دیتول لیدلبه ،علاوه، محصولات حاصل از احتراقهب .]13
شوند،  یآزاد م یآل يهااز گازها که با سوزاندن سوخت  فراوانی
بالا   ژهیو سطح و ادیحجم منافذ ز و داراي متخلخل معمولاً 

 ي برا یعامل مهم ،شده. مقدار و نوع سوخت انتخاب ]7[ هستند
احتراق   حاصل ازفاز، ساختار و اندازه ذرات محصولات    واپایش

تازگی چاپ  عنوان مثال، در مقاله اخیر که بهبه  .]14 و 7[ است
هاي مختلف در دو نوع سوخت  شده است، تأثیر ضریب سوخت

سوخت  و مخلوط  )CTAB( 2دیبرم ومیآمون لیمتيتر لیست
CTAB    در این مقاله، براي ]15[بررسی شده است    3گلایسینو .

سوخت  بار، از سه نوع سوخت متفاوت شامل مخلوط اولین
CTAB  گلایسین، مخلوط سوخت وCTAB 4و سیتریک اسید 

با ضریب سوخت برابر استفاده    و اوره  CTABو مخلوط سوخت  
به گلایسین و سیتریک اسید و اوره    CTABشد. نسبت سوخت  
  ی ونیکات سوخت فعال سطحی نوعیCTAB یک به یک است. 

سوخت   .بلند است یدروکربنیو دم ه  یسر قطب ياست که دارا

 
1 Control 
2 CetylTrimethylAmmonium Bromide (CTAB) 
3 Glycine 
4 Citric Acid (CA) 
5 Ammonium Dihydrogen Phosphate 
6 Hot Plate 

CTAB 3ر تواند واکنش احتراق را در حضویمLiNO ، عنوان به
فاز، با نسبت  تک  4LiFePOپودر  کند. لیتعد ي،قو ايدهناکس

 برابر، براي هر سه نوع سوخت ساخته شد.  5ثابت 
 

 روش تحقیق -2
با گلایسین و  CTAB )]Br3)3)N(CH33H16([(Cترکیب 

عنوان با اوره به   CTABترکیب  با سیتریک اسید و    CTABترکیب  
و   )3Fe(NO((، آهن نیترات )3LiNO(سوخت و لیتیم نیترات 

لیتر میلی 30در  ه،دنعنوان اکسبه  ،5هیدروژن فسفات آمونیوم دي
د.  نشوحل می  ،برابر  5  هدنمولکولی سوخت به اکس  با نسبت  ،آب

درجه  250 حدود  تا دماي 6محلول همگن روي صفحه داغ
پودرهاي سنتزشده در  ،پس از آنشود. ور میشعله  لسیوسس

در محیط آرگون  ،ساعت 3مدت به رجه سلسیوس،د 700دماي 
 د.نشوس می یکلت

 80شده در دماي هاي خشکرفتار واکنش احتراقی ژل
با استفاده    و  )TGA/DTA(سنجی  گرما  زمونبا آ  لسیوس،درجه س 

 10در محیط هوا با نرخ گرمایش ، STA BäHR 504از دستگاه 
درجه   1000از دماي محیط تا درجه سلسیوس بر دقیقه 

 مطالعه شد.سلسیوس 
و   4LiFePOمنظور آگاهی از میزان تشکیل ترکیب به 

از آزمون پراش پرتو   ،بررسی وجود فازهاي ناخالصی احتمالی
با   DRON (Bourevestnik-8((  مدل با دستگاه )XRD( 7ایکس
Cuپرتو   − Kα    ساز تکفام آنگستروم، مجهز به    54/1و طول موج  

درجه کمک گرفته   80تا    10گرافیتی، ساخت کشور روسیه) بین  
آزمون نیز،  SHIMADZU 8500Sدستگاه  کمک باشد. 
هاي براي نمونه  ) FTIR( 8مادون قرمز تبدیل فوریه سنجیطیف

با    ،شد. ریزساختار و مساحت سطح ویژه پودرها  انجام سنتزشده  
TScan-(FESEM-  9نشر میدانی  میکروسکوپ الکترونی روبشی

Model Mira 2LMU)  واجذب گاز نیتروژن  ـ جذب روشو  
micromeritixASAP2020 ، یابی شدند.  ترتیب مشخصه به

تحت   لسیوس،درجه س 250ساعت در دماي  5مدت به  ، پودرها
 گاززدایی شدند. ،ذبواج ـ جذب 10دماهم

7 X-ray Diffraction (XRD) 
8 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIS) 
9 Field Emission Scanning Electron Microscope 
(FESEM) 
10 Isotherm 
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آمده با  دست مخلوط پودرهاي به  ازدوغاب الکترودکاري 
  ) PVDF( 1فلوئورید دنیلوینیکربن سیاه و چسب پلیمري پلی

 2ن ودلیپیرو-2-متیل ـ N) در حلال 10: 15: 75ترتیب (به
)NMP(  با   ،3. دوغاب حاصل به روش دکتر بلیدشدآماده

و    داده شدروي فویل آلومینیمی پوشش    ،میکرومتر  25ضخامت  
مدت به   لسیوس،درجه س  80تحت دماي  ،  درون آون خلأ  ،سپس

اي، کردن باتري سکهمنظور سرهم. بهشدخشک  ،ساعت 12
(محلول یک مولار  قطب مثبت باتري، قرص کاتد، الکترولیت

6LiPF  متیل کربنات به نسبت یک به یک)، در اتیلن کربنات و دي
)، قرص  Celgard 2400پروپیلن لایه جداکننده پلیمري (پلی
متر)، فنر فولادي، قرص  میلی 12آندي (قرص لیتیمی به قطر 

  ، منفی باتري و انبر طبفولادي (پرکننده فضاي خالی باتري)، ق
غلظت   واپایش براي که( 4وارد دستگاه تحت خلأ گلاوباکسِ

. پس  شدند) ساخت ایران  شوداستفاده می  اکسیژن و رطوبت هوا

 آزمونوسیله دستگاه به ،اي، این باترياز ساخت باتري سکه
تحت آزمون سنجش  ، NEWARE BTS-5V10mAباتري 
هاي ظرفیتی ها در نسبت قرار گرفت و ظرفیت آن ظرفیت

در   ،mAg 170-1 برابر Cمتفاوت و جریان متفاوت در نرخ 
ولت در برابر الکترود    5/4تا    2گستره ولتاژ    باهاي مختلف  جریان

+Li/Li  گیري شد.اندازه چگالی،در 
 

 نتایج و بحث -3
  O2Hو  2CO ،2N ،2Brبا درنظر گرفتن گازهاي 

مخلوط   ایشتوان واکنش اکسمیمحصولات فرایند احتراق، 
مقدار سوخت  عنوان تابعی از را به CTABسوخت گلایسین و 

)n :به شرح زیر نوشت ( 

 

)1 (                                                            

( )LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 31 9C H BrN 3 C H NO 1 O19 42 2 5 2 2118 22 2

726 3811221 27LiFePO CO 3 H O 2.5 N Br4 2 2 2 2118 472236 236

+ + +

ϕ ϕ   + ϕ + − →   
   

ϕ ϕ   ϕ ϕ+ + + + + +   
    

 
 صورت زیر نوشت: را به  CTABسیتریک اسید و براي مخلوط سوخت  ایش اکنش اکس و توان، میهمچنین

 

)2 (                                                                      

( )
( )6 8 7

LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 3 31 27C H BrN C H O 1 O19 42 2118 2 22 2

1275 271575 27LiFePO CO 6 H O 5 N Br4 2 2 2 2118 236118 236

+ + +

ϕ ϕ ϕ   + + − →   
   

ϕ ϕ   ϕ ϕ+ + + + + +   
    

 
 

)3 (                                                                           

( )
( ) ( )

( )

4 2

LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 271 C H BrN CH NO 6 1 O19 42 2118 62

99 27LiFePO CO 9 3 H O 2.5 N Br4 2 2 2 242 236

+ + +

ϕ ϕ + + ϕ− → 
 

ϕ ϕ ϕ+ + ϕ+ + + + 
  

 
نسبت    ،براي مطالعه واکنش احتراق  ،حال، بهتر استبااین

نظر گرفته ر ) دnجاي مقدار سوخت () به ϕسوخت به اکسیدان (
براساس نسبت ظرفیت کل سوخت به   ،شدهارزش تعیین شود.

 
1 PolyVinylidene Fluoride (PVDF) 
2 N-Methyl-2-Pyrrolidone (NMP) 

φ( و گلایسین    CTABبراي مخلوط    ،اکسیدان = n مخلوط    ،)⁄3
φ(و سیتریک اسید  CTABسوخت  = 2n و مخلوط  )⁄3

CTAB  و اوره )φ = 2n  .]16[ شودتعیین  )⁄9

3 Dr Blade 
4 GloveBox 
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شده که براي هرکدام از هاي خشکژل   زمون گرماسنجیآ
φهاي سوختی در  مخلوط  = ارائه   1در شکل    ،تهیه شده است  5

 شده است. 

 شده با الف) شده تهیههاي خشکژل TGA/DTAمنحنی  .1 شکل
و   CTABو گلایسین، ب) مخلوط سوخت  CTABمخلوط سوخت 

 و اوره CTABج) مخلوط سوخت  و سیتریک اسید
 

براي مخلوط سوخت  ، گرماگیر با شدت کم ايقله 
CTAB  درجه  162و گلایسین، از شروع فرایند تا دماي حدود

  درصد کاهش وزن  10شود که حدود مشاهده می سلسیوس
 ،ک اسیدو سیتری CTABدارد، براي مخلوط سوخت  تدریجی

درصد   20حدود    ،لسیوسسدرجه    145از شروع فرایند تا دماي  
از شروع  ،و اوره CTABکاهش وزن و براي مخلوط سوخت 

درصد کاهش وزن   3حدود  ، لسیوسس 205فرایند تا دماي 
آب فیزیکی  ، میزانیدر هر سه نوع سوخت . شودمشاهده می 
. براي مخلوط  ]17[شود  میآزاد    )2Br(و گاز برم  رود  ازدست می

  303و    183گرمازا در دماي    قلهو گلایسین، سه    CTABسوخت  
ترتیب با کاهش  شود که به مشاهده می لسیوسسدرجه  410و 

. براي مخلوط  ]15[ درصد همراه است 28و  42وزن حدود 
 لسیوسسدرجه    145از دماي    ،و سیتریک اسید  CTABسوخت  

درصد و از  40حدود  یکاهش وزن ،لسیوسس درجه  235تا 
  10حدود کاهش وزنی  ،لسیوسسدرجه  260تا  235دماي 

  ، و اوره CTABشود و براي مخلوط سوخت درصد مشاهده می
،  لسیوسسدرجه  320تا  لسیوسسدرجه  205از حدود دماي 

ر سه نوع  . در هدهدرخ میدرصد کاهش وزن  67حدود 
 2Nو  O2H ،2COبه خروج گازهاي  سوخت، فرایند گرمازا

هاي توان به واکنش بین آنیون میرا  د. این فرایند گرمازا  انجاممی
، ندهاي پلیمري که در سوخت و مواد اولیه موجودنیترات و ژل

ها ربط  نسبت داد. براي تجزیه مواد اولیه که به اکسیدها و فسفات 
واکنش  براساسرژي گرمایی کافی نیاز است. شود، به انداده می

 :]19 و 18[ شودانرژي گرمایی سبب تجزیه مواد اولیه می ،زیر
 

)4 (                                            2 2LiNO Li O N O23 → + + 
 

)5 (                             ( )3 2 3 2 23Fe NO Fe O N O→ + + 
 

)6 (                              4 2 4 2 2 4NH H PO N 3H 2PO→ + + 

 
گرمازاي  قلهو گلایسین،  CTABبراي مخلوط سوخت 

مشاهده   سلسیوسدرجه  1000تا  430اي در بازه گسترده
براي  .]15[ همراه است درصد کاهش وزن  8شود که با می

، در  و اوره CTABو  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت 
 ايگسترده گرمازاي  قله سلسیوس،درجه  700تا  300محدوده 
  20که همراه با کاهش وزن تدریجی در حدود  شوددیده می

توان به واکنش میانی  می  ،هر سه نوع سوخت در . درصد است
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 صورتکه به  اشاره کرد  4LiFePOبراي تشکیل فاز تدریجی 
 :]20[شود نوشته می زیر رابطه

 

)7 (                 2 2 3 4 4 2Li O Fe O 2PO 2LiFePO 2O+ + → + 

 
براي ،  CTABواکنش احتراق توسط سوخت    آهسته  روند

 مفید است ،تشکیل ساختارهاي پیچیده در دماهاي نسبتاً کم

شده پس از  پودرهاي آماده XRDنتایج  ،)الف(2. شکل ]21[
شده پس از  ماده پودرهاي آ XRDنتایج  ،(ب)2احتراق و شکل 

و گلایسین، مخلوط   CTABوط سوخت لبراي مخرا  1تکلیس 
و   CTABو سیتریک اسید و مخلوط سوخت  CTABسوخت 

  700در دماي  ،  برابر  5نسبت سوخت    واوره با نسبت یک به یک  
  هاي گاز مخلوط در محیط  ،ساعت 3مدت به سلسیوس،درجه 

 .دندهمی نشان  )2H % Ar + 5 % 95(آرگون و هیدروژن 
 

 
) و CCAو سیتریک اسید ( CTAB)، مخلوط سوخت CGو گلایسین ( CTABبا مخلوط سوخت  4LiFePOپودر  XRDمقایسه نتایج  .2 شکل

 کلیستو (ب) پس از  احتراق از پساستاندارد (الف)  میزانبرابر  5هاي سوختی ) با نسبتCUو اوره ( CTABمخلوط سوخت 

 
هاي مرجع ي موجود در شکل با استفاده از کارتهاقله 

در هر سه نوع  تکلیس،پس از  شناسایی شدند. 2تشخیص فازها 
فاز  و   )96-201-8542(با شماره کارت  4LiFePOفاز  ،سوخت

در هر   د.آیمیوجود  ب)  96-901-4881هماتیت (با شماره کارت  
یکسان  تقریباً 4LiFePOشده ازهاي شناساییف سه نوع سوخت، 

  یکسان است.  اً بتقری  هاي اصلی و میزان شدت قله هاو شدت قله 
  4LiFePOفاز شده تک س کلیتپودرهاي  ،در هر سه نوع سوخت

هیچ ناخالصی با  بدون  ،)96-201-8542(با شماره کارت 
)، 222)، (121)، (111)، (020)، (101)، (311صفحات اصلی (

با گروه فضایی  3لوزيراست امانه بلوريدر س ، )002) و (103(
Pnma الگوهاي ندتشکیل شد .XRD  4ترکیبLiFePO   تحت

) 020) + (211)، (201) + (111)، (101تأثیر چهار واکنش قوي (
ها تحت تأثیر اختلال د که شدت نسبی آنن) قرار دار311و (

  ، و اوره CTAB. در مخلوط سوخت ]22[ است Li+هاي کاتیون 

 
1 Calcination 
2 Joint Committee on Powder Diffraction Standards 

  و  و گلایسین CTABوط سوخت لبیشتر از مخ قلهمیزان پهناي 
کمتر   قلهو شدت  بوده  و سیتریک اسید    CTABمخلوط سوخت  

مخلوط سوخت   و و گلایسین CTABاز مخلوط سوخت 
CTAB  بلورینگی کم و اندازه این امر و سیتریک اسید است که

.  دهدرا نشان میو اوره  CTAB تر مخلوط سوختبزرگ  اتذر
شده مخلوط  سی کلتثابت شبکه و اندازه زوایاي پودر  ،1جدول 

و سیتریک   CTABو گلایسین، مخلوط سوخت    CTABسوخت  
 دهد.و اوره را نشان می  CTABاسید و مخلوط سوخت 

 ،ثابت شبکه ،شودمشاهده می 1طور که در جدول همان 
و   CTABبراي مخلوط سوخت ، c و a ،bدر هر سه وجه 

ه نزدیک ب  ،و سیتریک اسید  CTABمخلوط سوخت    و  گلایسین
و    CTABولی میزان ثابت شبکه براي مخلوط سوخت    بوده،  هم

 اوره از این دو نوع سوخت بیشتر است.
 

3 Orthorhombic 
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https://www.google.com/search?client=firefox-b-ab&q=orthorhombic&spell=1
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و سیتریک اسید و   CTABو گلایسین، مخلوط سوخت  CTABبا مخلوط سوخت  4LiFePOشبکه و اندازه زوایاي پودر سنتزشده  ثابت. 1جدول 
 برابر 5ساعت در نسبت سوخت  3مدت به سلسیوس،درجه  700در دماي  ،و اوره CTABمخلوط سوخت 

 ثابت شبکه نوع سوخت

𝐚𝐚 (𝐀𝐀°) 

 ثابت شبکه

𝐛𝐛 (𝐀𝐀°) 

 ثابت شبکه

𝐜𝐜 (𝐀𝐀°) 

 اندازه زوایا

(𝛂𝛂 = 𝛃𝛃 = 𝛄𝛄) (درجه) 

 90 693/4 007/6 324/10 ]15[و گلایسین 𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 90 694/4 009/6 328/10 دیاس کیتریسو  𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 90 698/4 014/6 340/10 اورهو  𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 

مخلوط سوخت گلایسین و   FTIRآزمون  نتیجه    ،3شکل  
CTAB مخلوط سوخت ،CTAB   و سیتریک اسید و مخلوط

  کلیس تبرابر پس از  5 اوره با نسبت سوختو   CTABسوخت 
ی پودر مولکولمنظور شناسایی ساختارهاي  بهدهد که  را نشان می 

4LiFePO ، درجه  700در دماي  ،برابر 5با ضریب سوخت
 شد. انجامساعت  3مدت به  سلسیوس،

گلایسین، و  CTABبراي هر سه نوع مخلوط سوخت 
و سیتریک اسید و مخلوط سوخت   CTABمخلوط سوخت 

CTAB  1 پیوندهاي محدوده ،و اوره-cm 639-464   مربوط به
شدن  از شکسته  که ناشی  هستند C-Brارتعاش کششی 

و  است    CTABهاي برم موجود در نمونه در اثر انحلال  مولکول

در   ،. سه پیوند]23[ کندرا تعیین می 4LiFePO الوینیساختار 
شود که مربوط به ارتعاش مشاهده می، 1150تا  900محدوده 

N-O ها و ارتعاش کششی  لال نیتراتموجود در نمونه دراثر انح
 . ]24[ است 3−(PO4)متقارن و نامتقارن 

میکروسکوپ الکترونی  شده ، تصاویر ثبت 4 شکل در 
توسط مخلوط   4LiFePOذرات سنتزشده  ) SEM( 1روبشی 

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
  ، برابر  5و اوره با نسبت سوخت    CTABاسید و مخلوط سوخت  

              آرگون و هیدروژن  مخلوط در محیط ،پس از تکلیس 
)295 % Ar + 5 % H(،  درجه  700در دماي  ،ساعت 3مدت به

 نشان داده شده است.  سلسیوس
 

 
 سیتریک و CTAB سوخت مخلوط ،]CG ( ]15( گلایسین و CTAB سوخت مخلوط با سنتزشده LiFePO4 نمونه FTIR نتایج مقایسه. 3شکل 

 ساعت 3 مدتبه 700 دماي در ،تکلیس از پس ،برابر 5 سوخت نسبت با) CU( اوره و CTAB سوخت مخلوط و) CCA( اسید

 
1 Scanning Electron Microscope (SEM) 
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 (الف)

 

 
 (ب)
 

 
 (ج)

ب) گلایسین، و  CTABسوخت الف) مخلوط با هزار برابر  100و  50، 10نمایی در سه بزرگ 4LiFePOنمونه سنتزشده  SEM ریصاوت .4 شکل
 برابر  5با نسبت و اوره  CTABمخلوط سوخت و ج)  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت 



91                                                93-81 )،1401 (بهار، 1، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور ومائده کرمی 

 
 

 

  شناسیریخت  ،شودطور که در تصاویر مشاهده میهمان 
شده  س یکلتپودر  ات انگین اندازه ذراست. می شکلذرات کروي 

گلایسین، مخلوط سوخت  و  CTABبراي مخلوط سوخت 
CTAB  و سیتریک اسید و مخلوط سوختCTAB   و اوره

 شدنياکلوخه نانومتر است. میزان    154و    35،  331ترتیب برابر  به 
و سیتریک اسید کمتر از دو نوع  CTABدر مخلوط سوخت 

 CTABسوخت دیگر است. میزان تخلخل در مخلوط سوخت 
با بهبود   ،. ذرات ریزاز دو نوع سوخت دیگر است بیشترو اوره 

و مسیر    شوندمیراحتی در الکترولیت حل  به  ،مانندساختار حفره 
د که نکننفوذ کوتاهی را براي یون لیتیم در ماده کاتدي فراهم می

. ]25[ شودبهبود خواص الکتروشیمیایی مواد کاتدي می سبب
به افزایش میانگین  ،گلایسینو  CTABبودن دماي ذوب نزدیک

 ست.شده امنجر اندازه ذرات نسبت به دو سوخت دیگر 
  در نرخ  ،هیشارژ اول ـ دشارژ  يهایمنحن ،5در شکل 

C2/0  شده با  بسته  ياسلول سکه  يبرا  ،ولت  5/4تا    2محدوده    و
گلایسین، و    CTABمخلوط سوخت  که با    4LiFePO  يماده کاتد

و سیتریک اسید و مخلوط سوخت   CTABمخلوط سوخت 
CTAB مدت به سلسیوسدرجه  700 يو اوره سنتزشده در دما

  2H % Ar + 5 % (95 (ندروژیساعت در محیط گاز آرگون و ه  3
 شده، نشان داده شده است.س یکلت
 

  
  

  
 سوخت مخلوط(الف)  C2/0 نرخ در 4LiFePO سنتزشده پودرهاي از تولیدشده ايسکه هايباتري اولیه شارژ ـ دشارژ هايمنحنی. 5 شکل
CTAB  گلایسینو )CG (،  (ب)سوخت مخلوط CTAB اسید سیتریک و )CCA (،  (ج)سوخت مخلوط CTAB اوره و )CU ( هر  سهی(د) مقا و

 C2/0در نرخ  همسه نوع سوخت با 

 
ظرفیت دشارژ اولیه براي مخلوط   ،(د)5شکل  براساس

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
  ، ترتیببه، C2/0 در نرخ و اوره  CTABاسید و مخلوط سوخت 

که  است  آمپر ساعت بر گرم  میلی  96/48و    126/ 85،  33/72برابر  

ظرفیت نظري است. در  درصد 29و  74،  42ترتیب معادل به 
 CTABمخلوط سوخت  ظرفیت  ابتدا    ، ختمیان این سه نوع سو

گلایسین و  و  CTABمخلوط سوخت  سپس ،و سیتریک اسید
از همه بالاتر است که  و اوره CTABمخلوط سوخت در آخر 
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بلورینگی و اندازه  ،به میزان خلوصاین ظرفیت بالا را توان می
نسبت  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت ذرات کوچک 

قال فازي بین  تبه ان منجر 4LiFePO 1فلات ولتاژ  هینماداد. 

4LiFePO   4وFePO  26[ دهدرا نشان می[. 
و   CTABمخلوط سوخت  درتفاوت شارژ و دشارژ 

و سیتریک اسید و مخلوط   CTAB، مخلوط سوخت نگلایسی
 11/0،  16/0ترتیب برابر  به  C2/0، در نرخ  و اوره  CTABسوخت  

مخلوط سوخت   فقط ،این سه سوخت درولت است.  27/0و 
CTAB  میزان سرعت نفوذ سریع   ،با اختلاف کم  ،و سیتریک اسید

 .]21[  دهدولت) نشان می  11/0شارژ و دشارژ (  رسملیتیم را بین  
 تولیدشده از ياسکه يباتر  ياعملکرد چرخه، 6شکل 

و   BCTAمخلوط سوخت با  سنتزشده 4LiFePOپودرهاي 

و سیتریک اسید و مخلوط   CTABگلایسین، مخلوط سوخت 
در نرخ شارژ  را    برابر  5نسبت سوخت    باو اوره    CTABسوخت  
افزایش نرخ شارژ و   .دهدی نشان م C1و  C2/0 ،C5/0 و دشارژ 

تري پذیر پایینسبب ایجاد ظرفیت برگشت، معمولاً ،دشارژ
دلیل مشکلات به ،  Li+هاي  چرا که ورود و خروج کاتیون  ؛شودمی

 .]27[شود رو می با مشکلاتی روبه  ،نفوذ
براي مخلوط    ،C1با نرخ    ،چرخه  30از    پسظرفیت باتري  

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
ترتیب برابر است با  به  و اوره CTABاسید و مخلوط سوخت 

، 25آمپر ساعت بر گرم که معادل  میلی  89/32و    35/105،  06/43
 ظرفیت نظري است.درصد  19و  62

 

 
 کیتریس و CTAB ن،یسیگلا و CTAB مخلوط سوخت با سنتزشده 4LiFePO پودر از تولیدشده ايسکه هايباتري ايچرخه عملکرد .6 شکل

 رهیدا  شارژ،: توپر رهی(دا  C1 وC5/0 و C 2/0ژ دشار و شارژ نرخ و برابر 5 سوخت نسبت در شدن سیکلت از پس ،اوره و CTAB و دیاس
 )دشارژ: یتوخال

 

 يریگجهینت -4
CTAB،   در هر سه نوع مخلوط    ، سوخت مشترك  منزلهبه

استفاده شد. پودر   4LiFePOبراي تهیه پودرهاي  ،سوختی
مدت به  سلسیوس،درجه  700در دماي  تکلیسپس از  ،فازتک

در هر سه نوع مد. آدست هتحت اتمسفر خنثی ب ،ساعت 3
وجود  ب 4LiFePOفاز خالص  تکلیس،مخلوط سوخت، پس از 

. اندازه ذرات در بود هادر میزان بلورینگی آن فقط  تفاوت آمد.
ترین مقدار را و سیتریک اسید کوچک CTABمخلوط سوخت 

در این نوع  گیکلوخهمیزان  شناسی،ریختداشت و از لحاظ 
 

1 Voltage Plateau 

سوخت کمتر از دو سوخت دیگر بود. میزان ظرفیت دشارژ بعد 
  درصد  62که معادل  35/105به میزان  C1نرخ  با  چرخه 30از 

با استفاده از مخلوط  آمده  دست به   4LiFePO  نظريمیزان ظرفیت  
دو سوخت   در مقایسه با بود، و سیتریک اسید CTABسوخت 

 و پایداري بیشتري داشت.بود  بالاتر  ،دیگر
 

 يسپاسگزار -5
لازم است از دانشگاه علم و صنعت ایران که شرایط 

نامه کارشناسی ارشد فراهم کرد، پژوهش را در قالب پایان 
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طلب از شرکت صبا قدردانی شود. همچنین، از آقاي دکتر دانش
باتري، براي تأمین الکترولیت و سایر ملزومات، تشکر و قدردانی 

 شود.می
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