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DESCRIPCION

Sintesis instantanea de o-Ni(OH); nanométrico en disolucion

amoniacal.

SECTOR DE LA TECNICA

Esta solicitud de patente describe la sintesis en medio acuoso de hidréxido de niquel en
su fase alfa con tamanos nanométricos mediante la precipitacion rapida de las sales
afiadidas como so6lido en forma de polvo en un medio amoniacal, opcionalmente con la
presencia de ultrasonidos. Los materiales obtenidos pueden ser utilizados en las
baterias recargables de Ni-Cd y del tipo Ni-NH-en los que la reaccién red-ox NiO(OH)
+ H,O + ¢ = Ni(OH), + OH" se produce en una de las semiceldas. Para que esta
reaccion sea efectiva los materiales tienen que presentar una elevada superficie

especifica y una respuesta carga-descarga adecuada.

ESTADO DE LA TECNICA

El empleo de pilas recargables se ha extendido en los ltimos afios para su empleo en
dispositivos de uso continuado, en los que la movilidad y el bajo peso son condiciones
imprescindibles. Las pilas recargables basadas en niquel, tales como las de niquel-
cadmio (Ni-Cd), niquel-hidruros metalicos (Ni-MH), niquel hidrégeno, niquel zinc o
niquel hierro, varian en la composicion del electrodo negativo, siendo comun a todas

ellas que el electrodo positivo sea hidroxido de niquel.

El proceso de carga y descarga es un proceso reversible en el que el hidroxido de

niquel, que actua como electrodo positivo, sufre la siguiente reaccion electroquimica:

Carga
_

Ni(OH), + (OH)~ NiOOH + H,0 + e~
-

Descarga

El hidroxido de niquel se puede presentar en dos formas polimorficas, la fase beta que
es la fase mas estable cristalograficamente y la fase alfa que es una fase turbostratica

en la que diversos iones y/o moléculas neutras se incorporan entre los planos
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cristalograficos provocando una pérdida en la cristalinidad. El material mas utilizado
en las pilas recargables es la fase beta ya que es la fase mas estable y la mas facil de
obtener. En el estado de la técnica se conoce un procedimiento de obtencién de
particulas de B-Ni(OH), que comprende la adicion de nitrato de niquel, en particular
una cantidad suficiente de Ni(NOs),.6H,0 para obtener una concentracion de Ni™ 0.1
M, a una solucién acuosa que contiene una concentracion 2 M de amoniaco para
obtener complejos de niquel y amoniaco. Tras someter estos complejos a tratamiento
término o ultrasonidos durante 90 min, se obtienen particulas de B-Ni(OH), puro de
tamafio micro o nanométrico [S. Cabanas-Polo et al., Ultrasonics Sonochemistry, 18

(2011) 901-906].

Sin embargo la transferencia de carga a través de las capas del cristal de hidroxido de
niquel se ve facilitada si el material tiene una estructura desordenada como en la fase
alfa [Bernard, et al., Patente US 5,702,844, 1997]. También tiene una alta relevancia
para el rendimiento del electrodo de hidroxido de niquel el tamafio y la superficie
especifica de las particulas. Se ha visto que la incorporacion de un 8% (p/p) de
particulas nanométricas de hidroxido de niquel a una fase micrométrica del mismo
puede incrementar la capacidad del electrodo en un 14%. Este aumento en la capacidad
del electrodo por la presencia de una fase nanométrica se debe a que las particulas de
menor tamafio se sitian en los espacios dejados por las particulas micrométricas
proporcionando un mayor contacto entre ellas y facilitando asi la difusion de los
protones. La superficie especifica, cuyo valor es inversamente proporcional al tamafio
primario de particula, es también un factor a tener en cuenta en el rendimiento del
hidroxido de niquel como electrodo. Una mayor superficie especifica en el material se
manifiesta en una menor densidad de corriente durante los ciclos de carga/descarga y
una mayor capacidad de carga. Esta relacion del tamafio de particula con las utilidades
electroquimicas es extensible a otras utilidades cataliticas y fotocataliticas de
compuestos derivados de niquel. En estos casos es mas comun que el hidroxido acttie
como precursor de 6xido de niquel y niquel metalico de tamafios nanométricos y

formas complejas.

La sintesis del hidroxido de niquel se obtiene principalmente por la precipitacion en

medio basico de sales de niquel disueltas en agua. Para ello se emplean como sales



10

15

20

25

ES 2402 408 Bl

precursoras los nitratos, los sulfatos y/o los cloruros del metal, aunque también se ha
descrito la sintesis por precipitacion utilizando mezcla de disolventes y partiendo de

sales organicas como los acetatos.

Para lograr la sintesis de particulas de pequefio tamafio se han desarrollado algunas
variaciones a las sintesis cldsicas por precipitacion, principalmente enfocadas a generar
un gran numero de semillas de cristalizacion [Xiao, et al., Patente US6162530, 2000 /
Xiao, et al., Patente EP 0 876 295 81, 1997] . La aplicacion de ultrasonidos en el
medio de sintesis durante dichas reacciones de precipitacion permite también
incrementar la tasa de semillado y obtener asi particulas de menor tamafio. La union de
las particulas primarias puede dar lugar a diversos tipos de nanoestructuras que fueron
clasificadas por Pokropivny y Skorokhod como 1D, 2D o 3D dependiendo de si se
agrupan en una, dos o tres dimensiones, esto es formando cadenas, placas o peliculas

bidimensionales, o sistemas tridimensionales.

En el caso especifico de la fase alfa se han utilizado diversos métodos para su
obtencion entre los que se encuentran la precipitacion electroquimica [Ho el al, J.
Electrochem. Soc., 137 (1990) 149-158] o la sintesis por molienda de alta energia [Liu,
et al.,, Trans. Nonferrous Met. Soc. China, 18 (2006) 1218-1222]. El empleo de
ultrasonidos para la obtencidn de alfa hidréxido de niquel (IT) también ha sido descrito.
En los dos primeros casos se requiere una equipacion especifica y largos procesos para
la obtencion, asi como el dopaje ocasional de los materiales con cationes metalicos que
ayuden a estabilizar la fase alfa, mientras que en el ultimo caso la sintesis trascurre a
través del método de descomposion de la urea asistido por ultrasonidos durante un
tiempo minimo de 3 horas [Jeevanandam, et al., Nano Letters, 1 (2001) 263-266] . En
la presente invencion la equipacion necesaria para la obtencion del material se basa en
un generador de ultrasonidos de baja frecuencia (en el caso de la aplicacion de
ultrasonidos para llevar a cabo la sintesis) y material basico de laboratorio. No se
requiere el empleo de cationes metalicos adicionales y el tiempo de aplicacion de los

ultrasonidos, cuando procede, es preferentemente inferior a 60 seg.
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DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se refiere al desarrollo de un sistema para la sintesis de
nanoparticulas de o-Ni(OH), a partir de adicidon directa, preferentemente a una
temperatura entre 20 y 30 °C, de nitrato de niquel (II) en una disoluciéon acuosa

amoniacal que fuerza la precipitacion directa de la fase alfa.

Los métodos descritos hasta el momento requieren de la preparacion inicial de
disoluciones de las sales de niquel a partir de las que obtener el hidroxido de niquel (II)
por adicion de un agente precipitante. En cambio, la presente invencién proporciona un
procedimiento mas simple de obtencion de hidroxido de niquel en fase alfa con tamafio
nanométrico ya que no requiere de la preparacion previa de una disolucion de la sal de
niquel utilizada, en este caso del nitrato de niquel. Por otro lado, la presente invencion
también proporciona un procedimiento rapido de obtencioén de a-Ni(OH); con tamafio
de particula nanométrico, ya que la precipitacion de la fase alfa puede tener lugar en un
tiempo maximo de 60 segundos tras la adicion del nitrato de niquel (II) a la solucion

amoniacal.

La formacion de la fase alfa de hidréxido de niquel (IT) por el presente procedimiento
requiere de la sobresaturacion de la disolucion amoniacal con la sal de niquel. Asi
mismo, la fase alfa de hidroxido de niquel (IT) necesita de la inclusion de iones y/o
moléculas neutras en la red cristalina. Por lo tanto, la eleccion de la sal de niquel
utilizada en el procedimiento de la presente invencion no es evidente. Los autores de la
presente invencion han comprobado que el procedimiento descrito en esta solicitud de
patente no funciona adecuadamente utilizando otras sales de niquel como, por ejemplo,
acetato o sulfato, ya que no se obtienen precipitados tras la adicion de la sal a la
disolucion amoniacal. Asi, en un primer aspecto, la presente invencion proporciona un
procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension,
caracterizado porque comprende adicionar nitrato de niquel (II) en forma so6lida sobre
una disolucion acuosa amoniacal a una velocidad minima suficiente para producir

sobresaturacion.
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Preferentemente, el procedimiento de la presente invencion se puede caracterizar

porque el nitrato de niquel en forma sé6lida es polvo.

En otra realizacion preferente, el procedimiento de obtencion de o-Ni(OH),
nanométrico de la presente invencion se puede caracterizar porque el nitrato de niquel
(IT) en forma so6lida puede ser nitrato de niquel (II) hexahidratado, producto disponible

comercialmente.

De acuerdo con otra realizacion preferente, el procedimiento de obtencién de a-
Ni(OH), nanométrico de la presente invencion se puede caracterizar porque el nitrato
de niquel (II) sélido, preferentemente en forma de polvo, se adiciona a una velocidad

minima de 50 g/min. Esta adicion se puede realizar de forma manual o automatica.

Para la obtencion de hidroxido de niquel (II) en forma alfa por el procedimiento de la
presente invencion, se requiere una sobresaturacion de la disolucion que se produce de

forma subita y preferentemente en tiempo inferior a 60 segundos.

De acuerdo con otra realizacion preferente, el procedimiento de obtencién de a-
Ni(OH); nanométrico en al menos una dimension, tal como se describe en esta
solicitud de patente, se puede caracterizar porque puede tener lugar a una temperatura

entre 15 y 40 °C, preferentemente a una temperatura entre 20 y 30 °C.

En otra realizacion preferente, el procedimiento de obtencion de o-Ni(OH),
nanométrico tal como se describe en esta solicitud de patente se puede caracterizar
porque la disolucion acuosa amoniacal puede comprender una concentraciéon minima
de amoniaco 1M. Esta disolucion amoniacal puede ser un producto comercial u

obtenerse por dilucidon de otra disolucion de mayor concentracion.

De acuerdo con otra realizacion preferente adicional, el procedimiento de obtencion de
a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension de esta invencidon se puede
caracterizar porque puede comprende adicionar Ni(NOs),.6H,O en forma de polvo
solido, a una velocidad minima de 50 g/min, sobre la disolucion acuosa amoniacal 2M,

donde el procedimiento puede tener lugar a una temperatura entre 20 y 30 °C.

En otra realizacion preferente adicional, el procedimiento de obtencion de a-Ni(OH),
nanométrico de la presente invencion se puede caracterizar porque puede comprender

la aplicacion de ultrasonidos. Preferentemente, el procedimiento de la presente
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invencion puede comprender aplicar ultrasonidos durante la adicion de nitrato de
niquel (II) y, opcionalmente, tras la mencionada adicion siendo el intervalo de tiempo

total de aplicacion de ultrasonidos de 60 segundos.

En otra realizacién aun mas preferente, el procedimiento de obtenciéon de a-Ni(OH),

nanométrico tal como se ha descrito en el parrafo anterior se puede caracterizar porque
. . . 2

puede comprender aplicar ultrasonidos con una potencia < 80 W/cm”. Preferentemente,

con una potencia entre 65 y 76 W/cm®.

Preferentemente, el procedimiento tal como se ha descrito en el parrafo anterior
adicionalmente puede comprender aplicar ultrasonidos a una potencia de 76 W/cm?.
De forma atin mas preferente, el procedimiento puede comprender aplicar ultrasonidos
durante la adiciéon de Ni(NO3),.6H,O vy, opcionalmente, tras la mencionada adicion

siendo el intervalo de tiempo total de aplicacion de ultrasonidos de 1 min.

El procedimiento de la presente invencion puede comprender el vertido directo del
nitrato de niquel hexahidratado sélido sobre un recipiente que contiene una disolucién
amoniacal, preferentemente [NH3;] > 1 M, una temperatura entre 20 y 30 °C. La
aplicacion de ultrasonidos durante el vertido, preferentemente a potencias < 80 W/cm®
durante 1 minuto, sobre la disolucién amoniacal a una temperatura entre 20 y 30 °C
también ha sido considerada como ruta alternativa (ruta B). En la figura 1 se muestra
un esquema del procedimiento segun la ruta A: vertido del nitrato de niquel so6lido
sobre la disolucion amoniacal, y la ruta B: vertido del nitrato de niquel sélido sobre la
disolucion amoniacal durante la aplicacion de ultrasonidos. En ambos casos, se forma
un precipitado de color verde claro de hidroxido de niquel que se puede aislar por

filtracion y se puede secar para su posterior caracterizacion.

La figura 2 muestra el difractograma de rayos X realizado sobre el polvo seco obtenido
por el procedimiento de la presente invencion tal como se describe en el ejemplo 2 que
indica que es hidroxido de niquel en la fase alfa. Los parametros que definen la red
cristalina del a-Ni(OH), vienen determinados por la potencia por centimetro cuadrado
suministrada a la disolucion amoniacal mediante ultrasonidos. No se detecta presencia
de fase beta del hidroxido de niquel. Este producto mantiene estable la fase alfa

durante largos periodos de tiempo.
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Un segundo aspecto de la presente invencion se refiere a a-Ni(OH), nanométrico en al
menos una dimensién obtenido por el procedimiento descrito en esta solicitud de

patente.

En una realizacion preferente, el a-Ni(OH), nanométrico descrito en esta solicitud de
patente se puede caracterizar porque la superficie especifica puede ser un valor entre

53y 73 m’/g.

En otra realizacion preferente, el a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
de la presente invencion se puede caracterizar porque el tamafio de particula calculado

mediante la aproximaciéon BET puede ser inferior a 100 nm.

Para potencias suministradas en el rango 0 < W/cm® < 80 W/cm’, la densidad de los
polvos, medida por picnometria de helio, da valores de 2,7 - 2,9 g/cm’, mientras que la
superficie especifica se encuentra en el rango 53 - 73 m”/g. Suponiendo que los polvos
presenten geometria esférica, el tamano de particula calculado mediante la

aproximacion BET es inferior a 100 nm y el rendimiento del proceso es > 45%.

En otra realizacion preferente, el a-Ni(OH), nanométrico de esta invencion se puede
caracterizar porque su procedimiento de obtencidn, tal como se describe en esta
solicitud de patente, puede comprender aplicar ultrasonidos con una potencia de 76
W/em?® y la distancia interplanar de las particulas de a-Ni(OH), se puede encontrar

entre 7,46 a 7,89 A.

En otra realizacion preferente, el a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
descrito en esta solicitud de patente, se puede caracterizar porque su procedimiento de
obtencién puede comprender aplicar ultrasonidos con una potencia de 76 W/cm® y las
particulas de a-Ni(OH), pueden tener un tamafio de cristal a lo largo del eje ¢ entre 3,5

y 4,0 nm.

En otra realizacion preferente, el a-Ni(OH), nanométrico descrito en esta solicitud de

patente se puede caracterizar porque forma aglomerados que comprenden a-Ni(OH),.

Los polvos de a-Ni(OH), nanométrico que se obtienen por este procedimiento se
pueden presentar en forma de aglomerados con estructuras muy abiertas. El tamafio
medio de aglomerado en una suspension acuosa estable, medido por técnicas Opticas

(Dynamic Light Scattering, DLS), puede ser aproximadamente 350 nm en didmetro,
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segin muestra la distribucion en volumen de tamafo de particula en la figura 3. La
figura 4 muestra dos micrografias electronicas de las particulas obtenidas sin aplicar
ultrasonidos y aplicando una potencia de 76 W/cm’. La figura 5 muestra una
ampliaciéon en la que se puede apreciar las particulas esféricas que forman los

aglomerados.

En un tercer aspecto, la presente invencion también se refiere a un aglomerado que
comprende a-Ni(OH), nanométrico tal como se define en esta solicitud de patente.
Preferentemente, el aglomerado formado puede tener morfologia eflorescente con
estructura compuesta por laminas que crecen radialmente desde un punto central real o
imaginario y que generan una estructura con gran cantidad de espacios abiertos entre

las laminas.

En un cuarto aspecto, la presente invencion también se refiere a la utilizacion de
particulas de o-Ni(OH), nanométrico o un aglomerado de éstas tal como se han

definido en esta solicitud de patente, en baterias recargables.

En un quinto aspecto, la presente invencion también se refiere a la utilizacion de
particulas de o-Ni(OH), nanométrico o un aglomerado de éstas tal como se han
definido en esta solicitud de patente, como precursor de 6xido de niquel o niquel

metalico de tamafio nanométrico.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1. Esquema de la obtencion de a-Ni(OH), que muestra las dos rutas preferentes

del procedimiento de la invencion.

Figura 2. Difractograma de rayos X de la fase alfa del hidroxido de niquel obtenido

por el procedimiento descrito en el ejemplo 2

Figura 3. Distribucion en volumen del tamafio de particula medido por DLS de a-

Ni(OH), en polvo obtenido por el procedimiento descrito en el ejemplo 2.

Figura 4. Micrografias electronicas de barrido de a-Ni(OH), en polvo obtenido por las
rutas A y B, respectivamente, del procedimiento descrito en los ejemplos 1 (ruta A) y 2

(ruta B).
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Figura 5. Detalle de la microestructura de a-Ni(OH), en polvo obtenido por la ruta B

del procedimiento descrito en el ejemplo 2.

EJEMPLOS DE REALIZACION DE LA INVENCION

Ejemplo 1: Sintesis instantanea de a-Ni(OH), por vertido del nitrato de Niquel

sobre la disolucion amoniacal.

La sintesis de la fase alfa del hidroxido de niquel se lleva a cabo mediante la adicion
de una sal del catiéon metalico en forma de polvo en estado s6lido al medio amoniacal.
La precipitacion del hidréxido de color verde se produce de manera instantdnea y se
basa en la sobresaturacion de la disolucion amoniacal por la adicion subita de la sal del
cation metalico. La sal del cation Ni** utilizada es el nitrato de niquel hexahidratado
(Ni(NOs3),-6H,0) en cantidad equivalente a una concentraciéon 0.65 M (teniendo en
cuenta el volumen final de la disolucién amoniacal). La concentracion de la disolucion
amoniacal es de 2 M. El producto se aisla mediante filtracion a vacio utilizando filtros
de 0.22 um de tamano de poro, se seca en estufa a 60°C durante 4 horas y se muele

utilizando un mortero de dgata para su caracterizacion posterior por Rayos X.

Las caracteristicas morfoldgicas de los polvos obtenidos por esta ruta son:

Superficie especifica (método BET) 53.5m’/g
Densidad del polvo (Arquimedes en Helio) 2.89 g/cm®
Tamafio de particula primario (dger) 38 nm

Tamafio de aglomerado 11.8 um
Morfologia de los agregados Laminas agrupadas (2D, 3D)

Ejemplo 2: Sintesis instantanea de a-Ni(OH), asistida por ultrasonidos generados

por una sonda dentro de la disolucion amoniacal.

La sintesis de la fase alfa del hidroxido de niquel se lleva a cabo mediante la adicion
de una sal del cation metalico en forma de polvo en estado s6lido sobre una disolucién
amoniacal asistida por ultrasonidos. La precipitacion se basa en la sobresaturacion de
una disolucién de amoniaco 2 M, que se encuentra previamente sometida a la accion
de los ultrasonidos (76 W/cm®), con una sal de niquel (Ni(NO;),'6H,0) en

concentracion 0.65 M. La obtencion de a-Ni(OH);, es instantanea pero la aplicacion de

10
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los ultrasonidos se mantiene durante 1 minuto con el fin de estandarizar el ensayo. El
producto se aisla mediante filtracion a vacio utilizando filtros de 0.22 um de tamafio de
poro, se seca en estufa a 60°C durante 4 horas y se muele utilizando un mortero de
agata. Esta fase, con baja cristalinidad, presenta un difractograma con picos poco
definidos, distancias interplanares de 7,46-7,89 A y tamafios de cristal a lo largo del

eje ¢ de 3,5-4,0 nm.

Las caracteristicas morfoldgicas del mismo son:

Superficie especifica (método BET) 73.3m’/g
Densidad del polvo (Arquimedes en Helio) 2.74 g/cm®
Tamafio de particula primario (dger) 30 nm

Tamafio de aglomerado 4.4 um
Morfologia de los agregados Hilos entrecruzados (1D, 3D)

11
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension,
caracterizado porque comprende la adicion del nitrato de niquel (II) en forma solida
sobre la disolucion acuosa amoniacal a una velocidad minima suficiente para producir

sobresaturacion.

2. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el nitrato de niquel (II) en forma sé6lida

es polvo.

3. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el nitrato

de niquel (II) sdlido se adiciona a una velocidad minima de 50g/min.

4. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimensién
segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el

procedimiento tiene lugar a una temperatura entre 15 y 40 °C.

5. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque la

disolucion acuosa amoniacal tiene una concentracién minima de amoniaco 1 M.

6. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
comprende adicionar Ni(NOs),.6H,O en forma de polvo so6lido, a una velocidad
minima de 50 g/min, sobre la disolucion acuosa amoniacal 2M, donde el

procedimiento tiene lugar a una temperatura entre 20 y 30 °C.

7. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque

comprende aplicar ultrasonidos.

8. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun la reivindicacién 7, caracterizado porque comprende aplicar ultrasonidos de

potencia < 80 W/cn’,

12
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9. Procedimiento de obtencion de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension
segun la reivindicacion 8, caracterizado porque comprende aplicar ultrasonidos con

una potencia de 76 W/cm®.

10. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension obtenido por el procedimiento

tal como se describe en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9.

11. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension segin la reivindicacion 10,

caracterizado porque tiene una superficie especifica entre 53 y 73 m*/g.

12. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension segin una cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 11, caracterizado porque las particulas de a-Ni(OH), tienen un

tamafio de particula calculado mediante la aproximacion BET inferior a 100 nm.

13. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension segun una cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 12, caracterizado porque el procedimiento comprende la
aplicacion de ultrasonidos a 76 W/em” y la distancia interplanar de las particulas de a-

Ni(OH), se encuentra en el intervalo de 7,46 a 7,89 A.

14. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension segun una cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 13, caracterizado porque el procedimiento comprende la
aplicacion de ultrasonidos a 76 W/em® y las particulas de a-Ni(OH), tienen un tamafio

de cristal a lo largo del eje c entre 3,5 y 4,0 nm.

15. a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension segun una cualquiera de las
reivindicaciones 10 a 14, caracterizado porque las particulas de o-Ni(OH), forman

aglomerados.

16. Aglomerado que comprende o-Ni(OH), nanométrico tal como se define en una

cualquiera de las reivindicaciones 10 a 14.

17. Uso de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension tal como se define en
una cualquiera de las reivindicaciones 10 a 15 o del aglomerado descrito en la

reivindicacion 16, en baterias recargables.

18. Uso de a-Ni(OH), nanométrico en al menos una dimension tal como se define en

una cualquiera de las reivindicaciones 10 a 15 o del aglomerado descrito en la

13
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reivindicacion 16, como precursor de 6xido de niquel o niquel metélico de tamafo

nanomeétrico.

14



ES 2402 408 Bl

1. Preparaciéndela 1.
disolucion amoniacal
100 ml [NH3] =2 M.

l

Ruta A

T(15-40°C) l
Ruta B

2. Vertido de 18,9 gr de
Ni(NOs),-6H,0 (0.65 M)

2’. Vertido de 18,9 gr de Ni(NO;),-6H,0
(0.65 M) en polvo.
Ultrasonidos = 80 W/cm? mol) 1 min.

3. Obtencion 3.
de a-Ni(OH),

Fig. 1
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201131466

Fecha de Realizacion de la Opinién Escrita: 25.01.2013

Declaracion

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986) Reivindicaciones 9-18 Si
Reivindicaciones NO

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986) Reivindicaciones 9-18 Si
Reivindicaciones 1-8 NO

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial. Este requisito fue evaluado durante la fase de
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinion.-

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201131466

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinién.

Documento Numero Publicacion o Identificacion Fecha Publicaciéon
D01 Ultrasonics Sonochemistry. 04.12.2010 [online] Vol 18 paginas 901-901.

2. Declaracion motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la presente invencion de alfa Ni(OH), nanométrico, el producto resultante de dicho procedimiento y el uso del
mismo en baterias recargables.

El documento D01 divulga un procedimiento para la preparacion de beta Ni(OH), que comprende la adicion de nitrato de
niquel hexahidratado (Ni(NO3)2.6H,0) en forma de polvo en estado sélido sobre una disolucion amoniacal 2M y la aplicacion
de ultrasonidos (24KHz, 50W/cm2). El producto resultante se aisla mediante filtracion a vacio utilizando filtros de 0.22
micrometros de tamafio de poro, se seca en estufa a 60°C durante 4h y se muele (apartado 2.1).

Asi, por tanto, las caracteristicas técnicas recogidas en las reivindicaciones 1-8 han sido idénticamente divulgadas en el
documento D01. En consecuencia, se considera que el objeto de dichas reivindicaciones carece de novedad y actividad
inventiva (Articulo 6.1 de la L.P.)

La diferencia entre el objeto de las reivindicaciones 9-18 y lo divulgado en el documento D01 radica en que dicho no divulga
un procedimiento de obtencién de alfa Ni(OH), nanométrico que comprenda la aplicacién de ultrasonidos a una potencia de
76W/cm? consiguiéndose alfa Ni(OH), nanométricos con el tamafio de particula y los valores de superficie reivindicados en
la presente invencion. Parece clave de la informacion contenida en la descripcion (figura 2) que la formacion de la fase alfa
en lugar de la beta esta en la potencia del ultrasonido aplicado.

En consecuencia, se considera que el objeto de dichas reivindicaciones es nuevo e implica actividad inventiva conforme
establecen los Articulos 6.1y 8.1 de la L.P.

Informe del Estado de la Técnica Pagina 4/4




	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos
	IET



