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(57) Zusammenfassung: Es wird die Herstellung von feinteiligen, alkalimetallhaltigen Metalloxidpulvern beschrieben, welche
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Verfahren zur Herstellung alkalimetallhaltiger, mehrkomponentiger Metalloxid-
verbindungen und damit hergestellte Metalloxidverbindungen

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung alkalimetallhaltiger,
mehrkomponentiger Metalloxidverbindungen in Pulverform.

Mehrkomponentige Metalloxidverbindungen werden zum Beispiel in der Chemie als
Katalysatoren fiir die Herstellung von Alkoholen eingesetzt. Beispiele hierfiir geben die
US-Patentschriften US 4,291,126 und US 4,659,742. Dariiber hinaus finden solche
Metalloxidverbindungen Anwendung in der keramischen Industrie und bei der
Fertigung von elektrischen Batterien, wie zum Beispiel die Verbindungen LiAlO,
LiMn,O4, LiCoO, oder LipZrOs. Zur Verbesserung der anwendungstechnischen
Eigenschaften ist es auch bekannt, solche Metalloxidverbindungen noch zusétzlich zu
dotieren, wie es zum Beispiel bei den dotierten Metalloxidverbindungen
Lag gsNag 1sMnOs, LiCoggNig202, LiAl,Co1.yO, und LiCoyMn,.yO4 der Fall ist. Hierbei
wird eine besonders homogene Dotierung der fertigen Metalloxidpulver gewtinscht.

Aufgrund der hohen Léoslichkeit von Alkalimetallverbindungen scheiden {ibliche
Fallungsverfahren aus wisserigen Losungen zur Herstellung von alkalimetallhaltigen
Pulvern praktisch aus, besonders dann, wenn drei- und mehrkomponentige Metalloxide

gewlinscht werden.

Ubliche Festkorperreaktionsverfahren in Drehrohréfen oder Kammeréfen fithren zu
cher zusammengebackenem, grobteiligen und schwer zerkleinerbarem Material, da nahe
dem oder oberhalb des jeweiligen Schmelzpunktes gearbeitet wird. Bei tieferen
Temperaturen, wo die Gefahr des Zusammenbackens nicht besteht, wiirden die
Festkorperreaktionen nur sehr langsam ablaufen und daher wirtschaftlich nicht sinnvoll
sein. AuBerdem sind homogen dotierte Materialien mit diesen {iblichen, thermischen

Prozessen nur schwer zugénglich.

Die Weiterverarbeitung zum Endprodukt erfordert aber zum Beispicl wegen der
Miniaturisierung von Baueinheiten oft pulverférmige und/oder oberfldchenreiche
Metalloxidverbindungen mit geringen mittleren Partikeldurchmessern, die bei
zusammengebackenem oder zusammengesintertem Material nur durch eine intensive
Mahlung erhéltlich sind. Hierbei kann das Material durch Abrieb von Mahlkdrpern
verunreinigt werden.
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Aus der WO 02/072471 A2 ist ein Verfahren zur Herstellung eines multinéren
Metalloxidpulvers bekannt, das sich zur Verwendung als Vorléufer von Hochtempera-
tur-Supraleitern eignet. Zur Herstellung dieses Pulvers wird ein Gemisch der entspre-
chenden Metallsalze und/oder Metalloxide und/oder Metalle, welches mindestens drei
Elemente ausgewihlt aus Cu, Bi, Pb, Y, T1, Hg, La enthilt, in fester Form oder in Form
einer Losung oder einer Suspension im erforderlichen stéchiometrischen Verhéltnis in
einen Pulsationsreaktor mit einer pulsierenden, aus einer flammenlosen Verbrennung
resultierenden Gasstromung eingebracht und teilweise oder vollstindig zum multinéren
Metalloxid umgesetzt.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von
alkalimetallhaltigen, das heiBt Lithium, Natrium, Kalium, Rubidium und/oder Césium
enthaltenden, Metalloxidverbindungen in Pulverform anzugeben, welche eine
homogene Verteilung der beteiligten Komponenten aufweisen.

Dieses Problem wird dadurch geldst, daB Vorlauferverbindungen der Komponenten der
gewiinschten Metalloxidverbindung in fester Form oder in Form einer Losung oder
einer Suspension in einen Pulsationsreaktor mit einer aus einer flammenlosen
Verbrennung resultierenden Gasstrémung eingebracht und teilweise oder vollsténdig
zur gewiinschten Metalloxidverbindung umgesetzt werden, wobei die Vorlduferverbin-
dungen ein Gemisch wenigstens einer ersten Metallverbindung aus der Gruppe der
Alkalimetalle mit wenigstens einer zweiten Metallverbindung, ausgewéhlt aus der
Gruppe bestehend aus den Ubergangsmetallen, den iibrigen Hauptgruppenmetallen, den
Lanthaniden und den Actiniden, im gewiinschten Verhaltnis enthalten.

Unter alkalimetallhaltigen Metalloxidverbindungen werden im Rahmen dieser Erfin-
dung aus wenigsten zwei Komponenten bestehende Verbindungen verstanden, bei
denen wenigstens eine der verbindungsbildenden Komponenten ein Alkalimetall ist.
Beispiele hierfiir sind LiAlO, oder LiMnyOy4. Darunter fallen auch solche Verbindun-
gen, bei denen ein Alkalimetall und/oder Metall teilweise durch ein anderes Metall
substituiert ist, wie zum Beispiel in LiCoggNig20,. Ebenfalls inbegriffen sind
Verbindungen mit einer Alkalimetall-Dotierung (zum Beispiel Lag gsNag,15sMnOs),
wobei im Wirtsgitter ein Alkalimetallion eingebaut ist. Unter Metalloxidverbindungen
sind daneben auch Materialien zu verstehen, bei denen mit geeigneten Methoden, zum
Beispiel rontgenografisch, zwei oder mehrere unterschiedliche Verbindungen nachge-
wiesen werden konnen.
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Die Metalloxidverbindung wird vom heiBen Gasstrom durch geeignete Filter abgetrennt
und liegt dann in Pulverform mit mittleren PartikelgroBen bis 125 pm vor, bevorzugt
mit mittleren PartikelgroBen zwischen 0,1 und 50 pm, bezichungsweise zwischen 1 und
30 pm. Aber auch sogenannte Nanopulver mit mittleren Partikelgrofen zwischen 10
und 100 nm sind bei entsprechender Wahl der ProzeBparameter mit diesem Verfahren
zugénglich, wenn die Vorlduferverbindungen in Form von Losungen in den pulsieren-
den Gasstrom aufgegeben werden.

Ein besonderer Vorteil des erfindungsgemiBen Verfahrens im Vergleich zu Drehrohren
und Herdwagenéfen ist die extreme GleichmiBigkeit der thermischen Behandlung im
pulsierenden Gasstrom. Dies ist auch bei alternativen Verfahren wie der Fallrohrbe-
handlung mit externer Beheizung (HeiBwandreaktor) nicht gegeben, welche durch
unterschiedliche Fallgeschwindigkeiten und Randzoneneffekte zu einem inhomogenen
Material fithren. Ahnliches gilt fiir Sprith- und Flammenpyrolyseverfahren.

Die Calcinierung im pulsierenden Gasstrom erméglicht dagegen eine schr einheitliche
Behandlung der Einsatzstoffe bis nahe unterhalb der Erweichungs- oder Schmelztempe-
raturen der Ausgangsmaterialien oder des Endproduktes, ohne daf sich grofere,

zusammengebackene Agglomerate bilden.

Mit dem Verfahren konnen Metalloxidverbindungen hergestellt werden, die als
Alkalimetalle die Metalle Lithium, Natrium, Kalium, Rubidium, Césium oder Mischun-
gen davon enthalten. Die zweiten Metallverbindungen sind bevorzugt ausgewdhlt aus
Verbindungen des Aluminiums, Mangans, Kobalts, Zirkons, Eisens, Chroms, Zinks,
Nickels und Verbindungen der Lanthaniden.

Sowoh! die Alkalimetalle als auch die Metalle aus der Gruppe der Ubergangsmetalle,
der tbrigen Hauptgruppenmetalle, der Lanthaniden und Actiniden werden dem
Verfahren in Form eines Gemisches geeigneter Vorlduferverbindungen zugefiihrt.
Bevorzugt werden wisserige oder nichtwésserige Losungen oder Suspensionen aus
ungeldsten und gegebenenfalls gelosten Vorléuferverbindungen in den Pulsationsreak-
tor eingebracht. Die Vorlduferverbindungen konnen beliebige Salze anorganischer oder
organischer S#uren oder anorganischer oder organischer Verbindungen der genannten
Metalle sein, insbesondere Nitrate, Chloride, Sulfate, Acetate, Ammine, Hydroxide,
Carbonate, Oxalate, Citrate und Tartrate. Die wisserigen oder nichtwésserigen Losun-
gen der Vorliuferverbindungen koénnen zusitzlich feste Komponenten in Form von
Hydroxiden, Oxiden, Carbonaten, Oxalaten und/oder anderen ungeldst vorliegenden
Salzen der ersten und zweiten Metallverbindungen enthalten.
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Gleichfalls kénnen besonders reaktionsfihige Ausgangsstoffe oder Materialzusammen-
setzungen auch als Pulvergemische zum Beispiel tiber einen Pulverinjektor in den
Reaktor eingebracht werden. Es kann sich hierbei um innige Gemenge von Feststoffen
in Form von feinteiligen Hydroxiden, Oxiden, Carbonaten, Oxalaten und/oder ungelost
vorliegenden Salzen der ersten und zweiten Metallverbindungen handeln.

Ein fir das erfindungsgemiBe Verfahren verwendbarer Pulsationsreaktor ist zum
Beispiel in der WO 02/072471 A2 beschrieben. Er enthélt eine Brennkammer sowie ein
Resonanzrohr. Verbrennungsluft und Brennstoff werden der Brennkammer tiber
sogenannte aerodynamische Ventile zugefiihrt, die sich bei Unterdruck in der
Brennkammer 6ffnen und bei Uberdruck schlieBen. Die Ziindung des Brenngasgemi-
sches in der Brennkammer erzeugt einen Uberdruck, der zum SchlieBen der aerodyna-
mischen Ventile fithrt, wodurch sich eine Druckwelle in Richtung des Resonanzrohres
ausbreitet. Das in das Resonanzrohr ausstrémende Gas fiihrt zu einer Verminderung des
Druckes in der Brennkammer und damit zu einem erneuten Offnen der Ventile.
Hierdurch bildet sich eine selbsterregte Schwingung aus, deren Pulsationsfrequenz von
der Reaktorgeometrie und der Verbrennungstemperatur abhéngt und vom Fachmann
leicht angepaBt werden kann. Bevorzugt wird eine Pulsationsfrequenz zwischen 10 und
130 Hz eingestellt. .

Die Temperatur der heiBen Verbrennungsabgase kann zwischen etwa 650 und 1400 °C
eingestellt werden. Bevorzugt wird eine Temperatur der Verbrennungsabgase zwischen
700 und 1050 °C gewdhlt.

Das Resonanzrohr des Pulsationsreaktors kann durch einen Ausdehnungsraum unter-
brochen sein, vor dem ein Sekundirgas zur Abkiihlung der Verbrennungsabgase
eingefiihrt werden kann. Hierdurch kann die Temperatur der heilen Verbrennungsabga-
se im Resonanzrohr und Ausdehnungsraum auf Werte zwischen 300 und 800 °C
eingestellt werden. Auf diese Weise konnen auch tiefe Temperaturen unterhalb von
650 °C im Resonanzrohr realisiert werden, welche mit einem konventionellen

Pulsationsreaktor nicht zugénglich sind.

Die Vorlauferverbindungen konnen direkt in die Brennkammer des Pulsationsreaktors,
in das Resonanzrohr oder in den Ausdehnungsraum eingebracht werden. Die Wahl des
Einbringungsortes in den Pulsationsreaktor richtet sich danach, welche spezifischen
Eigenschaften der Metalloxidverbindungen erzielt werden sollen. Durch die Wahl des
Einbringungsortes kann die Behandlungsdauer und die Temperatureinwirkung bei der
Reaktion zum Endprodukt veréindert werden. Somit konnen bestimmte Eigenschaften
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wie die spezifische Oberfléiche oder Vollstindigkeit der Umsetzung des Vormaterials
(z.B. die Surelsslichkeit) beeinflufit werden. Die Reaktionstemperatur in Kombination
mit der Behandlungsdauer legt z.B. die Ausbildung der Kristallmodifikation des
Endproduktes fest. In Fillen, wo das Endprodukt noch Spuren von unerwiinschten
Oxiden enthilt, kénnen diese erfahrungsgeméB durch entsprechende Optimierung der
Verfahrensparameter zum Verschwinden gebracht werden. Geeignete Verfahrenspara-
meter fiir diese Optimierungen sind zum Beispiel die Konzentration der gelSsten
Vorlauferverbindungen, die Vorlduferverbindungen selbst, die Temperatur der heiBlen
Gasstrdmung und die Verweilzeiten im Pulsationsreaktor.

Ein weiterer Vorteil zu anderen Verfahren, die kohlenstoffhaltige Brennstoffe ver-
wenden, besteht auch darin, daB Wasserstoff als alleiniger Brennstoff oder im Gemisch
mit anderen Brennstoffen eingesetzt werden kann. Dadurch wird vermieden, daB die bei
Alkalimetallen sehr stabilen, das heift bei sehr hohen Temperaturen noch bestindigen
Carbonate aus den kohlenstoffhaltigen Brenngasen gebildet werden, so daB8 die
Festkorperreaktionen beschleunigt ablaufen kénnen.

Zur Erzielung besonderer Eigenschaften (Nitrat- und Chloridreduktion, Modifikations-,
Oberflicheneinstellung, Kristallausheilung, Einstellung der KristallitgroBe) kann es
notwendig werden, das im Pulsationsreaktor erhaltene Metalloxidpulver einer weiteren
Behandlung zu unterziehen. Hier kann ein weiterer Durchgang durch den Pulsations-
reaktor oder ein mehrstufiger Pulsationsreaktor vorgesehen werden. Selbstversténdlich
stehen auch die tiblichen thermischen Verfahren, wie die Behandlung in einem Ofen
oder in einem Wirbelschichtreaktor, offen. Der entscheidende Schritt zur Erzeugung der
Metalloxidverbindung ist aber durch den ersten Behandlungsschritt gegeben. Die
nachfolgenden Schritte stellen nur Anpassungen zur anwendungstechnischen Optimie-

rung dar.

Ebenso ist es moglich, aus Griinden der anwendungstechnischen Optimierung anstelle
der beschriebenen thermischen Behandlung zum Beispiel eine Extraktion oder das

Auswaschen 16slicher Komponenten vorzusehen.

Mit dem Verfahren kénnen zum Beispiel Metalloxidverbindungen hergestellt werden,
bei denen eine Vorlduferverbindung des Lithiums mit Verbindungen von Aluminium,
Mangan, Kobalt oder Zirkon vollsténdig oder teilweise zu den Verbindungen LiAlO,,
LiMn,0s4, LiCoO, oder LiyZrO; umgesetzt wird. Weiterhin kdnnen mit dem Verfahren
dotierte Verbindungen vollstandig oder teilweise erhalten werden, wie zum Beispiel
Lap gsNag ;sMnO3, LiCogNig202, LiAlyCo;.y02, und LiCoyMny.yOq.
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Die Erfindung wird an Hand der folgenden Beispiele weiter verdeutlicht.
Beispiel 1:  Herstellung der dotierten Verbindung Lag gsNag,1sMnOs3

Es wurde ein alkalimetallhaltiges Metalloxidpulver mit der Zusammensetzung
LaggsNag ;sMnO; hergestellt. Zu diesem Zweck wurde eine wésserige Losung aus
Lanthannitrat, Natriumnitrat und Mangan (II) nitrat - 4 H,O im entsprechenden stdchio-
metrischen Verhiltnis und einer Gesamtoxidkonzentration von 10 Gew.-% (berechnet
als La,03, Na,O und MnO,) in einem Pulsationsreaktor umgesetzt. Die wésserige
Losung wurde mittels Zweistoffdiise mit 5,3 kg/h in die Brennkammer mit einer
Temperatur von 800 °C eingebracht. Die Brenngasmenge betrug 2,8 kg Erdgas/h und
die Verbrennungsluftmenge 66 kg/h. Das Produkt wurde aus dem heiflen Gasstrom
durch keramische Filterkerzen abgetrennt.

Das entstandene schwarzgraue Pulver hatte eine spezifische Oberfliche (BET) von
15m?*/g, eine mittlere KorngroBe dso (CILAS 920) von 14 um und einen Gliihverlust
von 1,9 %. Die Rontgenbeugungsanalyse zeigte nur die Signale von Lanthanmangan-
oxid LaMnO; und belegt damit die Entstehung der dotierten Verbindung
LaggsNag 1sMnO;. Die chemische Analyse bestétigte diese SchluBfolgerung. Es wurde
mit 52,6 Gew.-% Lanthan (theoretisch 53,0 Gew.-%), 24,5 Gew.-% Mangan (theore-
tisch 24,7 Gew.-%) und 1,54 Gew.-% Natrium (theoretisch 1,55 Gew.-%) im Rahmen
der Analysengenauigkeit die erwartete Zusammensetzung gefunden.

Beispiel 2 Herstellung der Verbindung LiMn;O4

Es wurde die alkalimetallhaltige Verbindung LiMn,Oy4 hergestellt. Dazu wurde eine
wisserige Losung aus Lithiumnitrat und Mangan (II) nitrat - 4 H,O im entsprechenden
stochiometrischen Verhiltnis und einer Gesamtoxidkonzentration von 10 Gew.-%
(berechnet als Li;O und MnO,) in einem Pulsationsreaktor umgesetzt. Die wisserige
Losung wurde mittels Zweistoffdiise mit 5,3 kg/h in die Brennkammer bei 805 °C
eingebracht. Die Brenngasmenge betrug 2,9 kg Erdgas/h und die Verbrennungsluft-
menge 66 kg/h. Das Produkt wurde aus dem heilen Gasstrom durch keramische
Filterkerzen abgetrennt.

Das entstandene schwarzgraue Pulver hatte eine mittlere KorngréBe dso (CILAS 920)
von 3,2 pm und einen Glithverlust von 1,9 %. Untersuchungen mit dem Transmissions-
Elektronenmikroskop zeigten Agglomerate mit einer Primérpartikelgrdfie von etwa
60 nm. Die Rontgenbeugungsanalyse zeigte die Signale von Lithiummanganoxid
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LiMnyO4 neben Spuren von Mn,O3 und belegte damit die Entstehung der gewlinschten
Verbindung.

Beispiel 3  Herstellung der Verbindung LiCoO,

Es wurde die alkalimetallhaltige Verbindung LiCoO; hergestellt. Zu diesem Zweck
wurde eine wisserige Losung aus Lithiumnitrat und Kobaltnitrat - 6 HyO im entspre-
chenden stochiometrischen Verhiltnis und einer Gesamtoxidkonzentration von 10
Gew.-% (berechnet als Li,O und CoO) in einem Pulsationsreaktor umgesetzt. Die
wisserige Losung wurde mittels Zweistoffdiise mit 5,3 kg/h in die Brennkammer bei
710 °C eingebracht. Die Brenngasmenge betrug 2,9 kg Erdgas/h und die Verbren-
nungsluftmenge 66 kg/h. Das Produkt wurde aus dem heiffen Gasstrom durch
keramische Filterkerzen abgetrennt.

Das entstandene schwarzgraue Pulver hatte eine spezifische Oberflache (BET) von
18m?*/g und eine mittlere KorngréBe dso (CILAS) von 16 pm. Die Rontgenbeugungs-
analyse zeigte die Signale von Lithiumkobaltoxid LiCoO, neben Spuren von Co30, und
belegte damit die Entstehung der gewiinschten Verbindung.
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung einer mehrkomponentigen Metalloxidverbindung in
Pulverform,

dadurch gekennzeichnet,

daB Vorlduferverbindungen der Komponenten der gewiinschten Metalloxidver-
bindung in fester Form oder in Form einer Losung oder einer Suspension in einen
Pulsationsreaktor mit einer aus einer flammenlosen Verbrennung resultierenden
Gasstrdmung eingebracht und teilweise oder vollstédndig zur gewiinschten Metall-
oxidverbindung umgesetzt werden, wobei die Vorlduferverbindungen ein Ge-
misch wenigstens einer ersten Metallverbindung aus der Gruppe der Alkalimetalle
mit wenigstens einer zweiten Metallverbindung, ausgewihlt aus der Gruppe be-
stehend aus den Ubergangsmetallen, den iibrigen Hauptgruppenmetallen, den
Lanthaniden und den Actiniden, im gewiinschten Verhéltnis enthalten.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB die ersten Metallverbindungen ausgewahlt sind aus Verbindungen des Li-
thiums, Natriums, Kaliums, Rubidiums und Césiums und die zweiten Metallver-
bindungen ausgewihlt sind aus Verbindungen des Aluminiums, Mangans, Ko-
balts, Zirkons, Eisens, Chroms, Zinks, Nickels und Verbindungen der Lanthan-
iden.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Vorlduferverbindungen der ersten und zweiten Metallverbindungen Salze
anorganischer oder organischer Sauren oder anorganischer oder organischer Ver-
bindungen sind und als wisserige oder nichtwésserige Losungen in den Pulsati-
onsreaktor eingebracht werden.

Verfahren nach Anspruch 3,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Vorlduferverbindungen der ersten und zweiten Metallverbindungen in
Form von Nitraten, Chloriden, Sulfaten, Acetaten, Amminen, Hydroxiden, Carbo-
naten, Oxalaten, Citraten oder Tartraten vorliegen.
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10.

Verfahren nach Anspruch 4,

dadurch gekennzeichnet,

daB die wisserigen oder nichtwisserigen Losungen der Vorlduferverbindungen
zusitzlich feste Komponenten in Form von Hydroxiden, Oxiden, Carbonaten,
Oxalaten und/oder anderen ungeldst vorliegenden Salzen der ersten und zweiten
Metallverbindungen enthalten.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet,

daB ein inniges Gemenge von Feststoffen in Form von feinteiligen Hydroxiden,
Oxiden, anorganischen oder organischen Salzen der ersten und zweiten Metall-
verbindungen in den Pulsationsreaktor eingebracht werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Pulsationsreaktor eine Brennkammer, ein Resonanzrohr und gegebenen-
falls im Resonanzrohr einen Ausdehnungsraum enthélt und in der Brennkammer
durch Verbrennen eines Brennstoffes heiBe Verbrennungsabgase erzeugt werden,
die anschlieBend durch das Resonanzrohr und gegebenenfalls den Ausdehnungs-
raum strémen und die Vorlduferverbindungen direkt in die Brennkammer des
Pulsationsreaktors, in das Resonanzrohr oder in den Ausdehnungsraum einge-

bracht werden.

Verfahren nach Anspruch 7,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Gasstrémung des Pulsationsreaktors mit 10-130 Hz pulsiett.

Verfahren nach Anspruch 8,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Temperatur der heiBen Verbrennungsabgase zwischen 650 und 1400 °C
betrigt.

Verfahren nach Anspruch 9,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Temperatur der heiBen Verbrennungsabgase zwischen 700 und 1050 °C
betrégt.
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Verfahren nach Anspruch 10,

dadurch gekennzeichnet,

daf den heiflen Verbrennungsabgasen zwischen Brennkammer und Ausdehnungs-
raum ein Sekundirgas zur Abkiihlung der Verbrennungsabgase auf eine Tempe-
ratur zwischen 300 und 800 °C zugemischt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 11,
dadurch gekennzeichnet,
daB der Brennstoff fiir den Pulsationsreaktor aus Wasserstoff besteht oder enthlt.

Verfahren nach Anspruch 12,

dadurch gekennzeichnet,

daB als Metall der ersten Metallverbindungen Lithium eingesetzt wird, welches
mit den Metallen der zweiten Metallverbindungen ausgewéhlt aus Aluminium,

Mangan, Kobalt und Zirkon vollstindig oder teilweise zu den Verbindungen
LiAlO,, LiMny0O4, LiCoO; oder Li,ZrO3; umgesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
daB dotierte Verbindungen vollstindig oder teilweise erhalten werden.

Verfahren nach Anspruch 14,

dadurch gekennzeichnet,

daB dotierte Verbindungen wie Lag gsNag 1sMnQO3, LiCoggNig202, LiAlyCo140,,
und LiCoy,Mn;.,O4 vollstéindig oder teilweise erhalten werden.

Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
daB die erhaltene Metalloxidverbindung mindestens einer weiteren Behandlung in

einem Pulsationsreaktor unterzogen wird.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB die erhaltene Metalloxidverbindung einer weiteren Behandlung in einem Ofen
oder Wirbelschichtreaktor unterzogen wird.
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18. Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
daB in der hergestellten Metalloxidverbindung enthaltene 16sliche Bestandteile

durch Auswaschen oder Extraktion entfernt werden.

19. Metalloxidverbindung in Pulverform hergestellt nach einem der Anspriiche 1 bis
18.
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