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Analisis de alta precision de |, oduccion
materlales de baterlas Con el El uso de baterias estd creciendo rdpidamente a

medida que nuevos usos se encuentran, incluyendola

AViO 550 MaX ICP-OES provision de energia para cualquier cosa desde

productos de consumo masivo, dispositivos médicos

y automoviles. Ademas, con el creciente uso de fuentes de energia alternativas, las baterias sonnecesarias
para almacenar el exceso de energia y proveerlo cuando sea necesario.

Como resultado de esta demanda rapida y variada, se estan desarrollando continuamente nuevos tipos de
baterias, tecnologias y materiales. Algunos elementos de uso comun en diferentes tipos de baterias incluyen
litio (Li), manganeso (Mn), niquel (Ni), fésforo (P) y zinc (Zn), entre otros. El porcentaje de estos
componentes pueden variar desde un porcentaje de un digito hasta un 30%, dependiendo de la bateria.

Un factor importante para obtener un rendimiento éptimo es conocer con precision las relaciones de los
componentes principales, ya que las desviaciones pueden afectar negativamente el rendimiento de la
bateria, al igual que la presencia de impurezas. Por lo tanto, los componentes principales deben medirsecon
alta exactitud y precisién, mientras que, al mismo tiempo, se miden los niveles de impurezas.

ICP-OES es la técnica analitica ideal para satisfacer estas necesidades: tiene alta tolerancia a las matrices, es
capaz de alta precision y puede medir con exactitud impurezas hasta el nivel de pg/L. EI ICP-OES de alta
precision (HP-ICP-OES), solo disponible en sistemas ICP-OES totalmente simultdneos como el

Avio® 550 Max, de PerkinElmer, proporciona una precision sin igualdad, con una desviacion estandar de0,1% o
menos. HP-ICP-OES compensa todas las fuentes de ruido midiendo el estandar interno al mismo tiempo que la
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sustancia analizada, para medidas totalmente simultdneas.



Este trabajo demuestra la habilidad del Avio 550 Max ICP-OES para medir Tabla 1. Elementos y concentraciones.

elementos que se encuentran cominmente en baterias, con alta precisiony Componentes Mayores
exactitud. Mientras, al mismo tiempo, mide impurezas comunes. Elemento Concentraciones (mg /L)
Experimental Mn, P 500, 1000, 2000
. ., Li 125, 250, 500
Materiales y preparacién de muestras
. . ., X , , Ni, Zn 50, 100, 200
Para imitar una digestion de los materiales de la bateria, los estandares que —
contienen Mn, P, Li, Niy Zn se prepararon a las concentraciones que se Impurities
muestran en la Tabla 1 en 4cido nitrico al 2% (v/v). Ademds, las impurezas Elemento Concentraciones (ug /L)
comunes también se agregaron a las soluciones que contienen los componentes Cu, Cd, Hg, Mo, Pb >0, 100, 200

principales a las concentraciones de la Tabla 1. Todas las concentraciones que se
. L . . Tabla 2. Parametros instrumentales.
muestran en la Tabla 1 simulan una dilucion 100x delos materiales de partida

utilizados en baterias. Se agregd escandio (Sc) a todas las soluciones como un Parametro Valor

estandarinterno. Nebulizador SeaSpray™
Camara de Pulverizacion Baffled Glass Cyclonic

; . Tasa de Absorcion de la Muestra 1.0 mL/min
Parametros instrumentales

o ) . Potencia de RF 1500 W
Todos los andlisis se llevaron a cabo en el Avio 550 Max ICP-OES utilizando i )
, . . Inyector 2.0 mm id Alumina

los pardmetros que se muestran en la Tabla 2; las longitudes de onda, vistas . .

. L Flujo de Gas del Nebulizador 0.65 L/min
de plasma y los tiempos se muestran en la Tabla 3. Para una precisién ' —
6ptima con HP-ICP-OES, los estandares internos se leen con el mismo iy eleclCas Tl 2l min
tiempo de integracidn como los analitos. La precisidn se incrementé aun Flujo de Gas de Plasma 10L/min
mas mediante el uso de un tiempo de lectura de 10 segundos, lo que Posicion de la Antorcha -3
permitié adquirir mas lecturas. Las mayores se midieron contra curvas de Replica 3
calibracion de horquillado lineal, mientras quelas impurezas fueron medidas
con regresiones lineales a cero; todos los estandares de calibracion se 02
prepararon en HNOs al 2%. 0.18

0.16

. .7 0.14

Resultados y discusion Lo

0.1

Se construyeron curvas de calibracién y el estandar medio fue medido 10 veces

contra la curva de calibracién. La figura 1 muestra que las desviacionesestandar 008

relativas (RSD) para todos los principales elementos en todas las muestras fue ::

menor o igual a 0,2%, con la mayoria de los resultados siendo 0.02

<0,1%. Este tipo de precision es solo posible cuando el estandar interno se lee 0

en la misma integracion tiempo (0,01 seg) exactamente al mismo tiempoque el Analysis Number

analito. Por tener verdaderas mediciones simultaneas, el estandar interno uL mMn mNi mP mZn

corrige ruido de disparo y parpadeo, resultando en precisiones excepcionales. Figura 1. Precision (% RSD) para los elementos principales durante 10

analisis del estandar de calibracion medio (Mn, P = 1000 mg/L; Li=500 ppm;
Ni, Zn=100 ppm).
Tabla 3. Parametros del método.

Cat Analit Vista de Estandar Altura de Plama Tiempo de Tiempo de
ategoria AL Plasma Interno Plasma Integracion Lectura

Li 610.362 Radial Sc361.383 0.01
Ni 232.003 Axial Sc361.383 15 0.01 10
Mayor Zn 334.501 Axial Sc361.383 15 0.01 10
Mn 347.413 Radial Sc361.383 20 0.01 10
P 213.623 Radial Sc361.383 15 0.01 10
Cd 214.440 Axial Sc361.383 15 0.05 1
Cu327.393 Axial Sc361.383 15 0.05 1
Impurezas Hg 194.168 Axial Sc361.383 15 0.05 1
Mo 202.031 Axial Sc361.383 15 0.05 1
Pb 220.353 Axial Sc361.383 15 0.05 1



Tabla 4. Precision (% RSD) sobre 10 analisis de elementos principales e impurezas.
Durante el mismo analisis, las concentraciones de ambos elementos

- . o . Component Mayorit
mavyoritarios e impurezas se midieron, con las recuperaciones para los arios
elementos mayoritarios mostradas en la Figura 2 y lasimpurezas en la
) o Elemento RSD
Figura 3. Los elementos principales recuperados dentro del 2% de sus
0
valores esperados, mientras que las impurezas se recuperaron dentro MA gilee
del 6%. P 0.10%
Li 0.19%
La estabilidad de la metodologia se evidencia por la precisién de los10 Ni 0.07%
analisis de los elementos principales y de impurezas. Como se muestra Zn 0.05%
en la Tabla 4, la RSD de los elementos principales es menordel 0,2% y Impurezas
menos del 2% para los elementos de impureza. Esta reproducibilidad Elemento RSD
para los elementos principales solo es posible con eluso de HP-ICP-OES. Cu 1.3%
La precision de las impurezas demuestra que tanto HP-ICP-OES como cd 1.2%
los analisis "normales" pueden implementarse dentro del mismo Hg 1.8%
método sin sacrificar la calidad delos datos. Mo 1.3%
Pb 0.84%
101
100.8 .7
Conclusion
100.6
100.4 I Este trabajo demuestra la capacidad del Avio 550 Max ICP-OES para
g 100.2 i i I proporcionar una precision extremadamente alta utilizando ICP-OES dealta
E precisién (HP-ICP-OES) siendo posible sélo con mediciones simultdneas
* totales de los analitos y estdndares internos. Esta habilidad proporciona
correcciones en tiempo real de variaciones en la sefial analitica,
resultando en altas precisiones / bajas RSD (tipicamente < 0,10%). Ya que
HP-ICP-OES se puede implementar con el mismo método junto con
Analysi analitos medidos convencionalmente, tanto los componentes de la matriz
. lysis Number
b mMn mNi=P @z como las impurezas se pueden medir juntas en un solo método, como se
Figura 2. Recuperacion de elementos principales en 10 analisis (Mn, P=1000 (e o
muestra en el andlisis de componentes dematriz e impurezas en

mg/L; Li=500 ppm; Ni, Zn=100 ppm).
materiales comunes de baterias. Cuando se combina con calibraciones de

horquillado, HP-ICP-OES proporciona precision y exactitud excepcionales

110

108 en la medicidon de materiales de matriz.
106
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Analysis Number
mCd mCu mHg mMo =Pb

Figura 3. Recuperacion de elementos menores (0,1 mg/L) sobre 10 analisis.



Consumibles Utilizados

Component Part Number Component Part Number

Sample Uptake Tubing: Black/Black (0.76 N9300183 (125
mm id)PVC, Flared N0777043 Copper Standard, 1000 pg/mL il
Drain Tubing: Gray/Gray (1.30 mm id), NO777444 :?300114 B
Santoprene
N9300175 (125
N9304323 (125
Lithium Standard, 10,000 pg/mL e ( Sz Sikz sl lid, LOT mL)
N9304324 (500 N9300128 (500
il mL)
Manganese Standard, 10,000 pg/mL N9304115 (125 Mercury Standard, 1000 pug/mL :‘.?_.;)00174 (125
mL,
N9;O4117 125 N9300133 (500
Nickel Standard, 10,000 pg/mL ml) ( mL)
N9303784 (125
N9304116 (500 Molybdenum Standard, 1000 pg/mL - (
mL,
N9;04119 175 N9300134 (500
Phosphorus Standard, 10,000 pg/mL il ( mL)
N9303798 (125
N9304118 (500 Scandium Standard, 1000 pg/mL il (
mL,
) N9300148 (500
Zinc Standard, 10,000 pg/mL N9304129 (125 mL)
mL)
B0193233 (15 mL)
N9300176 (125 Autosampler Tubes, case of 500
Cadmium Standard, 1000 pg/mL il ( s B0193234 (50 mL)
N9300107 (500
mL)
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