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La demanda de baterias de iones de litio (lithium-ion batteries, LIB) esta
aumentando debido al uso generalizado de dispositivos electronicos portatiles y a
la creciente popularidad de los vehiculos eléctricos (VE). Hay también una creciente
necesidad de almacenamiento en baterias asociada a la electricidad sostenible
generada a partir de fuentes intermitentes como la edlica, la solar y la mareomotriz.
Los fabricantes de electrolitos de una LIB deben asegurar la calidad (quality assure,
QA) de las materias primas para garantizar que los componentes cumplen las
especificaciones requeridas antes de su uso. Este estudio demuestra la idoneidad
del espectrémetro FTIR Agilent Cary 630 con tecnologia de muestreo de reflectancia
total atenuada (attenuated total reflectance, ATR) para la identificacion répida y
confiable de disolventes de electrolitos de una LIB mediante un método sencillo.

La metodologia también es (til para los equipos de investigacion y desarrollo (14+D)
que trabajan para mejorar la tecnologia de las baterias.



Introduccion

El electrolito es un componente clave de las baterias de iones
de litio (LIB), ya que facilita la transferencia de iones cargados
entre el anodo y el catodo durante el funcionamiento de la
bateria. El rendimiento global de las LIB en términos de costo,
capacidad, tiempo de carga y vida Util depende, en gran
medida, de la composicion del electrolito. Los electrolitos

de una LIB contienen sales de litio, disolventes y aditivos.'

El hexafluorofosfato de litio (LiPF,) disuelto en disolventes
carbonatados, como carbonato de etileno (EC), carbonato

de dietilo (DEC), carbonato de dimetilo (DMC) y carbonato de
etilmetilo (EMC), es un electrolito de uso comun.>?

Las materias primas utilizadas en la produccion de baterias
desempefian un papel fundamental en el rendimiento

global de las LIB, ya que pueden afectar a la confiabilidad y
durabilidad de los productos finales. Para garantizar que se
utiliza la materia prima correcta en el proceso de fabricacion,
las pruebas de identificacion de materias primas son un
analisis esencial de garantia de calidad y seguridad en la
industria de las LIB.

e

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR) es una técnica no destructiva ampliamente utilizada
para aplicaciones de pruebas de identificacion de materias
primas. La técnica de FTIR proporciona una huella quimica
caracteristica de la muestra midiendo la absorcion de la
radiacion IR. Esta técnica facil de usar, que no requiere ningun
paso de preparacion de la muestra, permite una rapida
identificacion de los materiales.

En este estudio, se utilizd el Espectrometro FTIR Agilent Cary
630 equipado con un moédulo ATR de diamante (Figura 1)
para evaluar los disolventes de electrolitos de una LIB
utilizados habitualmente. La nota describe la creacion de

una biblioteca espectral de referencia utilizando el software
MicroLab de Agilent y la aplicacion de un enfoque basado en
métodos para confirmar la identidad de varios disolventes
electroliticos.

Figura 1. El espectrometro FTIR Cary 630, con su disefio ultracompacto y ligero (20 x 20 cm y 3.6 kg), puede manejarse y colocarse facilmente en relacién con la

muestra, o que garantiza unos resultados de alta calidad.


https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-benchtop-systems/cary-630-ftir-spectrometer
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-benchtop-systems/cary-630-ftir-spectrometer
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/atr-ftir-spectroscopy
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-software/microlab-ftir-software
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-software/microlab-ftir-software

Experimento

Instrumentos

En este estudio se utilizaron dos espectrémetros FTIR Cary
630, ambos equipados con un médulo ATR de diamante.
Se utilizé un instrumento del Centro de desarrollo de
soluciones globales, Agilent Technologies, Inc. de Singapur,
para crear la biblioteca espectral de referencia mostrada
en la Tabla 1. La biblioteca se utilizé para crear un método
rutinario de identificacion de materiales. A continuacion,
este método se transfiri¢ a otro instrumento ubicado en el
Agilent Spectroscopy Center of Excellence de Melbourne,
Australia, donde se utilizo para identificar cuatro disolventes
"desconocidos” (Figura 2).

Generacion de la biblioteca
La biblioteca se desarrollo utilizando las sustancias quimicas
enumeradas en la Tabla 1. Las bibliotecas espectrales pueden
crearse, mantenerse y gestionarse facilmente en el software
MicroLab. Una nueva biblioteca puede crearse en pocos
segundos y los espectros pueden afiadirse directamente
desde la pantalla de resultados, ya sea en el momento de la
creacioén o en cualquier otro momento.

Tabla 1. Disolventes de una LIB utilizados como material de referencia
espectral para la generacion de la biblioteca.

Nombre del disolvente |Nombre corto CAS Proveedor
Carbonato de etileno EC 96-49-1 Sigma-Aldrich Co
Carbonato de dimetilo DMC 616-38-6 Sigma-Aldrich Co

Etil Metil Carbonato EMC 623:530 | (00 Chemical industry
Acetato de etilo EA 141-78-6 Sigma-Aldrich Co
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Figura 2. Creacion de un método de identificacion para la identificacion de disolventes de una LIB utilizando el espectrometro FTIR Agilent Cary 630y el software

MicroLab de Agilent.
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Figura 3. El intuitivo software MicroLab de Agilent hace que encontrar las respuestas con el espectrometro FTIR Agilent Cary 630 sea muy facil. El software basado
en imagenes también reduce las necesidades de entrenamiento y minimiza el riesgo de errores del usuario.

Software

El software de control del instrumento MicroLab para

el espectrometro FTIR Cary 630 utiliza una interfaz con
imagenes para guiar a los usuarios a través de los pasos
del andlisis, desde la introduccion de la muestra hasta la
elaboracién del informe (Figura 3).

Muestras

La biblioteca generada por el usuario se prob¢ analizando
cuatro muestras independientes de disolventes
“desconocidos” (estas muestras eran disolventes disponibles
comercialmente con el nombre de la sustancia indicado

en la etiqueta del envase) utilizando el FTIR Cary 630. Las
muestras incluian dos soluciones de etilmetilcarbonato,
dimetilcarbonato y acetato de etilo.

Analisis
Para analizar muestras liquidas utilizando FTIR Cary 630 con
modulo ATR, se coloca una pequefia gota de la muestra sobre

el cristal ATR. Se realiza la medicion y, una vez finalizada, el
cristal puede limpiarse con etanol, si es necesario.

Las condiciones y parametros de operacion del instrumento
se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Parametros de operacion del FTIR Agilent Cary 630 FTIR con ATR

Parametro

Configuracion

Método

Blsqueda en la biblioteca

Biblioteca utilizada

Biblioteca de disolventes de una LIB generada
por el usuario

Algoritmo de busqueda

Similitud

Rango espectral

4,000 a 650 cm™’

Barridos de blanco de fondo | 10
Barridos de muestras 24
Resolucién espectral 2cm’
Coleccién de fondo Aire

Factor de llenado cero Ninguno
Apodizacién HappGenzel

Correccion de fase

Mertz

Umbrales de nivel de
confianza codificados por
colores

Verde (confianza alta): >0.95
Amarillo (confianza media): 0.90 a 0.95
Rojo (confianza baja): <0.90

Resultados y comentarios

Cada uno de los cuatro disolventes “desconocidos” se analizé
utilizando FTIR Cary 630. Utilizando el algoritmo de similitud
para buscar en la biblioteca espectral de disolventes de una
LIB generada por el usuario, las muestras desconocidas

1y 2 se identificaron como EMC con un indice de calidad

de aciertos (hit quality index, HQI) de 0.99393 y 0.94530,
respectivamente. La muestra desconocida 3 se identifico
como DMC con un HQI de 0.97820 y la muestra 4 como EA
(HQI de 0.99679), como se muestra en la Tabla 3.

EI HQI, que el software calcula automaticamente para cada
elemento de la biblioteca, indica lo bien que coinciden el
espectro medido y el espectro de la biblioteca. EI HQI se
utiliza a menudo como criterio de aprobado/no aprobado
en los flujos de trabajo de identificacion y confirmacion de
materiales. Los analistas pueden establecer sus propios
umbrales basados en el HQl en el software Microlab.


https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/ftir-software/microlab-ftir-software

Tabla 3. Resultados de identificacion de disolventes de una LIB obtenidos
utilizando el FTIR Agilent Cary 630 con ATR, la biblioteca de disolventes de una
LIB generada por el usuario y el algoritmo de busqueda por similitud.

Nombre de la muestra Identificacién del material indice de calidad
Muestra desconocida 1| Carbonato de etilmetilo (EMC) 0.99393
Muestra desconocida 2| Carbonato de etilmetilo (EMC) 0.94530
Muestra desconocida 3| Carbonato de dimetilo (DMC) 0.97820
Muestra desconocida 4| Acetato de etilo (EA) 0.99679

Resultados codificados por colores

Para facilitar la revision de los datos generados por el FTIR
Cary 630, los resultados de identificacion de materiales
obtenidos para cada muestra estan codificados por colores
en funcion de los umbrales de nivel de confianza definidos
por el usuario (Figura 4).

En este estudio, los resultados con un HQI superior a 0.95

se codificaron por colores en verde, indicando una buena
coincidencia espectral y proporcionando un alto grado de
confianza en la identificacion del material. Como se muestra
en la figura 4, la muestra desconocida 2 se identifico con una
confianza media (HQI: 0.90 a 0.95) y se colored en naranja.
Dependiendo de los objetivos del andlisis, un resultado de
confianza media puede indicar al analista que el lote de
disolventes analizado debe investigarse mas a fondo.

La codificacién por colores de los resultados convierte al
sistema FTIR Cary 630 en una solucién llave en mano facil
de usar que permite tomar decisiones de una forma rapida.
Una vez medida la muestra, el software MicroLab muestra
la respuesta final directamente en la pantalla, sin necesidad
de que el usuario introduzca ningun dato. El software realiza
automaticamente la busqueda en la biblioteca y proporciona
al operador los resultados finales codificados por colores.

Figura 4. Andlisis de identificacion con el espectrometro FTIR Agilent Cary 630 de las cuatro muestras de disolventes de una LIB (lineas rojas) y acierto
de la biblioteca (lineas azules). La tabla muestra la calidad del acierto, la biblioteca utilizada y el nombre del acierto para las muestras desconocidas 1 a 4

(etiquetadas de A a D, respectivamente).



Conclusion

El espectrometro FTIR Agilent Cary 630 proporciona una
metodologia sencilla de utilizar para la identificacién de
materiales de los disolventes utilizados en la produccion de
electrolitos de baterias de iones de litio (LIB).

EI FTIR Cary 630 y el software MicrolLab facilitaron la
generacion rapida y sencilla de una biblioteca de disolventes
de una LIB, que permitio la rapida identificacion de cuatro
muestras de disolventes “desconocidos”.

El software MicroLab aplicéd un cédigo de colores a los
resultados de identificaciéon basado en el indice de calidad

de acierto (HQI), simplificando la revisién de los datos. Los
cuatro disolventes se identificaron correctamente a través de
la biblioteca, aunque una de las muestras se marco como que
necesitaba mas investigacion.

Este estudio ha demostrado la flexibilidad del FTIR Cary 630
equipado con el mdédulo de muestreo ATR para la evaluacion
de materiales de disolventes relacionados con una LIB. El
FTIR Cary 630 proporciona métodos de identificacion de
materiales precisos y confiables a los fabricantes de materias
primas para una LIBy a los productores de una LIB. También
apoya a los grupos de [+D implicados en el desarrollo de
materiales de nueva generacion.
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