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Analise automatizada de precursores quimicos de

baterias de ions de litio por meio de ICP-OES VDV
Agilent 5800 e diluidor automatico Agilent ADS 2

Introdugao

A transicao para praticas mais sustentaveis e solugdes energeticamente eficientes
estd impulsionando a demanda por baterias de ions de litio (LIB) de alta qualidade.
Muitas LIB exigem o uso de matérias-primas essenciais, incluindo sais de litio como
hidroxido de litio (LIOH) e carbonato de itio (Li,CO,). Com o uso crescente de cloreto
de litio (LiCl) no processo de extragdo, surgem os novos métodos de desenvolvimento
destes produtos quimicos.’? Para produzir sais de Li de alta pureza, as refinarias
devem garantir que o sal de partida (LiCl) esteja livre de contaminantes, pois
precursores quimicos de baixa qualidade podem ter impacto negativo no
desempenho da bateria final.



A espectroscopia de emissao optica com plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES) é uma técnica ideal para a medigdo
rapida e simulténea de elementos-trago em varios tipos de
amostras, incluindo amostras relacionadas a LIB.2 Como
muitas outras técnicas analiticas, os métodos da ICP-OES
exigem o preparo de padrdes de calibragdo com uma ampla
faixa analitica e a diluicdo das amostras antes da analise.
Ambos os processos podem acarretar o consumo intenso de
tempo e trabalho, o que tem o potencial de introduzir
contaminantes e erros durante o preparo e a diluigao.
A'implantacéo de tecnologia avangada de diluigdo automatica
em ICP-OES reduz o tempo de processamento da amostra e o
risco de erros humanos e garante os resultados precisos.

Desenvolvido e projetado especialmente para instrumentos
Agilent para ICP-OES (e ICP-MS), o Sistema de diluigdo avangada
Agilent (ADS 2) facilita medigdes rapidas e simultaneas de varios
elementos-trago em sais de litio. A automatizagao das etapas de
calibragao e diluicao reduz consideravelmente o tempo de
preparo de amostras, para que os analistas possam se
concentrar em tarefas mais produtivas.

O ICP-OES de dupla visualizagao vertical (VDV) Agilent 5800,
em conjunto com o ADS 2, é ideal para laboratérios que
processam grandes quantidades de amostras ou que visam
melhorar a eficiéncia. Os sistemas de diluigao automatica
oferecem o suporte valioso aos operadores menos
experientes na condugéo de analises de rotina e efetivamente
minimizam o risco de erros durante o preparo de amostras. O
ADS 2 é totalmente integrado ao software de controle de
instrumentos ICP Agilent Expert Pro e inclui varios recursos e
ferramentas que aprimoram o desenvolvimento de métodos,
a simplicidade de uso e a velocidade de analise. Alguns dos
recursos do ADS 2 s&o:

— Calibragao automatica: calibracdo em linha totalmente
automatizada a partir de uma Unica solugao estoque. A
calibragao automatica reduz o tempo necessario para
preparo de padrdes, o desperdicio de produtos quimicos,
bem como o risco de introdugao de erros.

— Diluigao prescritiva: diluicdo automatica de solugdes ou
amostras com um fator de diluigdo conhecido (prescrito)
antes da andlise.

— Diluig6es reativas: diluicbes automaticas que ocorrem se
a concentragao medida de uma amostra estiver acima
da faixa de calibragdo (overrange) ou se um limite de
recuperagéo de padrao interno for excedido.

— Linha de resumo: um recurso de software que seleciona e
exibe o melhor resultado de medicao dentre as iteragcoes
disponiveis, mantendo um registro de todos os dados.
Com a linha de resumo, os dados podem ser visualizados
diretamente e os tempos de criagao de relatorios/
processamento manual de dados séo reduzidos.

*ADS 2 é compativel com o software ICP Expert, versdo 7.7 ou superior.

No presente estudo, o ICP-OES VDV 5800 com um diluidor
automatico ADS 2 e um amostrador automatico Agilent

SPS 4 foi usado para determinar a presenga de 28 elementos
no LiCl de grau técnico. Os elementos incluiam aluminio,
arsénio, boro, bario, berilio, célcio, cadmio, cobalto, crémio,
cobre, ferro, galio, germanio, potassio, litio, magnésio,
manganés, molibdénio, sddio, niquel, chumbo, enxofre,
antimonio, silicio, estroncio, titanio, vanadio e zinco.

Parte Experimental

Instrumentagao

O ICP-OES VDV 5800 foi equipado com o sistema avangado
de vélvula de microamostragem (AVS 7), diluidor automaético
ADS 2 e amostrador automatico SPS 4 (Figura 1). Os
sistemas AVS e ADS 2 funcionam perfeitamente em conjunto
para aumentar a frequéncia analitica e o tempo de
processamento da amostra e para reduzir o custo por
amostra.* O diluidor automatico em linha ADS 2 foi usado
para facilitar o preparo automatico e preciso de padrdes de
calibracéo e diluigao automatica de amostras, economizando,
assim, o tempo do analista e reduzindo o uso dos
consumiveis do laboratério. O design integrado do ADS 2 e
AVS evita 0 aumento excessivo do tempo quando uma
diluicdo ndo é realizada, abordando uma desvantagem
comum de outros sistemas de diluicdo. O amostrador
automatico SPS 4 foi utilizado para a transferéncia
automatizada de amostras para o instrumento. O ICP-

OES 5800 foi equipado com um nebulizador SeaSpray, uma
camara de nebulizagao ciclénica de duplo passo e uma tocha
VDV Agilent semidesmontavel com um injetor com diametro
interno (id) de 1,8 mm. Toda a instrumentacéo foi controlada
por meio do software ICP Expert Pro*.

As condigdes de operagéo do sistema de automagao de fluxo
de trabalho ICP-OES integrado constam nas Tabelas 1 e 2,
respectivamente.

—
—

Figura 1. ICP-OES VDV Agilent 5800 com o sistema avangado de valvula de
microamostragem (a esquerda), o sistema de diluigdo avangado Agilent ADS 2
(centro), e amostrador automatico Agilent SPS 4 (a direita).



Para obter a robustez e estabilidade do plasma em longas
corridas analiticas de amostras de LIB com matriz com alto
teor de solidos totais dissolvidos, o ICP-OES VDV 5800 usa
plasma vertical, um gerador de radiofrequéncia de estado
solido (SSRF) que opera a 27 MHz e uma interface de cone
resfriado (CCI). A CCl deflete a cauda mais fria do plasma,
evitando interferéncias que se formam na regido mais fria.
Dessa forma, ao ler o plasma no modo de visualizag¢&o axial,
a maioria dos elementos em niveis de concentragao residuais
podem ser medidos com efeitos de interferéncia minimos.

Tabela 1. Os parametros do método e instrumento ICP-OES VDV Agilent 5800.

Parametro Configuragao
Modo de visualizagdo Axial Radial
Altura de visualizagdo (mm) - 6
Poténcia de RF (kW) 13 1,1
Fluxo do nebulizador (L/min) 0,8 0,9
Fluxo do plasma (L/min) 13
Fluxo Aux. (L/min) 14
Replicatas 3
Tempo de enxague (s) 0
Tempo de leitura (s) 10 5
Tempo de estabilizagéo (s) 10 4
Tubulagédo da bomba de amostra Branco-branco
Tubulagédo da bomba padrao interno Preto-preto
Tubulagédo da bomba de residuos Azul-azul

Tabela 2. Pardmetros operacionais do AVS Agilent e ADS 2.

Parametro Configuragédo
Tamanho do loop de amostra (mL) 1,5
Taxa da bomba - captagéo (mL/min) 35
Taxa da bomba - injegdo (mL/min) 5
Atraso na captagéo da vélvula (s) 13
Tempo de injecdo de bolhas (s) 1
Tempo de enxague preventivo (s) 1

Preparo de amostras e padrao

Foi preparado um padréao de estoque Unico a 1 mg/L para

27 elementos e 10 mg/L para Li usando Agilent 1.000 e

10.000 mg/L para solugbes padréo de calibragdo em HNO, a
10%, respectivamente. Para criar padrées de calibragdo em toda
a faixa de trabalho analitico, a solugéo estoque foi diluida
automaticamente pelo ADS 2 em 100x, 20x, 10x e 1x usando
HNO, a 10%. As concentragdes finais foram 0; 0,010; 0,050;
0,100 e 1,000 mg/L para a maioria dos elementos e 0; 0,100;
0,500; 1,000 e 10,000 mg/L para Li. Com a calibragao
automatica realizada pelo ADS 2, 0 analista nao precisou realizar
o preparo dos padrées, que é demorado e propenso a erros.

Para fins de controle de qualidade (QC) e validag&o, uma
solugdo em branco de HNO, a 10% foi usada como branco de
calibracdo continua (CCB). Uma solugdo contendo 5 mg/L de
Li e 0,500 mg/L de todos os outros elementos foi utilizada
como verificagéo de calibragdo continua (CCV). A CCV foi
preparada separadamente dos padrdes de calibragdo usando
o Padrao de controle de qualidade Agilent 27, além das
adigbes separadas de Ga, Ge, Lie S.

Uma solucao de padréo interno composta de 5 mg/L de itrio
(Y), 50 mg/L de rubidio (Rb), 50 mg/L de telurio (Te), 20 mg/L
de bismuto (Bi) e 20 mg/L de indio (In) foi preparado em
HNO, a 10% usando solugdes padrdo monoelementares
Agilent. Os padrées internos (IS) foram usados para levar em
consideragao eventuais efeitos de matriz ou interferéncias de
ionizagao.

O método de preparo de amostras seguiu o procedimento
descrito no método padrdo nacional da China

GB/T 11064.16-2013.5 Para preparar uma amostra de solugao
de LiCla 1%, 0,5 g de LiCl a 99% foi precisamente pesado e
lentamente dissolvido em HNO, a 10%. A solugéo foi entéo
completada até 50 mL, o que resultou no fator de diluigdo do
preparo de 100x.

As adigdes da amostra de LiCl a 1% foram preparadas
a 0,100 e 0,250 mg/L.

Preparo automatico de padrdes de calibragao pelo ADS 2
Todas as curvas de calibracdo foram preparadas a partir de
uma solugao estoque unica, usando o recurso de calibragao
automatica do ADS 2. Exercendo o controle total por meio do
software ICP Expert, o ADS 2 diluiu a solugao estoque com
fatores de diluicdo especificos (100, 20, 10, 1) para criar todas
as curvas de calibragdo. Com a calibragdo automatica, foi
possivel preparar os padroes e as curvas de calibragdo em
menos de 20 minutos, em comparagdo com métodos
manuais convencionais que demoram mais de uma hora.

A otimizacgao significativa do processo de calibragéo
melhorou a eficiéncia geral do fluxo de trabalho analitico.
Uma curva de calibracgao linear representativa para Cr

(valor R de 1,0000) é mostrada na Figura 4.

Além de economizar significativamente o tempo do analista,
a calibragao automatica reduz o uso de consumiveis de
laboratério e minimiza o desperdicio. Além disso, ela
proporciona os resultados mais confidveis, reduzindo os
riscos de erro e contaminagdo que podem ocorrer durante o
preparo manual de amostras.



Poaition | Dilution factor | ~oTeSiration
(ppm)
1 Blank 0
2 100x 0.01
2 20x 0.05
e 10x 0.10
i 1x 1.00

Figura 2. Calibragdo automatica da solugéo estoque padrao com fatores de
diluigéo diferentes usando o Agilent ADS 2. A solugéo estoque foi carregada
no rack padrao do amostrador automatico Agilent SPS 4 na posigao 2.

Diluicao automatica reativa e resumos de resultados

O ADS 2 pode diluir solugdes em resposta a medigao da
amostra usando um processo chamado "diluigao reativa".
Quando uma medigdo de amostra excede a faixa de calibragéo
maxima ou um padrdo interno (IS) excede a faixa de
recuperacéo, o software ICP Expert calcula automaticamente o
fator de diluicdo necessario para colocar os analitos fora da
faixa dentro dos limites identificados pelo usuario (Figura 3).

Quando a medicéao foi realizada sem diluigéo, a presenca de
concentragao alta de Li em LiCl a 1% causou o0 aumento do
sinal de elementos como o sédio (Na), devido aos efeitos do
elemento facilmente ionizével (EIE). Esse aumento pode ser
corrigido adicionando um tampéao de Cs de alta pureza ou
usando Rb como IS (Figura 3, Etiqueta da solug&o "Original").
Porém, na ICP-OES nao é geralmente aceito reportar os
resultados com uma recuperagao de IS superior a 2,0. Assim,
ao definir no software uma recuperagédo do IS maxima de 2,0,
0 ADS 2 fez a diluigao reativa da solugao original em 10x,
trazendo a proporgao abaixo de 2,0 (Figura 3, etiqueta da
Solugao "Diluicdo — 10"). A amostra relevante foi entdo
analisada novamente. Como essa medigao diluida ndo estava
dentro da faixa de calibragao para Na, o ADS 2 realizou uma
segunda dilui¢do reativa para trazé-la dentro da faixa de
concentragao (Figura 3, etiqueta da Solugéo "Diluigdo —100").
Ambas as etapas da diluicdo reativa foram realizadas
automaticamente, sem qualquer intervencao do analista.
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Figura 3. Um exemplo do Agilent ADS 2 realizando dilui¢ao reativa de LiCl
a 1% para atender ao requisito de proporgéo do padréo internode<2,0ea
concentragéo de Na acima da faixa de 589,592 nm.

O recurso de linha de resumo do ICP Expert (Figura 3,
etiqueta da solugdo "Resumo") possibilitou a medigéo
repetida de solugdes sem excluir nenhum dado existente e
sem criar uma nova planilha. Gragas ao layout das
informacdes, os dados sédo apresentados de forma clara e
simples, com os resultados da diluigdo reativa contidos no
cabecalho "Resumo’. Na linha de resumo, € exibida a melhor
medicdo para cada elemento, dentre as iteracdes disponiveis,
proporcionando confianga no conjunto de dados reportado.

Diluigao prescritiva automatica aumenta a produtividade
das analises de rotina

Com a capacidade de diluir solugdes em até 400x, o ADS 2
realiza diluigbes prescritivas precisas especificando um fator
de diluigéo no software. Esse recurso € Util em laboratérios
que fazem diluigbes de rotina, eliminando das operagoes
didrias uma etapa manual demorada.

Tradicionalmente, para quantificar os elementos principais e
elementos-traco em produtos quimicos de alta pureza por
meio da ICP-OES, era necessario preparar varios vials da
mesma amostra para medir as faixas de calibragao
separadas para cada elemento, evitando, assim, as
interferéncias dos EIE. No entanto, com os ICP-OES VDV 5800
e ADS 2, Li pode ser quantificado em LiCl junto com os
elementos-trago em uma Unica preparagdo da amostra.

Para quantificar Li na matriz de LiCl a 1%, calculou-se que era
necessaria uma diluicao adicional em 200x para que a medigao
ficasse na faixa de calibragdo de 0 a 10 mg/L. Essa solugéo foi
preparada automaticamente com o ADS 2, usando a dilui¢ao
prescritiva. Com isso, foi possivel quantificar o Li usando um
unico método a partir de um unico vial, sem precisar diluir
nenhuma solugao manualmente e sem preparar manualmente
uma calibragao separada. Com o ADS 2, o preparo manual de
uma segunda amostra tornou-se desnecessario e o uso de
consumiveis de laboratério adicionais (ou seja, dos vials de
amostra e das ponteiras das pipetas feitos de plastico e do
diluente adicional a base de 4cido) foi reduzido.

Resultados e analise

Calibragao automatica e linearidade

Conforme mostrado na Tabela 3, 27 elementos foram
calibrados entre 0,010 e 1,000 mg/L usando calibragéo
automatica, enquanto o Li foi calibrado automaticamente
entre 0,100 e 10,00 mg/L. Cada ponto de calibragao foi criado
por diluicdo automatica de padréao de estoque Unico em
multiplos fatores usando o ADS 2. A solugéo estoque foi
preparada a 10 mg/L de Li e T mg/L de todos os outros
elementos. Partindo dessa solugdo estoque, as diluicdes
automaticas de 100x, 20x, 10x e 1x forneceram uma
calibragéo de quatro pontos em toda a faixa de calibragéo.

Todas as curvas de calibragdo foram lineares dentro da faixa,
conforme indicado pelos coeficientes de correlagéo entre
0,99986 e 1,0000. Um espectro representativo e uma curva
de calibragado para Co sdo mostrados na Figura 4.



Tabela 3. Analito, corregéo de background, padrdo interno e informagdes de calibragéo.

Elemento e comprimento Modo de visualizagao Corregao de background Faixa de Calibragao Coeficiente IS e comprimento
de onda (nm) (mg/L) de Correlacao de onda (nm)
Al 237,312 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Te 214,282
As 188,980 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Te 214,282
B 182,577 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Te 214,282
Ba 455,403 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Y 371,029
Be 313,042 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Y 371,029
Ca 396,847 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Cd 226,502 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Y 371,029
Co 238,892 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 In 230,606
Cr 267,716 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Cu 213,598 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Y 371,029
Fe 238,204 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Ga 294,363 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 In 325,609
Ge 209,426 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Te 214,282
K 766,491 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Rb 780,026
Li 670,783 Axial Ajustada 0,1700-10,00 1,00000 Y 371,029
Mg 279,553 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 In 230,606
Mn 257,610 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Mo 202,032 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Na 589,592 Radial Ajustada 0,010-1,000 0,99986 Rb 780,026
Ni 216,555 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Pb 220,353 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 In 230,606
S 180,669 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 In 325,609
Sb 217,582 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Te 214,282
Si 251,611 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Te 214,282
Sr 407,771 Axial Ajustada 0,010-1,000 0,99999 Y 371,029
Ti 336,122 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
V 292,401 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029
Zn 202,548 Axial Ajustada 0,010-1,000 1,00000 Y 371,029

Figura 4. Um espectro representativo de Co 238,892 nm usando a corregdo ajustada de ruido automatica (a esquerda) e curva de calibragdo linear (a direita)
com um coeficiente de correlagéo de 1,0000 e erro padréo relativo < 3%.




Limites de detecgao do método

Os limites de detecgdo do método (MDL) foram determinados
usando as condi¢des de operacao do ICP-OES VDV 5800
especificadas na Tabela 1. Para determinar os MDL, 10 solugbes
do LiCl representativo a 1% em matriz de HNO, a 10% foram
analisadas trés vezes ao longo de trés dias ndo consecutivos
usando o ICP-OES VDV 5800 com o sistema de diluigéo
automatica ADS 2. O MDL para Li foi calculado separadamente,
analisando uma solug&o de HNO, a 10%. Os MDL foram
calculados como trés vezes o DP das medigdes das

10 solugbes. Em seguida, as trés corridas foram calculadas e
sao mostradas antes e depois da aplicagao do fator de diluigao.

Os resultados quantitativos para todos os 28 elementos na
amostra de LiCl a 1% também sdo apresentados na Tabela 4,
gue mostra a quantificagdo de alguns elementos-traco em
concentragdes de < 0,001 mg/L e o elemento Li da matrizem
>1.000 mg/L a partir de apenas um vial de amostra preparado.

Teste de recuperagao de elementos adicionados

A Tabela 4 contém os resultados da analise das amostras
fortificadas usando o ICP-OES VDV 5800 com o ADS 2.

As solugdes de LiCl a 1% foram fortificadas a 0,100 e

0,250 mg/L. Todas as recupera¢des com adigao estavam
dentro de +10% da concentragédo esperada, demonstrando a
precisao do método para analise de solugdes de LiCl. Todas
as informacdes de adicdo séo exibidas antes da aplicagdo do
fator de diluigdo e séo representativas da adigédo presente na
solugao de LiCl a 1%.

Tabela 4. Os MDL (calculados em amostra e como amostra de 0,500 g na solugéo de 50 mL, respectivamente), os resultados quantitativos e os dados de
recuperacgao para elementos medidos em LiCl usando o ICP-OES VDV Agilent 5800, n=3.

LiCla1% LiCl a 1% fortificado a 0,100 mg/L LiCl a 1% fortificado a 0,250 mg/L

Elemento e MDL em amostra MDL em Concentragao Concentragao Recuperagao Concentragao Recuperagao

comprimento de (mg/kg) solugdo(mag/L) medida medida (mg/L) de elementos medida (mg/L) de elementos

onda (mg/L) adicionados adicionados
(nm) (%) (%)
Al 237,312 0,46 0,0046 0,0076 0,102 102 0,260 104
As 188,980 0,34 0,0034 <MDL 0,106 106 0,272 109
B 182,577 0,17 0,0018 <MDL 0,103 103 0,265 106
Ba 455,403 0,013 0,00013 0,0031 0,094 94 0,238 95
Be 313,042 0,058 0,00058 <MDL 0,098 98 0,250 100
Ca 396,847 1,0 0,010 0,38 0,091 91 0,237 95
Cd 226,502 0,033 0,00033 <MDL 0,093 93 0,237 95
Co 238,892 0,058 0,00058 <MDL 0,104 104 0,264 106
Cr 267,716 0,051 0,00051 0,00070 0,097 97 0,246 98
Cu 213,598 0,16 0,0016 <MDL 0,090 90 0,233 93
Fe 238,204 0,030 0,00030 0,00159 0,092 92 0,235 94
Ga 294,363 0,13 0,0013 <MDL 0,095 95 0,243 97
Ge 209,426 0,60 0,0060 <MDL 0,098 98 0,253 101
K 766,491 50 0,050 0,054 0,104 104 0,265 106
Mg 279,553 0,012 0,00012 0,0011 0,108 108 0,273 109
Mn 257,610 0,014 0,00014 0,00015 0,094 94 0,238 95
Mo 202,032 0,069 0,00069 0,00095 0,099 99 0,252 101
Na 589,592 0,45 0,0045 <MDL 0,098 98 0,247 99
Ni 216,555 0,098 0,00098 0,00116 0,093 93 0,239 95
Pb 220,353 0,37 0,0037 <MDL 0,101 101 0,259 103
S 180,669 0,77 0,0077 0,10 0,097 97 0,254 102
Sb 217,582 0,35 0,0035 <MDL 0,107 107 0,270 108
Si 288,158 0,37 0,0037 0,048 0,105 105 0,263 105
Sr 407,771 0,017 0,00017 0,0050 0,095 95 0,241 96
Ti 336,122 0,014 0,00014 <MDL 0,101 101 0,254 101
V 292,401 0,079 0,00079 <MDL 0,100 100 0,253 101
Zn 202,548 0,15 0,0015 0,045 0,097 97 0,247 99

Li 670,783 0,094* 0,00094** 1632 NA

*Gerado a partir de uma solug&do em branco de HNO, a 10%.
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Estabilidade a longo prazo

Para avaliar a estabilidade do ICP-OES VDV 5800 e do ADS 2,
foram realizadas 375 medigdes de solucdo no periodo de

10 horas sem recalibragao. As solugdes eram compostas de
uma solucao de LiCl a 0,5% e um bloco de QC, que
compreendia a solugao CCB e CCV a 5 mg/L para todos 0s
elementos, exceto Li, que estava presente a 50 mg/L. O ADS 2
realizou uma diluigao de 10x em cada QC. Assim, a
concentragao final foi de 0,500 e 5,000 mg/L, respectivamente.

O grafico das recuperagdes de CCV na Figura 6 mostra que a
estabilidade de todos os elementos esta dentro de 100 + 10%
durante toda a corrida analitica, que inclufa diluicdo
automatica antes de cada medigdo. Os dados de recuperagao
e a exatiddo (as %DPR inferiores a 3%) das medicdes
demonstram que o método do ICP-OES VDV 5800 e ADS 2
tem excelente robustez para a analise de rotina de LiCl no
periodo de 10 horas.

Figura 5. A recuperagdo normalizada de solugdes de QC no periodo de 10 horas.

Conclusao

O ICP-OES VDV Agilent 5800 integrado com o Agilent ADS 2
foi usado para quantificar 27 elementos-traco de impureza
elementar e litio em um solido de LiCl a 99%. O LiCl € cada
vez mais usado na produgao de precursores quimicos de litio
que sdo usados no setor de baterias de fons de litio (LIB).

0 uso do ADS 2 e do software dedicado proporcionou
beneficios de automagao que melhoraram a produtividade,
reduziram o preparo manual de amostras e o desperdicio e
evitaram erros humanos. Os beneficios do método
automatizado do ICP-OES 5800 com ADS 2 incluem:

— Calibracao automatica: a calibragdo completamente
automatizada a partir de uma solugao estoque eliminou
a necessidade de preparar os padroes manualmente para
cobrir a ampla faixa de concentragéo de analitos.

— Diluigao prescritiva: 0 ADS 2 foi usado para diluir
automaticamente a amostra de LiCl a 1% 200 vezes para
que o Li figue dentro da faixa de calibragéo superior de
10 mg/L. Com isso, foi possivel quantificar o Li usando
um unico método, sem precisar diluir nenhuma solugéo
adicional manualmente.

— Dilui¢es reativas: o ADS 2 diluiu automaticamente uma
amostra quando a proporgao do padrao interno excedeu
2,0 e a concentragéo de sddio excedeu a faixa de
calibragao.

— Linha de resumo: o recurso do software selecionou e
exibiu os melhores resultados de medicao dentre os
resultados disponiveis da medigao repetida de diluicdo
reativa. Isso possibilitou a visualizacao direta dos dados
e reduziu o tempo necessario para 0 processamento
manual de dados.

0 método ICP-OES VDV 5800 produziu os resultados de alta
qualidade. Os MDL estavam abaixo de 1 mg/kg para a
maioria dos elementos na amostra. As recuperagées de
todos os 27 elementos, fortificados a 0,100 e 0,250 mg/L,
ficaram entre 90 e 110%, indicando a preciséo alta.

O instrumento apresentou excelente estabilidade e robustez
ao longo de 10 horas, com as recuperagoes da medicédo de
QC entre 90 e 110% e as %DPR médias abaixo de 3%.

Este estudo confirma que o 5800 com ADS 2 estd adequado
para a analise de QC de matriz com alto teor de sdlidos totais
dissolvidos como LiCl. Esses tipos de amostras complexas
sd0 encontrados na maioria dos estagios do processo de
fabricagdo de LIB. O método foi aprimorado com o diluidor
automatico ADS 2, que aumentou a produtividade reduzindo
0 manuseio manual de padrdes e amostras.
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