Documento técnico : : Agilent

informativo
Trusted Answers

Conjunto de tubo exterior ceramico
de alta resistencia

para antorchas de ICP-OES Agilent serie 5000

Reduccion del tiempo de inactividad y menos repuestos

Agilent presenta un conjunto de tubo exterior ceramico para antorchas de ICP-OES
de la serie 5000 semidesmontables y totalmente desmontables, desarrollado para
abordar los desafios que surgen al analizar muestras con altas concentraciones
de sales 0 alto contenido de sdlidos disueltos totales, especialmente muestras

de baterias de iones litio con un alto contenido en metales alcalinos o muestras
guimicamente agresivas que atacan y degradan el tubo exterior de cuarzo.

Disefiado para sustituir directamente el conjunto de tubo exterior de cuarzo
convencional, el conjunto de tubo exterior cerdmico ofrece una durabilidad y una
vida util significativamente mayores, lo que permite a los laboratorios maximizar
el tiempo de actividad, reducir la frecuencia de mantenimiento y disminuir los
costes operativos al trabajar con matrices dificiles.



Funcion del conjunto
de tubo en la antorcha
de ICP-OES

La antorcha de ICP-OES consta
normalmente de tres tubos de cuarzo
concéntricos. El tubo de menor diametro
interno (d.i.) que hay en el centro es el
inyector. El conjunto de tubos, que es

un componente clave de la antorcha,
esta formado por un tubo externo y un
tubo intermedio alrededor del inyector.
Se introduce un flujo relativamente

alto de gas argén entre los tubos
intermedio y exterior para contener el
plasma vy enfriar la antorcha. El gas
argon se ioniza mediante energia de
radiofrecuencia (RF) generada por la
bobina de RF que rodea al conjunto

de tubo exterior de la antorcha, lo que
permite la formacion de un plasma
estable a alta temperatura (~9725 °C).
El aerosol de la muestra generado por
el nebulizador se filtra en masa en la
camara de nebulizacién y se envia al
plasma a través del inyector para su
atomizacion y excitacion, lo que permite
realizar la medicion de la emision éptica.
Un flujo de argén mas pequefio entre el
inyector y el tubo intermedio sostiene

y coloca el plasma sobre el inyector, lo
que reduce la deposicidn en la punta del
inyector.

Desafios clave de los
conjuntos de tubos
exteriores de cuarzo

En aplicaciones donde las muestras
tienen un elevado contenido de sdlidos
disueltos totales (SDT) o metales
alcalinotérreos (Li, Na, K, Ca, Cs, etc.)
como, por ejemplo, materiales de baterias
de iones litio, fusiones, matrices con un
alto contenido en sales y digestiones con
acidos fuertes, los iones elementales
generados en el plasma de la antorcha
pueden difundirse hacia la superficie

del tubo exterior de cuarzo.

Los conjuntos de tubos de cuarzo estan
formados por cuarzo fundido (o silice
fundida), que es un cristal amorfo
producido a partir de diéxido de silicio
(Si0,) de alta pureza. Al exponerse

a los iones de metales alcalinos a altas
temperaturas, el cuarzo reorganiza

su estructura molecular y se rompen
los enlaces Si-O. La desvitrificacion se
produce cuando los iones fordneos
penetran en el cuarzo y “desbloguean”
esa estructura al sustituir o romper

los enlaces Si-O, lo que da lugar a una
estructura fragil. Tras la desvitrificacion,
el cuarzo se vuelve de un color blanco
u opaco (Figura 1), con multitud de
pequefas grietas en la capa superficial,
lo que reduce drasticamente la claridad
Optica, la resistencia mecanica y la vida
Gtil. Esta degradacion es en gran parte
irreversible. La limpieza de la antorcha
puede mejorar su aspecto, pero la
desvitrificacion seguird produciéndose.
Al final, el cuarzo se agrietard o se
rompera, por lo que debera sustituirse
la pieza.

Figura 1. Desvitrificacion del conjunto de tubo
exterior de cuarzo después de 24 horas de andlisis

de una solucién de Li, Nay Cs conun 1,5 % de SDT

en HNO, al 5 %.

La desvitrificacion es el mecanismo de
degradacion que limita significativamente
la vida util de un conjunto de tubo
exterior de cuarzo. Este es un factor
clave que ha impulsado el desarrollo

de materiales alternativos para evitar

la desvitrificacion, la solarizacion y el
agrietamiento por choque térmico en
condiciones extremas de trabajo.

Solucién de conjunto de
tubo exterior ceramico
de Agilent

El conjunto de tubo exterior ceramico de
Agilent se ha disefiado para que tolere
las condiciones extremas que aceleran la
desvitrificacion y la degradacion del tubo
exterior de cuarzo estandar. El resistente
tubo exterior ceramico esta fabricado
con nitruro de silicio (Si;N,), que impide
que los iones alcalinos penetren al
interior del material. Esta disponible en
las configuraciones de visién dual (DV)

y vision radial (RV), y es apto para su uso
con las antorchas de montaje rapido de
ICP-OES Agilent serie 5000, tanto para
los modelos semidesmontables como
para los totalmente desmontables.
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Figura 2. Tubo exterior cerdmico después de méas
de 900 horas (A) de andlisis de una solucién de
Li,Nay Cs conun 1,5 % de SDT en HNO,al 5 %,

y 1792 horas (B).

A diferencia del cuarzo, las propiedades
del nitruro de silicio proporcionan una
mayor resistencia a la desvitrificacién
debida al andlisis de metales alcalinos
(Figura 2), ya que los iones metalicos
libres no pueden desestabilizar los
enlaces Si-N. El nitruro de silicio también
ofrece una mayor tolerancia al choque



térmico cuando se expone a ciclos

de plasma a altas temperaturas.
También se recomienda para el analisis
de muestras que contienen &cido
fluorhidrico (HF), que puede corroer

y atacar los componentes de cuarzo.
Asimismo, debe utilizarse un inyector
de alimina inerte cuando se analicen
muestras que contengan HF, ya que el
cuarzo no es compatible.

Normalmente, un conjunto de tubo
exterior ceramico durara diez veces
mMas que un conjunto de tubo exterior de
cuarzo para aplicaciones con muestras
gue tengan un alto contenido de SDT

0 muestras de baterias de iones litio.

Aplicaciones que pueden
beneficiarse del uso del
conjunto de tubo exterior
ceramico

La ventaja clave del conjunto de tubo
exterior cerdmico (nitruro de silicio) es
su mayor vida Util, que reduce el tiempo
de inactividad no planificado debido al
mantenimiento, asi como la necesidad
constante de desechar y sustituir los
conjuntos de tubos exteriores de cuarzo
desgastados. Estas son las areas tipicas
de aplicacién que pueden beneficiarse de
adoptar un sistema de introduccién de
muestras muy resistente, que incorpora
el conjunto de tubo exterior cerdmico
para mejorar la durabilidad a largo plazo,
a la vez que garantiza un funcionamiento
estable que genera datos analiticos de
alta calidad.

Bateria de iones litio

A medida que la fabricacion de baterias
de iones litio y de otro tipo se acelera en
todo el mundo, la investigacion continta
impulsando el desarrollo de tecnologias
para baterias mas seguras y duraderas.
En este sector, el sistema de ICP-OES de
Agilent juega un papel clave en la cadena
de valor de las baterias.

Figura 3. Tecnologia de baterias.

Desde la cualificacion de las materias
primas y el control de calidad hasta el
desarrollo de productos y la investigacién
de la seguridad, la técnica de ICP-OES

se utiliza para analizar materiales

clave como, por ejemplo, salmueras,
anodos y catodos (LCO, NMC, NCA,
LFP), electrolitos (LiPF,, LiBF, y LITFSI),
separadores, intermedios de procesos

y flujos de reciclaje de “masa negra”.

Estas muestras quimicamente agresivas
con matriz compleja tienen un elevado
contenido en metales alcalinotérreos

(Li, Na, K, Rb, Cs), que se ionizan
facilmente y desvitrifican con rapidez los
componentes de cuarzo de la antorcha.

La busqueda de una mayor pureza y un
control estricto de la contaminacion
con elementos en los materiales de
las baterias son fundamentales para
prevenir reacciones secundarias y la
degradacion, por lo que es necesario
realizar el andlisis por ICP en muestras
purasy sin diluir, para garantizar los
bajos limites de deteccidn necesarios
para fabricar baterias mas seguras

y duraderas.

Fusiones y digestiones

La digestién por fusion es una técnica de
preparacion de muestras que implica la
disolucion de la muestra en un fundente
fundido para descomponer materiales
refractarios o geoldgicos que puedan
resistir la digestion convencional con
acidos (p. €}, silicatos, oxidos, minerales
o materiales cerdmicos). La muestra

se funde primero con un fundente

a altas temperaturas (normalmente de
900 a 1100 °C), lo que permite fundir

y descomponer la estructura cristalina
de los minerales. Los fundentes mas
utilizados son el metaborato de litio
(LIBO,), el tetraborato de litio (Li,B,0,)

o el carbonato de sodio (Na,CO,).

La perla homogénea resultante se
disuelve en &cido antes del andlisis.

El fundente utilizado para la preparacién
introduce sales adicionales en la digestién
final, lo que aumenta el contenido

en solidos disueltos y el potencial de
interferencias durante el analisis.

Muestras con un alto contenido en
solidos disueltos totales (SDT)

Muestras que contienen hasta un 30 %
de SDT, por ejemplo, el agua de mar

o las salmueras; muestras digeridas
con &cidos fuertes (incluidos el 4cido
fluorhidrico o las muestras digeridas
con 4 &cidos, que combinan &cido
clorhidrico (HCI), &cido nitrico (HNO,),
acido fluorhidrico (HF) y &cido perclérico
(HCIO,)); aguas residuales; o alimentos
y bebidas con un alto contenido en sal
0 azUcar.

Analisis medioambientales

Para el analisis de muestras medioam-
bientales, a menudo se introduce un
tampon de ionizacién, normalmente
de hasta un 2 % de cesio (Cs), con los
patrones y las muestras para suprimir
la interferencia de la ionizacion por
parte de los metales alcalinos (Na, K,
Ca, Rb), que se ionizan facilmente, lo que
cambia el equilibrio de ionizacién del
plasma. El cesio (Cs) tiene un potencial
de ionizacion muy bajo y se utiliza para
inundar el plasma con electrones para
estabilizar su entorno.

Disolventes organicos

Cuando se analizan los disolventes
organicos volatiles y semivolatiles,

los conjuntos de tubos exteriores de
cuarzo convencionales pueden sufrir
los efectos de la solarizacion provocada
por la intensa radiacion ultravioleta



(UV) profunda generada por la alta
temperatura del plasma. Las impurezas
del cuarzo como, por ejemplo, los
metales, absorben la energia UV, lo

que desencadena la desvitrificacion
localizada. Estos efectos debilitan la
superficie del cuarzo, lo que provoca

un agrietamiento en forma de telarafa
(Figura 4) cuando la antorcha se calienta
y se enfria. Esto reduce su vida dtil.

Figura 4. Agrietamiento en forma de telarafia en un
recipiente de cuarzo.

Aungue Agilent ofrece un conjunto de
tubo exterior de cuarzo de alta pureza
especialmente disefado para el analisis
de disolventes organicos que combate
el agrietamiento en forma de telarafia,

el conjunto de tubo exterior ceramico
ofrece una resistencia superior a la
solarizacién y una mayor vida Util.

Determinacién de trazas de silicio

Al determinar trazas de silicio (Si), el
limite de deteccion se ve restringido por
la lixiviacion del silicio proveniente del
sistema de introduccion de muestras.

El uso de un sistema de introduccién de
muestras inerte puede ayudar, pero sigue
habiendo problemas con la lixiviacién de
Si proveniente de los componentes de la
antorcha. Cambiar al conjunto de tubo
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Figura 5. Comparacion de limites de deteccion: cuarzo frente a cerdmica.

Figura 6. Tubo exterior ceramico (A) y tubo interior de cuarzo (B) del conjunto de tubos de Agilent.

exterior cerdmico (fabricado con nitruro
de silicio) puede reducir la lixiviacion de
Si de la antorcha, lo que mejora el limite
de deteccién (Figura 5).

Esta varianza puede ser mayor cuando
se analizan matrices de muestra mas
complejas.

Elinyector de alimina inerte esta
fabricado con 6xido de aluminio
(ALO,) y proporciona un mejor limite
de deteccién para el aluminio (Al) en

comparacién con un inyector de cuarzo.

Diseno del conjunto de
tubo exterior ceramico
de Agilent

El conjunto de tubo exterior cerdmico
de Agilent se ha disefiado con una
estructura desmontable formada por
un tubo exterior cerdmico (nitruro de
silicio) y un tubo intermedio de cuarzo
(Figura 6).

Este disefio desmontable permite retirar
el tubo exterior ceramico y limpiarlo
separado del tubo intermedio. Esto es
especialmente (til en el andlisis de
matrices organicas, donde puede produ-
cirse una acumulacioén de depdsitos



de carbono en el tubo exterior debido a
la cantidad excesiva de carbono en la
muestra. El tubo exterior ceramico puede
retirarse de manera individual y colocarse
en un horno de mufla para quemar cual-
quier acumulacién de carbono.

El desmontaje y montaje del conjunto de
tubo exterior ceramico es muy sencillo.
Escanee o haga clic en el cédigo QR para
ver un video donde se ilustra el proceso,
o consulte la gufa de usuario de la
antorcha de montaje rapido de ICP-OES
(nimero de publicacion 5994-8863ES).

Inyectores para la antorcha:
factores que hay que tener
en cuenta

Agilent ofrece una seleccién de
inyectores de cuarzo o inyectores
inertes de alimina para su uso con la
antorcha totalmente desmontable para
el sistema de ICP-OES de la serie 5000
(también hay disponibles antorchas de
una sola pieza y semidesmontables con
distintos inyectores). Los inyectores
estan disponibles con cuatro didmetros
internos: 0,8, 1,4, 1,8y 2,4 mm. El inyector
de cuarzo es el mas econdmico, mientras
gue el inyector de alimina ofrece una
mayor vida Util y es mas facil de limpiar
con la mayoria de matrices.

Cuando se utiliza un inyector de cuarzo
con muestras de matriz compleja

o de acidos fuertes, la punta del
inyector también puede presentar
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desvitrificacion debido a la exposicién
ala matriz. El cuarzo pierde su acabado
pulido, lo que hace que las sales de

las muestras de matriz compleja se
adhieran a la superficie. Con el uso
continuado y la limpieza constante,

la acumulacién se produce a un ritmo
cada vez mayor, lo que se traduce en
menores tiempos de funcionamiento
antes de que sea necesaria la limpieza.
Una mayor frecuencia de mantenimiento
implica un mayor tiempo de inactividad.
En el peor de los casos, habra que
reemplazar el inyector.

El inyector de alimina inerte proporciona
una excelente resistencia a la desvitrifi-
cacion y la corrosion cuando se usa con
muestras de matriz compleja. El inyector
de alimina inerte se recomienda para
analizar matrices con un alto contenido
en metales alcalinos, incluidos los
materiales de las baterias de litio o las
muestras digeridas con HF.

Obtenga mas informacion sobre la
gama de inyectores.

Resumen

El conjunto de tubo exterior ceramico
de Agilent para antorchas de montaje
rapido de ICP-OES Agilent de la serie
5000 se ha desarrollado para abordar
las limitaciones de los materiales
fundamentales de los conjuntos de
tubo exterior de cuarzo convencionales
cuando se utilizan en condiciones
guimicamente agresivas y con matrices
complejas.

Los conjuntos de tubo exterior de cuarzo
son propensos a la desvitrificacion,

la solarizacion y el agrietamiento por
choque térmico cuando se exponen

a estas muestras de matriz compleja,

lo que provoca una pérdida de integridad
mecanica y fallos prematuros.

El resultado es la reduccién de la vida
util de la antorcha, el aumento de la
frecuencia de mantenimiento y tiempos
de inactividad imprevistos de los
instrumentos.

El conjunto de tubo exterior ceramico
proporciona una excelente resistencia
a la desvitrificacion debida al ataque de
metales alcalinos y el choque térmico,
asi como la solarizacién inducida por
radiacion UV profunda. En aplicaciones
con muestras que tienen un alto
contenido en solidos disueltos totales
(SDT), matrices con un alto contenido
en metales alcalinos (por ejemplo, las
muestras de bateria de iones litio),
muestras digeridas con &cidos fuertes
o disolventes organicos, el conjunto de
tubo exterior ceramico proporciona una
vida util hasta 10 mayor, junto con una
mejora de la sefial de fondo del silicio.

Compatible con las configuraciones de
vision dual y vision radial, el conjunto
de tubo exterior cerdmico proporciona
una solucién robusta y de bajo
mantenimiento que mejora el tiempo
de actividad, la fiabilidad analitica

y el coste total de propiedad para las
exigentes aplicaciones de ICP-OES.

Obtenga mas informacién sobre la
antorcha completamente desmontable
en el folleto de Agilent 5994-1572ES.

También puede visitar las paginas de

productos:

— Antorchas para ICP-OES 5100/5110
y 5800/5900, 0

— Tubo exterior para las antorchas
de ICP-OES

Si desea asesoramiento adicional, junto
con consejos y trucos que le ayuden

a alcanzar los mejores resultados,
consulte el Centro de recursos para
sistemas de ICP-OES.

- Agilent
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