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Phan tich nguyén t6

. . Gidi thiéu
vi lugng trong Pin o A
o S Vi sy ing dung rong réi cuda pin lithium-ion, cac nha
|0a| LIZCOB bang nghién ctru hién dang tap trung vao viéc cai thién hiéu

. sudt va do6 an toan cda ching. La mot trong nhin
AVIO 550 Max ICP—O ES nguyén Iiéu chinh, chat Iuonggol]a IitHium Cgrbona?e
(Li,CO,) déng mat vai trd quan trong trong céc tinh chét
dién hda cda pin, noi ma tham chi chi mét luong nhd tap chat trong Li,CO, cling ¢é thé dnh
hudng dén déc diém cua pin. Vi dy, lugng natri (Na) du thira cé thé dan dén qua nhiét, lam giam
tuGi tho pin va gay ra céc su ¢6 chdy nd. Bang 1 liét ké ndng d6 tap chéat t6i da dugc phép
trong Pin loai Li,CO, (= 99.9%) the tiéu chudn céng nghiép Trung Qudc YS/T 546-2021 cho

lithium carbonate tinh khiét cao’.
Bang 1. Théng s6 > 99.9% Li,CO,

PhG phat xa plasma cam tng cao tan (ICP-OES) [a mot ky thuat ~ e0 16 cuan 15/ 5462021

duac st dung rong rai dé dap tng céc yéu cau clia YS/T 546-2021 . Ham lugng
N . A A x A Nguyén 15i da
nh& vao kha ndng phén tich da nguyén t6, gidi han phéat hién thap 8

va phan tich dugc méu cé nén mau cao. Tuy nhién, thach thic

mg/kg

chinh khi do cdc méau co6 mie mudi lithium cao la hiéu Umg nguyén A :
t6 dé ion hoa (EIE): do Li c6 thé ion héa thap (5.39 eV), su hién dién L U
cla Li & nong doé cao anh hudng dén phan (ng cla cac nguyén té Cu 2
khéc co thé ion hda thap (vi du, Kali = 4.34 eV va Natri = 5.14 eV), Fe 3
gay ra két qua khong chinh xdc. Mac du phép do doc truc thudng K 10
duoc khuyén nghi d€ phan tich tap chéat vi d6 nhay cao, nhung do Mg 10
hiéu Umg nén mau EIE 16n, nén do doc truc khién viéc phan tich Mn 2
chinh xéc tré nén kho khén hon so vai do xuyén tdm. Ngoai ra, can Na 20
phai c6 d6 bén cua thiét bj d€ phan tich mot s6 luong Ién cdc mau Ni

nén mau lithium. Pb

Bai bdo nay sé trinh bay mdt phuong phdp phéan tich tap chat Si 30
chinh xac va dang tin céy trong cdc mau Li,CO, d€ dap Ung céc S0 40

yéu cau cla YS/T 546-2021 bang cach st dung Avio® 550 Max

ICP-OES hoan toan déng thai. ' )
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Thi nghiém
Chu&n bj méu

Mot mau Pin loai Li,CO, khong xac dinh va mét Li,CO, tinh
khiét 99.998% (Sigma-Aldrich) d& dugc phan tich. Luong 0.5 g
clia méi mau dugc can vao moét 6ng phd méau polypropylene,
sau do tir tir thém 5 mL HNO, 1:1 (v/v) va nung dung dich mau
trong may gia nhiét khai (SPB, PerkinElmer) & 120 °C trong 30
phut. Sau d6, dung dich dugc lam ngudi dén nhiét dd phong va
pha lodng thanh 50 mL bang nudc khirion.

Chuén bj mau thém chuan

DE gidm thiéu hiéu img nén mau, mét dung dich nén mau da
dugc chuén bi riéng biét bang cach hoa tan 2g Li,CO, tinh khiét
99.998% trong 100mL HNO, 10%. Céc dung dich mau thém
chuén dugc chuén bi bang cach thém céc chuan don va da
nguyén td ctia PerkinElmer vao dung dich nén méau. Nong dé
cac nguyén t6 trong céc dung dich chuén hiéu chuédn dugc liét
ké trong Bang 2.

Bang 2. Ham luong duong chudn cua chat phan tich

Chat phan tich Ham lugng (mg/L)

Al, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe,
K, Mg, Mn, Ni, Pb, Sr, Ti, Zn, Zr 00, 01, 1

Na, S, Si 1,2,5

Thiét bi

T4t ca céc phan tich duoc thuc hién bang Avio 550 Max ICP-
OES hoan toan déng thai, vdi hé théng quang hoc echelle déc
dao va dau do mang phan doan tich dién kép (Segmented-
array charge coupled device detector) (SCD)® cung cap phan
tich t6c d6 cao va do dong thai tat ca cdc nguyén té. Cong
nghé Flat Plate™ déc quyén* mang lai plasma manh mé va
cung vdi Torch thang ding, ddm bao su 8n dinh clia phép do
d6i vai cac mau nén mau cao. Universal Data Acquisition
(UDA)® cho phép thu thap toan bd dir liéu phé cho méi mau chi
trong mot 1an chay, diéu nay cung cap su linh hoat trong viéc
lira chon budc sdng cho tat cé cac nguyén té va don gian hoa
viéc phat trién phuong phdp, moét can nhac quan trong cho
phén tich tap chét.

Viéc phat trién phuong phép cho phan tich tap chéat duge don
gian hoa hon vai SmartQuant™, mét mé-dun clia phdan mém
Syngistix™ danh cho ICP, cung cédp phan tich nhanh tat ca céc
nguyén t& co thé do dugc trén Avio 550 Max ICP-OES®.
SmartQuant nhanh chéng tré 161 cédc cau hdi "Nhing nguyén té
nao co6 trong mau nay? Va bao nhiéu?" bugc xay dung trén
UDA, SmartQuant nhanh chéng do tat ca cac nguyén tg, hién
thi quang phd ctia ching va cung cép két qua ban dinh luong
dugc hién thj dudi dang ban dd nhiét trén bang tuan hoan. Céc
k&t qua nay hudng dan phat trién phuong phap bang cac hién
thi nhiig nguyén td nao hién dién va & muc dé nao, do dé céd
thé thuc hién phan tich dinh lugng trén céc tap chét hién dién.

Mac du Avio 550 Max ICP-OES tiéu chudn cé kha nang quan
sat theo 2 hudng, cho phép phan tich bat ky budc séng nao
trong phép do xuyén tdm va/hodc truc, d6 nhay xuét sac cla
noé cho phép phan tich tat cd cdc nguyén 6 trong phép do
xuyén tdm dé giam thiéu hiéu img nén mau EIE. Mét bd phun
PEEK MiraMist va budng phun xody c6 vach ngan da dugc su
dung, cho phép phan tich cac mau chira téng lugng chét ran
hoa tan cao (TDS) véi it pha lodng hon. Céc théng sé van
hanh cua thiét bi va budc séng cla céc nguyén t6 duoc liét ké
trong Bang 3 va 4.

T4t ca céc phan tich dugc thuc hién bang céc tich hop tu
déng vdi khoang thai gian doc tir 0.5-1.0 gidy. Vdi tich hop tu
dong, Avio 550 Max ICP-OES tu dong quyét dinh thoi gian doc
thich hop nhat cho timg nguyén t6 dua trén mot an tiém
trudc dé. Dieu nay t8i wu hoa qua trinh x(& ly mau vi thai gian
doc ngan sé dugc dp dung cho céc nguyén t6 nong do cao,
trong khi thai gian doc dai hon sé chi dugc dp dung cho céc
nguyén té cé néng dé thap, do do cung cap phan tich nhanh
cho céc nguyén t6 & muc cao trong khi van cho phép do
chinh céc nguyén t6 & muc thap.

Ché do xem Xuyén tam

Torch Thach anh véi dau phu Alumina 2.0 mm
Nebulizer PEEK MiraMist

Budng phun Thay tinh, loai xody dong cé vach ngan
Toc do Ar tao plasma 12 L/phut

Toc do dong phu trg 0.4 L/phut

Toc do dong Nebulizer 0.6 L/phut

Cong suat RF 1400 W

Téce d6 hut mau 1.0 mL/min

Thai gian tich phan Ty dong

Thai gian doc 0.5-10 giay

Ong hut mau
Ong thai

Ben/den (dudng kinh 0.76 mm)
Dé/dd (dudng kinh 1.14 mm)
Bang 3. Théng so thiét bi

Buédc séng (nm) Budc séng (nm)
Al Mn

396.153 257.610
Ba 233.527 Na 589.592
Ca 317.933 Ni 231.604
Cd 214.440 Pb 220.353
Co 228.616 S 180.669
Cr 267.716 Si 251.611
Cu 327.393 Sr 421.552
Fe 238.204 Ti 334.940
K 766.490 n 206.200
Mg 285.213 Zr 343.823

Bang 4. Budc song cac nguyén to



Analysis of Trace Elements in Battery-Grade Li,CO, Using the Avio 550 Max ICP-OES

Két qua va Thao luan Bang 5. Két qua méu
. x . P 5 o s Nguyén [LioCOg 99.998% Ma&u pin LioCO3 khong biét
Phuong phap mau thém chuéan da duoc s dung dé bu dap cho ) ham Iong (ma/kg)

murc dé cao clia cac mudi lithium va cai thién do chinh xac cho

viéc xac dinh céc tap chéat trong cdc mau nén mau lithium. D6 Al <MbL 0.42
tuyén tinh tuyét voi cho tat c& cac nguyén t6 da dat duac, véi hé Ba <MDL 5.3
s6 tuyén tinh I1én hon 0.999. Gidi han phat hién clia phuong Ca 12 321
phap (MDLs) duoc xac dinh bang céch do 10 Ian 13p lai cla cd < MDL < MDL
dung dlc>h trang Li,CO, 1% va tinh todn bang cach nhan dé léch o <MDL <MDL
chuén cua 10 lan 1ap lai véi 3; cac gia tri nay dugc nhan 1én 100
dé& tinh dén hé sd pha loang. Nhu dugce chi ra trong Hinh 1, o Lo SO
MDLs do dugc clia tat ca cac nguyén t& (ngoai trr luu huynh) Cu <MDL <MDL
trong chat ran la dudi 1 mg/kg, ching té d6 nhay xuat sac Fe 0.62 0.95
trong ché dé do xuyén tdm cda Avio 550 Max ICP-OES. Vdi céc K 0.68 29
gidi han phat hién nay, phuong phap néynhoén toép pht hop dé Mg <MDL 26
xac dinh cdc nguyén t6 nay trong cdc mau nén mau Li,CO, tinh — 0.037 0.059
khiét cao vdi do tinh khiét = 99.9%, nhu dugc chi dinh trong tiéu ) ’
chuén chét luong. Na 35 116
Ni <MDL <MDL
Két qua hiéu suét thu h6i va thém chuén Ph <MDL <MDL
Céc két qua cho hai mau Pin loai Li,CO, duac liét ké trong S < MDL 257
Bang 5 va cho thay rang méau Li,CO, khong xac dinh c6 dé tinh S 21 56
khiét Ion hoh 99.99%, d}a-p‘ung ca(f yéu cau cho Pin loai Li,CO,, S <MDL <MDL
nhu dugc dinh nghia bai tiéu chuan YS/T 582-20137. So sanh
két qua v6i Li,CO, tinh khigt 99.998%, Iuu huynh va Natri cho i e 3.3
thay su khac biét I6n nhét, vi cac hop chat chia Natri va luu Ti <MDL <MDL
huynh (Na,CO,, H,SO,) duoc sir dung trong qué trinh san xuét, Zn <MDL <MDL
du 1a tir quang, nudc mudi hay dat sété. 7r <MDL <MDL
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H MDLs m Concentration limits of = 99.9% Li,CO, specified in standard

Hinh 1. MDLs cua Li,CO, ran va gidi han ndng d6 = 99.9% Li,CO, theo yéu cau YS/T 546-2021.




Analysis of Trace Elements in Battery-Grade Li,CO, Using the Avio 550 Max ICP-OES

Thi nghiém do hiéu suét thu hdi thém chun da dugc thuc hién dé Két luan
kiém tra do chinh xdc cla cac két qua. Can nhac dén nong do da
do ctia cac nguyén t6 trong mau Li,CO, khong xéc dinh, 0.5 mg/L
d6i véi Natri va luu huynh va 0.02 mg/L déi vai cac nguyén td khac
da dugc thém vao céc dung dich da chuén bj, tuong duong véi
0.005% cuia Na va S va 0.0002% cua céc nguyén té khac trong
mau ran. Nhu dugc chi ra trong Hinh 2, céc gia tri phuc hoi cua tat
ca cac nguyén t6 dugc do déu nam trong khodng + 10% so vadi
cac gid tri du kién.

Trong bai bdo nay, téng céng 20 nguyén t6 trong Li,CO, da
dugc xac dinh bang céc st dung Avio 550 Max ICP-OES hoan
toan dong thoi, cung cép céc gidi han phat hién, dé chinh xac
va do6 8n dinh xuat sac. Cac két qua cho thay Avio 550 Max c6
thé& hoan toan dap Ung céc yéu cau vé gidi han phat hién dugc
quy dinh trong tiéu chuan YS/T 546-2021 ddi véi Pin loai
Li,CO, vai d6 tinh khiét = 99.9%. D& d&c tinh hoa chinh xac céac
cép do tinh khiét cao hon cda Li,CO,, nén str dung khdi phd

DE& kiém tra d6 6n dinh cua thiét bi, mdt mau thém chuén da duoc plasma cam Ung cao tan (ICP-MS)*™°.
phan tich dinh ky trong 3 gio. Nhu dugc chi ra trong Hinh 3, céc gia

tri hiéu suat thu hoi cla tat ca cac nguyén to déu nam trong + 10%

S0 Vi két qua do dau tién, chi ra rang phuong phép nay cé dé én

dinh va dé tin cay tét.
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Hinh 2. Két qua thém chuan véo Li,CO, 1% (Na va S 0.5 mg/L, 0.02mg/L cho cdc nguyén t6 khac
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Hinh 3. B6 6n dinh trong 3 gio' phan tich lién tuc.
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Vét tu tiéu hao str dung
Thanh phan

Multi-Element Standard, 100 ug/mL: Al, Ag, As, Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Sb, Se, Sn, Sr, Ti, TI, V, Zn

Single-Element Standard: Sulfur (S), 7000 mg/L
Single-Element Standard: Silicon (Si), 1000 mg/L

Single-Element Standard: Sodium (Na), 1000 mg/L

Single-Element Standard: Zirconium (Zr), 1000 mg/L
Black/Black (0.76 mm i.d.), Standard PVC Tubing (Sample)
Red/Red (1.14 mm i.d.), Standard PVC Tubing (Drain)
1-Slot Quartz Torch

2.0 mm Alumina Injector

PEEK MiraMist Nebulizer

Baffled Cyclonic Spray Chamber

Autosampler Tubes, Conical, Free-Standing
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