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Introducao

A espectrometria de emissdo Ooptica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES) é uma das
ferramentas analiticas mais populares e usualmente
empregadas para andlise elementar devido,
principalmente, aos baixos limites de deteccdo
obtidos, rapidez de analise, ampla faixa linear
dindmica e boa sensibilidade. Contudo,
interferéncias de matriz podem ocorrer, as quais
podem ser reduzidas mediante um tratamento prévio
da amostra (pré-concentragdo do analito/separacao
da matriz), estratégias de calibragédo (uso de padrao
interno ou adicdo de padrdo) e otimizagdo dos
parametros instrumentais para tornar o plasma mais
robusto. Outra estratégia que pode ser adotada é a
adicdo de N, ao ICP, que pode melhorar a
transferéncia de energia pelo aumento da
condutividade térmica no mesmo'*. Neste contexto,
o presente trabalho teve por objetivo avaliar a
influéncia do N, adicionado ao nebulizador
pneumatico (APEX-Q) com sistema de
dessolvatacdo do  aerossol associado ao
espectrometro de ICP OES com configuragédo axial
do plasma.

Resultados e Discussao

Primeiramente foi realizada uma avaliagdo da
temperatura de aquecimento e resfriamento no
sistema de dessolvatagdo do aerossol empregado,
sendo fixadas em 140 °C e 2 °C, respectivamente.
Posteriormente, a influéncia das vazdes do gas
nebulizador e da poténcia de radiofreqliéncia
aplicada ao ICP foi avaliada, sendo fixadas em 0,6 L
min'1, 0,65 mL min” e 1500 W, respectivamente.
Para a escolha da vazdo do N, (avaliada de 0 a 20
mL min'1) foi utilizado o critério de robustez (razao
Mg(ll) 280,271 nm/Mg(l) 285,213 nm). Na Figura 1 é
ilustrado o efeito do N, sobre a robustez do ICP. E
possivel observar que mediante adigdo de N, ha um
aumento da robustez de 12 para 26; o mesmo néo é
observado quando o N, é substituido pelo Ar,
demonstrando que o efeito do N, ocorre no ICP e
nao na nebulizagdo. A vazao de N, foi fixada em 20
mL min™, para selegdo das linhas espectrais de
elementos mais sensiveis ao efeito do N, adicionado
ao ICP e avaliar efeitos de matriz.

O efeito do N, sobre os sinais do Zn, Fe, Cd, Cr, Mn,
Ni, Co, Cu, V e Pb em presenga de 5000 mg L' de
Na ou K pode ser observado na Figura 2. Para este
estudo, uma solugéo contendo 50 ug L" dos analitos
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na presenga de cada interferente foi utilizada.
Observa-se na Figura 2 que a adigdo de N, ao ICP
reduz a supressdo do sinal do analito causada por
Na e K. Na etapa seguinte foram avaliados os
limites de deteccédo, a precisdo, exatiddo (mediante
andlise de materiais de referéncia) e linearidade.
Observou-se que esses parametros ndo foram
praticamente alterados devido a adi¢gado de N,.
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Figura 1. Efeito do N, sobre o0s sinais de emissédo do
Mg(Il) 280,271 nm, Mg(l) 285,213 nm e razdo dos
mesmos (robustez do plasma).
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Figura 2. Efeito do Na e K na supresséao do sinal
analitico, com e sem a adi¢do de N2 ao plasma e
em funcéo da energia das linhas de emisséo.

Conclusoes \

A adi¢do de uma pequena quantidade de N, (20 mL
min'1) ao canal central do ICP de Ar, mediante o gas
nebulizador, aumenta consideravelmente a robustez
do ICP, possibilitando a analise de solugdes
contendo maior concentragdo de matriz interferente,
sem prejudicar os limites de detecgéo, a preciséo,
exatidao e linearidade. O estudo revelou que o efeito
do N, ocorre na atmosfera do plasma e ndo no
processo de geracao do aerossol.

Agradecimentos |
CAPES, CNPq e FAPERGS.

! Sesi, N.N.; MacKenzie, A; Shanks, K.E.; Yang, P.; Hieftje, G.M.
Spectrochim. Acta B. 1994, 49, 1259

2 Holliday, A.E.; Beauchemin, D. J. Anal. At. Spectrom. 2003, 18,
1109.

3 Agator, C.; Beauchemin, D. Spectrochim. Acta B. 2011, 66, 1.

4 Craig, J.M.; Beauchemin, D. J. Anal. At. Spectrom. 1992, 7, 937.

Secretarias Regionais SC, PR e RS




