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Universidade de S&o Paulo ICP-MS

v CeNtro de Energia Nuclear na Ag”CUItura * E uma técnica espectroanalitica destinada a determinacdo de elementos em niveis

trago e ultra-trago

Espectrometria massas com plasma

Majoritario >1% g/Loug/kg %
acoplado indutivamente (ICP-MS) Minoritério 1-001%  mg/Loumg/kg  ppm
Traco 0,01-0,0001 %  pg/Lou pg/kg ppb
Ultra-trago <0,0001 % ng/L ou ng/kg ppt
Prof. Alex Virgilio
Mas, o qudo baixas sdo essas concentragdes ?? Como visualizar o
P TR e m rt r
alexvirgilio@cena.usp.br 2 f Critical Reviews in Analytical Chemistry 32(4) 271-300 (2002) ‘ E:nlzlahiipo

* 1960 — ppm — Pb na gasolina Historico da técnica

“12 fio de cabelo branco” L. .
* Técnica relativamente recente:

Houk, Fassel, Flesch, Svec, Gray & Taylor — Analytical Chemistry, 52: 2283,
1980.

* 1970 — ppb — Compostos B"&V \y, s
PP P : c__\_@'a ». & "‘L' 1983: 19 equipamento comercial

1992: 500 ICP-MS’s
1996: 2.000 ICP-MS’s
2001: 4.000 ICP-MS's
2012: 11.000 ICP-MS’s
2018: 18.000 ICP-MS’s

policiclicos aromaticos (HPAs)
“Agulha num palheiro”

* 1980 — ppt — Dioxina em leite

“Lente de contato em uma praia
de 150 km”

https://www.pharmaceuticalonline.com/doc/an-introduction-to-inductively-coupled-
JAAS, 27: 1173, 2012 plasma-mass-spectrometry-for-measuring-heavy-metals-in-pharmaceuticals-0001 R. Thomas, Practical guide to ICP-MS, 3ed, 2013.




Por que é tao atrativa?
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Semelhancas com ICP OES

Sensibilidade

+

Carater multielementar ICP OES
5
Nova capacidade: Analise isotdpica ICP-MS

Geragdo de ions

ICP-MS

> | ions excitados *

lonizacdo

-
Atomos —»

Emissdo de radia¢dao
ICP OES

Regifio analitica - Dissociacdo
' é_" moléculas
O O excitadas *
O O_ Voldtilizagao

- Adaptado de: Vieira, Alan Lima. Dissertagdo (Mestrado em
Quimica), UNESP — Instituto de Quimica, Araraquara, 2016.

ICP-MS
* ICP: fonte de ions (plasma)
* MS: separacdo dos ions (m/z)

Plasma
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Plasma

Fonte de ions

Regido de interface

* Sistema de introdugdo de
amostra

* Sistema de Cones

. N » Sistema de focalizagdo
* Sistema de geragdo do

plasma

Separacdo e deteccdo dos ions

Detector

¢ Analisador de massas

¢ Detector




Sistema de introducéo de amostras

Tocha,

. Bomba Nebulizador
., Pperistéltica LY Camara de
ebulizacio . en .
s T : Eficiéncia
v Dreno " =59
" Amostra Ghe do . de 2-5%
. A nebulizagio .

Sistema de introdugdo de amostra

Vieira, Alan Lima.Dissertacdo (Mestrado em Quimica), UNESP - IQ, Araraquara, 2016.

* Nebulizador: converter a amostra liquida em um aerossol fino e reprodutivel

+ Camara de nebulizacdo: reduzir a turbuléncia provocada pela nebulizagéo e selecionar apenas
as goticulas menores e mais adequadas

- Pode ser refrigerada (sistema de Peltier) para reduzir a carga de solvente inserida
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Sistema de geracao do plasma

Plasma: Gas parcialmente ionizado contendo elétrons livres, espécies excitadas e ions

Bobina de cobre

Tocha de quartzo a—

Aplicagdo de campo
de radio-frequéncia Gas do plasma: 10-20 L/min
Gas de nebulizagdo: 0,5-1,0 L/min

Gas auxiliar: 0,5-2,0 L/min

Gas auxiliar

—
Gas de

nebulizagdo

Canal central

Gas do plasma

Formacéao do plasma indutivo

o 3 8 o ol o
anci I SR VA 8lEe 18
Frequéncia de RF: Ol -2
27 ou 40 MHz
Ar |.
1. Entrada do argdnio 2. Geragao de campo 3. Descarga para 4. Estabilizagao
para farmar o plasma magnético alternado semear elétrans do plasma

Equilibrio dindmico
PLASMA [Ar (15 Limin), Ar® (2%) , = (10" fem®))

£

Processos gue ocorrem no plasma
IESOLVATION - VAPORIZATION  ATOMIZATION IONIZATION - MASS ANALYSIS |

UJ-\J_:_L

Mass Spectum

Gaseouys
Sample

T T % #

Particle —= Molecile ——— Al0M —— lon

Spray
aser (solid) Chamber

Plasma Mass

Spectrometer

zer (liquid)
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Illl | :

=2

74

Altura acima da bebina de carga, mm

Aerossol da amestra

Regides do plasma

by ooy Nebulizagdo de solugio
400 Smg/L deY
i + Gradiente de temperatura
0,

£ 10000 n
. ’

* Tempo de residéncia

* Gases atmosféricos

* Profundidade de amostragem

Plasma como fonte de ions

H He
0.1
Li |Be E 1< N ) F Ne
100 | 75 58 5.0 0.10 J0.10 f9x10-|6x10-
. 0
Na |mg AT _|si P |s _Jci Ar
100 | 98 98 85 33 14 0.90 [0.040
K_|ca [Sc 77 Jv_Jcr JMn JFe Jco JNi Jcu [Zn |Ga [Ge [As |se |Br Kr
100 99 100 J 99 99 98 95 96 93 91 90 75 98 a0 52 33 5.0 0,60
(1.0)
Rb [sr |V _|Zr |Nb |Mo |Tc |Ru |Rh |Pd |Ag ™ |50 Sb_[Te |1 Xe
100 | 96 98 99 98 98 96 94 EE 93 65 29 96 78 66 29 8.5
(4)
Cs |Ba La Hf Ta w Re |Os |JiIr Pt Au TI Pb Bi Po At Rn
100 o1 |90 [ 96 |95 |94 |93 | 78 62 | 51 |38 [too| &7 | 92z
(9.0) J(10) (0.01)
Fr |Ra |Ac

Ce Pr | CX Pm Sm Eu Gd Tb Dy Ho Er Tm Yb Lu
96 90 99 a7 100 93 a9 100 99 91 92

2.0} ¢10) (3.0) (7.0) (9.0) | 8.0)

Th Pa u Np Pu Am cm Bk cf Es Fm Md No Lr
100 100

Porcentagem de ions para o primeiro e segundo potencial de ionizagéo M* e M**
(T= 7500 K, n= 10" om)

Regiao da interface

* Transferéncia dos ions para o analisador de massas

Cone de amostragem

Skimer

Pressdo atmosférica
(760 Torr)

Analisador de massas

Alto Vacuo

Interface (1075 Torr)

Velocidade das particulas
2,5x10° cm/s = 900 km/h

Sistema de cones

e Cue Pt/Ni
* Redugdo gradual da pressdo
* Necessita refrigeracdo

Skimmer Cone de amostragem

Lentes
idnicas - 000
o \ [ o Tamanho = 10 cm
L Orificio = 0,8 - 1,2 mm didmetro

3-4Torr 760 Torr /

Zona de . 3 Aerossol da
expansao Feixe de ions amostra

Tamanho =2 cm
Oriticio = 0,4 - 0,8 mm diametro
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Sistema de lentes idnicas

* Focalizar os ions para o analisador de massas

Lente iénica & & ° Skimmer

" Massas -
i miermedianas I N —

pesadas \

Massas
leves AT

L carregados
positivamente

Efeitos de carga espacial
As lentes sdo polarizadas negativamente

Sistema de lentes idnicas

* Remover fétons e particulas neutras

H PERPENDICULAR
(90°)

¥ ‘ Wﬁ o

Feixe de ions é focalizado Deflexao dos ions para 'y
pelas lentes extratoras o0 analisador de massas I

Eficiéncia: 1.000.000 de ions no plasma = 1 detector

Separador/Analisador de massas

* Quadrupolo: corresponde a 95% dos instrumentos de ICP-MS

s
(4 )
- J—) ICP-QMS - T—
C 7
[+ )

4 barras de ago inoxidavel
circulares ou hiperbolicas

fons sdo separados de acordo com sua razdo massa/carga (m/z)

Exemplos: 326+ - m/z=32/1=32
138B32+ - m/z=138/2 =69

Quadrupolo

Somente uma m/z por
vez descreve trajetdria
estdvel até o detector

* Aresolugdo (capacidade de diferenciar massas) é de = 1 unidade

204ph — 204,973 u 40Ca—-39,962u Interferéncias?
206ph — 205,974 u A 40K — 39,964 u y/ ’
- —

J. R. Dean, Practical Inductively Coupled Plasma Spectroscopy, John Wiley & Sons, 2005.




Outros analisadores de massa

e Setor magnético (SF-ICP-MS): Utilizagdo de campos eletro-magnéticos
para separagdo (alta resolugdo)

E—— . — SehEmee

! e spneg | [} 40Ar1s0
M

1 I\ |

| [ |

| )\ o ‘ wre ||

Ec = %2 mv?
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Por qué ha a necessidade de vacuo?

SAiibiER EoilE * Vacuo é importante para
evitar colisdes entre os ions

PLASMA e moléculas gasosas no
espectrometro de massa

10N QPTICS
~1x10*Torr

SKIMMER CONE

ATMOSPHERE
760 Torr

| TURBO-

MOLECULAR PUMP anOTARY e * As colisdes podem causar:

Alteragdo de trajetodria
Transferéncia de energia

ReagBes quimicas

Detectores

Dinodo Multiplicador de Elétrons (Discreto)

= lon choca-se contra o dinodo
# elétrons sdo arrancados
= Elétrons sdo direcionados para um préximo dinodo

* multiplicacdo de elétrons ao longo dos
dinodos

* um ‘pulso’ é detectado no final

Q glf(lllz
(5]

\
S

Atrativos do ICP-MS: Capacidade Multielementar

Mais de 70 elementos determindveis
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Relutive sigeal

Atrativos do ICP-MS: Complexidade espectral

NH g
ICP OES %L ICP-MS
A"
IhoH;
3
)
H Bt
k]
&
OH
o] *Ar0
d 1 1
1 L J L 1 1 1 1 J
400 300 0 “ 80 12 160
Waveleagth (nm) Mass (Da)
N2 de Linhas de
is6topos emissdo

Ca 6 662

Cr 4 2277

Fe 4 4757

Atrativos do ICP-MS: Alta sensibilidade

Baixos limites de detecgdo (LOD)

I ICP-MS

| | | | l ] | l
I T T 1 T T T —>
1000 100 10 1 0.1 0.01 0.001 0.0001
Limite de detecgdo (ug L)

Atrativos do ICP-MS: Amplo intervalo linear

* Menor necessidade de manipulagcdo das amostras
* Menor risco de contaminagao e erros

Ordens de magnitude (décadas)

Atrativos do ICP-MS: Elevada frequéncia analitica

Maior numero de elementos analisados por amostra em um determinado tempo

Monoelementares

1 elemento/10s 1 elemento / 2-3 min.

Multielementares

Cerca de 70 elementos / minuto




Atrativos do ICP-MS: Analise isotopica

* Elementos com mesmo n2 atémico (Z = p*) mas diferentes nimeros de massa
(A=p*+n°)

= =
rd ’ ,»’”_"_"‘-\ ) .»"_°_““' -, ™,
/- carbono-12 ™ " Carbono-14 ™.
iy 16827 2p° . / 16224 2 X
/ .l'l. \ \\I \
| 1 1
* | 4
1 I. |I
I"-. .”f _.l"
A \'\_ /.’ 3 - 4 o"l.’
. A
B ", . “" al -~ ., = ' = /
=5 = . =
Z2=6 Z=6
A=12 A=14
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Abundancia isotépica vs. sensibilidade

* E a fragdo (%) de um determinado isétopo em relagéo aos outros desse elemento

1% 0,24
9% 8% Selénio
W 74Se Vanadio
76Se oV
m77Se
m785e m51V
m 80Se
2% 4%
Lo Cromo Arsénio, Cobalto
50Cr e itrio
m52Cr
53Cr 75As, 59Co, 89Y
W 54Cr 100%

ICP-MS: Limitacdes

* Baixa tolerancia a solidos dissolvidos (<0.1%) e acidez (<5%)

* Dificuldade para elementos com altas energias de ionizagao

* Custo de aquisicdo mais elevado (ICP-MS = $150K, ICP OES = $S90K, FAAS = $20K)
* Custo operacional mais elevado (consumiveis, manutengao)

* Requer maior pericia do analista

* Interferéncias (matriciais e espectrais)
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Tipos de interferéncias matriciais

* Altos teores de C (amostras organicas) e sdlidos dissolvidos
- Desestabilizagao do plasma
- Deposicdo e obstrugao dos cones

* Elementos facilmente ionizaveis (EIE)
- Alteracdo no equilibrio do plasma
- Supressdo na ionizagdo dos analitos

* Efeitos de carga espacial
- Elementos leves

* Interferéncias fisicas
- Efeitos de transporte
- Efeitos na nebulizagdo

CorrecoOes de interferéncias matriciais

* Diluicdo da amostra
- Sélidos dissolvidos < 0,1% e baixos teores de C
* Uso de mistura Ar/O, no gas auxiliar
- Decomposigdo de matrizes organicas
* Compatibilizagdo dos padrdes
- Amostras menos complexas
* Calibragdo por adicdo de padrao
- Amostras complexas
* Uso de padrdo interno
- Interferéncias de transporte e possivelmente de carga espacial

Tipos de interferéncias espectrais

* SobreposicGes isobaricas
- Diferentes elementos com a mesma m/z

Ex: 40Ca* (96.9%) e “0Ar* (99.6%) ;
647n* (48.6%) e 5*Ni* (0.29%)

* jons com dupla carga

- Separacdo por m/z: fon divalente interfere no analito com metade da m/z

Ex: 138Ba*2(71.7%) em ®°Ga*(60.1%) ;
140Ce*2 (88.5%) em 79Ge* (21.2%)

siemento | merericn

Tipos de interferéncias espectrais
fons poliatdmicos: fons moleculares interferem nos isétopos de interesse
Ex: 3>CI60* (m/z = 51) em >1V*(99.75%)
4O0Ar180* (m/z = 56) em 56Fe* (91.7%)
4OAr35Cl* (m/z = 75) em 7>As* (100 %)

Do solvente/plasma

285i+ 14N + . 12C160+
2 Espectro para H,O ultrapura

39K+ 38ArH+
40Ca* 40Ar+
44Cq+ 14N2160+ 9 3
SS\VIn* 40 1SN+ s

]
56Fe+ 40A 160+ £
SOSe+ 4oAr +

2 40 50 60 il 80 90

Mass (armu)
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Correcéao de interferéncias espectrais

* Selecdo de isétopos alternativos
- ¢ abundancia, { sensibilidade

- monoisotdpicos?

* Plasma frio
- { poténcia RF, \, temperatura, | Ar*
- Menos interferéncias, porém |, formagdo de M*

* Aplicagdo de equagbes de corregdo
- Medidas do interferente em isétopos alternativos
- Limitada a interferéncias poliatdmicas mais brandas

Correcao de interferéncias espectrais

* Uso de equipamentos de alta resolugao
- Alto custo

- ICP-QMS = USS$150K

- SF-ICP-MS = US$270K
- M resolucéo, | sensibilidade

* Emprego de arranjos especiais

- Celas de dindmicas de reagao

- Celas de colisdo

- Configuragdo tandem ( MS/ MS ou Triplo quadrupolo)

Celas de reacéao

Cela de reagdo e colisdo
oz Quadrupeolo

ﬂ / I—l—| m/z =96
30" e
il \\4 I—l * Detector

Plasma Interface g+ 10, . Se0°+ 0 ATAF, O
ArArt +0; — Ar+ Ar+ 0%

Gases reativos: O,, NH;, H,, CH;F

Celas de colisao

Gas colisional: He @

Quadrupolo
mfz=75

+ fons poliatémicos ocupam maior
volume no espaco do que os
analitos (mesma m/z)

Barreira de

energia cinética ) . -
* Maior probabilidade de colisdo

1N
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Configuracao tandem (MS/MS ou triplo quadrupolo)

* Melhor controle e seletividade dos processos reacionais

Exercicio em aula

Um analista deseja determinar a concentragdo de Cu e Ni em amostras de agua do mar
(salinidade = 3,5% m/v) por ICP-MS, sabendo que as mesmas se encontram na faixa de ug/L a
ng/L. Considerando as possiveis interferéncias que podem ser observadas nesse problema
analitico, proponha uma alternativa para a determinagdo de Cu e Ni com boa exatiddo e

precisao
m Abundancia Interferéncias

S8Nj* 68 % 40Ar160* ; 23Ng35Cl*
63Cu* 69% 12C16035C|* ; 23Naf0Art

Efeitos de matriz: Salinidade alta, elementos facilmente ionizaveis
Corregdo: Compatibilizagao de matriz, Adigdes de padrao, Padroniza¢do interna

Interferéncias espectrais: Poliatdmicos
Nao funcionariam: Plasma frio, diluicdo, isétopo alternativo equacao de corre¢do
Corregdo: Celas de reagao e colisao

Provenientes do T T T ad
la VO B
bzl Gis reativo @ G 1Dy
op (02) [
l“‘Gd"‘."”‘DY" fr— T ——
e N ’ T— y— Se™0
Modo single 77-1'0_ - A—— “Zr
“Ru* Cela de reacdo Quadrupslo (miz = 96) :f:
"Se” + O wege Mgetige
“mass shift™
Ejetados (m/z » 96)
Provenientes do s
.- a1 Gis reafi T
i s oo, oy gt gy
e iy UBIUBOIO T (V1 = 80) o) | 4
Modo MS/MS = : SEELR. o
e T
“Mo* — i —
R ety de oo Quadrupolo 2 (miz = 96)
zr “Se' 4 Oy e 25010
Mo “mass shift* a2z
oo
Ejetados (m/z » 80)
Farmacéutica

Biomedicina Meio ambiente  Agricultura

T L
.G'” t“.{“?“.

Y . .
Nanomateriais Semicondutores Petroquimica

Geoquimica

APLICACOES

Alimentos e bebidas
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As por ICP-MS

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAQ CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE QUIMICA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAC EM QuiMICA

DETERMINAGAQ DE ARSENIO TOTAL E INORGANICO EM

SUCOS DE FRUTAS E ARROZ POR ICP-MS * Arsénio (inorganico) é um elemento tdxico e

deve ser monitorado

Fernanda Costa Pinheiro®
* 75As é monoisotopico e sofre interferéncia

D agresaniada

oeTiakon pare archo o ke espectral de 40Ar35C|

do MESTRE EM GUIMICA, deea de

condertragio OUBMICA ANALITICA.
* Corregdo para a interferéncia de com o uso

de cela de colisdo pressurizada com He
Sdo Carlos - 5P . -
2016 * Aplicagdo a amostras de arroz e sucos

Correcéao de interferéncias

* Maior %HCI (D CI') e maior a formagdo de “°Ar35Cl em m/z =75

6
§ = 1 oorins 00270 + Modo padrio — Sem gés (interferéncia)
=7 ¥ = 0.9003
~
L]
2 2 4 * Modo CCT — Utilizagdo de cela com gas
E ¥ =00191x + 0.0258 .. ~
& 2= 0,985 colisional (corregdo)

0 > H e T

[ 1 2 3 4 5
a HCT (viv)

Fig. 1 - Effect on signal at m/z 75 of HC content (%HCI (v/v))
on a blank selution in standard (a) and CCT (C) modes.

3

Intensidade “As’ (cps)

Cela de colisdao com He

2,0x10° -
——As 10pgl

—~8—As 10pgL" emHCIO] %w v
—h—As 10pgL’ emHCI03 % vy
~y-As10pgL’ emHCIO5 % v v'
—A_ 25 10pgl’ emHCI1 % vy
—A—As 10pgL’ emHCIZ% v

2
=
|

3

4
=
|

“20 milhdes dtomos de Cl para

8.0x10° — cada atomo de As”

4,0x10° —

00 _|

| T L L S D L F
o 1 2 3 4 5 & 7 8 98

Vazéo de He (mL min"')
* Correcgdo para a interferéncia a partir de 3,5 mL min'tHe

* Vazdes 6timas menores que 6,5 mL min! He

Exatidao dos resultados

Amostras
STD CC/KED

F ECCERT ANV NETE) 0,144 £ 0,007 0,103 £ 0,019

As 1,00 ug

LA Modo padrdo Modo He

(ngL?) (ng L) 0,132 +0,001 0,104 + 0,015
0,94 0,91 0,210£0,006 0,222 +0,056
3,17 0,91 0,054 + 0,005 0,058 + 0,003
6,33 0,95 0012£0001 001340001
12,64 1,00 0,165 + 0,018 0,202 + 0,051

* Valor certificado: 0,094 + 0,012 mg kg™
aUruguai, Brasil, “Italia




APLICACOES

Nuclear
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Interference Free Detection of the
| por ICP-MS Radioactive lodine Isotope 'l using
Oxygen as a Reactive Gas

D Wisacre, b Wil Shona McShesty Duces
Trermmes Pt St Bremen, Cemiry

* A quantificagdo de is6topos radioativos como o 12| sdo importantes para verificar

contaminacgdo de areas por possiveis acidentes

* 0127 (natural) é livre de interferéncia e o 12°| (radioativo) sofre sobreposi¢io isobdrica do

129%e, presente como impureza no Ar do plasma.

* Foram avaliados os modos padréo (STD), colisional com He (KED) e reacional com O, (CCT)

50

Mode | Intensity m/z | Sensitivity ™ | BEC LoD

Modos de reacéo e o) =
STD 2480 528 469 69

co I i Sé.o KED 237 49 483 403

CCT 44 494 0.89 0.08

* O modo padrdo (STD) apresenta interferéncia espectral

* O modo KED é ineficiente na correcdo de sobreposicdo isobaricas (dtomos com o mesmo

tamanho). Sensibilidade e LOD sao prejudicados

* O modo CCT propicia a reagao:

129%e + 0, > 12°Xe®0 (m/z = 145)

- Determinagdo do 2| livre de interferéncias e com baixissimo LOD

APLICACOES

Amostras biolégicas




; A fully quantitative research method for
ICP-MS para fluidos the analysis of lead in whole blood using
the Thermo Scientific iICAP Q ICP-MS

Wt W Wamser, Thems Fisher Sirotic LA
Ptk Wi, O e Dasgrostis, LA

biolégicos
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* Amostras desafiadoras para analise por ICP-MS:

- Viscosidade e densidade - Comprometem o transporte/nebulizagdo

- Teores elevados de C — Deposigdo nos cones e interferéncias poliatdmicas
para alguns elementos

- Alto teor de sais — Introdugdo de amostra e interferéncias de matriz

Dilution Certified %
Factor Value (ug/dL) Recovery
1000 0.085 8.51 814 105
100 0.810 810 814 100
1000 0.079 7.89 814 97
100 0.854 8.54 814 105
1000 0.083 8.28 814 102
100 0.794 794 814 98

* Alta sensibilidade torna possivel o emprego de diluigdes de 100-1000X com boa

exatiddo e precisdo.

APLICACOES

Semicondutores

Direct Determination of Ultra Trace
Elements in Semiconductor Grade
Ammonia Solution using the Therme
Sclontific ICAP Qs ICP-MS

te

LT W

ICP-MS para analises que envolvam alta pureza

Datermination of ultra trace elements In ¥
samiconductor grade Isopropyl Alcohol §
(IPA) by high sensitivity ICP-MS

s Ve (a2 W ot e
FUNST Sy S S

* Desafios analiticos para analise de reagentes para semicondutores:
- Contaminantes em baixissimas concentragées (alta sensibilidade)
- Utilizagdo de pequena (ou nenhuma) diluigdo

- Necessidade de controle do branco e contaminagdes




Parameter Valoe

* Operacao no modo de plasma
frio (cold plasma) para
elementos com baixa energia
de ionizagdo — Menor geragdo
de poliatdomicos de Ar,
obtengdo de menores LODs

Dvell e

* Analise direta com sistema de introdugdo de amostras
especial para baixa vazdo (3-10 pL/min) — Menor carga
organica no plasma

* Operagao no modo normal para elementos com elevada
energia de ionizagdo - Melhor performance analitica
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APLICACOES

Forense

ICP-MS na area forense

IDENTIFICACAO DE RESIDUOS DE DISPAROS DE
ARMAS DE FOGO POR ESPECTROMETRIA DE
MASSAS COM FONTE DE PLASMA INDUTIVO

Coleta com algoddes
embebidos em solugdo
de EDTA

Comparagio antes e
depois do disparo

Figuras 2 a 5. Regides da mbo de atiradores submetidas & coleta

Tabela 1. Resultados obtidos em coletas realizadas nas mios de atiradores antez e apés disparos com
armas de calibre .38

Maximo 13 113 481 a7 143 109 14 1,30 146 520 127
Minino 345 ) 290 ' : : 2,16 : el 218 '
Midia A 0,35 M4 152 028 a1 88 035 BT 173 0z
Depais Tira

(")

Maximo 1206 b6 236 13 a4 152 363 B85 288 1252 108
Minino 125 1.25 ' 1.05 0.72 : ' 481 : : 16
Média 141 n 334 9.7 942 363 a7 183 746 475 20

140

%60

n
76.8

60
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ICP-MS para analise de combustiveis

bl Direct Analysis of Trace Elements in

Note: 40768

Gasoline by ICP-MS

Thermo Scientific XSERIES 2 ICP-MS with 3% Generation CCTH

* Andlise direta de amostras organicas por ICP-MS é um desafio

* Transporte e nebulizagdo da amostra
ANALYTE  INTERFERENCE

* Estabilidade do plasma

I Transporte / Nebulizagcdo I Interferéncias poliatémicas

* Utilizagdo de Y e In como padrdes « Utilizagdo de CCT e KED
internos
* Calibragdo por adigao de padrao

I Estabilidade do plasma
I Deposi¢ao nos cones

Mistura Ar/O, (80 / 20%) a 255 mL min-!

* Mistura He/H, (92 / 8%)

2:1Mg IZ‘CZ+
* Deposigdo de residuos nos cones | 13guN CEN
* Interferéncias poliatémicas a base de C 52Cr WArIZCT
SAMPLE 1 SAMPLE 2

+ % + o
ANALYTE UNITS DL |SAMPLE SPIKE REC |SAMPLE SPIKE REC
8 pb 1| 20 260 w08 [ 17 179 98
“Mg ppb 02| 41 284 110 | 93 270 108
A ppb 1| B4 2B 87 | 94 27 2
“Ca ppb 06| 126 I3 10 | 73 a0
“i  ppb 03| 35 268 105 | 114 278 100

Y ppb 006 16 264 107 98 258 a8
%Cr peb 02| 57 307 12 124 302 109
*Mn ppb 02| 22 258 106 9.0 255 100
“Fe ppb 0B | 148 397 12 184 353 104
NI ppb 02| 31 B4 14 123 287 100
BCu peb 06| 101 339 107 189 321 99
“n peb 04 | 102 124 9% 132 146 84
®Mo  ppb 001) 15 244 103 6.9 224 95

“Ag  ppb 002 07 236 103 37 19.4 96

"Cd  ppb 004) 27 245 9% 102 247 88

“Ba  ppb 0.04| 18 232 97 8.6 228 86

b ppb 03| 47 261 96 8.4 220 a3

10r



