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Introducéo

A utilizacdo de padrdo interno é intensamente
explorada nas técnicas espectrométricas que
permitem realizar determinacbes multielementares,
como ICP OES e ICP MS. O principal objetivo é
corrigir erros associados as variagdes instrumentais,
experimentais e efeitos provocados pela matriz,
melhorando assim a precisdo e a exatiddo dos
resultados™®, O padréo interno é um elemento que
apresenta caracteristicas fisico-quimicas
semelhantes a do analito*?. Entretanto, a escolha do
padréo interno ndo é uma tarefa trivial. Nesse sentido,
a utilizacdo de técnicas de analise multivariada pode
auxiliar nessa escolha®®. Sendo assim, o presente
trabalho tem como objetivo propor procedimentos
para a escolha dos Pls por meio de gréficos de
correlacdo e analise quimiométrica para
determinacbes multielementares por ICP OES com
vista axial e radial.

Resultados e Discussao

Com parametros fisico-quimicos como valores de
potenciais de excitacdo, energias de ionizagcdo e
temperaturas de fuséo dos analitos (Al, Ba, Cr, Ca,
Fe, Ga, K, Li, Mg, Mn, Na, P, S, Si, Sre V, Ti, Zn) e
dos candidatos a padrdes internos (Be, Dy, Gd, In,
La, Sc, Y, Yb e TI), construiu-se um grafico de
correlagdo com os valores encontrados para cada
elemento. A partir desse grafico foi possivel obter
uma visdo geral do elemento ou elementos que
poderiam ser usados como Pls para um determinado
grupo de analitos.

Uma solugdo multielementar contendo 10 mg/L
dos analitos e dos Pls foi preparada a partir de
diluicbes sucessivas de solucdes estoques de 1000
mg/L. Fizeram-se 18 medidas consecutivas, em
contagem por segundo. A deteccdo de amostras
anbmalas foi realizada calculando-se as distancias de
Mahalanobis, o que proporcionou o descarte de uma
amostra. A partir dai foram calculados os coeficientes
de correlacdo entre os valores encontrados para 0S
Pls em funcdo dos encontrados para os analitos®
(Tabela 1). Se as variag6es das intensidades entre Pl
e analito forem proporcionais, o coeficiente de
correlagdo (r) sera o mais proximo de 1. Também foi
realizada uma analise de componentes principais
(PCA) para a avaliagdo dos sinais simultaneamente,
com os dados auto-escalados (Figura 1). Observa-se
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nessa figura que um grupo de elementos (contendo
alguns PIs) é formado em pesos positivos para a
PC1, nulos para PC2 e PC3. Assim, os melhores
padrdes escolhidos foram: Be, Sc, VY, In, La, Gd e Dy
onde as variagBes dos coeficientes de correlacdes
obtidas estdo acima de 0,70 para os elementos Ba,
Cr, Ca, Fe, Ga, Mg, Mn, P, S, Sr, V, Tie Zn. O Li sé
apresentou correlagdo com o Na e com o Si
(correlagdo negativa), como pode ser observado na
Figura 1 (pesos contrarios em PC2). Outro elemento
descartado como padrdo interno foi o Tl. Al e K
possuem  caracteristicas  especiais e ndo
apresentaram nenhum elemento candidato a padrao
interno.
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Figura 1. Grafico de pesos para os trés primeiros componentes
principais.

Conclusoes

Os resultados encontrados mostraram que 0S
dados de correlacdo e a andlise multivariada podem
ser utilizados como uma estratégia na escolha dos
padrdes interno em ICP OES. Os resultados
encontrados a partir da analise quimiométrica
utilizando os parametros fisico-quimicos e aqueles
encontrados a partir da construgdo dos graficos de
correlacdo sdo semelhantes na escolha dos Pls
corroborando na escolha desses elementos.
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