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Introducéo

Celas de colisdo foram aplicadas em
espectrometria de massas para estudar a
fragmentacdo de moléculas por processos de
dissociagcdo em espectrdmetros com arranjos
MS/MS. Segundo Guiné, somente em 1996, foi
proposta a introdugéo de gases na cela para estudar
reacbes na fase gasosa com finalidade de reduzir
interferéncias de fions poliatdmicos. Desde 1999,
Celas de Reagdo (DRC Dynamic Reaction Cell) tém
sido incorporados nos equipamentos de ICP-MS para
diminuir efeitos interferentes, principalmente dos ions
produzidos pelo Ar. A principal interferéncia, causada
pelo dimero “Ar°Ar*, no is6topo mais abundante de
selénio, ®Se, pode ser superada e o analito pode ser
mensurado. Outras espécies, formadas dentro da
célula, como ¥Se™0, podem ser mensuradas e
representativas do analito. Nesse estudo, buscaram-
se as otimizagbes do instrumento (ICP-DRC-MS),
utilizando CH,;, O, e CH,+O, como gases de
reacdo/colisdo e, sua aplicagdo em amostras
complexas de refinaria de petréleo.

Resultados e Discussao

As otimizac¢fes da metodologia para determinacdo
de selénio em seu is6topo mais abundante, *Se,
foram iniciadas com as condicdes padrdo do
equipamento. Parametros como poténcia do plasma,
vazao do gas auxiliar, vazdo do gas da célula de
reacdo (O, CH, e O,+CHy,), nebulizacédo, RPa, RPq,
foram otimizados a partir de uma solucéo de 10 pg L*
em 0,5% vivde HCI. Os resultados obtidos foram
comparados com ICP OES.

As condicbes para CH, foram estabelecidas em
1200 W de poténcia, 0,35 mL min™® de CH,, 0,93 L
min™ para a o gas de nebulizacdo, 1,4 L min™ para o
gas auxiliar, RPq 0,15 e RPa 0. Estas resultaram em
um limite de deteccdo de 0,05 ug L*para *Se e 0,02
para ¥Se'®0 em amostras de teste contra 0,03 pg L*
para ¥Se e 0,1 pg L' para *Se'™0 em amostras de
refinaria.

As condicbes para O, foram estabelecidas em
1100 W de poténcia, 1 mL min™ de CH, 0,93 L min™
para a 0 gas de nebulizacéo, 1,4 L min™ para o gas
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auxiliar, RPq 0,25 e RPa 0. Estas resultaram em um
limite de deteccdo de 0,05 pg L* para ¥Se e 0,02
para *Se'®O em amostras de teste contra 0,3 ug L*
para ®Se e 0,02 ug L' para ¥Se®0 em amostras de
refinaria.

Ao que parece, CH, é muito mais reativo que o O,
além da formacao de subespécies também reativas,
possibilitando a determinacdo de outros compostos
de selénio com massas livres de interferéncias.
Mesmo com esse conhecimento a respeito da
formagdo dessas espécies, ndo foram encontrados
na literatura compostos formados com CH, para que
pudéssemos investigar essa massa especificamente,
como foi feito com o ¥Se™0. Dessa forma, foram
investigadas as mesmas massas, 80 e 96. Foram
iniciados trabalhos para a determinacdo de selénio
utilizando mistura gasosa desses dois gases. Os
resultados obtidos foram satisfatérios apenas para os
padrdes que apresentaram limites de deteccdo de
0,08 pg L* para ®Se e 0,4 pg L' para *Se™0 em
amostras de teste.

Conclusdes

Os resultados obtidos por ICP OES e ICP-DRC-
MS, tanto para CH, e O,, foram concordantes para as
amostras que continham grandes quantidades de
selénio. Considerando a complexidade das matrizes
estudadas, CH, apresentou melhores limites de
deteccdo quando comparado com o O,, concordando
com Ginther, 2003, que aponta esse gas como
sendo melhor para determina¢éo de selénio. Alguns
resultados diferem quando O, é utilizado, apontando a
possibilidade de formacédo de espécies moleculares.
Estas agiriam como interferentes e o g4s ndo as
estariam atenuando. O limite de detecg¢do, em torno
de 10 ug L' do ICP OES ndo permitiu a
quantificacdo de selénio nas amostras que continham
pequenas concentragdes do elemento.
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