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Introducao |

Um dos maiores desafios a ser alcancado no
estabelecimento de um protocolo analitico é a
compreensdo e eliminagdo de erros causados por
interferentes ou pela composicdo da matriz. A
intensidade do sinal analitico em uma determinada
concentracdo € alterada dependendo dos
constituintes da matriz. Alguns trabalhos sao
encontrados na literatura relacionados ao estudo de
interferéncias em ICP OES causadas por acidos,
sendo necessarios métodos para compensar essas
interferéncias, tal como o uso da padronizagao
interna. Este trabalho propde um estudo detalhado
das condi¢cbes experimentais a fim de minimizar
interferéncias causadas por acidos na determinacao
de V por ICP OES, através do uso da técnica de
padronizacdo interna e da andlise multivariada de
dados.

Resultados e Discussao |

O estudo foi realizado de forma multivariada,
considerando cinco linhas de emissdo do V, a
presenca de trés acidos minerais (HCI, HNO; e
H,SO,) e doze elementos de referéncia em cinco
linhas de emisséo para cada um.

A selecdo dos padrbes internos foi realizada por
meio da andlise de componentes principais (PCA),
relacionando a similaridade de comportamento
entre as linhas analiticas e as linhas de referéncia,
segundo o erro relativo a cada medida em cada
meio acido.

O grafico de pesos para as diferentes composicdes
de acidos (variaveis) é disposto na figura la, onde
pode-se notar uma boa distingdo entre as misturas
gue contém HCI em sua composi¢cao das que nao
contém. O grafico de escores (objetos) é
apresentado na figura 1b. De acordo com esses
gréficos, a distribuicdo das linhas de emissao para
cada elemento avaliado (objetos) modifica-se com a
mudanca da matriz, ou seja, o padréo interno pode
ser escolhido baseado nos pesos atribuidos pelas
componentes principais 1 e 2, sendo as seguintes
linhas selecionadas:
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Sc 335,372 nm (Scl), Sc 357,634 nm (Sc2), Sc
424,682 nm (Scb), Ti 334,188 nm (Til), Ti 334,941
nm (Ti2), Ti 336,122 nm (Ti3), Y 361,104 nm (Y3), Y
377,433 nm (Y5), W 207,912 nm (W1), W 209,475
nm (W2) e W 220,449 nm (W3).

(a) Projecéo das variaveis sobre os fatores ( PC 1x PC 2)
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Figura 1. Gréficos de pesos (a) e escores (b).

As caracteristicas analiticas foram estabelecidas e
andlises de amostras sintéticas e reais foram
realizadas, verificando-se que o procedimento é
adequado para selecionar as melhores linhas de
emissdo utilizadas como padrdes internos,
eliminando erros causados por efeito de matriz. A
exatidao foi confirmada pela analise do material de
referéncia certificado NIST 1634c (trace metals in
fuel oil).

Conclusodes

Os resultados demonstraram que a selecdo dos
padrdes internos para correcdo do efeito de
matrizes acidas por meio da PCA é eficiente e de
simples visualizacdo e discussdo. Além disso, a
aplicacdo de metodologias de andlise multivariada
permite a obtencdo de uma grande quantidade de
informacdes com um nudmero bem limitado de
experimentos.
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