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Introducao |

O ICP-MS apresenta-se hoje como uma
ferramenta muito Gtil na determinacdo de elementos
traco devido a sua capacidade multielementar e alta
sensibilidade. A principal desvantagem da técnica é
a grande possibilidade de interferentes. Para cada
matriz é importante desenvolvimento de estudo para
avaliacgdo e minimizacdo de interferéncia em
andlises.

Dessa forma, esse trabalho tem por objetivo
estabelecer um procedimento analitico validado
para a determinacdo de elementos traco e
contaminantes por ICP-MS em amostras de algas
coletadas na BTS, de forma a estabelecer um
diagndstico da regido.

Resultados e Discussao |

Neste trabalho foi utilizado um ICP-MS XSeriesl|
(Thermo Electron Corporation). A configuracdo do
instrumento utilizou uma cémara de nebulizacdo
Peltier com pérola de impacto, tocha de quartzo de
parte Unica com injetor de 1,5 mm e nebulizador
concéntrico. O instrumento foi operado nos modos
padrdo e CCT (Collision Cell Technology, célula de
colisédo que utiliza 8,0% (v/v) H2 em He como gas
da colisdo) com comutag¢éo automatica

A validacéo foi feita avaliando-se a faixa linear de
trabalho, taxa de recuperagdo dos analitos
certificados, limites de deteccdo (LOD) e
quantificacdo (LOQ). Para verificacdo da exatidéo,
foi utilizado material de referéncia certificado BCR-
279 (Sea Lettuce).

As amostras foram digeridas, em triplicata,
empregando forno de micro-ondas com cavidade
(Ethos Ez, Milestone, Italia) segundo o
procedimento: cerca de 200,0 mg de amostra, 7,0
mL de HNO; destilado e 1,0 mL de H,0O, 30% (v/v).
O programa proposto foi: 5 min até 120°C; 3 min em
120°C; 10 min até 210°C; 15 min em 210°C, e
poténcia de 1000 W, com tempo total de 33
minutos, mais 20min de ventilagdo.
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As condi¢cbes operacionais do ICP-MS estdo
descritas na Tabela 1. Os is6topos selecionados no
modo normal de operacdo do equipamento foram:
Li, "cd, ***sb, ®*'Ba e *®Pb. Para 0 modo com
cela de colisdo, os isétopos foram: "As, ®Se, *'V,
*2cr, ®Ni, ®cu, e *zn.

Tabela 1. Condi¢cBes operacionais do ICP-MS

Parametros instrumentais

Poténcia Incidente 1350 W
Fluxo Argbnio Neb. 0,87 L/min
Fluxo Argbnio Aux. 0,7 L/min
Fluxo Argbnio Plasma 13 L/min
Modo de Analise Peak Jump
Sweeps 100

Dwell Time 10 ms

Gas CCT He/H,
Fluxo gas CCT 6,5 L/min

Os resultados obtidos em termos de LOD, LOQ e
taxa de recuperacdo estdo mostrados na Tabela 2.
A faixa linear estudada foi entre 0,5 e 25 ug/L.

Tabela 2. Resultados das taxas de recuperagao
(%), LOD (ug g')e LOQ (ug g*) para os elementos
certificados.

* As Cd Cu Pb Se Zn
rec | 106,0 | 91,97 | 96,71 | 97,76 | 109,9 86,1
LD | 0,029 | 0,064 | 0,296 | 0,252 | 0,036 1,406
LQ | 0,098 | 0,214 | 0,987 | 0,841 | 0,119 4,688

Conclusodes

Pode-se concluir que o procedimento proposto,
empregando a técnica ICP-MS, é adequado para
determinacdo de elementos traco e contaminantes
inorganicos em amostras de macroalgas marinhas,
considerando os limites alcancados e os resultados
obtidos em termos de exatiddo e linearidade.
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