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Analise automatizada de matrizes
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Analise multielementar eficiente de aguas,

sedimentos e solos por meio de ICP-MS Agilent 7850
com sistema de diluicdo avancada

Introdugao

0O Sistema de diluigdo avangada Agilent 2 (ADS 2) é um novo sistema de diluigéo
automatica com duas seringas para instrumentos ICP-MS Agilent capaz de diluir
automaticamente padrdes estoque e amostras em até 400 vezes. A Agilent
desenvolveu o ADS 2 para melhorar a eficiéncia e o custo por amostra de andlises
elementares, automatizando a calibragao, a diluicao da amostra e a reanalise

de amostras fora da faixa.



Com os limites de deteccao baixos, a faixa dindmica ampla,
a alta produtividade e as capacidades multielementares,

0 ICP-MS é amplamente utilizado em laboratérios ambientais
para quantificar varios elementos em amostras com matrizes
diversas. As instalagdes de testes ambientais inorganicos
desempenham um papel muito importante no
monitoramento ambiental, nos testes de conformidade com
as normas e no estudo do impacto dos poluentes
elementares nos ecossistemas. Laboratérios contratados de
médio a grande porte podem analisar centenas de amostras
por dia, incluindo dgua potavel e aguas superficiais, solos,
sedimentos, efluentes, produtos agricolas e derramamentos
de produtos quimicos. Para gerenciar cargas de amostras
grandes e variadas, os gerentes de laboratorios estao
constantemente procurando novas maneiras de aumentar

a eficiéncia e a produtividade de fluxos de trabalho e reduzir
as demandas postas aos funcionarios.

Muitos laboratérios geralmente fazem triagem de amostras
desconhecidas antes do desenvolvimento de métodos ou
analise quantitativa. No entanto, com o ADS 2 integrado, o
ICP-MS Agilent consegue processar maior variedade de tipos
de amostras sem triagem prévia, combinando as diluigbes
prescritiva e reativa, o que melhora significativamente a
produtividade das amostras.

O ICP-MS Agilent 7850 ¢ ideal para a medicao precisa de
amostras ambientais, incluindo amostras com alto teor de
solidos totais dissolvidos (TDS).#* O ICP-MS 7850 inclui os
seguintes recursos que beneficiam os laboratorios de testes
de rotina:

— Fonte robusta de ions de plasma: o plasma otimizado
(relacdo CeO*/Ce* baixa) pode processar facilmente
diversos tipos de amostras, garantindo dados precisos,
boa estabilidade a longo prazo e a necessidade de
manutengao reduzida.

— Faixa dinamica linear de dez ordens: a faixa analitica
ampla simplifica a configuragdo do método, ja que os
analitos-traco e principais podem ser medidos em uma
Unica corrida, o que significa menos repetigcdes devidas a
resultados acima da faixa.

-~ Modo de colisdo com hélio (He) no sistema de cela de
reagao octopolar (ORS*): 0 modo de colisdo usando
hélio é utilizado para controlar interferéncias espectrais
comuns por meio da discriminagao de energia cinética
(KED), o que garante a exatiddo dos dados.

— Tecnologia de diluigao de aerossol por introdugdo com
alto teor de matriz (UHMI): a UHMI aprimora a robustez
do plasma do ICP-MS 7850 (que ja é excepcional),
permitindo que o instrumento manipule as amostras
com niveis percentuais de TDS.

— Agilent ICP-MS MassHunter: o poderoso software inclui
predefinigbes Uteis, modelos integrados de métodos e
relatérios e recursos que sao faceis de usar e simplificam
todos os aspectos do fluxo de trabalho analitico.

*AVS MS anteriormente chamado ISIS 3.

Para melhorar ainda mais a produtividade do laboratério
por meio da automagao, um sistema totalmente integrado
composto de ICP-MS 7850 e ADS 2 possibilita a execucao
automatica das seguintes trés importantes fungdes de
economia de tempo:

— Calibragao automatica: todas as curvas de calibragao
podem ser preparadas automaticamente a partir de uma
Unica solugado estoque, reduzindo significativamente o
tempo necessario para preparar solugées padréo.

— Diluigao prescritiva: a diluicdo automatica das amostras
antes da medigao reduz o tempo necessario para
preparar amostras com as concentragdes altas de
matriz. A diluigdo automatica online reduz o trabalho
manual e evita o risco de erro humano e de
contaminacgao durante o preparo de amostras.

— Dilui¢éo reativa: as amostras sdo automaticamente
diluidas e imediatamente remedidas quando a
concentragdo exceder a faixa de calibragdo ou quando os
elementos do padrédo interno (ISTD) exibirem supresséo
ou intensificagdo. Esta funcionalidade do ADS 2 evita o
retrabalho pds-analise, a diluicdo manual de amostras fora
da faixa e aumenta a produtividade, para que os analistas
possam se concentrar em tarefas mais produtivas.

Esta nota de aplicagéo usa o ICP-MS Agilent 7850 equipado
com ADS 2 e amostrador automatico Agilent SPS 4 para
medir 26 elementos principais, secundarios e elementos-
tragco em diversas amostras ambientais usando um Unico
método. A precisao da diluigao e a estabilidade a longo prazo
do ICP-MS 7850 com ADS 2 foram avaliadas por meio da
anadlise de agua potavel, aguas residuais, sedimentos fluviais,
solo e agua do mar sintética.

Parte Experimental

Instrumentagao

O ICP-MS 7850 com um ADS 2 e amostrador automatico
SPS 4 integrados (Figura 1) foi totalmente controlado usando
o software ICP-MS MassHunter, verséo 5.3. 0 ADS 2 é um
sistema de diluigdo modular pré-configurado, com duas
seringas, que inclui um sistema avangado de valvula para
ICP-MS (AVS MS)*. Ele conta com fécil instalagéo, operagéo,
manutengéao e solugao de problemas. Todos esses fatores
reduzirdo os custos operacionais e melhoraréo a
produtividade das amostras, diminuindo a quantidade das
operagbes manuais e a demanda de tempo do analista.



O ADS 2 pode realizar diluigdo automatica de solugdes

com fator de até 400, o que o torna altamente adequado

para a preparacgao de calibragcdes multiniveis e para a diluicao
= automatica de matrizes com alto teor de solidos totais

== I
. T dissolvidos (diluicdo prescritiva). Além da diluicdo prescritiva,
I 0 ADS 2 pode ser usado para dilui¢cao e remedicao
_ automdticas das amostras (diluigdo reativa) quando
. o . a concentracéo de alguns elementos exceder uma
-n:lﬂl "'""15"'\_ A—— ~ L , .
. | — concentragéo definida pelo usuario, por exemplo,

a concentragao maxima de calibragéo.

Figura 1. ICP-MS Agilent 7850 com o diluidor automatico Agilent ADS 2 e Conforme mostrado na Figura 2, a funcao de diluicao reativa
amostrador automatico Agilent SPS 4. pode ser configurada na guia QC do software como
“Out of Calibration Curve Concentration Range” (Faixa de
Concentragdo Fora da Curva de Calibragéo), escolhendo

0 ICP-MS 7850 foi equipado com o sistema de introdugdo de a opgao “Dilute and Re-Run” (Diluir e Repetir a Corrida).
amostras padr&o, que consiste em um nebulizador concéntrico A diluigdo e repeticdo de corrida também podem ser
de vidro MicroMist, cdmara de nebulizagdo de quartzo com aplicadas ao sinal de padrdo interno “ISTD Recovery”
temperatura controlada e tocha de quartzo com injetor com (Recuperagéo de ISTD).

didmetro interno (ID) de 2,5 mm. Um cone de amostragem de
cobre niquelado foi usado com um skimmer de niquel.

Method

Conforme mostrado na Tabela 1, o ORS* foi operado em trés Outer MinimumVelue MasimumVlue  Reference e
mOdOS de ga'S: sem ga’S (para Be)| He (para 24 e|ementos) Calibration Curve FitR 0,095 Ignare and Continue
. . . Relative Standard Error % 90 Abort
e He potencializado, de alta energia (modo HEHe para Se). st " oo
A UHMI-4 fOI SeleCiOﬂada como COﬂﬂgUraQéO de plasma, ISTD Recovery % [ compared with CalBlk ] 75 125 Dilute and Re-Run
Ja’ vez qUe 0 Conteﬂdo de TDS de algumas amOStraS era Spike Recovery % [ compared with SpikeRef | Spike Ref Ignore and Continue
. A QC Sample Conc Stability % [ use 'QC1' Sample ] 90 110 QC1 Recalibrate and Continue
desconheC|do A Tabela ‘l apresenta OS parametros do QC Sample Conc Stability % [ use 'QC2' Sample ] 85 115 Q@2 Ignore and Continue
plasma e do instrumento; as linhas sombreadas mostram O Sampe Cone Stabily % [ use ‘OCE Sample e lgnoreand Confinue
as COﬂfIgura(}@eS da UHM' deflnldas automatlcamente QCSamp\eConcStabm':,'f/:[use'QCA‘Sample] od Ignere and Continue
= . L. QC Sample Conc Stability % [ use'QCS' Sample ] Qcs Ignore and Continue
As tensoOes da lente idnica foram otimizadas Count850% 5 o= 10000c | lgnareond Comtinue
automaticamente para aumentar a sensibilidade. Blank Conc Level % [ use ‘BIkvrfy Sample ] 100 | Blevify Run Blank and Continue
» | Out of Calibration Curve Concentration Range % 125 Dilute and Re-Run

Figura 2. Guia QC no software Agilent ICP-MS MassHunter, versao 5.3, mostrando
agéo em caso de resultados discrepantes (outliers) para recuperagdo do ISTD
e/ou % de Faixa de Concentragdo Fora da Curva de Calibragéo.

Tabela 1. Parametros operacionais do ICP-MS Agilent 7850.

Parametro Sem gas ‘ He ‘ HEHe
Modo de plasma UHMI-4
Poténcia de RF (W) 1.600 Os detalhes da configuragdo de hardware para o ADS 2 e
Profundidade d ra (o) 10 SPS 4 constam na Tabela 2 e os parametros de introdugéo
rofundidade da amostra (mm
das amostras do ADS 2 na Tabela 3.
Gas do nebulizador (L/min) 0,83
Gas de diluigdo (L/min) 0,15
Ajuste da lente Autotune Tabela 2. Configuragéo do Agilent ADS 2 e amostrador automatico Agilent SPS 4.
Vazdo do gas de célula (mL/min) 0 5 10
Parametro Detalhes
Discriminagao de energia (V) 5 5 7
Loop de amostra 1,5mL
Os parédmetros sombreados sdo definidos automaticamente usando a UHMI. Configuragées do N
modo HEHe potencializado usadas para selénio (Se). Seringa com sol. :
5 mL, vidro
transportadora

Seringa com diluente 10 mL, quartzo

Tempo por anélise 150 s (sem dilui¢do), 175 a 190 s (com dilui¢do)

Sonda ID de 1,0 mm, 100 cm de comprimento (tubulagdo)

Tubulagdo da bomba Lado de suprimento: cinza/cinza. Lado de drenagem:
perist. roxo/branco.




Tabela 3. Parametros de introdugao de amostras do Agilent ADS 2.

Fase Tempo | Velocidade Vial Valvula
(s) da bomba
(%)
Carga da amostra 10 50 Amostra Carregar
Porta d
Estabilizar 8 5 or ,a © Injetar
enxague
Enxague da sonda (amos- Porta de .
15 5 Injetar
tra/STD) enxague )
Porta de
Enxague da sonda 1 5 50 . Injetar
enxague
Porta de
Enxague da sonda 2 20 0 . Injetar
enxague
Enxague 3 1 0 Inicial Injetar
L d da d Porta d
avagem' a sonda de 10 50 or 'a e Carregar
loop opcional enxague
P
Lavagem de loop opcional 1 5 ort’a de Injetar
enxague
L P
avagem. da son_da_ d~e 10 50 ort’a de Carregar
loop opcional (diluigédo) enxague

Enxdgue da sonda 1: qualquer contaminagdo da solugdo de enxdgue durante o “Enxdgue da sonda
(amostra/padréo)” é removida aumentando a velocidade da bomba por um curto periodo. Enxague
da sonda 2: a solugao de enxdgue nova € deixada para se acumular na porta de enxague, pronta
para o processo de lavagem de loop opcional. Enxague da sonda 3 economiza o consumo da
solugéo de enxdgue colocando a sonda na posigéo ‘Inicial”.

Amostras e solugdes

Todas as solugdes (transportadora, diluente, de enxague,
padrdo interno e padrdes de calibragdo) foram preparados
usando o &cido nitrico (HNO,) a 1% e o dcido cloridrico (HCI)
a 0,5%. HCl foi incluido para garantir a estabilidade de
elementos como Ag, Sb e Hg em solugao.

Padrdes de calibragao, adigdes e padroes de controle de
qualidade (QC) foram preparados a partir do Padr&o de
calibragdo ambiental da Agilent (part number 5183-4688).
Padrdes monoelementares também foram usados para Al,
Mn, Zn, Hg e Pb (Kanto Chemicals, Japdo)*. As curvas de
calibragao foram feitas a partir de um Unico padrédo estoque
misturado, que foi automaticamente diluido em 400x, 200x,
100x, 50%, 20x, 10x, 5%, 2x e 1x (ndo diluido) usando o ADS 2.
A faixa de calibragéo de cada elemento consta na Tabela 4.

Tabela 4. Faixa de concentragdo das curvas de calibragao.

Elementos Faixa de calibragdo (ug/L)
Na, Mg, Al, K, Cae Fe 25a10.000
Mn, Zn e Pb 2,5a1.000
Hg 0,005a2
Be, V, Cr, Co, Ni, Cu, As, Se, Mo, Ag, Cd,
Sb,Ba, Tl, The U 0252100
4

*0s padrées monoelementares Agilent também estao disponiveis.

Os detalhes da agua potavel, das aguas residuais, dos
sedimentos fluviais, dos materiais de referéncia certificados
(CRM) do solo e da dgua do mar sintética sdo apresentados
na Tabela 5.

Tabela 5. A lista de amostras ambientais analisadas neste estudo.

Nome Tipo Fornecedor

NIST 1643f Trace Elements in Water NIST, Gaithersburg

Agua potavel

(1643f) MD
. High-Purit
Certified Waste Water - Trace Metals Aguas resi- 'gh-Furtty
Solution H (CWW-TM-H) duais Standards, Char-
leston SC, USA
. High-Purity
River Sediment Solution B (RS-B) zﬁjilz';ento Standards, Char-
leston SC, USA
High-Purity
Soil Solution B (Soil-B) Solo Standards, Char-

leston SC, USA

Agua do mar | Osakayakken,

Marine Art SF-1 .
sintética Japan

Os padrdes de verificagéo de calibragdo inicial (ICV) e
verificagdo de calibragéo continua (CCV), bem como as
solugdes de branco para calibragéo inicial (ICB) e calibracdo
continua (CCB) foram usados para verificagdes de QC
durante a corrida. Os padrées ICV e CCV foram preparados
utilizando o ADS 2 e diluindo o padréao de calibragao estoque
por um fator de dois.

A solugéo ISTD foi preparada a partir da Mistura de padrao
interno Agilent (part number 5183-4681). Padrbes
monoelementares* foram utilizados para Ge (SPEX CertiPrep,
Metuchen, NJ, EUA) e Ir (Thermo Fisher Scientific, Waltham,
MA, EUA). A solugdo ISTD composta de °Li, Sc, Ge, Y, In, Tb e
Ira 1 ppm foi adicionada automaticamente online. Tubulagéo
estreita foi usada para minimizar a diluigdo da amostra,
resultando em uma diluigdo aproximada de 15x do estoque
do ISTD.

Fluxo de trabalho analitico

A precisdo da diluicdo e os testes de estabilidade a longo
prazo foram realizados separadamente, conforme descrito
no fluxo de trabalho analitico mostrado na Figura 3.



Figura 3. Sequéncia analitica mostrando os fatores de diluigdo da amostra.
Para o teste de precisdo de diluigdo, as amostras sublinhadas também foram
medidas usando ICP-MS Agilent 7850 ap6s dilui¢do reativa automatica
realizada por Agilent ADS 2.

Para avaliar a precisao da diluigéo, a amostra de CRM de
agua potavel foi medida sem diluigdo e as amostras de CRM
com matrizes mais complexas foram medidas seguindo uma
diluicdo automatica prescritiva de 20x. Os resultados
medidos foram comparados com os valores certificados.

Se a concentragdo monoelementar estava acima a faixa de
calibragao, o ADS 2 repetia automaticamente a medigéo da
amostra apos a diluicdo automatica reativa. Para avaliagéo
adicional da precisao da diluigao, uma amostra de agua do
mar sintética foi fortificada e as recuperagdes de adigéo
padréo foram avaliadas.

No teste de estabilidade a longo prazo, foram utilizados os
mesmos fatores de diluigdo e amostras, embora ndo tenha
sido realizada nenhuma diluigédo reativa nem a fortificagéo da
amostra de dgua do mar sintética. As solugbes de CCV e CCB
foram medidas a cada 10 amostras durante uma corrida de
oito horas.

Resultados e analise

Limites de detecgdo do instrumento e calibragéao
automatica

Os limites de detecgdo do instrumento (IDL) para

26 elementos foram calculados a partir de trés vezes o DP
das medicdes de sete aliquotas replicadas do branco de
calibragéo (Tabela 6).

Todas as curvas de calibragao automatica mostraram
linearidade excelente na ampla faixa dindmica, desde ndo
diluida (1x) até a diluigdo de 400x. Os coeficientes de
calibragéo de todas as curvas foram superiores a 0,9995.
Curvas de calibragao representativas para elementos em toda
a faixa de massa (Be, V, Cd e Tl) sdo mostradas em Figure 4,
a esquerda e a direita, respectivamente. A linearidade
excelente dos padroes de calibragao de nivel mais baixo
mostra que o ADS 2 consegue fazer a diluigao precisa dos
padroes de até 400x.

Tabela 6. Analito, modo de gds de célula, padréo interno e os IDL.

Analito Modo ISTD IDL (pg/L)
9 Be Sem gas 6 Li 0,001
23 Na He 45 Sc 1,8
24 Mg He 45 Sc 0,041
27 Al He 45 Sc 0,055
39K He 45 Sc 3,0
44 Ca He 45 Sc 4,9
51V He 72 Ge 0,001
52 Cr He 72 Ge 0,008
55Mn He 72 Ge 0,019
56 Fe He 72 Ge 0,050
59 Co He 72 Ge 0,002
60 Ni He 72 Ge 0,009
63 Cu He 72 Ge 0,012
66 Zn He 72 Ge 0,016
75 As He 72 Ge 0,020
78 Se HEHe 72 Ge 0,040
95 Mo He 1151n 0,001
107 Ag He 1151n 0,001
111¢Cd He 1151n 0,001
121 Sb He 1151n 0,002
137 Ba He 1151n 0,019
201 Hg He 1931Ir 0,003
205 TI He 1931Ir 0,0003
Pb* He 1931Ir 0,0010
232 Th He 1931Ir 0,0001
238U He 1931Ir 0,0001

*0s dados de Pb séo baseados na soma dos isétopos 206, 207 e 208.
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Figura 4. Curvas de calibragdo para Be, V, Cd e Tl. A esquerda: mostrando toda a faixa de calibragéo preparada usando o Agilent ADS 2, comegando com dilui¢&o, de
400x e indo até sem diluicdo. A direita: mostrando apenas os padrées de baixa concentragéo, que foram diluidos automaticamente de 50x a 400x, usando o ADS 2.



Analise precisa dos CRM com diluigao reativa

Durante a sequéncia, a agua potavel, as aguas residuais, 0s
sedimentos fluviais e 0s CRM do solo foram analisados trés
vezes cada e foram calculadas a concentragcdo média e as
recuperacgdes de cada analito (Table 7). Os elementos n&o
certificados sédo marcados como “NA” e as recuperagbes nao
sdo fornecidas. A concentracdo de alguns elementos (Na, Ca,
Mo e Ba na agua potavel; Al, Ca, Cr, Fe e Ba nos sedimentos
fluviais; e Al, K, Mn, Fe, Cu, Zn, As, Ba e Pb no solo) foram
inicialmente medidos acima da faixa de calibracdo. Portanto,
para esses elementos nessas matrizes, os dados mostrados
nas células sombreadas foram adquiridos apos diluigao
reativa realizada por ADS 2.

Como mostrado na Table 7, todos os elementos certificados
apresentaram recuperagdes dentro de 100 + 10%, com a
maioria dos elementos apresentando recuperagdes acima de
100 + 5%. Os resultados demonstram que o ICP-MS 7850 e

0 ADS 2 tém a capacidade de quantificar varios tipos de
amostras ambientais usando um unico método, que incluia

a diluicdo automatica reativa, quando houve necessidade.

Tabela 7. Concentragbes e recuperagdes medidas de elementos certificados nos CRM, (n = 3). As unidades de concentragédo sdo pg/L. Os dados nas células
sombreadas foram adquiridos por meio de ICP-MS Agilent 7850 apds diluigédo reativa automatica realizada por Agilent ADS 2.

Elemento Agua potavel (1643f) Aguas residuais (CWW-TM-H)
Fator de diluicao | Valor certificado Conc. média Recuperacao Fator de diluigao | Valor certificado Conc. média Recuperagao
(%) (%)
9 Be 1 13,53 139 102 20 20 19,2 96
23 Na 10 18.640 19.500 105 20 NA 608 -
24 Mg 1 7.380 7.410 100 20 NA <DL
27 Al 1 132,5 137 104 20 100 104 104
39K 1 1.9133 1.980 103 20 NA 268 -
44 Ca 10 29.140 30.600 105 20 NA 253 -
51V 1 35,71 359 100 20 500 508 102
52Cr 1 18,32 18,4 100 20 500 522 104
55 Mn 1 36,77 373 102 20 100 98,8 99
56 Fe 1 92,51 96,7 105 20 250 266 107
59 Co 1 25,05 25,0 100 20 500 529 107
60 Ni 1 59,2 58,4 99 20 500 534 107
63 Cu 1 21,44 20,7 96 20 500 536 107
66 Zn 1 737 75,0 102 20 500 522 104
75 As 1 56,85 57,1 100 20 100 105 105
78 Se 1 11,583 1,7 101 20 50 49,6 99
95 Mo 10 114,2 116 102 20 100 104 104
107 Ag 1 0,9606 0,929 97 20 20 20,9 104
111 Cd 1 5,83 5,80 100 20 100 102 102
121Sb 1 54,9 54,8 100 20 200 201 100
137 Ba 10 513,1 512 100 20 100 100 100
201 Hg 1 NA 0,021 - 20 NA 0,175 -
205TI 1 6,823 6,95 102 20 250 238 95
Pb* 1 18,303 18,7 102 20 500 485 97
232Th 1 NA 0,007 - 20 NA 0,048 -
238U 1 NA 0,006 - 20 NA <DL -

*0s dados de Pb sdo baseados na soma dos isétopos 206, 207 e 208.




Continuagdo da Tabela 7. Concentragdes e recuperagdes medidas de elementos certificados nos CRM, (n = 3). As unidades de concentragéo s&o pg/L. Os dados
nas células sombreadas foram adquiridos por meio de ICP-MS Agilent 7850 ap6s diluicéo reativa automatica realizada por Agilent ADS 2.

Elemento Sedimento fluvial (RS-B) Solo (Soil-B)
Fator de diluicao | Valor certificado Conc. média Recuperacao Fator de diluigdo | Valor certificado Conc. média Recuperagao

(%) %)

9Be 20 NA 0,025 - 20 NA <DL -
23 Na 20 50.000 50.300 101 20 100.000 100.000 100
24 Mg 20 120.000 119.000 99 20 80.000 79.400 99
27 Al 200 600.000 589.000 98 100 700.000 680.000 97
39K 20 200.000 197.000 98 100 210.000 204.000 97
44 Ca 200 300.000 303.000 101 20 125.000 121.000 97
51V 20 1.000 959 96 20 800 772 97
52Cr 200 15.000 14.800 98 20 400 389 97
55 Mn 20 6.000 5.800 97 100 100.000 97.600 98
56 Fe 200 400.000 409.000 102 100 350.000 351.000 100
59 Co 20 150 151 100 20 100 104 104
60 Ni 20 500 478 96 20 200 205 102
63 Cu 20 1.000 944 94 100 3.000 3.000 100
66 Zn 20 5.000 4.720 94 100 70.000 69.500 99
75 As 20 200 191 96 100 6.000 5.810 97

78 Se 20 10 10,7 107 20 NA 1,61 -

95 Mo 20 NA 0,83 - 20 NA 1,03 -

107 Ag 20 NA 0,19 - 20 NA 0 -
111¢Cd 20 30 28,7 96 20 200 196 98
121 Sb 20 40 40,1 100 20 400 387 97
137 Ba 200 4.000 3.790 95 100 7.000 6.710 96

201 Hg 20 NA 0 - 20 NA <DL -

205TI 20 10 9,34 93 20 NA 0 -
Pb* 20 2.000 1.890 94 100 60.000 57.500 96
232Th 20 100 95,1 95 20 100 95,6 96
238U 20 30 28,9 96 20 250 239 95

*0s dados de Pb sdo baseados na soma dos isétopos 206, 207 e 208.

Recuperagoes de fortificagdo em amostras de agua

do mar

Os resultados de matriz fortificada para elementos-traco na
amostra de dgua do mar sintética constam na Tabela 8.

A concentragao de fortificagao foi 1/10 da solu¢ao padrao de
calibragéo (Tabela 4) para a maioria dos elementos, exceto
Ba (20 pg/L) e Hg (1 pg/L). A concentragdo dos elementos
principais (Na, Mg, K e Ca) na amostra original de dgua do
mar era muito elevada em comparagao com o nivel de
fortificagdo. Portanto, as recuperagdes desses elementos
nao foram relatadas.

As recuperagdes de todos os elementos-trago na amostra de
agua do mar ficaram dentro de 100 + 10% do nivel de
fortificacdo, demonstrando a precisdo do método quantitativo
ICP-MS 7850.



Tabela 8. Recuperagdes de adigdo de elementos-trago em dgua do mar
sintética, (n = 3).

Elemento Fator de diluigao Conc. de Recuperacao
fortificagao (%)
(Hg/L)
9Be 20 10 2]
27 Al 20 1.000 95
51V 20 10 97
52 Cr 20 10 102
55 Mn 20 100 97
56 Fe 20 1.000 97
59 Co 20 10 92
60 Ni 20 10 2
63 Cu 20 10 95
66 Zn 20 100 93 Figura 5. Recuperagdes de CCV ao longo da sequéncia de 8 horas. A solugédo
75 As 20 10 93 padréo de calibragao diluida 2x foi usada como CCV. As linhas pontilhadas
vermelhas mostram os limites de controle de +10%.
78 Se 20 10 101
95 Mo 20 10 95
107 Ag 20 10 93 As recuperagdes do ISTD também foram medidas em todas
111 ¢d 20 10 08 as amostras e padres durante nove horas, sem precisar de
reajuste ou recalibragdo. Conforme mostrado na Figura 6,
121 Sb 20 10 91 Z . o
todas as recuperagdes do ISTD ficaram dentro de +25%
137Ba Gt 20 93 durante toda a corrida, demonstrando a robustez e
201 Hg 20 1 99 estabilidade do método.
205TI 20 10 92 Os excelentes resultados de estabilidade mostram que o
Pb* 20 100 % ICP-MS 7850, em combinagdo com o ADS 2, é adequado para
232 Th 20 10 9% analise multielementar de rotina em amostras ambientais,
incluindo as amostras com matriz com alto teor de sélidos
38U 20 10 7 totais dissolvidos, sem qualquer perda de sensibilidade.

*0s dados de Pb sdo baseados na soma dos isétopos 206, 207 e 208,

Estabilidade a longo prazo (recuperagées de CCV e ISTD)
As recuperacgdes de todos os analitos nas solu¢des de ICV e
CCV foram medidas automaticamente a cada 10 amostras
durante a sequéncia analitica. O CCV foi medido 15 vezes no
periodo de quase oito horas. Conforme mostrado na Figura 5,
todas as recuperagdes de CCV ficaram dentro de 100 + 10%
da concentracao esperada.

Figura 6. Estabilidade do ISTD de 140 amostras. As recuperac¢des do ISTD
foram normalizadas para o branco de calibragdo em todas as amostras. As
linhas pontilhadas vermelhas mostram os limites de controle de +25%.



Conclusao

O ICP-MS Agilent 7850 equipado com o sistema de diluigao
avangada Agilent (ADS 2) simplificou a andlise de dguas,
sedimentos e solos por meio de automatizagao de tarefas
manuais demoradas. O sistema de diluigdo automatizado
totalmente integrado foi usado para analisar uma longa
sequéncia de amostras, incluindo matrizes com alto teor de
solidos totais dissolvidos, usando um Unico método.

A tecnologia de diluicao de aerossol por UHMI do ICP-

MS 7850 criou as condi¢des robustas de plasma que séo
necessdrias para minimizar os efeitos da matriz e o drift
durante a andlise dessas matrizes com alto teor de solidos
totais dissolvidos. Foi comprovado que o modo de cela de
coliséo He é eficaz na remogao de todas as interferéncias
poliatbmicas comuns derivadas da matriz, e que forneceu
resultados precisos em toda a faixa de matrizes de amostras
complexas. O ADS 2 melhorou a eficiéncia do fluxo de
trabalho do ICP-MS, por meio de:

— Diluicao automatizada de amostras e padroes estoque
de calibracéao.

— Calibragédo automatica do instrumento usando um Unico
padrdo estoque, embora seja possivel usar dois ou mais
padroes estoque, se for necessaria uma faixa de
calibragao ainda mais ampla.

— Diluigdo automatica prescritiva de amostras. Em geral,
as amostras com concentragdes altas de matriz séo
frequentemente diluidas antes da medi¢édo. Com essa
fungéo, é possivel evitar as operagdes de diluigdo manual.

— Diluigao reativa de amostras quando os elementos
figuem acima a faixa de calibragéo, o que reduz a
necessidade de retrabalho pds-analise e medicdes
repetidas no lote de amostras.

O ICP-MS 7850 com ADS 2 reduz o tempo de processamento
da amostra e o custo por amostra, além de melhorar a
qualidade dos resultados quantitativos, pois elimina as
tarefas manuais demoradas.
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Lista de consumiveis

Tipo de produto Part number Descrigao
Agilent
Loop de amostra para
AVS MS/ADS 2 5005-0425 1,50 mL ID de 1,00 mm 1/pcte
Kit de frasco de diluente/sol.
transportadora 6 L, inclui uma
5005-0435 vasilha de 6 L, uma tampa
StaySafe GL45, conexdes e
valvula de quebra de vacuo
Kit de frasco de PFA de 2 L de
Kits de frascos diluente para ICP-MS, inclui
5005-0436 um frasco de PFA de 2 L, uma
tampa StaySafe GL45, conexdes
e valvula de quebra de vacuo
Kit de recipiente de residuos,
5005-0437 inclui um recipiente de residuos

de 10 L, tampa StaySafe S60,
conexdes e filtro de vapor acido

Kit de tubulagédo

para AVS MS G8411-68202 | Kit pré-configurado para AVS MS

Kit de tubulagao para ADS 2,
configuragao com vélvula C,
2/pcte

5005-0106

Kit de tubulagéo para ADS 2,
vélvula C - bomba AVS MS,
1/pcte

5005-0107

Kit de tubulagéo para ADS 2,
valvula C - valvula AVS MS,
1/pcte

5005-0182

Kits de tubulagéo para

ADS 2 Kit de tubulagdo para ADS 2,

configuragcdo com vélvula B,
4/pcte

Kit de tubulagéo para ADS 2,
valvula A - valvula C, 1/pcte

5005-0102

5005-0103

Kit de tubulagdo para ADS 2, sol.

5005-0105
transportadora/diluente, 2/pcte

Kit de tubulagéo para ADS 2,
G8457-68004 | valvula A - valvula AVS MS,
1/pcte
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