= A condutividade térmica do N, é maior que a do Ar, o que

melhora a transferéncia de energia ho ICP e modifica parametros

fundamentais do plasma (densidade eletronica, temperatura de

excitacdo e ionizacdo).

" A adicdo de N, ao Ar-ICP diminui efeitos de matriz e

interferéncias espectroscopicas.

= A adigdo de N, ao Ar-ICP para ICP OES com configuragdo axial

tem sido escassamente investigada.

" Investigar os efeitos e beneficios da adi¢do de N, a Ar-ICP,

usado em ICP OES com configuragdo axial.

Instrumentagdo, materiais e reagentes

APEX-Q Nebulizador
de alta eficiéncia

Camara ciclonica
aquecida (140°C)

micronebulizador

Condensador 7

©

Condensador
Peltier-cooled
Multipass
(2°C)

Residuo

Nitrogénio
Residuo

(50 PSI, 20 mL min-1)

Plasma Ar-N,

" ICP OES com configuragdo para dupla vista de observagdo do plasma.

= Nitrogénio (99,999%) e Argonio (99,998%).
= Bloco de aquecimento e forno de microondas.

% HNO,, HCl, HF e H,0,

= Solugdo padrdo multielementar, contendo 1000 mg L-! dos analitos.

= NaCl (99%), KCl (99%) e CaO (99%).

= Nebulizador pneumdtico convenvional (PN) e com dessolvatagdo do aerossol

(PN/DES).

0,25 g de fertilizante
ou planta

U

Forno de Microondas
Rampa (1400 W, 10 min)
Holding (1400 W, 10 min)

Resfriamento (0 W, 20 min)
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2 mL HCI
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7 mL de HNO, + 2 mL HCl +
2mL HF + 1 mL H,0,
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Sedimento 0,2 g
| Repouso por |

Aquecimento a 160 °C por 6 h

Bloco de aquecimento
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30 min

Avaliagdo da robustez do plasma
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Intensidades das linhas de emissdao Mg(I), Mg(II) e Ar
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Energia da linha, eV Energia da linha, eV Energia da linha, eV
Limites de detecgdo (LD) em ug L-! e parametros da curva de calibragdo
Sem adigdo de N, Com adigdo de N,
Elemento Slope R2 LD Slope R2 LD
Zn (II) 206200 101.9 0.9994 0,54 211.8 0.9993 0.48
Fe (II) 238204 1273 0.9992 0,28 1631 0.9990 0,87
Cd (IT) 214440 216 0.9990 0.98 462 0.9995 0.35
Cr (II) 267716 6039 09994 0,13 856 2 09990 0.19
Mn (II) 257610 8605 09994 0,04 10470 095989 0,04
Ni (I) 221648 2625 0.9928 0.75 3612 0.9985 0.85
Co (IT) 228616 5209 09994 0,36 6621 09982 093
Cu (I) 327393 2829 09991 0,10 2938 059995 0.10
V (II) 292402 7467 09993 0,08 9165 09991 0,10
Pb (IT) 220353 35.22 0.9996 3,37 36.33 0.9996 3,74
Mo (II) 202031 1252 09999 2,20 166 .6 09999 0,59
P+ (II) 214423 54 06 09997 2,14 59 49 059975 1,30
W (IT) 239708 7162 09998 138 1025 059998 1,00
Pd (I) 340458 436 4 09998 0,20 4457 09999 0,28
Zr (II) 343823 5793 09999 0,13 6438 09999 0,29

(I) e (IT) representam linhas atomica e ionica, respectivamente; RZcoeficientes de correlagdo linear

Anadlise dos materiais de referéncia certificados (n=3, y t s)

NCs-DC70319 PACS-2 6BW07602
NIST 695 (Fertilizante) (a) (Sedimento) (a) (Sedimento Marinho)(a) (Planta) (a)

Certificado Medido  Certificado  Medido  Certificado Medido  Ref.  Medido
Zn 03256+0006 0317+0014 629+27 5852+228 364 + 23 357 £9 206 220z08
Fe 399+008 392+005 411+014 402+008 409+006 401+011 1020 920 +20
Cd 169+0,2 166+13 019+0,02 <B7 211+0,15 2p5+040 0,14 <08
Cr 244 + 6 220 +10 22620 2129+143 907+46 934+42 23 <2,3
Mn  0305+0005 0294+0010 527 +17 525 + 10 440 £19  437+10 B8  B21:20
Ni 135 +2 1299 95+08 847+050 395+23 359139 17 <18
Co 653 +24 68 +4 76+05 761+064 115+x03 112+Q06 039 <15
Cu 1225 +9 1200 = 32 151 +4 1485 +56 310+12 2694 +56 5,2 42+0.2
v 122+3 105 £ 4 747+27  B4+25 133 +5 103 + 2 24 2102
Pb 273 £ 17 261 £6 468+ 35 47 +15 183 +8 1792+24 71 65+04

(a): ug g% % m/m: em itdlico; valores precedidos de < sdo os respectivos limites de quantificagdo do método.

" A adicdo de N, (20 mL min?) através do nebulizador ao canal

central do ICP aumenta a robustez do mesmo e reduz efeitos
provocados por elementos facilmente ionizdveis (Na, K, Ca).

transporte do aerossol.

= A precisdo e exatiddo ndo sdo afetadas pelo N,

® O efeito do N, se dda no ambiente do ICP e ndo ha nebulizacdo e

= Com a adigdo de N, os limites de detecgdo permanecem nos

mesmos hiveis.

™ A selegdo das linhas espectrais deve ser criteriosa devido a

emissdo pelas moléculas de nitrogénio formadas.
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