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1. Introducéo e objetivos

A técnica de espectrometria de massas com plasmhatiiamente
acoplado (ICPMS) em combinacdo com a ablacéo a(Ba¢ abreviada de LA-
ICPMS, é utilizada em diversos campos tais como i@mdd, arqueologia,
metalurgia, semicondutores, entre outros. Uma phsagbes mais importantes e
estudadas nos ultimos anos € a determinacdo reoigeltar em amostras de
interesse geoldgico. O uso de LA-ICPMS em amosgeaslogicas tem sido
explorado como possivel substituto, ou como comeiem a metodologia
tradicional, que envolve o0 uso de duas principagenitas analiticas:
espectrometria por fluorescéncia de raios-X (FRXspectrometria de emissao
Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES).

Na primeira técnica, os alvos séo preparados & plarfusdo alcalina da
amostra com tetraborato de litio {BiO;) puro ou em misturas fundentes
incluindo, entre outros, metaborato de litio (L#BBO Alguns elementos
majoritarios e 0s elementos minoritarios podem gaantificados com a
solubilizagdo da mesma amostra fundida utilizadaF&®® com a analise sendo
feita pela aspiracdo das solucdssution nebulization, SN) em equipamentos de
ICPMS el/ou ICP OES. Os procedimentos de digestéetadde amostras de
rochas, solos e sedimentos para a determinacaemergos maiores, menores e
tracos pelas duas técnicas sdo particularmentelepnéhicos, dispendiosos,
demorados e sujeitas a uma grande variedade desfdaterros (p.ex. Gunther et
al., 2001). O uso de ablacdo a laser em alvos asolgbde substituir, com
vantagens, os procedimentos tradicionais de dig&o]uproporcionando medida
direta, sem destrui-los completamente. Devido acsyacidade de ablacdo de
qualquer material solido, independente de suasripdgles fisicas e quimicas, a
técnica de ablacéo a laser € a principal técnicatdeducdo de amostras solidas
para ICPMS (Becker et al., 2000).

Os principios de operacdo da técnica de LA-ICPM& s@& maneira
resumida, 0s seguintes: uma determinada quantaadenostra € inserida dentro
de uma “célula de ablacdo”. A energia fornecidavats da focalizacdo do laser
em sua superficie é absorvida pela amostra redoltam vaporizacdo de parte
dela e geragdo de um aerossol que é transportadonp@as de arraste para o

equipamento de ICPMS, onde é ionizada pelo plagmativamente acoplado


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0521434/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0521434/CA

23

(ICP) de argbnio e analisada pelo espectrometmmatsas (MS) (Petrelli et al.,
2007).

No presente trabalho pretendeu-se aperfeicoar aodoiegia para
determinacdo multielementar em amostras de rocimaidas em mistura de meta
e tetraborato de litio, dando continuidade ao trebalesenvolvido por Leite
(2006) e introduzindo algumas altera¢des com didimde de melhorar o método.
As amostras utilizadas em seu trabalho (padroesalas preparados por fusédo
alcalina, os chamados “vidros borato”) foram reliandas em condicdes
analiticas aperfeicoadas utilizando-se nova mistieragases, desfocalizacdo do
laser, taxa de disparos e energia do laser. Emciegpéoram avaliadas as
vantagens de se utilizar hélio como gas carreabllmvos padrbes foram
preparados a partir de outros materiais de refexérertificados e analisados
quantitativamente. Foi verificada a possibilidade sk estabelecer curvas de
calibracdo preparadas a partir da mistura de setuaguosas dos elementos de
interesse com o material fundente. As potenciaéidadia técnica de calibracdo
TotalQuan? (semi-quantitativa), que apresenta a vantagemedexdremamente
rapida, também foram reavaliadas. Amostras deesser geoldgico (folhelhos)
foram analisadas por LA-ICPMS nas melhores condicobtidas e seus
resultados comparados com o0s obtidos pelo procetimé&adicional (SN
ICPMS).
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