PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0212143/CA

124

5
CONCLUSOES

Os objetivos preestabelecidos para este trabalho foram alcancados, em sua
maior parte, e os resultados obtidos confirmaram as grandes potencialidades da
técnica de ablacdo a laser em combinagdo com a espectrometria de massas
(ICPMS) para analise rapida e rotineira de elementos principais, menores € traco
em rochas. Ressalta-se que até o presente momento, ndo foi encontrado na
literatura um estudo tdo sistematico e completo sobre este assunto. Novas idéias
surgiram no decorrer deste trabalho, as quais serdo utilizadas na continuagdo
desses estudos.

O emprego de vidro contendo borato mostrou-se vantajoso para
preparagdo de alvos em LA-ICPMS, o que permitiu a quantificagdo de até 41
elementos, incluindo os altamente refratarios. Verificou-se que a fusdo das rochas
em boratos de litio remove efeitos de matriz, tornando possivel a confeccdo de
curvas de calibracdo pela mistura de materiais geologicos de referéncia de rochas
com composi¢do e comportamento distintos. Entretanto, os resultados obtidos
para os folhelhos (rochas sedimentares) foram menos exatos e repetitivos, do que
os obtidos em andlises de basaltos e granitos (rochas igneas). Nao se constatou
perda de elementos volateis, tais como Rb, Zn, Ga, e Pb, durante o processo de
fusdo; entretanto, outros elementos ndo foram ainda avaliados devido as suas
concentragdes muito baixas nas amostras alvo (Cd, Bi, Tl, Hg, As, Sb, Te).

A possibilidade de se utilizar os mesmos alvos em outras técnicas
analiticas ndo destrutivas (p.ex. LA-ICP OES, XRFA) e/ou de se usar pequenos
fragmentos deles para analise em solugdo, sdo vantagens adicionais importantes.
Soma-se a isso a extrema estabilidade dos vidros de borato, permitindo a sua
estocagem durante muito tempo (diferentemente de solucdes) para preservagdo de
testemunhos ¢ confec¢do de bancos de amostras. Essa estabilidade dos alvos
permite, ainda, uma analise retrospectiva e complementar de alvos preparados no
passado para determinacdo de elementos principais € menores por XRFA e ainda
preservados em diferentes institui¢des, incluindo a propria PETROBRAS-

CENPES, financiadora do presente estudo.
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O uso da camara ciclonica em LA-ICPMS melhorou a repetitividade dos
sinais medidos, enquanto que a adi¢ao de N, (2 %) ao gas carreador Ar, aumentou
as intensidades dos sinais em cerca de 80 % para um consideravel nimero de
elementos. Entretanto, a adi¢do de N, ao argdnio causa, também, algumas
interferéncias, as quais sdo corrigidas, em grande parte, durante a subtragdo do
branco do fundente (semelhantemente ao que ocorre na aspiragdo de solucgdes
aquosas contendo HNO3).

As caracteristicas de desempenho (limites de deteccdo, exatidio e
repetitividade) embora inferiores as observadas na andlise de solugdes, sdo
adequadas para as finalidades propostas. Na andlise de alvos de vidro borato
dissolvidos em HNOs3, confirmou-se a superioridade da técnica de ICP OES para
determinagdo de elementos principais € menores, constatada pelas melhores
curvas analiticas, repetitividades e exatiddes obtidas, quando comparadas com a
técnica de SN-ICPMS. Certamente, estas vantagens influenciardo, também,
positivamente, a introducao de amostra em ICP OES por ablagdo a laser, o que
sera investigado na continuagdo deste estudo.

Pela sua rapidez e simplicidade, a técnica pode ser aplicada na anélise
multielementar rotineira de um grande nimero de rochas, como estd sendo
requerido em estudos de geoquimica de petrdleo, dentre outros. Foram
determinados cerca de 30 elementos em basaltos (rochas-reservatério) da bacia de
Campos (RJ) e, em geral, as boas concordancias observadas entre os resultados
deste trabalho e outros obtidos pelo CENPES por ICP-MS e XRFA confirmaram
as potencialidades da LA-ICPMS para as finalidades previstas.

Pretende-se continuar os estudos avaliando, em maior profundidade,
alguns fatores importantes reconhecidos durante o presente trabalho, o que nao foi

possivel realizar devido a limita¢do de tempo, entre eles:

1. Verificar a possivel perda de outros elementos volateis, ndo estudados

neste trabalho, durante o processo de fusdo.

2. Avaliar melhor as interferéncias espectrais em LA-ICPMS (causadas pelos
componentes do fundente, pelo N, e por outros efeitos) e, também, as
interferéncias ndo-espectrais. Neste contexto, o comportamento do He

como gas de mistura devera ser avaliado.
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3. Caracterizar o aerossol de ablacao em relacdo a distribuicdo de tamanho
das particulas em fun¢do da energia do laser, do modo de ablagdo, da

refletividade da amostra, etc.

4. Testar outros elementos para padronizacdo interna, que sejam mais
adequados as propriedades fisico-quimicas de certos grupos de elementos,

por exemplo, Rh para os PGEs, Lu para os ETRs, etc.

5. Preparar padrdes “dedicados” para determinacdo dos elementos de maior
interesse (p.ex. ETRs), pela mistura de dois ou mais materiais de
referéncia e dilui¢des apropriadas no fundente, a fim de disponibilizar
curvas analiticas que correspondam melhor as concentragdes esperadas

num determinado tipo de rocha.

6. Avaliar mais detalhadamente o desempenho do método de calibragdo
TotalQuant, utilizando-se padrdo para ajuste de fatores de resposta que

leve em conta a sensibilidade diferenciada dos elementos.

7. Investigar padroes borato com o vidro NIST SRM 610, sugestdo esta do
Dr. Carlos Eduardo Pereira (INT).

Finalizando, a metodologia aqui proposta tem como principal mérito a
simplicidade e a flexibilidade para analise de rochas de diferentes matrizes,
visando, principalmente, a determinagdo de elementos tracos para estudos
geoquimicos, desde que o laboratorio disponha dos equipamentos necessarios.
Abre, também, espaco para a utilizagdo de outras técnicas complementares como

ICP OES e estudos de aspectos fundamentais.
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