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INTRODUCAO

ICP-AES ¢é a técnica indicada para a analise
de elementos em diferentes matrizes
sélidas, liquidas, organicas e inorganicas
(materiais  biolégicos/proteinas, células
animais e vegetais, leite, peixe, etc), aguas,
ligas metalicas, produtos de
sintese/farmacéuticos ou outros), na gama
de concentracédo de ppb-ppm, presentes em
gualquer matriz que seja solavel em meio
aquoso (acido, basico ou salino). O método
6010C [1] do SW-846 da EPA é um método
analitico aplicavel a uma ampla gama de
amostras liquidas e soélidas que fornece
procedimentos e referéncias especificas
para coleta, preservagao e preparacdo de
amostras, além de procedimentos
instrumentais recomendados para
calibracéo, limites de deteccdo e correcao
de interferéncias. Este relatério apresenta
0os resultados da implementacdo dos
parametros de Controle de Qualidade (QC
criteria) conforme preconizado pelo método.
Este método de analise pode ser associado
a um metodo de digestdo de amostras
de solo e sedimento por microondas,
gue mimetiza a extracdo de metais
ambientalmente disponiveis (EPA
3051A) [2].

OBJETIVO

O objetivo do presente relatério é
apresentar o0s resultados obtidos para
demonstracdo de proficiéncia da analise de
Al, Fe, Cu, Cr, Ni,. Mn, Pb e Zn por ICP-
AES realizada no setor de Quimica Analitica
do LAPOC, conforme método SW-846
6010C [1] (revisao 3 de fevereiro de 2007)

da EPA (Environmental Protection Agency).
Tais estudos visam a acreditacdo desta
metodologia na norma ISO/IEC 17025, no
LAPOC/CNEN.

METODOLOGIA

Os estudos foram realizados utilizando-se o
equipamento Liberty Il (Varian), sequencial
e de configuracéo radial. Todos os padrdes
foram preparados com utilizando-se agua
bidestilada e deionizada (Milli-Q 18,2 MQ.
cm), vidraria descontaminada por imerséo
overnight em acido nitrico 20% e acido
nitrico p.a. purificado em destilador por sub-
ebulicdo. Todas as solugcdes foram
preparadas a partir de padrbes certificados
rastredveis a padrdes de alta confiabilidade
metrologica e material volumétrico calibrado
na RBC (Rede brasileira de calibracdo). A
demonstracdo inicial de  proficiéncia
envolveu estudos de definicdo de posicoes
de background para andlise de tracos,
estudo de interferéncias  espectrais,
calibracdo com corregao interelementar e
verificacdo com solugcdes de verificacdo de
interferéncias, levantamento dos limites de
deteccdo instrumentais (IDL), determinacao
de faixa linear dindmica e exatiddo. Todas
as solucdes foram preparadas com Y
2mg/L (padrdo interno), a partir da diluicdo
de solucéo estoque 1000 mg/L.

RESULTADOS

Definicdo de posicdes de background:

Inicialmente, foram definidas as posi¢oes de
background para cada um dos elementos
analisados. Foram realizadas varreduras
espectrais com janela de 0,12nm em



relacdo aos picos sugeridos para cada um
dos elementos conforme método EPA. O
elemento itrio na concentracdo de 2 mg/L a
371,030 nm foi utilizado como padrdo
interno para todas as determinacfes. Para
definicdo dos niveis de background do
aparelno nas regidbes espectrais de
interesse, foi analisada uma solucdo de
acido nitrico 2%.

Estudo de interferéncias espectrais:
Foram analisadas solucfes dos possiveis
interferentes presentes na matriz de
amostras ambientais de solo e sedimento
utilizando-se as condicbes recomendadas
pelo método 6010C [1]. O menor limite de
guantificacdo de cada elemento foi
posteriormente definido a partir de estudos
de recuperacdo com padréo de verificacdo
continua do menor limite de determinacao
(LLCCV) e desvio padréo de leituras do
branco.

Calibracdo com interferentes:

Foi levantada uma calibracdo com correcéo
interelementar através da leitura das
seguintes solucoes:

» Padrbes de calibragao: branco (Y 2 mg/L
em HNO3; 2%) e padrdes multi-elementares
de Al 800 mg/L com Cr 5 mg/L e Fe 800
mg/L com Cu, Ni, Pb, Mn, V, Zn 5 mg/L.

» Padrbes de interferéncia: Al 800 mg/L; Fe
800 mg/L; V 200 mg/L; Cu 200 mg/L e Mn
200 mg/L, com Y 2 mg/L em HNO3 2%.

Determinacdo do menor limite de
guantificagéo:

O limite de quantificacdo foi estimado como
sendo igual a 10 vezes o desvio-padrdo
amostral de um conjunto de medidas do
branco realizadas sob condicdo de analise
apO0s calibracdo. Deste modo, foram
preparadas duas solu¢des: uma contendo
0s analitos em concentracdo proxima ao
valor definido como limite de quantificacéo
(denominada LLCCV 1) e outra, contendo
os analitos em concentracao 50% acima do
limite de quantificacdo (LLCCV 2).

Limite de deteccao instrumental:

A estimativa do IDL (limite de deteccéo
instrumental) foi realizada a partir de 3
séries de 7 leituras do branco, realizadas
em dias ndo consecutivos. O IDL foi entdo
calculado como a média dos 3 desvios-
padrao para cada série de leituras.

Exatidao:

Em abril de 2012, participamos de
programa de intercomparacao laboratorial
com um organismo ambiental da Italia, AQC
[3]. Fomos o laboratério com melhor
performance dentre 0s 16
participantes,demonstrando proficiéncia na
analise de Cobre, Cromo total, Manganés,
Zinco, Chumbo, Niquel e Vanadio por ICP-
AES, realizada de acordo com a
metodologia validada.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos no programa de
intercomparacao laboratorial com um
organismo ambiental da Itdlia, AQC [3]
permitem concluir que o método foi
convenientemente validado de acordo com
0s requisitos da SW 846 EPA 6010C [1].
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