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EMPREGO DE NEBULIZADOR PNEUMÁTICO DE ICP-MS COMO CÂMARA DE DILUIÇÃO EM SISTEMAS
DE INJEÇÃO EM FLUXO PARA DETERMINAÇÕES MULTIELEMENTARES.
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PNEUMATIC NEBULIZER AS A DILUTION CHAMBER IN A FLOW-INJECTION SYSTEM FOR
MULTIELEMENT ANALYSIS BY ICP-MS. An automatic dispenser based on a flow-injection sys-
tem used to introduce sample and analytical solution into an inductively coupled plasma mass spec-
trometer through a spray chamber is proposed. Analytical curves were constructed after the injec-
tion of 20 to 750 µL aliquots of a multielement standard solution (20.0 µg L-1 in Li, Be, Al, V, Cr,
Mn, Ni, Co, Cu, Zn, As, Se, Sr, Ag, Cd, Ba, Tl, Pb) and the acquisition of the integrated transient
signals. The linear concentration range could be extended to ca. five decades. The performance of
the system was checked by analyzing a NIST 1643d reference material. Accuracy could be improved
by the proper selection of the injected volume. Besides good precision (r.s.d. < 2%), the results
obtained with the proposed procedure were closer to the certified values of the reference material
than those obtained by direct aspiration or by injecting 125 µL of several analytical solutions
and samples.
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ARTIGO

1. INTRODUÇÃO

A espectrometria de massas com fonte de plasma de acopla-
mento indutivo (ICP-MS) é uma técnica analítica apropriada para
determinações multielementares quantitativas, semi-quantitativas
ou isotópicas1-3. Com relação às determinações quantitativas, os
procedimentos de calibração mais usuais utilizam curvas de adi-
ções de padrão ou curvas analíticas. Estas últimas requerem vá-
rias soluções de referência (usualmente ≥5) nas quais os ele-
mentos de interesse estão presentes em diferentes concentrações.
A concentração dos analitos é obtida por meio de interpolação
gráfica4,5. Neste contexto, o preparo de diferentes soluções ana-
líticas é um procedimento que além de influenciar na exatidão e
precisão das medidas, diminui a frequência analítica.

A eficiência de uma determinação por ICP-MS é altamente
dependente do dispositivo de introdução de amostras, pois este
têm influência direta na ocorrência de interferências espectrais e
não espectrais6-8. Existem diversos acessórios para a introdução
de amostras sólidas, líquidas ou gasosas. Entretanto, como a
grande maioria das amostras analisadas por ICP-MS são
solubilizadas ou mineralizadas para a obtenção de soluções3, os
nebulizadores pneumáticos, os ultra-sônicos ou os vaporizadores
eletrotérmicos constituem-se nos dispositivos de introdução de
amostras mais amplamente empregados9. A escolha de um de-
terminado acessório de introdução de amostras pode contribuir
para melhorar o desempenho de uma análise por ICP-MS.

As câmaras de nebulização pneumática selecionam uma pe-
quena fração da amostra em solução (ca. 1 a 2%) na forma de um
aerossol de gotículas finamente divididas3,10. O restante da amos-
tra que se condensa no interior da câmara é descartado. Apesar de
suas limitações intrínsecas, os nebulizadores pneumáticos ainda
são os acessórios de introdução de amostras mais empregados em
análises químicas de rotina por ICP-MS9. Isto se deve à simplici-
dade operacional, rapidez, boa estabilidade na formação do
aerossol, baixo custo relativo, baixo efeito de memória, além da
compatibilidade com o fluxo de argônio que sustenta o plasma.

O acoplamento a sistemas de análises químicas por injeção
em fluxo (FIA) tem se mostrado uma alternativa para minimizar

ou até eliminar os problemas relativos à aspiração convencio-
nal11-13. Os sistemas FIA fundamentam-se na inserção de uma
alíquota de amostra em um fluído líquido que a transporta até
o detetor. Durante o percurso, a zona de amostra pode sofrer
tratamentos em linha, tais como separação, pré-concentração,
diluição, etc. A passagem da zona de amostra no detetor resul-
ta em um sinal transiente que é registrado na forma de pico.
Este sinal pode ser correlacionado com a concentração do
analito na amostra após tratamento matemático conveniente da
altura,área ou largura do pico12. Além das características posi-
tivas intrínsecas aos sistemas FIA, tais como aumento da velo-
cidade analítica, da precisão e da eficiência de amostragem,
menor consumo de amostras e reagentes, possibilidade de pré-
tratamento de amostras em linha, entre outras, o acoplamento
FIA/ICP-MS/nebulizadores pneumáticos proporciona maior to-
lerância a sólidos dissolvidos. Isto é atribuído às lavagens con-
tínuas entre as injeções12,13 e ao volume morto da câmara de
nebulização1. Deposição de sólidos sobre os cones de amostra-
gem e “skimmer” é freqüentemente observada quando soluções
com teores de sólidos totais dissolvidos superiores a 1-2%
m/v são aspiradas continuamente. A deposição de sólidos so-
bre a interface do espectrômetro é minimizada mediante lava-
gens entre as injeções, viabilizando análises de amostras com
teores salinos 30 vezes maiores que os encontrados em amos-
tras analisadas pelo procedimento convencional14,15. O proce-
dimento automatizado também oferece resultados satisfatórios
na determinação de As, Sb, Sn, Bi, Se e Tl em solubilizados
de aços em presença de 500 mg L-1 de ferro e acidez eleva-
da16, demonstrando a redução de entupimento dos cones de
amostragem na interface. Como os sistemas de análises quími-
cas por injeção em fluxo estão fundamentados no conceito da
dispersão, a magnitude do sinal analítico é altamente dependen-
te do comprimento, geometria, diâmetro interno, tipo de super-
fície interna do percurso analítico, além das vazões envolvidas e
do comprimento da alça de amostragem. Destes, a dimensão da
alça de amostragem e do percurso analítico são parâmetros de
relevância, pois a seleção do comprimento da alça de amostra-
gem deve ser compatível com a sensibilidade requerida e com
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o intervalo operacional do detector17. O artifício de variar o
comprimento da alça de amostragem para ampliar o intervalo
linear de concentrações combina perfeitamente com o caráter
multielementar da técnica ICP-MS. Em determinações
multielementares, os analitos encontram-se distribuídos em um
espectro largo de concentrações. Consequentemente, os inter-
valos de concentrações dos elementos nas soluções analíticas
multielementares também são amplos, tornando o preparo de
soluções uma etapa laboriosa. Esta pode ser substituída por
diluidores ou dispensadores automatizados, disponíveis comerci-
almente. Entretanto, o alto custo relativo destes acessórios limita
a sua aquisição e aplicação. O emprego de sistemas FIA constitui-
se em alternativa para a construção de tais acessórios18.

Neste trabalho empregou-se uma câmara de nebulização
pneumática em um sistema de análises por injeção em fluxo
para efetuar diluições em linha de amostras e soluções analíti-
cas. Como demonstração, efetuou-se uma análise multielemen-
tar (Li, Be, Al, V, Cr, Mn, Ni, Co, Cu, Zn, As, Se, Sr, Ag, Cd,
Ba, Tl, Pb) de um material de referência (NIST, SRM 1643d)
por ICP-MS.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Materiais

Foram utilizados um espectrômetro de massas com fonte de
plasma indutivamente acoplado da Perkin Elmer-Sciex, Mode-
lo ELAN 6000 equipado com sistema de nebulização pneumá-
tica (tipo “cross-flow”), uma bomba peristáltica Gilson Plus
com tubos de bombeamento (Tygon), tubos de polietileno de
0,8 mm de diâmetro interno, um injetor-comutator proporcio-
nal e conectores.

Todas as soluções utilizadas foram preparadas com água
destilada e desionizada (Milli-Q, 18,2 MΩ/cm).

O ácido nítrico empregado nas diluições era de alta pureza
(Merck, Suprapur) e o argônio (White Martins) era de 99,996%
de pureza.

Para calibração do ICP-MS, utilizou-se uma solução 10,0
µg L-1 Mg, Rh, Ba, Ce, Pb, Ce em 2 % (v/v) HNO3 (Perkin
Elmer, PN 812 2014).

As soluções analíticas contendo Ag, Al, As, Ba, Be, Bi, Ca,
Cd, Co, Cr, Cs, Cu, Fe, Ga, In, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Rb,
Se, Sr, Tl, V, U e Zn foram preparadas por diluição apropriada
de uma solução estoque multielementar de 10,0 mg L-1 (Spex,
ICP-MS2). A amostra de água certificada (SRM: NIST 1643d)
foi utilizada sem qualquer tratamento prévio. O material
volumétrico utilizado foi imerso em cada uma das seguintes
soluções por duas horas: 10 % (m/v) de Extran; 10 % (v/v)
HCl ; 20 % (v/v) HNO3; 10 % (v/v) HNO3. Em seguida, foram
lavadas abundantemente com água desionizada.

2.2. Métodos

A resposta do instrumento quanto à produção de íons M+,
M++, MO+, foi averiguada diariamente por meio de nebulização
contínua da solução 10,0 µg L-1 em Mg, Rh, Ba, Ce, Pb e Ce e
monitoramento das contagens de 24Mg+, 103Rh+, 138Ba+, 138Ba++,
140Ce+, 208Pb+, 156CeO+ e m/z = 220. Os principais parâmetros
utilizados na otimização diária do instrumento e no procedimen-
to proposto neste trabalho estão resumidos na tabela 1.

O diagrama de fluxos do sistema utilizado está representado
na figura 1. Na posição especificada na figura, o volume de
amostra previamente selecionado pela alça de amostragem L, é
injetado em um fluído líquido C com auxílio do injetor-
comutador IC. Durante o transporte da zona de amostra ela
passa pelo sistema de nebulização que atua como uma câmara
de dispersão. A passagem da zona da amostra, em forma de
íons, pelo detetor resulta em um sinal transiente proporcional à
concentração do analito na amostra. Em seguida, o injetor é

comutado para a posição inicial, restaurando o ciclo. A influ-
ência do volume injetado de amostra na magnitude do sinal
analítico foi investigada injetando-se em replicatas (n = 5) di-
ferentes volumes de uma solução analítica multielementar de
20,0 µg L-1 (Ag, Al, As, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cs, Cu,
Fe, Ga, In, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Rb, Se, Sr, Tl, V, U,
Zn). Os diferentes volumes (15 < V < 800 µL) foram selecio-
nados empregando-se diversas alças de amostragens (L = 3,
10, 15, 25, 50, 75, 100, 125, 150 e 200 cm) que foram
construídas a partir de um tubo de polietileno de diâmetro in-
terno igual a 0,8 mm. Para evitar vazamento e/ou interrupção
do fluxo transportador, as mudanças de L eram sempre
efetuadas na posição de amostragem do injetor-comutador IC.
A influência da vazão do transportador C foi investigada vari-
ando-se a velocidade de rotação da bomba peristáltica de modo
a se produzirem vazões no intervalo de 0,6 a 2,4 mL min-1.
Neste estudo, efetuou-se a injeção de 125 µL da solução ana-
lítica de 20,0 µg L-1. Após o estudo dos principais parâmetros
relacionados com o funcionamento do sistema proposto, o de-
sempenho analítico foi avaliado por meio da análise do mate-
rial de referência. Os isótopos monitorados dos analitos refe-
rem-se aos de maior abundância natural: 7Li, 9Be, 27Al, 51V,
52Cr, 55Mn, 58Ni, 59Co, 63Cu, 64Zn, 75As, 80Se, 88Sr, 107Ag,
114Cd, 138Ba, 205Tl, 208Pb.

Tabela 1. Parâmetros instrumentais e de medida.

Parâmetros Instrumentais
Cone e "skimmer" Ni
Vazão do gás nebulizador 0,95 L/min
Potência do gerador de RF 1000 W
Potencial da lentes iônicas 5,75 V
Potencial do detetor: pulso -1250 V

analógico 925 V
Parâmetros de Medida
Modo de leitura “Peak hopping”

“Scanning”*
“MCA Channels” 1

10*
Tempo de permanência/u.m.a. 50 ms

5 ms*
Varreduras/leitura 60

80*
Leituras/replicata 2*
Replicatas 1*
Operação do detetor “dual”
Unidade de medida Contagens por segundo

Contagens*
Processamento do sinal Média

Área de pico*
“Auto lens” “On”

* Modo de medida para aquisição de dados no sistema FIA.

Figura 1. Diagrama de fluxos. A: amostras ou soluções analíticas
(2,4 mL min-1); C: carregador da amostra (H2O, 1,2 mL min-1); L:
alça de amostragem; D: frasco para coleta de resíduos; NEB: câmara
de nebulização pneumática; IC: injetor-comutador; DET: detector.
Área hachureada: posição alternativa do injetor-comutador.
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Para comparação de resultados, o material certificado tam-
bém foi analisado por meio de procedimentos envolvendo as-
piração contínua (volume infinito ou método convencional) e
pela injeção de 125 µL de diferentes soluções analíticas (20,0
- 100 µg L-1).

Os sinais transientes, tratados matematicamente por área de
pico, eram transferidos para uma planilha de cálculos para a ob-
tenção das curvas analíticas e cálculos das concentrações. A trans-
ferência das contagens dos dezoito elementos em estudo caracte-
rizou-se por laboriosa e demorada. Alterando-se o modo de entra-
da dos dados na página do programa referente à aquisição e tra-
tamento dos dados, foi possível obter tanto as curvas analíticas
como a concentração dos analitos pelo programa de gerenciamento
do espectrômetro. O procedimento envolveu a substituição dos
valores das concentrações de cada uma das soluções analíticas
pelos comprimentos das alças de amostragem (ou volumes corres-
pondentes) da única solução analítica empregada.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

O principal objetivo deste trabalho foi investigar a potenci-
alidade analítica da nebulização pneumática para diluição em
linha de amostras e soluções analíticas em determinações
multielementares por ICP-MS. Os nebulizadores pneumáticos
dos espectrômetros de absorção atômica, de emissão atômica e
de massa, são dispositivos de introdução de amostras que atu-
am como câmaras de dispersão quando acoplados a sistemas
de injeção em fluxo18. O volume morto relativamente grande
destas câmaras favorece a ocorrência de uma “pseudo dilui-
ção” da amostra injetada, fazendo com que a faixa dinâmica de
concentrações seja estendida por várias décadas. Isto é de
interesse, pois em análises de rotina a diluição manual de
amostras que se encontram fora de faixa é um procedimento
que compromete a frequência analítica, prédispõe a contami-
nações e erros e ainda exige uma quantidade apreciável de
material volumétrico.

O sistema de fluxos empregado neste trabalho está repre-
sentado na figura 1. Com relação à influência da vazão do
transportador C, quando esta foi variada de 0,6 para 2,4 mL
min-1, os sinais analíticos (em área de pico) tiveram uma re-
dução, em geral, de aproximadamente 70%. A baixa ionização
dos analitos (perda de sinal) foi atribuída a efeitos combina-
dos de abaixamento de temperatura do plasma e formação de
aerossóis irregulares2,3. Esses efeitos superam a maior quan-
tidade de matéria no nebulizador. Como a 1,2 mL min-1 os
sinais analíticos sofreram uma redução de apenas 15% quan-
do comparados com os obtidos na vazão de 0,6 mL min-1, a
vazão do fluxo transportador C foi fixada em 1,2 mL min-1

visando aumento da velocidade analítica. Deve ser aqui sali-
entado que a condição de ‘saturação’ da câmara de nebuliza-
ção é estabelecida pela vazão do fluxo transportador, volume
injetado de amostra e pela concentração da solução analítica.
Estes parâmetros devem ser selecionados como compromisso
entre sensibilidade requerida, intervalo de concentrações de
interesse e velocidade analítica. Para o tipo de amostra utili-
zada neste trabalho, a vazão do carregador foi selecionada
em 1,2 mL min-1.

Com relação ao volume de amostra, o menor volume injeta-
do (aproximadamente 20 µL) foi limitado pela distância entre
os dois pontos de conecção da alça de amostragem, localizados
na parte central móvel do injetor-comutador. Alças > 200 cm
não foram investigadas pois na vazão selecionada, os sinais
analíticos aproximavam-se daqueles obtidos por aspiração con-
tínua da amostra. Os resultados da influência do volume inje-
tado na magnitude do sinal analítico do 9Be, 59Co, 138Ba e
208Pb estão apresentados na figura 2.

Para fins didáticos e visando a simplificação, seleciona-
ram-se quatro isótopos de forma a cobrir um espectro amplo
de massas. Os coeficientes de correlação das curvas analiticas

(r > 0,999) sugerem relações lineares entre volume injetado
e contagens. Esta característica estendeu-se também às curvas
dos demais elementos estudados: Li (r=0,99919); Al
(r=0,99975); V (r=0,99953); Cr (r=1,0000);  Mn (r=0,99971);
Ni (r=1,0000); Cu (r=0,99981); Zn (r=0,99998); As
(r=0,99988); Se (r=0,99943); Sr (r=0,99919); Ag (r=0,99916);
Cd (r=0,99989); Tl (r=0,99976).

Devido à impossibilidade do emprego de alças de amostra-
gem < 2 cm, a concentração da solução multielementar, neces-
sária para a construção das curvas analíticas, deve ser selecio-
nada como compromisso entre sensibilidade requerida e o
menor volume injetado. Como neste trabalho os melhores re-
sultados foram obtidos com uma solução de 20,0 µg L-1, esta
foi a concentração da solução multielementar selecionada para
investigações subsequentes.

O desempenho do sistema proposto foi avaliado após a análise
do material de referência. Na tabela 2 estão apresentados os resul-
tados da análise do material certificado obtidos pela injeção de
125, 250 e 500 µL de amostra com o sistema da figura 1.

De um modo geral, os resultados obtidos parecem mais
concordantes com os valores certificados quando se injetam
125 µL de amostra. Contudo, existem duas situações bem dis-
tintas: para os elementos presentes em concentrações mais
elevadas (ex.: Ni, Zn, Al, Sr, Ba), melhoria em exatidão foi
atingida para menores volumes injetados; por outro lado, para
os elementos em concentrações mais baixas (ex.: Ag, Cd, Tl),
resultados mais exatos foram observados quando maiores vo-
lumes de amostra foram injetados. De fato, estas tendências
foram comprovadas pelo tratamento estatístico (testes ‘F' e
‘t’). Os resultados obtidos para alumínio, estrôncio e bário
com injeção de 125 µL de amostra revelaram-se estatistica-
mente diferentes daqueles obtidos com injeção de 250 e 500
µL, ao nível de 95% de confiabilidade. Contudo não apresen-
taram diferença estatística em relação aos valores certifica-
dos. Os menores erros relativos para prata, cádmio e tálio
foram obtidos para a injeção de 500 µL de amostra. A análise
desta tabela sugere que as diferenças em exatidão devidas a
variações em volume injetado deve estar relacionada com a

Figura 2. Influência do volume injetado no sinal analítico. As curvas
para berílio (a), cobalto (b), bário (c) e chumbo (d) correspondem a
injeção de diferentes volumes da solução analítica de 20,0 µg L-1 com
o sistema FIA. Na tabela 1 encontram-se os parâmetros instrumentais
e de medida utilizados.
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dispersão sofrida pela amostra: a zona do analito deve apre-
sentar concentração mais ou menos compatível com a porção
mais linear da curva analítica.

Na tabela 3 estão apresentados os resultados da análise do
material certificado obtidos com o processo da troca de alça de
amostragem (sistema proposto) e com a injeção de um volume
fixo (FIA) ou aspiração contínua (Convencional) de diferentes
soluções analíticas. Uma análise preliminar da tabela 3 revela que
os resultados para berílio, cromo, arsênio, selênio, prata, cádmio
e tálio, obtidos com o método convencional, são mais concordan-
tes que os obtidos com a injeção de 125 µL de amostra com o
procedimento proposto. Já os resultados para lítio, alumínio,
vanádio, manganês, níquel, cobalto, cobre, zinco, estrôncio, bário
e chumbo foram mais exatos com o sistema proposto. Entretanto,
se forem considerados os resultados para prata, cádmio e tálio
obtidos com injeção de 500 µL, o sistema proposto apresentou
resultados mais exatos para aproximadamente 80% dos elemen-
tos. Deve ser aqui realçado que a introdução contínua de água via
transportador C prejudica a sensibilidade2,3. Portanto, o ponto
vulnerável dos procedimentos que empregam a nebulização pneu-
mática está relacionado com a determinação de elementos-traço.
Mesmo assim, os resultados obtidos na análise multiparamétrica
do material certificado são bastante satisfatórios uma vez que os
desvios médios relativos podem ser significativamente reduzidos.
Com duas ou, no máximo três injeções de solução amostra, é
possível obter análise multiparamétrica de amostras de águas na-
turais com exatidões semelhantes ou superiores àquelas usualmente
obtidas pelos métodos convencionais. No caso de análise multipa-
ramétrica de águas naturais, os desvios médios encontrados refe-
rentes a analitos em baixas concentrações são aceitáveis em si-
tuações de elevados volumes injetados de amostra (Tabela 2,
C). Esta situação apresenta-se desfavorável para a determina-
ção de elementos majoritários devido à ocorrência de erros sig-
nificativos. Os resultados apresentados nas tabelas 2 e 3 reve-
lam uma tendência de serem obtidos menores resultados para a
maioria dos analitos. Apesar de os resultados representarem
média de seis experimentos, esta tendência pode estar atribuí-
da à falhas na calibração do instrumento ou na diluição do
material certificado. Efeitos matriciais aparecem como outra

possibilidade de interferência. Com a finalidade de investigar
influência da matriz amostra e expandir a aplicação do procedi-
mento proposto a diferentes amostras, encontra-se em fase de de-
senvolvimento um dispensador automatizado para análise multi-
paramétrica de ligas metálicas e materiais vegetais.

Para se verificar a relação inversa entre concentração e compri-
mento da alça de amostragem para todos os elementos, quando 50
µL de uma solução multielementar 100 mg L-1 foram adicionados
a 10 mL do material de referência, os melhores resultados para Tl,
Ag, e Cd foram obtidos com injeção de pequenos volumes. Já os
melhores resultados da análise de Ba, Sr, e Al na amostra diluída
(1:100) foram obtidos para grandes alíquotas injetadas.

Com o procedimento proposto, o tempo total gasto (injeção
e leitura) para a determinação dos dezoito elementos foi de
aproximadamente 90 segundos. Como a mudança das alças de
amostragem é relativamente rápida, o sistema possibilitou apro-
ximadamente 30 injeções por hora. Entretanto, a frequência
analítica depende, além do número de analitos, de outros parâ-
metros instrumentais que governam o tempo de aquisição do
sinal transiente: número de leituras para cada elemento (m/z)
por replicata, o número de replicatas, o número de varreduras
por leitura, o tempo de leitura em cada m/z, o modo de leitura
(“scanning” ou “peak hopping”), número de pontos de leitura
por sinal transiente, entre outros. Estes parâmetros devem ser
selecionados como compromisso entre velocidade analítica e
precisão requeridos. Embora a frequência analítica do procedi-
mento proposto esteja muito próxima daquela que seria obtida
mediante a injeção de volume fixo de diferentes soluções ana-
líticas, a melhoria em exatidão atingida justifica o emprego do
nebulizador pneumático para diluir a amostra em análises
multiparamétricas por ICP-MS .

CONCLUSÃO

Os nebulizadores pneumáticos dos espectrômetros de massa
com fonte de plasma de acoplamento indutivo podem ser
acoplados a sistemas de análises por injeção em fluxo para
diluição em linha de amostras e soluções analíticas com rapi-

Tabela 2. Resultados comparativos. Os resultados (em µg L1)
referem-se a análise da amostra (SRM: NIST 1643d) com o
sistema da figura 1 após injeção (n=5) de diferentes volumes
(20 - 750 µL) de solução analítica (20,0 µg L-1) e 125 (A), 250
(B) e 500 µL (C) de amostra.

Analito  Certificado A B C

Li 16,50 ± 0,55 15,8 ± 0,2 15,0 ± 0,2 15,9 ± 0,1
Be 12,53 ± 0,28 10,3 ± 0,3 9,87 ± 0,25 10,2 ± 0,2
Al 127,6 ± 3,5 126,5 ± 0,9 105,6 ± 0,8 105,3 ± 0,6
V 35,1 ± 1,4 37,2 ± 0,4 34,6 ± 0,1 34,3 ± 0,1
Cr 18,53 ± 0,20 20,3 ± 0,5 17,5 ± 0,2 17,8 ± 0,2
Mn 37,66 ± 0,83 39,4 ± 0,5 36,4 ± 0,4 36,1 ± 0,1
Ni 58,10 ± 2,7 58,4 ± 0,4 53,0 ± 0,6 52,4 ± 0,1
Co 25,00 ± 0,06 24,5 ± 0,1 23,1 ± 0,2 22,9 ± 0,1
Cu 20,5 ± 3,8 20,5 ± 0,5 19,1 ± 0,1 19,0 ± 0,1
Zn 72,48 ± 0,07 60,1 ± 0,4 53,5 ± 0,7 51,5 ± 0,3
As 56,02 ± 0,07 54,2 ± 0,7 50,3 ± 0,2 49,0 ± 0,2
Se 11,43 ± 0,17 6,96 ± 0,42 7,61 ± 0,48 7,74 ± 0,15
Sr 294,8 ± 3,4 293,7 ± 0,2 278,7 ± 3,6 272,0 ± 1,5
Ag 1,27 ± 0,06 0,78 ± 0,22 1,03 ± 0,07 1,03 ± 0,02
Cd 6,47 ± 0,37 3,97 ± 0,03 4,56 ± 0,02 5,93 ± 0,04
Ba 506,5 ± 8,9 518,6 ± 0,6 490,0 ± 3,5 477,4 ± 3,3
Tl 7,28 ± 0,25 5,98 ± 0,13 6,76 ± 0,04 7,29 ± 0,04
Pb 18,15 ± 0,64 17,5 ± 0,3 17,4 ± 0,3 17,33 ± 0,16

Tabela 3. Resultados comparativos. Os resultados em µg L-1

(n=5) referem-se a análise do material certificado (NIST 1643d)
com o sistema da Figura 1, por aspiração contínua (Convenci-
onal) e por injeção (FIA) de 125 µL de 20; 40; 60; 80 e 100 µg
L-1 ou pela injeção de diferentes volumes (Proposta) da solu-
ção de 20 µg L-1.

Analito Certificado Convencional FIA Proposta

Li 16,50 ± 0,55 17,7 ± 0,3 14,9 ± 0,3 15,8 ± 0,2
Be 12,53 ± 0,28 11,4 ± 0,4 10,2 ± 0,3 10,3 ± 0,3
Al 127,6 ± 3,5 101,9 ± 0,4 88,0 ± 1,2 126,5 ± 0,9
V 35,1 ± 1,4 32,8 ± 0,2 33,0 ± 0,2 37,2 ± 0,4
Cr 18,53 ± 0,20 18,5 ± 0,2 14,2 ± 0,6 20,3 ± 0,5
Mn 37,66 ± 0,83 33,9 ± 0,3 35,4 ± 0,4 39,4 ± 0,5
Ni 58,1 ± 2,7 48,5 ± 0,3 50,9 ± 0,5 58,4 ± 0,4
Co 25,00 ± 0,59 22,1 ± 0,1 22,4 ± 0,1 24,5 ± 0,1
Cu 20,5 ± 3,8 18,0 ± 0,2 18,8 ± 0,3 20,5 ± 0,5
Zn 72,48 ± 0,65 40,3 ± 1,7 54,7 ± 0,9 60,1 ± 0,4
As 56,02 ± 0,73 56,2 ± 2,2 47,8 ± 1,2 54,2 ± 0,7
Se 11,43 ± 0,17 10,5 ± 0,6 7,7 ± 0,3 6,96 ± 0,42
Sr 294,8 ± 3,4 278,4 ± 1,2 270,3 ± 0,9 293,7 ± 0,2
Ag 1,27 ± 0,06 1,20 ± 0,06 2,02 ± 0,04 0,78 ± 0,22
Cd 6,47 ± 0,37 5,16 ± 0,09 4,10 ± 0,07 3,97 ± 0,03
Ba 506,5 ± 8,9 521,6 ± 6,9 482,3 ± 2,1 518,6 ± 0,6
Tl 7,28 ± 0,25 6,98 ± 0,15 6,60 ± 0,17 5,98 ± 0,13
Pb 18,15 ± 0,64 16,7 ± 0,1 18,0 ± 0,7 17,5 ± 0,3
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dez e eficiência. O procedimento proposto apresentou-se útil
no desenvolvimento de dispensadores automáticos de baixo
custo para análise de rotina por ICP-MS.
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