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I. IDENTIFICACAO DA DISCIPLINA

E N¢ de Horas-Aula Total de
CODIGO NOME DA DISCIPLINA - Horas/Aula
Semanais .
Semestrais
QMC3310 | Espectrometria de Massa com Plasma 04 72
Indutivamente Acoplado (ICP-MS)

II. HORARIO

II1I. PROFESSOR MINISTRANTE

Daniel L. G. Borges

IV. EMENTA

Historico da técnica de ICP-MS. Instrumentacao para ICP-MS: sistemas de introducao de amostras;
tocha; lente ibnica; analisadores de massa (tempo de voo, quadrupolos, duplo setor e
combinacobes); detectores. Extracdo de ions e processos na interface. ICP-MS de alta resolugao.
Medicoes de razbes isotdpicas. Interferéncias espectrais e ndo-espectrais. Técnicas de calibragao
(externa, adicdo de analito, diluicdo isotépica). Analise por vaporizagdo eletrotérmica. Ablagdo a
laser. Aplicacdes.

V. OBJETIVOS

A disciplina tem como objetivo fundamental propiciar a familiarizagao do discente com os principios
da analise instrumental quantitativa inorganica utilizando a técnica de ICP-MS. Apds a conclusao do
curso, o discente deve estar apto a compreender o funcionamento, aplicacdes e restricdes
inerentes a técnica e identificar parametros minimos necessarios a operacido do instrumento, de
modo a viabilizar a operacéo e o desenvolvimento de método analiticos.

VI. CONTEUDO PROGRAMATICO

- AULAS TEORICAS

A. Instrumentacgao

1. Fundamentos da espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado. Tocha e
plasma. Acoplamento RF. Introdugéo da amostra. Destino da amostra. Populagdes no
plasma. Distribuicdo de ions no plasma. Plasmas induzidos por micro-ondas.

2. Extracao de ions: Camada fronteirica e bainha. Potencial do plasma e descarga secundaria.
Jato supersonico. Dindmica do gas. Energias cinéticas idnicas.

3. Focalizagao de ions: Operagao das lentes idnicas. Lentes ibnicas em ICP-MS. Efeito
espago-carga.

4. Espectrdmetro de massa quadrupolar: Configuragdo quadrupolar. Trajetdrias ibnicas e
diagrama de estabilidade. Caracteristicas dos espectros de massa quadrupolares.
Quadrupolos de somente RF.

5. Nocdes sobre espectrdmetros de massa de duplo setor e por tempo de véo.
6. Deteccédo dos ions.

7. Consideragdes sobre o vacuo.

B. Interferéncias

1. Introdugao.
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2. Interferéncias espectrais: sobreposicao isobarica. lons poliatémicos. Oxidos refratarios. lons
de carga dupla. Redugao das interferéncias espectrais. Células de colisdo. Células de
discriminacgao por energia cinética. Interface de colisdo-reacgao.

3. Interferéncias nao-espectrais: Solidos dissolvidos. Efeitos de supressdo e aumento de sinal.

Calibragao e manuseio de dados

Conceitos gerais: calibragdo da escala de massa. Exatidao, precisao e repetibilidade.
Modos instrumentais de coleta de dados: peak hopping. Varredura.

Linearidade da resposta.

Brancos.

Fatores que afetam a estabilidade do sinal.

Andlise qualitativa.

Calibracao semi-quantitativa.

Analise quantitativa: Técnicas de calibracdo externa. Procedimentos de corre¢ao de dados
brutos. Técnica da adigdo do analito. Diluicio isotdpica.
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Medicoes de razao isotopica
Desempenho instrumental e requisitos.
Aplicagdes.

N~ O

Configura¢oes Instrumentais

Nebulizadores

Camaras de nebulizacao

Tochas

Interface

Espectrémetros de massa de alta resolugéo (duplo setor)
Multicoletores

Analisadores por tempo de véo (TOF)

Analisadores triplo quadrupolo.

NN =M

Introducao de amostras
Vaporizagao eletrotérmica
Injecao em fluxo
Introducéo direta

wh =T

. Andlise de amostras soélidas
Nebulizacdo de suspensdes
Ablacao a laser
Insercao direta da amostra
Soélidos em poé
Nebulizagdo por arco.

abrwONd=O

- AULAS PRATICAS

1. Analise semi-quantitativa e quantitativa (calibragéo externa sem e com padrao interno).

2. Otimizacao completa do equipamento.

3. Estudo de interferéncias espectrais por ions poliatbmicos e utilizacao de células de reagao e
colisdo (sujeito a disponibilidade do instrumento).

4. Estudo de interferéncias ndo-espectrais por supressao de sinal.

5. Analise por vaporizagao eletrotérmica (ETV) e diluicao isotdpica.

6. Nebulizacdo ultrassénica.
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VII. METODOLOGIA DE ENSINO / DESENVOLVIMENTO DO PROGRAMA

As aulas tedricas serao expositivas — participativas, com uso de quadro e de recursos audiovisuais.
Serdo também conduzidas aulas praticas que abordardo os principios operacionais basicos
inerentes a técnica.

VIII. METODOLOGIA DE AVALIACAO

Esta prevista uma avaliagao escrita durante o semestre. A avaliagdo compreendera também
a média obtida a partir dos relatérios de experimentos e a nota obtida na apresentacdo de
seminarios ao longo do semestre. A nota final do semestre (M) consistirA na média aritmética
simples entre as notas da avaliagcéo escrita (P), a média aritmética das notas dos relatérios (MR) e
a nota do seminario (Sem) ou a média, caso seja apresentado mais de um seminario por disccente,
ou seja,

P 4+ Sem + MR
B 3

O cronograma de avaliagbes proposto é:

Avaliagao escrita: junho
Seminarios: maio / junho

IX. BIBLIOGRAFIA BASICA

Livro base:

K.E.Jarvis, A.L. Gray, R.S. Houk, Handbook of Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry,
Blackie &Son, New York, 1992.

Literatura complementar:

-A. Montaser, D.W. Golightly (Ed.), Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry, Wiley-
VCH, New York, 1998.

-J.S. Becker, Inorganic Mass Spectrometry, Principles and Applications, West Sussex, Wiley,
2007.

- S. M. Nelms, ICP Mass Spectrometry Handbook. Blackwell Publishing, Victoria, 2005.

-A. R. Date, A.L. Gray, Applications of Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry,
Blackie, New York, 1993.

-G. Holland, A. N. Eaton, Applications of Plasma Source Mass Spectrometry Il, Royal Society
of Chemistry, Cambridge, 1993.

-D.A.Skoog, F.J.Holler, T.A. Nieman, Principios de Analise Instrumental, 6a. ed., Bookman,
Porto Alegre, 2007.

-C. Vandecasteele, C.B. Block, Modern Method for Trace Element Determination, Wiley, N.Y .,
1993.

-Perkin-Elmer Corporation, ICP-MS Training

-R. Thomas, Practical Guide to ICP-MS, Marcel Dekker, N.Y., 2004.
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-R. Thomas, Practical Guide to ICP-MS: A Tutorial for Beginners, Second Edition (Practical
Spectroscopy), Marcel Dekker, N.Y., 2008.




