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Portfolio de Espectroscopia Atomica

ICP-OES

4200 MP-AES




Desafios dos laboratorios para analises elementar

 Necessidade de analise multielementar com ampla faixa de
calibracao - produtividade

 Reducdo do custo da analise (gases, consumiveis; energia,
entre outros)

 Dificuldade para fornecimento de gases — areas remotas e
regioes geograficas emergentes

e Seguranca do laboratorio — néo utilizar gases inflamaveis

Agilent Technologies




Agilent Microwave Plasma-Atomic Emission
Spectrometer (MP -AES)

Nova técnica para determinacao elementar usando emisséo atomica
» Plasma excitado por microondas
« Plasma baseado em nitrogénio — rmovido a ar (usando um deradors de N, )
Melhor performance comparado com AA:
* Produtividade nas analises
— 2X mais rapido do que um AA convencional
» Limites de deteccéao superiores e maior faixa linear

Facil de usar:

« Software automatizado

* Tocha de facil remocéo e substituicdo— ndo é necessario realinhamento
Reducé&o dos custos operacionais:

* Movido a ar— elimina a necessidade de acetileno, argénio, 6xido nitroso e etc.

* NA&o € necessario lampadas de catodo oco

* Instalac&o simples — n&o é necessario chiller
Seguranca do Laboratério:

* Elimina o uso de gases inflamaveis

Agilent Technologies




Comparativo
MP-AES:

v Limites de deteccéao superiores
v' Alta frequéncia analitica

v Analise multielementar

v Tolerancia a matriz similar ao AA

v" Reducéo do custo operacional

Performance
B VP-AES
N GFan
I Flame AA
i i i i
$0K $20K $40K $60K $80K

Custo do sistema ($)

Flame GFAA MP-AES
AA
Faixa de trabalho

% O o
ppm O @
High ppb @ O o
Low ppb O o

ppt O

Numero de amostras
Poucas @) ) ()
Varias O o
Muitas ()
Numero de elementos por amostra
Um @) @) o
Poucos o o
Muitos o
| Tokrtcmamamz |

< 3% @ ® ®
3-10% o () o

> 10% ®

Agilent Technologies



A mudanca esta no ar

A Agilent lancou o0 4200 MP AES -
revolucionario instrumento para a
espectroscopia Atomica

www. agilent.com/chem/RunsOnAir

' theATOMlc Esta técnica forneceu:

SPECTROSCOPY « Aumento de performance quando
comparado o com um absorgao
atomica

* Tornou a analise de metais mais
simples

e Diminuicao dos custos operacionais
e Seguranca no laboratorio

Se vocé é um usuario de absorgéao
atomica chama se prepare para
economizar milhares de reais por
ano.
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Introduzindo 0 4200 MP -AES

CCD detector

Guia de ondas

\\ ! Tocha
P
MP Expert \
software | |
|, Conex&o dos gases

Sistema de introducéo de
amostra

Agilent Technologies
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Magnetron + Guia de Ondas

Agilent Technologies



Gerador de Nitrogénio
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Diagrama otico

Pre-optics
Detector ) 4

Monochromator \%&

.

Cassette style Torch
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Maior Performance
Expansao no Range de Aplicacoes

Aumento na capacidade TDS, capacidade para expandir o range de
aplicacoes.

3% TDS (Teor de Sdlidos Dissolvidos) — amostras geoldgicas sintéticas com
elevados teores de Na, K, Ca e Mg)

Mais aplicacoes podem ser feitas em todos os segmentos de mercado que 0
MP-AES opera atualmente.

Longevidade da tocha

Confidentiality Label
April 29, 2015




Performance — Limites de deteccao tipicos

LD’s em ppb, amostras de aguas

Elemento Chama 4200 Elemento Chama 4200
MP-AES MP-AES
K 0.8 As* 60 57

0.65
Ca 0.4 0.04 Cd 1.5 1.4
Mg 0.3 0.09 Cr 5 0.3
Na 0.3 0.12 Mn 1.0 1.05
Au 5 2.1 Pb 14 2.5
Pt /6 6.1 Sb 37 12
Pd 15 1.6 Se* 500 77
Ag 1.7 1.2 Zn 1.6 3.1
Rh 4 0.5 P 26000 10

3 sigma DLs usando 10 segundos de tempode integragd 0 com
cilindro de nitrogénio

The Mea of Confidence %%~ Agilent Technologies




Custo operacional

MP-AES cost savings versus flame AA
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Assumindo a medida de 9 elementos (4 usando N20) em  lotes de 100
amsotras 3 dias / semana. MP-AES usando gerador de  N..
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Custo Operacional — 1 Elemento, 1000 samples

Microwave Plasma Savings vs Flame AAS
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Assumindo a analise de 1 elemento, 1000 amostras/se  mana, usando gerador.

Agilent Technologies



Baixo custo de operacao

Comparative Costs

5160,000
— i roveave Plasma

BHA0D00 e Flyme AAS

$120.000 ICP-OES

100,000
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g X 23 # 5 6 F B 9 101% F2AFI435016 AR AR 20 2T 225 24

Assumindo 100 amostras com 7 elementos nos 7 dias/semana usando
gerador de N,

Agilent Technologies



Confira vocé mesmo a sua economia em nosso site

@ 1S Dollars (§) 1 5= 0764 EUR @ MP-AES vz, Flame A48, 71 Comparative Costs Graph

Your analysis details US4 300,000

Replacing your flame &2 with an Agilent 4100 MP-AES can realize

MP-AES ws Flame AA

significant savings. Simply input your typical analysis details to see L= 200,000
bty quickly you can start saving wwith an Agilent 4100 MP-AES. a
E LISF 100,000
Select country us - 6 -]
44 ]
Average no. of samples per week: US$ 0
&0
Average no. of elemernts per analysis: LIS$ 100,000
3 0 20 40 G0
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SavingsiCosts Term (months) 6
g4
Estimator Information st Fltiniz o ot ek 12 iniendus Total MP-AES savings at
US$ 325,580 84 months

Thiz estimator pravides a cost savings compatizon between the Agilent

SULDLPAES @t e 3. Total MP-AES costs st 84 morths U S $ 2 2 8 . 6 0 0

Assumptions US$ 96,980

¥ MP-AES includes instrument. autosamuler. nitroden aenerator. air

http://www.chem.agilent.com/en-US/products-services/InstrumentsSystems/Atomic-
Spectroscopy/Pages/mpaes-estimator.aspx
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Software MP Expert

» Sistema operacional Windows 7
Microwave F'Ia;rr‘na Expert Software

* Inclui interfaces de rotina e
avancadas

» Simples uso do corretor de
background ~#i%- Agilent Technologies

Copyright Agilent Technologies, Inc. 2010

* “Help” com muitas dicas

* Ferramenta para otimizagao P s Eilipiotn - Tz

automatica dos parametros do - .."“":‘.‘."'““f:*.’ e opmaren

instrumento 2

.....

* Ferramenta para corrigir
sobreposicao parcial de picos

e Multical i

B RS 1Bl LRRA ATES 1008 RERQ RERE 1604 AR08 18RD IS 2600 A4 1208 2WE 4L
Eranyers (kP2
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Software MP Expert
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Instalacao simples da tocha — Sem Alinhamento

Torch installation in three easy steps

Open Insert Close
the torch o the torch _ the torch
loader - v, e loader

Agilent Technologies




Sistema de Introducao de Amostras de facil manuseio

Agilent Technologies




Analise de Mercurio, Arsénio e outros hidretos
On-Line

Agilent Technologies




Modo de Nebulizacao
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Modo de Geracao de Hidretos / Vapor
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Modo Duplo
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Tipicos LD’s (ppb)

Modo Neb Modo Duplo

AS 90 1.0
Se 126 2.0
Hg 14 0.5

Agilent Technologies




Novidades do 4200

Tocha
 Moldagem azul (para diferenciar do 4100)
e Espaco otimizado entre tubo intermediario e externo

Mudanca de Performance:

Resulta no melhor resfriamento da parede de quartzo externa
diminuindo a devitrificacao

Atomos/lons sdo mantidos melhor dentro do plasma

&.5 Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Novidades no 4200 N &

Sistema de Introducéo de Amostra Padr&o T

« Camara ciclonica de duplo passo, nebulizador OneNeb,
tubos para bomba peristéltica laranja/Verde e tocha

com novo design;

Mudancas na Performance :

Capacidade para analisar os mais diferentes tipos de amostra com alto teor
de solidos a organicos.

&.5 Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Tempo de Estabilidade com 10.000 ppm
Na+K+Ca+Mg

Longo tempo de estabilidade 10.000 ppm Na+K+Ca+Mg
(com sal de nitrato = 3.6%TDS)
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Comparacao da Performance Analitica com AAS

 Analisando 10000 ppm Ca+Na+K+Mg (3.6%w/v) o queimador
comeca a ficar obstruido em <5 mins. (condicdes padréo do AA).

« Se 0 AA é ajustado para trabalhar com alta concentracdo de
solidos (baixo carregamento de amostra) para prevenir o bloqueio
do queimador, o AA ira sofrer perda de sensibilidade.

 Se 0 queimador do AA néo ficar obstruido, ainda precisara de um
supressor de ionizacao, e mudanca do queimador dependendo
dos elementos que serao analisados.

i.%- Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Qual € o maximo %TDS que pode ser usada no
4200 MP-AES?

« 4200 apresenta uma melhora na perfomance com amostras de
matrizes complexas.

« Os parametros do meétodo sdo importantes para a perfomance
analitica.

« Excelente recuperacao foi obtida com 1.8% TDS Boa
recuperacao foi obtida com at 3.6% TDS
« A performance analitica depende do carregamento da amostra no
plasma.

« Cada amostra tem uma matriz Unica, o valor absoluto da %TDS
nao pode ser declarada, isto depende dos constituintes da matriz.

i.%- Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Demonstracao da Robustez do Sistema

N

Plasma Ligado

video

Plasma ainda ligado Plasma ainda ligado

3.3 Agilent Technologies Confidentiality Label
Rl April 29, 2015



Determinacdo de metais em solo por
espectrometria de emissao atdmica com
plasma induzido por microondas
empregando extracdo com DTPA

Agilent 4100 MP-AES

Marilia S. Teodoro?, Daniela /
Schiavo?, Monica Ferreira Abreu

LAgronomic Institute of Campinas,

IAC, Campinas, SP, Brazil

2Agil echnologies, Séo Paulo,
, Brazil

Publication number: 5991-2961EN
Publication date: August 2013

~%-% Agilent Technologies
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Autores

Marilia S. Teodoro!, Daniela
Schiavo?, Mdnica Ferreira Abreu’

'Instituto Agronémico de Campinas,

|IAC, Campinas, SP, Brasil

*Agilent Technologies, Séo Paulo,
SP, Brazil

Determinacao de metais em solo por
espectrometria de emissao atomica com plasma
induzido por microondas empregando extracao
com DTPA

Nota de aplicacao

Agricultura

53 Agilent Technologies

April 29, 2015




Resumo

« Usando o Agilent 4100 MP-AES, amostras de solo foram analisadas para
determinacao de metais

A extracao de metais foi realizada usando uma extracdo com uma mistura
contendo dietileno-acido penta aminha (DTPA)

 Concentracoes de Cd, Cr, Cu, Fe, Mn, Pb e Zn foram quantificadas

O sistema de introducao de amostra e o software do MP Expert software
foram otimizados para minimizar interferéncias de matriz

* Limites de deteccao foram entre 0.4-103.0 ug/L

* Reprodutibilidade foi verificada comparando diferentes técnicas analiticas,
tais como, absorcao atomica modo chamda (FAAS), e espectrometria de
emissao optica com plasma acoplado indutivamente (ICP-OES)

Agilent Technologies

April 29, 2015




Desafio

Agilent MP-AES é a solucao

Desafio

» Determinacédo de concentracéo de
metais em solo € extremamente
importante para evitar o acimulo de para
concentracdes toxicas.

* AAS ou ICP-OES s&o comumente
utilizados

e Seguranca, baixo custo sdo necessarios
para analises rapidas

Agilent Technologies

Solucao

» Agilent MP-AES, oferece:

» Superior estabilidade e performance
guando combinado com o nebulizador
OneNeb nebulizer

» Reducéo dos custos operacionais e de
manutencao

. Relsultados precisos para amostras de
solo

April 29, 2015




Introducao
Determinacao de metais em solo

Pratica padrées na agricultura
Metais *Efluentes e esgoto doméstico
introduzido no *Uso indiscriminado de
cultivo pesticidas e fertilizantes
*Descarte de residuos solidos

Concentracao +a falta de nutrientes pode
de metais em comprometer o cultivo
solo é *Possivels entrada de
extremamente elementos téxicos na cadeia
importante alimentar

*Metais “livres” em solugéo
para complexar com o agente
guelante para criar um
complexo solavel

*Método padrdo para a
extracdo de micronutrientes
em solo

Extracdo
DTPA

Agilent Technologies Confidentiality Label
April 29, 2015




Introducao

A nota de aplicacéo descreve um procedimento de preparo de amostra convencional
(extracdo com DTPA) para a determinacdo de micronutrientes em solo usando o
Agilent MP-AES.

O plasma com nitrogénio fornece uma reducdo nos custos de manutencéo e de
operacao do instrumento.

« Um compressor de ar € usado para alimentar o gerador de nitrogénio, o qual
produz o nitrogénio para o plasma. Nao é necessaria outra fonte de gas.

O instrumento produz uma plasma estavel e robusto usando uma energia de
microondas acoplada magneticamente.

« O sistema de introducao de amostra com o nebulizador oneneb é usado pois
produz um aerossol com excelente precisao para amostras de solo preparadas
com DTPA.

Agilent Technologies

April 29, 2015



Experimental

Instrument: Agilent 4100 MP-AES

Sample introduction system: a single-pass glass cyclonic spray chamber and
the OneNeb nebulizer

Software: Agilent MP Expert software

« Automatically subtracts the background signal from the analytical signal

* Optimizes the nebulization pressure and the viewing position for each
analyte

April 29, 2015




Experimental
Instrumentacao

CondicGes de operacao do instrumento

Table 1. Parametros do instrumento para o Agilent MP-AES para analise de solos com DTPA

Parametros do instrumento  GondicOes de operacao

Nebulizador OneNeb — Inerte

Camara de nebulizacao Ciclonica — simples passo
Tempo de leitura (s) 2

Numero de réplicas 3

Tempo de estabilizacéo (s) 10

Correcao de background Auto

Agilent Technologies

April 29, 2015




Experimental

Curvas de calibracao para Cu, Fe, Mn e Zn
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Figura 1. Curva de calibracéo obtida para Cu, Fe, Mn e Zn por MP-AES.

* Cu, Mn e Fe tem excelente linearidade com coeficiente de correlacéo > 0.999
e Zn utiliza funcéo de primeira ordem com coeficiente de correlacao de 0.99995

- Agilent Technologies

4.00
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Resultados
Limites de deteccao e quantificacao

|  wmeaes | 0000 s

LOD ( ug/L) LOQ (Mg/L) | LOD(Mgll) | LOQ (WglL)

10.9 17.0 56.6
Cr 0.4 1.4 * *
Cu 2.8 9.3 40.0 133.2
Fe 8.6 28.6 250.0 832.5
Mn 3.1 10.4 5.0 16.6
Pb 103.0 343.1 * *
Zn 30.2 100.4 15.0 49.9

Limites de deteccao para Cd, Cu e Fe foram 5, 14 e 29 vezes melhor que o FAAS,
respectivamente

*LOD para Cr e Pb por FAAS nao foram calculadas

Agilent Technologies

April 29, 2015




Resultados

« O MP AES e especialmente vantajoso quando comparado a
metodos convencionais com o0 absorcdo atbmica modo chama
(FAAS) pois néao requer a utlizacdo de cilindro (acetileno e/ou
Oxido nitroso).

« O modo manual de leitura do MP AES variou de 40-60 s para 7
elementos.

e Comparado com o ICP OES, o MP AES nao requer alto
consumo de argonio minimizando custos.

&.5 Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Resultados

 Para avaliar a repetibilidade do metodo de extracédo, todos os
elementos foram determinados por MP AES, FAAS and ICP OES
(Tabelas 4-8)

e Concentracoes de Cd e Cr nas amostras estao abaixo do
limite de deteccao obtidos

« Devido ao nivel de concentracao de Pb nas amostras, o
estudo comparativo foi realizado somente com o MP AES e
ICP OES e nao o FAAS

Agilent Technologies

April 29, 2015



Resultados
Determinacao de Cu nas amostras de solo

Tabela 4. Determinacdo de Cu em amostras de solo usando DTPA por MP-AES, FAAS e ICP-OES (n = 3)

Resultados R.S.D. (%) |Resultados R|S.D. (%) ultados |R.S.D. (%)

0.28 +0.01 3.57 0.250 + 0.005 .0 0.32 +0.01 3.12
2 1.17 +0.02 1.70 1.23 +0.02 1.62 1.21 + 0.08 6.61
3 0.98 + 0.02 2.04 1.09 +0.02 1.83 1.12 £ 0.05 4.46
4 1.65 + 0.03 1.81 1.75 +0.02 1.14 1.70 + 0.05 2.94
5 2.03 £0.04 1.97 2.23 £0.04 1.79 2.29 +0.16 6.98
6 0.27 +0.01 3.70 0.29 +0.01 3.44 0.38 + 0.05 13.15
7 1.12 + 0.02 1.78 1.24 +0.01 0.80 1.28 £ 0.01 0.78

Agilent Technologies

April 29, 2015




Resultados
Determinacao de Fe em amostras de solo

Tabela 5. Determinacdo de Fe em amostras de solo usando DTPA por MP-AES, FAAS e ICP-OES (n = 3)

MP-AES ICP-OES FAAS

Resultados R.S.D. (%) |Resultados R|S.D. (%) R.S.D. (%)

1 5.83+0.28 4.80 6.45 + 0.09 1.39 6.42 + 0.92 14.33
2 3.42 +0.02 0.58 3.93+0.08 2.03 3.67 +0.27 7.35
3 17.44 + 0.59 3.38 19.22 + 0.35 1.82 18.03 +1.29 7.15
4 4.49 +0.15 3.34 4.79 +0.07 1.46 4.29 +0.17 3.96
5 2.35+0.15 6.38 2.19 + 0.07 3.19 3.25+1.94 59.69
6 6.23 + 0.28 4.49 7.10 + 0.15 2.11 6.31+1.12 17.74
7 2.85 £ 0.05 1.75 2.93 £0.04 1.36 2.72+0.20 7.35

Agilent Technologies

April 29, 2015




Resultados

Determinacao de Mn em amostras de solo

Tabela 6. Determinacdo de Mn em amostras de solo usando DTPA por MP-AES, FAAS e ICP-OES (n = 3)

ICP-OES

Resultados R.S.D. (%) |Resultados R|S.D. (%) RS D. (%)

50.73 +0.41
2 14.04 £ 0.36
3 5.90 + 0.05
4 4.40 £ 0.16
5 0.88 + 0.07
6 22.48 + 0.98
7 8.30 £ 0.16

0.80

2.56

0.84

3.63

7.95

4.35

1.92

50.91 + 1.06

16.11 + 0.08 0.49

5.89 +0.19 3.22
4.57 +0.06 1.31
0.91+£0.01 1.09

25.96 + 0.69 2.65

8.94 +£0.14 1.56

Agilent Technologies

51.67 +0.28

17.12 +1.34

6.27 +0.28

4.81 +£0.27

1.00 + 0.25

24.82 +1.54

9.07 £0.35

7.82

4.46

5.61

25

6.20

3.85
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Resultados
Determinacao de Pb em amostras de solo

Tabela 7. Determinacao de Pb em amostras de solo usando DTPA por MP-AES e ICP-OES (n = 3)

mg/L

MP-AES ICP-OES
Amostras |Resultados R.S.D. (%) |Resultados R|S.D. (%)
<LD -

<LD

0.54 +0.02 3.70 0.49 + 0.005 1.02

0.62 + 0.006 0.96 0.78 +0.04 5.12
0.13+0.01 7.69 0.13 + 0.02 15.38
0.17 +0.01 5.88 0.20 + 0.006 3.0
0.23 +0.03 13 0.28 + 0.005 1.78

0.37 £0.01 2.70 0.36 + 0.004 1.11

Agilent Technologies
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Resultados
Determinacao de Zn em amostras de solo

Tabela 8. Determinacdo de Zn em amostras de solos usando DTPA por MP-AES, FAAS e ICP-OES (n = 3)

Resultados R.S.D. (%) |Resultados R|S.D. (%) RS D. (%)

0.22 + 0.008 3.63 0.21 +0.01 0.28 +0.01
2 0.70 £ 0.02 2.85 0.79 £ 0.02 2.53 0.79 £ 0.08 10.12
3 0.26 + 0.006 2.30 0.26 + 0.02 7.69 0.30 + 0.04 13.33
4 0.43 +£0.01 2.32 0.48 £ 0.01 2.08 0.63 + 0.05 7.93
5 0.39 +£0.02 5.12 0.42 +£0.05 11.90 0.56 + 0.02 3.57
6 0.64 + 0.05 7.81 0.77 +0.04 5.19 0.50 + 0.02 4.00
7 0.34 +£0.02 5.88 0.34 + 0.005 1.47 0.49 +£0.02 4.08

Agilent Technologies

April 29, 2015




Analise Estatistica
Media para Cu, Fe, Mn, Pb e Zn em amostras de solo

« Analise de Variancia mostrou que a determinacdo em diferentes

iInstrumentos tiveram concordancia no nivel de 95% de confianca
(a =0.05).

 Teste Tukey a nivel de 95% de confianca (a = 0.05) foi utilizado para
avaliar as diferencas significantes para a determinacdao de
micronutrientes (Cu, Fe, Mn e Zn) por DTPA com diferentes instrumentos.

I TN S R N
Instrumento IMédia 1 Média 1 Média 1 Média 1 Média
MP AES 2.60a (0.44) 23.81a(8.44) 18.98a (4.76) 0.67a(0.10) 0.78a (0.09)

ICPOES  2.94a(0.44) 28.30a(8.44) 19.53a(4.76) 0.86a(010) 0.86a (0.09)

FAAS 2.96a (0.44) 29.42a (8.44) 20.58a (4.76) - 0.96a (0.09)

1 — Média seguida com a letra ‘a’ na coluna significa que ndo houve diferenca significativa entre o0s
resultados

Agilent Technologies

April 29, 2015



Conclusao

O Agilent MP-AES com nebulizador OneNeb é uma solucao simples, efetiva
e precisa para a determinacao de metais em solo empregando extracdo com
o DTPA.

O MP-AES oferece:

 Baixo custo de operacao e manutencao eliminando a necessidade de
acetileno, argonio, 0xido nitroso

 Limites de deteccdo melhor que o FAAS e comparavel com o ICP OES
radial

Os resultados dos testes estatisticos indicaram que o Agilent MP-AES é uma
técnica aplicavel para a determinacdo de metais em solo usando o método
com extracao com o DTPA.

Agilent Technologies

April 29, 2015
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Elementos majoritarios em sucos

e Suco sem diluicao apresenta 11% TDS (principalmente
acucares) com um range de elementos majoritarios de
20 ppm (Na) a 1100 ppm (K)

e Diluindo 20x e acidificando com 5% HNO3. (0.6%TDS)

« Diluicdo requerida devido alto nivel de acucar que entope lentamente
0S componentes do sistema de introducao de amostras.

« A faixa de trabalho para os elementos majoritarios para o MP-AES em
uma diluicao de 20 x foi de 1- 55 ppm.

 Preparacdo de amostra mais facil quando comparado com
AAS.

« Diluicdo reduzida
 Nao requer adicdo de supressor de ionizacao

&.5 Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015




Elementos majoritarios em sucos

Suco de Valor certificado (mg/L) Determinado

maca Valor de Faixa aceitavel (mg/L)
T0840QC referéncia

49.0 40.3-57.8 49.9 + 0.6 101.9
21.2 16.9 — 25.4 22.2+0.5 104.7
1044 926 -1161 1039 + 29.7 99.5

Grapefruit Certified Value (mg/L) Determinado

Juice Valor de Faixa aceitavel (mg/L)
T0842QC referéncia

145.6 123.6 — 167.6 158.3 +3.2
92.5 /7.5-107.4 91.1+0.6 98.5
1102 979 — 1225 1100 + 14.7 99.8

.:::- Agilent Technologies Confidentiality Label
et April 29, 2015




Comparacao da Performance com AA

« 10.000 ppm Cat+Na+K+Mg (>3% w/v) o queimador Ar/C2H2 fica
obstruido em <10 mins o que causa uma flutuacéo no sinal. (Em
condicOes padroes do AA)

« O Absorcdo AtOmica, necessita da adicao de um supressor de
lonizacao e mudanca do queimador dependendo do elemento que
sera analisado.

Elemento MP-AES Faixa Coeficiente de AAS Faixa de
de concentracao (mg/L) correlacao no concentracao

MP-AES (mg/L)
Ca 422.673 0.99990
Mg 518.360 * 0 - 100 0.99988 0.15 - 20
Na 589.592 0-20 0.99996 0.01 - 2.0
K 769.897 0 - 100 0.99968 1-6.0

.:::- Agilent Technologies Confidentiality Label
et April 29, 2015




Suco de Maca e Uva comparando com AA

No Absorcao Atdmica, o reduzido LDR (Range Linear Dinamico) significa que a
amostra precisa ser mais diluida quando comparado com o MP-AES

No Absorcéao Atdmica, tendo que rodar Ca e Mg na mesma amostra significa 2
gueimadores diferentes e 3 diferentes gases.

No Absorcdo Atomica, elementos facilmente ionizaveis como Na e K
necessitam de supressor para serem determinados, isto sera necessario em
cada amostra e padréo.

CONCLUSAO:

O uso do MP-AES para os elementos majoritarios em suco é facil, rapido e €
feito com baixo custo operacional quando comparado com o FAAS.

Aprox US$32,000 foram economizados/ano comparado com AAS, em 500
amostras/semana , 3 elementos.

&.5 Agilent Technologies Confidentiality Label
e April 29, 2015
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b

Analise de elementos em arroz

Analises de elementos marjoritarios e minoritarios em arroz
sao importantes no quesito de seguranca alimentar, analise de
nutrientes e controle de qualidade.

Espectroscopia de absorcao atomica (FAAS) é adequada para
essa aplicacao, contudo o Agilent 4200 MP-AES supera o uso
do absorcao atdmica modo chama.

Agilent Technologies




Experimental
Instrumentacao

Instrumento: Agilent 4200 MP-AES com Agilent SPS 3 autosampler

Sistema de introducao de amostra: camara de nebulizacéo ciclonica duplo-
passo e nebulizador OneNeb

Software: Agilent MP Expert software

Nebulizador
OneNeb

Agilent SPS 3 autosampler Agilent 4200 MP-AES

3.3 Agilent Technologies Aprl 22,2015
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4200 MP-AES
Parametros de operacao do instrumento

Tabela. Parametros de operacao do instrumento

Parémetros I

Replicatas 3

Velocidade da bomba 15 rpm

Delay 30s

Rinse time 60 s

Tempo de estabilizacéo 10 s
Nebulizador OneNeb
Autosampler Agilent SPS 3
Mangueira da amostra Laranja/verde
Mangueira de descarte Azul/azul

Agilent Technologies




HEE .. S
Comprimento de onda e faixa de calibracao

Tabela. Faixa linear de calibracéo

Faixa de calibracéo

P 214.915 0 — 100 ppm
Cd228.802 0-1.0 ppm
Mg 280.271 0 —40 ppm

Zn 213.857 0—-4.0 ppm
Mn 403.076 0 —1.0 ppm
K 766.491 0 - 100 ppm
Cu324.754 0-1.0 ppm
Fe 438.354 0-1.0 ppm
Ca422.673 0-4.0 ppm

4.2 Agilent Technologies




Preparacao de amostra
NIES CRM 10c rice flour

» Digestao realizada no microondas Milestone Ethos usando um meétodo
indicado pelo fabricante

« 0.5gem 7 mLde HNO; e 1 mL H,0,
* ApOs o resfriamento, o digerido foi diluido para 25 mL
» Teor total de solidos dissolvidos 2%

* Nao foi necessaria a utilizacao de modificadores quimicos ou
supressores de ionizacao

Agilent Technologies




Resultados
Limites de deteccao do método (MDLs)

Limites de deteccao

» Tolerancia a 2% de sdlidos dissolvidos

» Sistema de introducéo de amostra standard

 Temperatua do plasma de ~ 5000 K melhora a performance

Tabela. Agilent 4200 MP-AES, comprimentos de onda e MDL em (mg/kg na amostra)

El_';r;:rgzl Ca cd Cu Fe K Mg Mn p Zn
i 422.673 | 228.802 | 324.754 | 438.354 | 766.491 | 280.271 | 403.076 | 214.915 | 213.857
emissao(nm)
0.10 0.16 0.05 0.44 3.0 0.06 0.05 13 0.15

MDL (mg/kg)

na amostra

.5 Agilent Technologies 20 Apri 2015
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Resultados
Recuperacao CRM

« Determinac&o com exatidao
» Todos os elementos em uma Unica analise (determinacao)

Tabela. Resultados do NIES No.10c Rice Flour. Todos os resultados em mg/kg na amostra sdlida .

”;?nlggt?; Ca cd Cu Fe K Mg Mn
i 422673 | 228.802 | 324754 | 438354 | 766.491 | 280271 | 403.076

96.0 1.96 4.13 11.50 2700 1174 37.35

2.5 0.11 0.29 1.03 105 23 1.04

Valor CRM 95 1.82 4.1 11.4 2750 1250 40.1
2SD certified 2 0.06 0.3 0.8 100 80 2.0
Rec. (%) 101.0 107.7 100.8 100.9 98.2 93.9 93.1

'-- - ..'
s

%% Agilent Technologies

P

214.915

3139
92

3350
80

93.7

Zn

213.857

22.02

0.48

23.1
0.9

95.3

29 April 2015
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Principais Beneficios

Operacao
Segura

Alta
Performance |°

Alternativa Ideal para AA
modo chama

amostras com concentracoes
de ppb a %

Baixo Custo
de Operacéo

* Movido a ar
* Nao requer lampadas

Analises *
rapidas e )
facilidade de |.
uso .

» Sem gases inflamaveis
» Operacao multi-elementar

desassitida

Agilent Technologies

Medidas sequencias rapidas

Correcao de background
simultanea

Nova geracéo de software
Tocha de encaixe rapido
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Conclusao

Agilent 4200 MP-AES é uma tecnologia para substitui

modo chama

Performance

* Maior faixa linear
de calibracéo
e Menor LD

* Reducao das
interferéncias

Custos

» Gerador de
nitrogénio

Seguranca

* Nao utiliza
gases
inflmaveis e
caros

Agilent Technologies

Facil de

usar

* MP Expert
software

» Simples
sample prep

ro AA
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