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1. INTRODUCAO

A técnica analitica de Ablacdo a laser associada com um espectrometro de massas com plasma
indutivamente acoplado (LA-ICP-MS) é um ramo da geoquimica analitica que est4 em rapida
expansdo e tem permitido o desenvolvimento de diversos métodos micro analiticos aplicados a
materiais geolégicos. Um feixe de laser de alta poténcia pulsado é focalizado sobre a amostra
convertendo um volume finito da amostra sélida em vapor, o qual é transportado para um
sistema de medicdo, tal como ICP-MS. Comparado com técnicas de dissolugdo convencionais, a
ablacdo a laser tem muitas vantagens. A maioria das técnicas analiticas envolve a remocédo de
uma por¢do da amostra sélida, dissolucdo em solucBes acidas, aumentando a exposicdo a
produtos quimicos perigosos, contaminantes ou perda de componentes. No caso da LA,
gualquer amostra solida pode ser vaporizada (RUSSO et al., 2002; ULRICH et al., 2009). Neste
trabalho foi utilizada a técnica de ablacdo a laser para caracterizagdo quimica de um cristal de
esfalerita montado em uma lamina delgada polida (FAULSTICH, 2005).

2. OBJETIVOS

Aprender e aplicar a técnica analitica de ablacéo a laser acoplada & espectrometria de massas no
recém-instalado LA-ICP-MS da COAM e apresentar os resultados preliminares de uma
aplicagdo em amostras geoldgicas, tendo como base um perfil quimico de um cristal de
esfalerita.

3. METODOLOGIA

Foi utilizada uma fonte de laser NewWave 213 nm Nd: YAG acoplado a um espectrémetro de
massas com plasma indutivamente acoplado Agilent 7700 usando He como gas carreador na
célula de ablacdo. A otimizacdo do plasma e a formagdo de Oxidos foi monitorada usando o
sinal do material de referéncia certificado NIST 612. A determinacdo dos componentes
majoritarios nas amostras analisadas foi realizada utilizando um espectrémetro de fluorescéncia
de raio-X EDS Epsylon da PanAnalytical assim como resultados prévios obtidos através de
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microssonda eletrénica de varredura. As condicBGes operacionais do LA-ICP-MS séo descritas
na Tabela 1.

O principio basico da aquisicdao do perfil de distribuicdo dos elementos consistiu em disparar o
laser ao longo de uma linha ortogonal em relagdo ao plano da Iamina de um cristal de esfalerita,
conforme indicado nas figuras 1 e 2.

Para a aquisicdo foram selecionados um determinado nimero de elementos (e seus respectivos
isétopos) de modo a ndo saturar o detector e otimizar as analises, deixando de analisar
elementos conhecidamente ausentes ou fora da calibracdo do padréo.
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Fig.1 — Imagem mostrando a trajetoria do laser paralela a linha pontilhada sobre o cristal de
esfalerita.
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Fig. 2 — Fotomicrografia em luz transmitida mostrando em detalhe a linha vaporizada da

esfalerita. E possivel observar as diferentes tonalidades de amarelo mostrando uma zonagao
guimica da amostra, assim como a regido “queimada” pelo laser.

Tabela 1. Condigdes operacionais do LA-ICPMS

Poténcia do Plasma (W) 1200
Fluxo do Ar do nebulizador (L-min™) 0.9
Fluxo do Ar do gés auxiliar (L-min™) 0
Fluxo do Ar da refrigeracdo (L-min™) 12
Fluxo do He do gés carreador (L-min™) 0,8
ThO'/Th* (%) <2
Taxa de repeticdo do laser (Hz) 10
Taxa de varredura do laser ( pm-s™) 20
Densidade de energia (J-cm™) 3
Dwelltime (ms) 10
Diametro do spot (um) 50




4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os principais resultados, em contagens por segundo (CPS) em funcdo do tempo de
varredura do feixe de laser, s&o apresentados nas Figuras 3 e 4. E possivel observar que,
para os elementos que substituem o Fe na estrutura cristalina da esfalerita,
principalmente Ni e Mn (Fig. 3), ha uma relativa constancia do sinal ao longo da
trajetdria do laser, indicando que a distribuicdo desses elementos é homogénea no
intervalo analisado. As pequenas variagdes de sinal séo resultado de flutuagdes do pulso
do laser. Por outro lado, para os elementos que podem substituir o S, como As e Se (Fig.
4), a variacdo de sinal parece estar associada a uma distribuicdo heterogénea desses
elementos na rede cristalina. Apesar da baixa contagem, observa-se uma ligeira
tendéncia a uma competicdo entre esses dois elementos, dado por uma alternéncia de
sinal.
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Figura 3- Distribuicdo dos elementos que preferencialmente substituem o Zn (Fe) na
estrutura cristalina da esfalerita.
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Figura 4- Distribuicdo do As e Se no perfil analisado.



Este trabalho é parte preliminar de um estudo que ter4 continuidade. Os prdximos
passos incluem a quantificacdo dos elementos através da escolha de elementos
adequados para padronizacdo interna. Além disso, diversos parametros devem ser
otimizados, tais como tempo de eliminacdo (wash-out), tempo de laser ligado (tempo de
andlise) e desligado (medida do ruido de fundo), velocidade de varredura e taxa de
repeticdo do laser. A escolha de is6topos em funcdo das possiveis interferéncias e
concentracdo também deve ser estudada.
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