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DETERMINACAO SIMULTANEA E SEQUENCIAL DE CADMIO, FERRO E NiQUEL
EM SEMENTES POR HR-CS GF AAS EMPREGANDO ANALISE DIRETA DE SOLIDOS

Natalia K. V. dos Santos (IC), Morgana B. Dessuy (PQ)
Instituto de Quimica, Universidade Federal do Rio Grande do Sul

A determinacdo multielementar € uma notavel inovacdo na técnica de espectrometria de
absorcdo atdbmica de alta resolugdo e fonte continua (HR-CS AAS), podendo ser realizada de
forma sequencial ou simultanea. A determinacao sequencial em uma Unica aliquota se d& entre
elementos que possuem diferentes comportamentos térmicos e linhas analiticas distantes. J& a
determinacdo simultanea é possivel quando os elementos possuem comportamento térmico
semelhante e linhas analiticas proximas, sendo detectados na mesma janela espectral. Este
trabalho tem como objetivo desenvolver um método analitico para a determinagdo de trés
elementos, sendo primeiramente medido o Cd e, em sequéncia, o Fe e o Ni, simultaneamente,
a partir de uma unica aliquota de amostra, empregando a técnica de espectrometria de absor¢édo
atbmica de alta resolucdo e fonte continua com forno de grafite por analise direta de sélidos
(HR-CS SS-GF AAS). A analise direta de sélidos se destaca pelo minimo preparo da amostra,
diminuindo o risco de contaminacGes e 0 uso de reagentes perigosos. Como amostra, foram
escolhidas sementes de amaranto, chia e quinoa. Sementes tém sido cada vez mais consumidas
como alimento, e a determinacdo de elementos quimicos essenciais ou que tém efeitos toxicos
no corpo humano € muito importante para a avaliagdo do estado nutricional e toxico das
mesmas. O equipamento utilizado para realizar as medidas de absorvancia foi um espectrometro
de absorcdo atdmica ContrAA 700 de alta resolucdo, equipado com forno de grafite com
plataforma e lampada de fonte continua, fabricado pela Analytik Jena (Jena, Alemanha). Para
a determinacdo de Cd, utilizou-se A= 228,802 nm (linha principal), e para a determinacéo
simultanea de Ni e Fe, as condicdes aplicadas foram A= 232,003 nm para Ni (linha principal) e
A= 232,036 nm para Fe (1,4% de sensibilidade relativa). Ambas as linhas se encontram na
mesma janela espectral, o que possibilita sua determinacdo simultanea. Para a absorvancia
integrada, se utilizou o pixel central e dois adjacentes (CP + 1). Realizou-se estudos de
otimizacdo das temperaturas de pirélise e de atomizacdo, tanto para amostra quanto para uma
solucdo padrdo. Para o Cd, as condicdes que resultaram em maior sensibilidade e pico simétrico
foram pirélise de 600 °C, seguido de atomizacdo de 1500 °C. Os sinais de Ni e Fe foram
monitorados durante essa otimizacao para garantir que nao houvesse perda dos mesmos por
volatilizagdo, principalmente durante a atomizagdo do Cd. Para o Ni e o Fe, a temperatura de
2500 °C foi escolhida para atomizagdo, como condicdo compromisso. O Ni mostrou maior
sensibilidade em maiores temperaturas, porém o Fe teve seu sinal de absorvancia integrada
reduzido ao aplicar temperaturas superiores a 2500 °C. Otimizou-se a massa de modificador,
sendo empregado 10 pL de uma solugédo 0,05% (m/v) Pd 0,03% (m/v) Mg 0,03% e 0,05% (v/v)
de Triton como modificador quimico, que se mostrou essencial para a quantificacdo do Cd. Em
quantidades superiores a 10 pL, a atomizacdo do Ni é prejudicada. Com o auxilio de balanca
analitica, pesou-se em torno de 350 g de amostra por replicata. As medidas foram realizadas
em quintuplicata, sendo registrado o sinal de absorvancia integrada para cada uma delas. A
determinacdo sequencial e simultanea de Cd, Ni e Fe, por HR-CS GF AAS, é viavel. No
entanto, sdo necessarios mais estudos, principalmente, no que tange a exatiddo do método que
esta sendo desenvolvido. Para tanto serd realizada a andlise de material de referéncia
certificado.
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