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VIABILIDADE DO EMPREGO DA ANALISE DIRETA DE SOLIDOS PARA A
DETERMINACAO DE METAIS EM SEMENTES POR HR-CS GF AAS

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

Sementes de abdbora, girassol, chia, amaranto e quinoa 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 avaliacdo do estado nutricional e toxico das
mesmas. A técnica de espectrometria de absorcdo atdbmica de alta resolu¢cdo com fonte
continua por forno de grafite e analise direta de sélidos (HR-CS SS-GF AAS) se destaca pelo
minimo preparo da amostra, diminuindo o risco de contaminages e o uso de reagentes
perigosos, além disso, ela requer uma pequena quantidade de amostra. No entanto, trabalhar
com massas pequenas representa um grande desafio para se obter resultados precisos e exatos
e a homogeneidade da amostra precisa ser avaliada. Sendo assim, este trabalho teve como
objetivo desenvolver um método analitico, empregando a HR-CS SS-GF AAS, para a
determinacdo de forma sequencial e simultanea de trés elementos, sendo primeiramente
medido Cd e, em sequéncia, Fe e Ni, simultaneamente, a partir de uma Unica aliquota de
amostra. O equipamento utilizado para realizar as medidas de absorvancia foi um
espectrometro de absorcdo atdmica ContrAA 700 (Analytik Jena, Jena, Alemanha) de alta
resolucdo, equipado com forno de grafite com plataforma e lampada de fonte continua. Para a
determinacdo de Cd, utilizou-se a linha principal, 228,802 nm, e para a determinagéo
simultanea utilizou-se os comprimentos de onda de 232,003 nm, para Ni e 232,036 nm para
Fe, correspondendo a 100% e 1,4% de sensibilidade relativa, respectivamente. As linhas do
Fe e Ni se encontram na mesma janela espectral, o que possibilita a determinacdo simultanea.
O cadmio é avaliado primeiro de modo sequencial por ser mais volatil e atomizar a uma
temperatura mais baixa. Previamente, foram estabelecidas as condi¢bes 6timas de pirdlise,
atomizacdo e quantidade de modificador: temperatura de pirélise: 600 °C; atomizacdo do Cd:
1500 °C; atomizacdo do Ni e Fe: 2500 °C; 5 pL de uma solucdo 0,1% (m/v) Pd 0,06% (m/v)
Mg e 0,05% (v/v) de Triton como modificador quimico. Ap6s, foram avaliadas a influéncia
da massa e homogeneidade das amostras. O estudo da influéncia da massa de amostra
introduzida no atomizador mostrou que se pode trabalhar com uma faixa de massas entre 0,2 e
2,0 mg, sem que a matriz interfira na quantificacdo dos analitos de modo significativo. Para
avaliar a homogeneidade das amostras, num primeiro momento foi realizado um estudo de
tamanho de particula. A partir deste, pode-se concluir que a precisdo do método é mais
satisfatoria quando as particulas sdo < 180 um. Todavia, a aplicacdo desta condi¢do nas
amostras mais oleosas nao foi bem sucedida. N&o foi possivel peneira-las, pois o 6leo provoca
a aglutinacdo das particulas. Sendo assim, optou-se por realizar outro estudo de
homogeneidade, proposto por Kurfiirst et al'. Foram definidas trés faixas de massa de amostra
de semente de girassol (moida sem peneirar) e realizadas dez determinacGes para cada. Foi
calculada a constante de homogeneidade para cada analito nas trés faixas estudadas e todos 0s
valores encontrados ficaram abaixo de 10 mg*?, o que indica que a amostra é homogénea. A
determinacdo sequencial e simultdnea de Cd, Ni e Fe, por HR-CS GF AAS, se mostrou
viavel, precisa e exata visto que se obteve valores de RSD abaixo de 20% para todas as
amostras e o0s valores encontrados para o material de referéncia certificado foram
concordantes com os certificados. Ao aplicar o método nas amostras escolhidas, somente a
semente de abdbora néo teve os analitos determinados devido a uma interferéncia espectral.
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