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Introducao |

A solubilizacdo alcalina empregando o hidréxido de
tetrametilamoénio (TMAH) é uma alternativa as
digestbes acidas no preparo de amostras proteicas
para a determinacdo do teor de metais por AAS.
Este tipo de procedimento pode ser realizado em
frasco Unico, envolvendo manipulacdo minima da
amostra e menor tempo, 0 que reduz perdas ou
contaminacédo [1]. Como o Pb é tdxico e apresenta
efeito cumulativo para humanos, o0 estudo da
otimizacdo da solubilizacgo com TMAH em
amostras bioldgicas visando a determinacdo de Pb
em visceras de frango (VDF) é importante.

Resultados e Discussao |

Realizou-se um planejamento “estrela” do tipo 22
com triplicata no ponto central. Avaliou-se como
fatores volume (V) de TMAH, mL: (-2): 0,75; (-1):
1,25; (0): 1,75; (+1): 2,25; (+2): 2,75; o tempo (t) de
solubilizac¢do, horas: (-2): 4; (-1): 6; (0): 8; (+1): 10
12 e (+2): 12. As massas de figados de ratos (FDR)
gue continham Pb foram fixadas em 250 mg.

Tabela 1- Matriz codificada do planejamento estrela
22 com triplicata no ponto central com as respostas

empggr.

Ensaio V (mL) t (h) Y (ng 971)
1 -1 -1 39,391
2 1 -1 29,176
3 -1 1 30,259
4 1 1 39,288
5 0 0 51,289
6 0 0 66,169
7 0 0 50,437
8 -2 0 31,609
9 0 2 27,157
10 2 0 49,198
11 0 -2 32,884

ApOs o tempo pré-determinado, completou-se o
volume com agua deionizada até 25,00 mL. Os
teores de Pb foram determinados por GF AAS em
217 nm, cujas condi¢cbes operacionais otimizadas
foram as temperaturas de pirdlise (800°C) e
atomizacgdo (2000°C), utilizando NHsH2PO4 (1% v/v)
como modificador quimico. A Figura 1 apresenta a
superficie de resposta (SR) obtida. A ANOVA nédo
indicou falta de ajuste no intervalo de 95% de
confianga (p-valor > 0,05) para o modelo

382 Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

Pb=(51,31+4,54)+(2,83+2,55)V+(0,87+2,55)t+
(3,59+2,01)V2+(6,19+2,01)t2+(4,81+4,42)Vt,
apenas o coeficiente da média foi significativo.

onde

gl
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Figura 1. Gréfico de SR

A SR indicou que o teor maximo de Pb em FDR é
extraido com 1,75 mL de TMAH e 8 h de
solubilizacdo. A condicdo 6tima foi aplicada em
amostras de VDF, obtendo-se valores menores que
0,5 ug g* de Pb. [2]. O LOD e LOQ foram de 0,099
e 0,33 ug gt respectivamente; a massa
caracteristica de 12 pg. A faixa de recuperacdo
(Rec) indicou boa exatiddo para o nivel de
concentracdo estudado. [3]

Tabela 2. Teores de Pb em VDF e Rec (N=3)

VDF Pb (ug g1) Recuperacao**(%)
Moela ND* 102
Figado ND* 95
Coragdo 0,42 +£0,09 103

*ND=Na&o Detectado; **Fortificacdo: 3,0 ug g* de Pb

Conclusodes

O uso de TMAH se mostrou adequado para o
preparo de amostras de VDF para a determinacdo
de Pb em baixas concentra¢cfes, sendo detectado
apenas na amostra de coragéo.
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