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Introducéao

A grande maioria das técnicas analiticas, utilizadas
para determinacBes elementares em materiais
inorganicos, requer que a amostra esteja na forma de
solucéo. Porém, grande parte dos materiais inorganicos
requer procedimentos drasticos para a sua dissolucéo.
Nessa situacdo, a possibilidade de se analisar as
amostras diretamente ou com o minimo de tratamento
prévio é uma boa alternativa.

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a utiliza¢éo
de diferentes modificadores visando a determinacao
direta de baixas concentra¢des de Cd e Pb em cimentos
por espectrometria de absorcdo atdmica com
atomizacdo eletrotérmica e amostragem direta de
soélidos (SS-ETAAS).

Resultados e Discussao

Os estudos foram realizados em um espectrometro
de absorgdo atdbmica com forno de grafite, equipado
com amostrador manual de sdélidos e lampadas de
catodo oco de Cd (=228,8 nm, i=4,0 mA) e de Pb
(1=283,0 nm, i=4,0 mA). Como a amostra foi inserida no
tubo de grafite na forma sélida, sem qualquer tipo de
pré-tratamento prévio, as temperaturas de pirdlise e
atomizacgdo, bem como os tempos de duracdo dessas
etapas, foram cuidadosamente otimizadas.

Os modificadores quimicos avaliados foram: 10 ng
de Pd, 10 ng de NH4H,PO, em 0,5% m/v de Triton X-100,
e o modificador quimico permanente de 250 ng Rh +
200 mg W. Toda a otimizacado foi efetuada em meio da
solugdo aquosa e em meio da amostra, uma vez que,
tinha-se como objetivo, encontrar uma condi¢do que
permitisse analisar o cimento solido utilizando a curva
analitica de calibrag¢éo construida com solugdo aquosa.
As condicdes otimizadas estdo apresentadas na Tabela
1.

Tabela 1: Temperaturas de pirélise (Tp) e atomizagéo
(Ta) na presenca de diferentes modificadores quimicos
para a determinacdo de Cd e Pb por SS-ETAAS.

Aplicando as condigbes otimizadas, foram
construidas curvas analiticas de calibracdo com solucéo
aquosa e com o material sélido. Os resultados obtidos
estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2: Equacdo da reta das curvas analiticas de

calibracao.

cd
Calibragéo aquosa Calibragéo solida
Pd y = 0,000209 X y = 0,000244 x
R?=0,9997 R%=0,9997
NH,H,PO, y = 0,00259 x y = 0,00238 x
R%=0,9964 R%=0,9989
W+Rh y = 0,00289 x y=0,00171 x
R?=0,9997 R%=0,9964
Pb
Calibracdo aquosa Calibragao sélida
Pd y = 0,00020 x y = 0,00018 x
R?=0,9998 R?=0,9998
NH,H,PO, y = 0,00020 x y =0,00015 X
R?=0,9981 R?=0,9971
W+Rh y = 0,00025 x y =0,00014 x
R?=0,9997 R?=0,9987
Embora o modificador quimico W+Rh tenha

Modificador Cd Pb
Quimico Tp (°C) | Ta(°C) Tp (°C) Ta (°C)
Pd 400 2000 900 2100
NH,H,PO, 500 2000 800 2100
W + Rh 600 2000 700 2100
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apresentado as melhores condi¢des de Tp e Ta para a
determinacdo do Cd (Tabela 1), as inclinacdes das
curvas de calibragdo construidas com solucdo aquosa e
com o sdlido sdo muito diferentes. O mesmo fato
aconteceu para o Pb, indicando que a utilizacdo da
calibracdo aquosa para a analise direta de cimento é
inviavel.

Os modificadores quimicos em solucédo
apresentaram melhores resultados do que aqueles
observados para o W+Rh, provavelmente devido a
melhor interagédo desses modificadores quimicos com o
analito. Comparando o0s coeficientes angulares
apresentados na Tabela 2, pode-se inferir que os
modificadores quimicos de NH/H,PO, e Pd e
apresentaram os melhores resultados para a
determinacgéo do Cd e Pb, respectivamente.

Conclusoes

O método de andlise proposto para a determinacao
direta de Cd e Pb por SS-ETAAS é simples, rapido e
conveniente para ser aplicado em amostras de dificil
dissolucdo como o cimento. O presente estudo mostrou
que a escolha do modificador quimico € determinante
para tornar possivel a utilizagdo da calibragdo aquosa
para a analise direta de solido. O NH4H,PO, e Pd
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mostraram ser os mais indicados para a determinagcao
direta de Cd e Pb em cimento por SS-ETAAS.
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