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Introducéo

A espectrometria de absorcdo atdbmica de alta
resolucdo com fonte continua (HR-CS AAS) utiliza
uma Unica fonte de radiagdo, um monocromador de
alta resolucéo e um detector que é constituido por um
arranjo linear de dispositivos de carga acoplada
(CCD), representando um grande avango para o
desenvolvimento de métodos analiticos. As
caracteristicas da técnica, que incluem elevada
capacidade de correcdo de fundo e visibilidade de
toda a regido espectral na vizinhanga da linha
analitica, s@o especialmente atrativas para o
desenvolvimento de métodos com analise direta de
sélidos (SS). O chumbo é um elemento téxico cuja
concentracdo maxima permitida nos alimentos,
segundo a legislacdo brasileira, varia de 0,05a 2,0
mg kg™. Por sua vez, as concentracdes usualmente
baixas de Pb em amostras de alimentos requerem o
uso de técnicas instrumentais e de amostragem com
elevado poder de deteccao, requisito este plenamente
atingido com uso de SS. Assim, este trabalho
descreve a determinacdo de chumbo em amostras de
alimentos com SS, utilizando Ru como modificador
permanente e a linha de ressonancia do Pb em
217,001 nm.

Resultados e Discussao

Todas as medidas foram realizadas em um protétipo
de HR-CS AAS, construido no ISAS (Berlim,
Alemanha), com base no modelo comercial Vario 6
AAS (Analytik Jena AG, Alemanha). Para analise das
amostras soélidas, aliquotas de aproximadamente 1-2
mg foram inseridas em plataformas para SS. Ruténio
(200 pg) foi termicamente depositado sobre a
plataforma SS como modificador permanente. As
temperaturas de pirdlise e atomizacdo foram
otimizadas em 800 °C e 1900 °C, respectivamente,
utilizando solugbes aquosas e uma amostra
certificada (farelo de milho). O uso de Ru como
modificador permanente permitiu a estabilizagdo
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térmica significativa de Pb, particularmente nas
solu¢des aquosas, uma vez que a matriz da amostra
sélida mostrou ser capaz de estabilizar termicamente
Pb. Para a determinacao, solu¢des de calibragdo em
HNO; 0,5% v/v foram utilizadas, e trés materiais de
referéncia certificados (farelo de milho, ovo em pé e
leite em po) foram analisados. Em amostras com
elevado teor de fésforo, foi observado fundo
estruturado proveniente de moléculas de PO que,
entretanto, péde ser separado temporalmente do sinal
analitico. Constatou-se que na auséncia de
modificador quimico os valores determinados eram
inferiores aos valores certificados. Entretanto, com
uso de Ru como modificador, boa concordancia foi
obtida a um nivel estatistico de 95%, indicando a
interacéo preferencial do analito com a superficie
modificada Um limite de detec¢do de 0,9 ng g’ foi
obtido, indicando a boa sensibilidade do método
proposto. O método foi aplicado a amostras de
alimentos de consumo diario, como farinha de
mandioca, farinha de milho, leite em pé e chocolate
em po, cuja concentragéo variou de 6 a 800 ng g™

de Pb. Os valores determinados nas amostras
analisadas estdo de acordo com os valores
permitidos pela legislacdo brasileira.

Conclusdes

O método proposto mostrou-se simples, réapido,
confidvel e com baixo limite de deteccdo para a
determinacdo de Pb por SS-HR-CS AAS com forno
de grafite em amostras de alimentos. O uso de Ru
como modificador permanente permitiu a utilizagéo de
calibracdo com padrbes aquosos, e demonstrou
novamente a eficiéncia do uso de modificadores
permanentes aliados a SS.
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