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Introducéao

Tubos metélicos tém sido empregados com sucesso
para melhorar a sensibilidade e os limites de
deteccdo em espectrometria de absorcdo atdémica
com chama (FF-AAS). Entretanto, somente amostras
liquidas podem ser introduzidas e, no caso de
sélidos, etapas de solubilizagdo e/ou decomposicéo
ainda s@o necesséarias. Neste trabalho, um sistema
de combustéo iniciada por microondas (MIC) foi
acoplado a um espectrémetro de absor¢cdo atdbmica
com tubo na chama para analise de amostras sélidas
por FF-AAS. Como exemplo de aplicacdo foram
determinados Cd e Pb em sangue liofilizado e
avaliada a possibilidade de calibragdo com solugbes
de referéncia.

Resultados e Discussao

Amostras de sangue foram homogeneizadas e
liofilizadas e, posteriormente, prensadas com grafite
na forma de comprimidos com 5 mm de didmetro. Os
comprimidos foram envolvidos em papel de filtro,
contendo solucdo de NH,NO; 50%, e colocados num
suporte de quartzo. O conjunto foi introduzido em
uma camara de vidro posicionada no interior de um
forno de microondas (Figura 1). Oxigénio foi utilizado
como auxiliar de combustéo e para o transporte dos
produtos até o sistema de atomizacao.
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Figura 1. Sistema MIC-FF-AAS

A calibragcdo foi feita com solu¢bes de referéncia
adicionadas a comprimidos de grafite e os resultados
foram comparados com os obtidos por espectrometria
de massa com plasma
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indutivamente acoplado (ICP-MS). Apés a avaliacdo
das condi¢Bes operacionais 0s seguintes parametros
foram escolhidos: 40 m de NH,NO; 50%, 1 | min®
como vazdo de O, 30 mg de grafite, massa de
sangue liofilizado de 3 a 50 mg, vazdo de ar e
acetileno de 16 e 2 | min™, respectivamente, uso de
tubo metalico sem modificacées para Cd e com 12
furos na base para Ph. A massa caracteristica i de
0,05 para Cd e 4,5 ng para Pb e o limite de deteccao
(LD) foi de 6 ng ¢g* para Cd e 648 ng ¢g* para Pb. Os
resultados obtidos para amostras de referéncia
certificadas e sangue é&mostras com spikes) estdo
mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Resultados para Cd e Pb (ny g*)

. Valor de Valor por
Analito Amostra referéncia MIC-F~AAS
Cd sangue A 0,67 £ 0,04* 0,62+0,03
DOLT-2 20,8+0,5 20,6 +0,2
figado de frango 7,15 + 0,25* 7,29+0,41
Pb sangue A 20,2 +1,5% 19,0+0,3
sangue B 0,18 £ 0,02* <0,65

*|CP-MS, apés decomposigdo acida em sistema pressurizado.

Conclusdes

O sistema proposto por MIC-FF-AAS permitiu a
determinacdo de Cd e Pb em sangue com minima
manipulacdo da amostra, reduzindo, assim, 0s erros
sisteméaticos associados a esta etapa. O sistema é
facilmente adaptavel a qualquer espectrometro de
absorcdo atdbmica com chama e melhora a
sensibilidade e LD, em relagdo a FAAS convencional.
Entre as principais vantagens, pode-se destacar a
possibilidade de calibragdo com solucao de referéncia
adsorvida em comprimidos de grafite. Quando
comparados com  sistemas similares que
determinaram Cd e Pb em amostras biolégicas, este
permitiu a introducdo de maior massa de amostra e,
consequentemente, melhorou os LDs.
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