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Introducao

Elementos como Cd, Cu e PB, em organismos
marinhos, sdo utilizados como biomarcadores,
fornecendo importantes informacdes na avaliacdo
do risco a satude humana. Uma maneira de realizar
analises nesse tipo de matriz € por meio da analise
direta que apresenta algumas vantagens frente aos
procedimentos que requerem digestdo da amostra:
minimizacdo dos riscos de contaminacgéo, perda do
analito e geracao de residuos, maior detectabilidade
e freqiiéncia analitica, além da possibilidade de
realizar a microandlise (m < 1 mg). Entretanto, a
calibracdo, a microhomogeneidade e a falta de
materiais de referéncia certificados (CRM) para
microanalise sdo algumas das dificuldades que
precisam ser vencidas. Assim, objetivo do presente
trabalho é desenvolver e validar procedimentos para
microanalise direta de organismos marinhos na
determinac@o de Cd, Cu e Pb, por espectrometria
de absorcdo atbmica com forno de grafite e
amostragem direta de solidos (SS-GF AAS).

Resultados e Discussao

Para o desenvolvimento do procedimento foi
utilizado um espectrébmetro de absorcdo atbmica
com forno de grafite e amostrador manual de
sélidos (AnalytikJena, Jena, Alemanha). Os
pardmetros instrumentais utilizados foram: | = 4,0
mA, resolucdo espectral = 0,8 nm e A = 228,8 (Cd);
324,8 (Cu) e 217,0 (Pb). Comportamento térmico do
Cd, Cu e Pb em solu¢bes aquosas e na amostra de
hepatopéncreas de lagosta certificado (TORT-1) foi
avaliado por meio da construcdo das curvas de
temperatura de pirdlise (Tp) e atomizagdo (Tp)
utilizando 20 pl da solugcdo aquosa e da suspenséo
de TORT-1 (5 mg TORT-1 / 5 ml H,0). Modificador
quimico de Pd+Mg em diferentes massas foram
avaliadas: 5 pg Pd + 3 pg Mg, 10 ug Pd + 6 pg Mg e
20 ug Pd + 10 pg Mg. As melhores condi¢des de Tp
e T, e de modificador quimico que possibilitou a
determinacéo direta de Cd, Cu e Pb em organismos
marinhos, empregando calibragdo aquosa estéo
apresentadas na Tabela 1. Os valores de limite de
deteccdo, massa caracteristica e intervalo linear
para cada um dos elementos determinados: Cd
(0,34 ug g*, 2 pg, 5-100 pg), Cu (0,34 ug g*, 13 pg,
50-500 pg), Pb (0,05 pg g’ 15 pg, 0,15-1,2 ng).
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Tabela 1: Programa de aquecimento para a
determinacéo direta de Cd, Cu e Pb

Etapa Temperatura Rampa Patamar
¢S (cs? (s)
Secagem 130 10 15
Pirélise 650°%, 900%, 8007 100 40
Atomizacao 1800, 2500°* 2600 5
Limpeza 2600 1200 2

*Cd e Pb: 5 pg Pd + 3 pg Mg; Cu: sem modificador quimico

A acuracia do procedimento foi avaliada pela
andlise de CRMs de organismos marinhos, cujo
resultado estd apresentado na tabela 2. Massas de
amostras analisadas variaram de 40 a 450 pg. Os
valores encontrados concordaram em 95 % no nivel
de confianga (test-t student), indicando que o
procedimento proposto pode ser empregado na
microanalise direta de organismos marinhos.

Tabela 2: Concentragdes de Cd, Cu e Pb em
organismos marinhos, utilizando calibragdo aquosa

Valor Certificado Valor Encontrado*

CRM

(mg kg™) (mg kg™)
SRM 1577b 0,5+0,03 0,5+0,03
Ccd SRM 8414 0,013 + 0,011 0,015 £ 0,02
SRM 1566b 2,4810,1 244103
o, SRMB84L4 2,841 0,45 3,00 + 0,36
SRM 2976 4,02 + 0,33 4,15+ 0,24
b, SRM8414 0,38 + 0,24 0,18 + 0,05
SRM 2976 1,35+0,13 1,35+0,13

* n=5; SRM1577b = figado bovino; SRM8414 = musculo bovino;
SRM 1566b = ostra; SRM2976 = molusco

Conclusdes

O procedimento possibilita a analise rapida e
simples de pequenas massas de amostra (< 1 mg).
A otimizacdo do programa de aquecimento aliada
ao uso de madificadores quimicos apropriados
tornou possivel a determinacao direta de Cd, Cu e
Pb em organismos marinhos por SS-GFAAS.
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