Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Tratamento de amostras com alto teor de gordura para a determinacao

de aluminio por GF AAS.

Stefanny Febraio' (IC), Greice T. Macarovscha' (PG), Andrea Oliveira' (PQ), Rafael A. de Sousa' (PG)
e Solange Cadore' (PQ). - stefanny_febraio@hotmail.com

’Depan‘amento de Quimica Analitica — Instituto de Quimica, UNICAMP, CP 6154, CEP 13084-971

Palavras Chave: tecido bioldgico, digestdo acida, TMAH, aluminio, GF AAS.

Introducao

Muitas doengas podem estar associadas a espécies
metalicas, seja pela sua auséncia ou presenga,
dependendo do mecanismo pelo qual estes
elementos atuam. Entretanto, analisar amostras
biologicas de tecidos humanos apresenta
dificuldades, pois a quantidade de material €, em
geral, reduzida, apresentam certa complexidade e
0os métodos precisam ser de facil execugdo e
apresentar eficiéncia analitica, principalmente
quando sao empregados em analises de rotina.
Neste trabalho comparou-se a digestdao &cida
assistida por microondas e a solubilizagéo parcial da
amostra com hidroxido de tetrametilaménio (TMAH),
visando a determinacdo de aluminio, em tecido
humano de alto e variavel teor de gordura, por GF
AAS.

Resultados e Discussao

As amostras de interesse apresentam um teor de
gordura que varia entre 25 e 75% e um alto valor de
umidade. Assim, estudou-se um procedimento que
utilizasse um dnico frasco, para o tratamento e a
medida, para evitar contaminagao e perda de Al.
Para a digestdo acida assistida por microondas
utilizou-se um forno de microondas com capacidade
de 42 frascos de baixa pressao. O procedimento,
apds a otimizagao do método, foi obtido secando as
amostras dentro dos frascos (50 a 100 mg em
massa umida), tratando-as com 2 mL de HNO; e 1
mL de H,O, 30% usando um programa de
aquecimento de 15 minutos até alcangar 180°C,
permanecendo nesta temperatura por mais 10
minutos.

A otimizacdo do procedimento de solubilizagao
alcalina mostrou resultados adequados quando as
amostras foram secas em tubos Falcon de 50 mL e
tratadas com uma solugdo aquosa de TMAH 25%
(v/v), na proporgao de 1 mL de solugdo:250 mg de
amostra (massa umida), mantidos em repouso por
12 horas. O volume final da suspenséo obtida foi
completado com uma solugdo aquosa 0,35% (v/v)
de Triton X-100.

Para a quantificagdo de Al por GF AAS, o uso de
modificador quimico foi avaliado e os resultados
obtidos mostraram que somente para a solubilizagao
alcalina é necessario usar um modificador, no caso
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0 (Mg(NQO3),. O programa de aquecimento do forno
de grafite encontra-se descrito na Tabela 1.

Tabela 1. Condicoes instrumentais otimizadas para
o ciclo de aquecimento no GF AAS.

Rampa, Fluxo de

Etapa T /* T|T i*oc patamar/ | gas/mL
s min
Secagem 110 110 1, 30 250
Secagem 130 130 15, 30 250
Pirélise 1450 | 1500 10, 20 250
Atomizacao | 2350 | 2350 0,5 0
Limpeza [ 2450 | 2450 1,3 250

* Amostra mineralizada ** Amostra solubilizada com TMAH
Considerando o problema da pressao nos frascos
do microondas na presenga de amostras com alto
teor de gordura e a possibilidade de um grande
ndmero de amostras a ser analisado, a solubilizagao
alcalina mostrou-se a opgao mais viavel para este
estudo. Experimentos de adigdo e recuperagdo do
analito foram feitos, com recuperagdes de Al entre

96 e 111%. Os limites de deteccdo e de
quantificacdo  foram 0,74 e 2,2 pug/kg,
respectivamente

Conclusoes

Os resultados obtidos permitem concluir que a
solubilizagdo com TMAH é mais eficiente quando
comparada a mineralizagdo, para o tratamento de
amostras de tecidos biolégicos com alto teor de
gordura. Assim, o uso do reagente alcalino com a
adicao de um dispersante resulta em um método de
facil execugao, facilitando a rotina de analise dessas
amostras.

As condigbes estabelecidas para o tratamento de
amostras de tecidos humanos é adequada para a
determinacao de aluminio por GF AAS.
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