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Abstract

Development and validation of a method for
determination of Cd (Il) ions in cow milk samples
using aqueous two-phase system. This paper
propose a simple method of extraction and
quantification of cadmium in milk sample exploiting
ATPS by FAAS.

Introducao

O leite contem proteinas e minerais essenciais para
a vida, estando presente na dieta humana. Insumos
agricolas contaminados podem ser a principal rota
de contaminagdo por elementos traco téxicos no
leite." O cadmio se destaca entre os metais de
grande interesse ambiental, por sua alta toxicidade,
bioacumulagdo e poder carcinogénico, seu limite
méaximo estabelecido no leite é 50 pg L™
Determinar analitos em baixas concentracbes em
matrizes complexas como o leite é dificil e requer
novas estratégias analiticas. Assim, utilizar sistema
aquoso bhifasico (SAB) como método extrator é uma
boa alternativa, por ser rapido, simples, barato e
usam reagentes atéxicos. Entdo, esse trabalho visa
avaliar a eficiéncia do SAB na extracdo de Cd(ll) em
leite, utilizando polimero PEO1500 + Na,SO, + agua
e o0 extrator KI.

Resultados e Discussao

Neste trabalho foram estudados a influéncia da
concentracdo de Kl (0 a 280 mmol kg™); do tipo de
polimero (PEO400, PEO1500 e PEO6000)); e do
tipo de eletrélito formador do sistema (Na,SO,,
NaszCeHs0; e Na,C,4H406) sobre a porcentagem de
extracao (%E) de Cd(ll) (0,07 mmol kg™). Avaliaram-
se também o efeito da razdo massica e do
comprimento da linha de amarracdo (CLA). A
guantificacdo de Cd(ll) foi realizada por
espectrometria de absorcdo atbmica com chama
(FAAS). Verificaram-se extragBes quantitativas de
cadmio quando a [I'] > 168 mmol kg*(Figura 1). O
polimero que apresentou melhor resultado foi o
PEO1500. A maior %E para Cd(ll) ocorreu usando
Na,SO, (%E = 98,8 + 0,4%). Nos estudos da razéo
méssica e do CLA sobre a %E de Cd(ll), ndo foram
observadas diferencas significativas na extracao do
analito. Apés a otimizagdo dos experimentos, as
principais figuras de mérito do método foram obtidas
empregando leite integral fortificado (Tabela 1). Os
testes estatisticos indicaram que as premissas dos
residuos da calibracdo seguem a distribuicdo
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normal, sdo homoscedasticos e independentes. O
desvio da normalidade néo foi significativo (p>0,1).
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Figura 1. Efeito da concentracdo de Kl na (%E) de

cd(ll) no SAB PEG + Na,SO, + agua; T = 25°C).

Tabela 1. Figuras de mérito.

Parametros Valores
Faixa Linear (ug kg™) 22,4 - 150
Limite de deteccéo, LD (ug kg™ 3,3

Limite de quantificagdo, LQ (ug kg™) 22,4
Coeficiente de determinacao R*=0,9901
Precisdo (n = 5), RSD (%) 55-7,6
Recuperacéo (25 a 125 pug kg™; %) 98,5 - 102

Para avaliar a recuperacdo, amostras similares, leite
desnatado, leite pasteurizado, leite zero lactose e
leite fortificado com ferro foram dopadas com 50 ug
kg'l, sendo obtidas recuperacbes de, 106 + 1%,
952 + 0,6%, 1089 + 04% e 815 = 1%,
respectivamente. De acordo com a literatura, essas
recuperacdes indicam boa veracidade do método
proposto.

Conclusodes |

O SAB se mostrou eficiente na extracdo e pré-
concentracdo de cadmio em leite utilizando o
extrator de Kl. A validagao apresentou boa acuracia,
sendo este método uma alternativa ambientalmente
segura que pode ser utilizado na rotina para
guantificacdo de Cd(Il) em amostras de leite.

Agradecimentos |

IFNMG, IFES, CNPqg, PAPEMIG e DQ - UFMG.

1 IEA (2007). Instituto de Economia Agricola. Produtos LActeos:
Algumas consideragdes nutricionais e
econdmicas.http://www.iea.sp.gov.br/OUT/verTexto.phpcod Texto=1492
2. de Lemos, L. R.; Rodrigues, G. D.; Santos, I. J. B.; da Silva, L. H. M;
n x da Silva, M. C. H. J. Hazard Mater. 2012, 237-238, 209.

[N


http://www.iea.sp.gov.br/OUT/verTexto.php

