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As xantanas sdo biopolimeros naturais produzidos por fermentagdo utilizando
bactérias do género Xanthomonas. S&o utilizados por diversos ramos da inddstria —
principalmente o alimenticio - como estabilizante, espessante e emulsificante.Contudo,
durante a etapa de processamento, ela pode ser contaminada com metais toxicos através do
uso de reagentes de baixo grau de pureza.O objetivo deste estudo é o desenvolvimento de um
método analitico para a determinacdo de Pb por espectrometria de absorcdo atbmica de alta
resolucdo com fonte continua com forno de grafite (HR-CS GF AAS) em amostras de gomas
Xantanas comerciais e nas produzidas em escala piloto.

Para determinacdo de metais tdxicos em baixas concentragdes, a técnica de
espectrometria de absorcdo atbmica em forno de grafite (GF AAS) tem sido muito utilizada.
Esta técnicapermite a andlise tanto de amostras liquidas como sélidas. A analise direta de
solidos apresenta como principal vantagem o manuseio minimo das amostras, evitando assim
contaminaces. Contudo, a analise direta aplicada para determinacdo de elementos traco pode
acarretar em interferéncias espectrais e ndo-espectrais que podem ser adequadamente
investigadas e corrigidas através da HR-CS AAS, fornecendo uma série de informacdes
indisponiveis em instrumentos convencionais, também chamados fontes de linhas.

Todas as medidas foram feitas em um espectrometro de absorcdo atémica de alta
resolucdo com fonte continua em forno de grafite, modelo ContrAA 700 (AnalytikJena). A
avaliacdo do sinal foi feita utilizando-se 3 pixels (CP£1) na linha analitica de 283,306 nm.
Foram utilizados tubos de grafite piroliticos com aquecimento transversal para amostragem
solida e com plataforma integrada para as amostras em solucdo. Para andlise direta de sélidos,
em torno de 0,80 mg das amostras foram pesadas diretamente na plataforma de grafite usando
uma microbalanga (Sartorius), com uma precisdo de 0,001 mg. Para eliminar a interferéncia
parcialmente sobreposta ao sinal analitico do Pb no CP+l1, foram investigados o0s
modificadores quimicos em solucdo Pd 0,1% (m/v) + Mg 0,06% (m/v), na presenca de H20- e
HNOs3, e NHsH2PO4 1% (m/v) em Triton X-100 0,05% (v/v). Embora a solucdo de Pd/Mg
com HNOs minimizasse a interferéncia no CP, o modificador que permitiu uma adequada
eliminacdo da absor¢do do fundo no CP +1 foi NH4sH2PO4 (0,2 mg) nas temperaturas de
pirdlise e atomizagdo de respectivamente 900 e 1800°C, que estabiliza o sinal analitico de Pb
tanto das amostras como dos padrdes aquosos. Trés amostras de xantana produzidas em escala
piloto em diferentes condi¢cfes de fermentacdo variaram a concentracdo de Pb entre 68 e 909
ng.g™. Nas amostras comerciais, os resultados da determinagdo de Pb foram entre 21 e 153
ng.g.

Para validacdo dos resultados da anéalise direta de solidos, foi feita a decomposicdo
acida assistida por irradiacdo com micro-ondas. Para isso, em torno de 0,15 g de amostra foi
misturada com 4 mL de HNOs concentrado e 2 mL de H2O e submetidas a irradiagdo por
micro-ondas. Apos as amostras digeridas foram avolumadas a 10 mL com &gua ultra-pura. A
determinacdo de Pb foi efetuada usando modificador quimico Pd 0,1% (m/v) + Mg 0,06%
(m/v)em solucdo. O programa de temperatura foi otimizado, usando 900 °C e 2100 °C como
temperatura de pirdlise e atomizacdo respectivamente. O método de decomposicdo foi
aplicado a uma das amostras avaliadas pelo método da analise direta de sélidos e os
resultados obtidos entre os métodosndo mostraram diferenca significativa. Outras amostras
ainda serdo investigadas para completa validagdo do método de analise direta de sélidos. Um
método para determinacdo de Pb em amostras de xantana simples e rapido foi desenvolvido
empregando andlise direta de amostras.






