$

UFRGS
PROPESQ

XXXI SIC

o 25 ¢ OUTUBRO ¢« CAMPUS DO VALE

VIABILIDADE DO EMPREGO DA ANALISE DIRETA DE SOLIDOS PARA A DETERMINACAO DE
METAIS EM SEMENTES POR HR-CS GF AAS

Natalia K. V. dos Santos (IC), Morgana B. Dessuy (PQ)
Instituto de Quimica, Universidade Federal do Rio Grande do Sul

- =. GRUPO DE

nEEE ANALISE DE TRACOS

B BB nivic de Quimica - UFRGS

INTRODUCAO

Amostras de sementes - Analitos
ia
Amaranto Abobora ) G (0
@) @) )
5—-8 % de oleo 30 -50 % de dleo — = =
Analise direta de sélidos
Vantagens Desvantagens
* Minimo preparo * Interferéncia da matriz
* Menores massas de amostra  Heterogeneidade
* Minimo consumo de reagentes
_ _ 8 N \\> Afeta a precisao
* Menor risco de contaminacao >
do método
OBJETIVO

Desenvolver um método analitico, empregando a HR-CS SS-GF AAS, para
a determinacao de forma sequencial e simultanea de trés elementos,
sendo primeiramente medido Cd e, em sequéncia, Fe e N;j,
simultaneamente, a partir de uma unica aliquota de amostra.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Pesagem da
aliquota a ser
analisada

modificador
0.1% m/v Pd,

0.06% m/v Mg
Triton X-100

ad

contrAA 700, Analytik Jena

0.14

Absorvancia
Absorvancia

Cd: A= 228,802 nm (principal) Ni: A= 232,003 nm (principal)
Pirdlise: 600 °C Fe: A= 232,036 nm (1,4% sensibilidade relativa)
Atomizacado: 1500 °C Atomizacdo: 2500 °C
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RESULTADOS

Influéncia de massa de amostra
v' Comportamento linear de 0,2 a 2,0 mg.

Influéncia do tamanho de particula da amostra na precisao
Tabela 1. RSD das medidas de absorvancia integrada obtidos para n=6

Tamanho (pum) Cd Ni Fe
Sem controle 3% 13% 17%
<250 7% 16% 10%
<180 5% 4% 7%
<150 6% 11% 4%
<77 6% 4% 3%
<45 4% 7% 4%

v’ A partir de 180 um se obtém desvios padrdes relativos satisfatérios;
X Aplicacao da condicao nao é bem sucedida em amostras mais oleosas.

Estudo de homogeneidade de Kurfirst et al. (1993)
Tabela 2. He (mg¥?) e RSD obtidos para a determinacdo dos analitos em
sementes de girassol torradas em trés faixas de massa (n=10 para cada intervalo).

0,2-0,50 mg 0,51-0,80 mg 0,81-1,1 mg
Analito
He RSD He RSD He RSD
Cd 9,9 17 8,3 11 9,3 8,8
Ni 7,5 12 9,8 8,2 6,8 10
Fe 7,3 12 8,3 9,4 7,8 8,7

v’ Constante de homogeneidade He < 10 mg!/2 para todas as faixas;
v Todas as massas de amostra estudadas sdo homogéneas.

Determinac¢ao dos analitos
Tabela 3. Concentracao de Cd, Ni e Fe nas amostras de sementes.

Cd Ni Fe
Semente
ug kg RSD (%) mg kg RSD (%) mg kg RSD (%)
Amaranto 12+1 9 0,63+0,04 7 141+ 9 7
Quinoa 38 +2 6 1,3+0,1 6 55+5 8
Chia 2,7+0,2 6 1,8 10,2 10 75+ 4 6
Girassol Crua 108 £ 21 19 2,704 13 40t 3 7
Girassol Torrada 127 =20 16 3,3+0,3 8 43 +3 7
CONCLUSAO

O método desenvolvido para a determinacao sequencial e simultanea de
Cd, Ni e Fe, por HR-CS GF AAS em sementes se mostrou preciso e exato.

Nao se pode determinar os analitos na semente de abdbora devido a uma
interferéncia espectral.
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