INTRODUCAO

Acacia mearnsi

Condensados

OBJETIVO

Desenvolver um meétodo analitico simples, rapido e exato para a determinacao

sequencial de cadmio e cromo em amostras de tanino por espectrometria de absorcao

atomica de alta resolucao fonte continua e forno de grafite utilizando amostragem

direta de sélidos.

EXPERIMENTAL

]

REAGENTES

PREPARO DE
AMOSTRA

DETERMINACAO SEQUENCIAL DE Cd E Cr EM AMOSTRAS DE TANINO POR

ESPECTROMETRIA DE ABSORCAO ATOMICA DE ALTA RESOLUCAO COM
FONTE CONTINUA E FORNO DE GRAFITE UTILIZANDO AMOSTRAGEM
DIRETA DE SOLIDOS (HR-CS SS-GF AAS)
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Taninos

Presenca de
metais pesados

Componentes

lifendli :
polifenclicos Casca, madeira

e sementes de
algumas arvores

H

Adequado para:

L

Farmacos

Classificados em :

Hidrolisaveis

Vinho

Potencialmente
perigosos para humanos

# Calibracao: Solucoes padrao aquosas de Cd e Cr
# Massa de amostra : 0,02 — 0,25 mg

Moidos em micro-moinho
Peneirados em peneira de poliester de 200 pm

Secados em 50 °C por seis horas em uma estufa

Amostrador solido: SSA6 (Analytik Jena, Alemanha)
Micro balanca : M2P- Sartorius
Micro moinho A 11 Basic (IKA — Werke, Germany)

v' ContrAA 700 (Analytik Jena, Alemanha);
v Plataformas para sélido (Analytik Jena Part no. 407-
152.023)
v Forno de grafite para solido (Analytik Jena Part no. 407-
- A81.303)

‘ v Cr: A: 357,9nm (CP £ 1);
' v Cd:A:2288nm (CP%1)

T s
Etapas Temperatura (°C) Rampa (°C s %) TempoAde. Fluxo de gas (L min %)
permanéncia
Secagem 1 90 10 20 2
Secagem 2 120 20 40 2
Pirdlise 400 300 40 2
Atomizacéo 2 1500 3000 8 0
Resfriamento e troca de comprimento de onda
Pirdlise 1500 500 1 2
Atomizacao b 2500 3000 7 0
Limpeza 2650 500 8 2

& Atomizacéao do Cd

b Atomizacao do Cr

RESULTADO E DISCUSSAO

Curvas de pirolise e atomizacao
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Fig. 1: a) Curvas de pirdlise para 10 pg Cd (-e-) e 150 pg Cr (-A-); Cd (-e-) e Cr (- ¥-) na amostra de tanino pinus. T,,,= 1500 °C e
2500 °C para Cd e Cr, respectivamente. b) Curvas de atomizacao para 10 pg Cd (-e-) e 150 pg Cr (-A-); Cd (-e-) e Cr (-¥V-) na
amostra de tanino pinus. T,,.= 400 °C para Cd e T,,= 400 °C e 1500 °C para Cr. A absorvancia foi normalizada para 0,25 mg de
amostra.
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Perfis de sinais analiticos
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Fig. 2: Perfis de absorvancia para a amostra de tanino pinus a) Cd e b) Cr. T;= 400 °C para Cd e T ;= 400 °C e 1500 °C para Cr.

mm ANALISE DE TRACOS

T,.om= 1500 °C para Cd e 2500 °C para Cr.
Parametros de merito
Analito Equacéo de regresséo linear R m./pg LOD2/ ug kgt LOQa/ pg kgL
Cd Aint = 0,01316m (pg) + 0,00201 0,99952 0,31 0,5 2
Cr Aint =0,00194 m (pg) + 0,01346 0,99781 2.2 17 57
*Calculado para 0,25 mg de amostra
Cd Cr
CRM
Certificado Encontrado RSD (%)  Certificado Encontrado RSD (%)
N6 de pinheiro (mg kg™) 0,23+0,04 0,20%0,01 6 - - -
Ramos de arbustos (mg kg™) - - - 2,6 0,2 2,8%+0,2 7
Cha (ug kg™*) 62 % 4 64 4 7 0,45%0,1 0,46 0,02 3

Resultados analiticos obtidos

Concentracéo de Cd (ug kg™) Concentracéo de Cr (mg kg™)

Amostras
Valor encontrado RSD (%) Valor encontrado RSD (%)

Tanino pinus 180 + 25 14 3,1+0,3 9
Tanino acacia-negra 2,6 £0,3 10 3,2+0,2 6
Tanino quebracho 3,5+0,2 7 0,8 0,1 13
Tanino mimosa 8,0+0,8 10 1,8+0,1 5
Tanino castanheiro 53+ 8,0 15 2,4+0,2 8
Tanino enoldgico 1 3,8+04 10 3,1+0,2 6
Tanino enologico 2 21 +2 9 3,004 13
Tanino tara 3,704 11 4,4 +0,3 7

CONCLUSOES

v O método mostrou-se rapido, exato e preciso;
v Foi possivel realizar a calibracdo com padrdes aquosos;
v A amostragem direta reduziu o manuseio da amostra e a elevada sensibilidade

da técnica tornou o método adequado para analises de rotina.
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