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1. INTRODUCAO

A busca por métodos alternativos de preparo de amostras vem sendo o foco
de muitos trabalhos, os quais tém como principal objetivo a minimizacdo de
possiveis inconvenientes relacionados a esta etapa (OLIVEIRA, 2003).

Isto é devido principalmente, ao fato de que os métodos convencionais de
analise sdo em sua maioria morosos, € mais propensos a contaminacfes, bem
como carecem de quantidades relativamente elevadas de amostras e reagentes, o
gue acaba influenciando diretamente nos custos de analise. Deste modo, se torna
necessario o desenvolvimento de métodos simples, rapidos, menos propensos a
perdas de analitos e contaminacdes, assegurando uma analise eficiente com
resultados exatos e precisos como é reportado por KORN et. al (2008).

Alguns procedimentos em frascos fechados utilizando pequenas massas de
amostras com adi¢cao de volumes reduzidos de reagentes séo relatados na literatura,
como citado por MORTARI et. al. (2004); CAMPOS et. al. (2009) e OLIZ et. al.
(2013).

Sendo assim, este trabalho descreve resultados preliminares de um estudo
utilizando micro quantidades de amostras e reagentes, baseado em procedimentos
de microdigestdes realizadas em micro frascos aliada a incidéncia de radiacdo
micro-ondas para posterior determinacéo de metais por técnicas espectrométricas.

2. METODOLOGIA

Os micro frascos utilizados para as micro digestdes foram produzidos com
material inerte a base de Teflon (PTFE), os quais sdo resistentes a acao de
reagentes oxidantes fortes. Massas de amostras (10 a 20 mg) de CRMs (DOLT-4
para quantificacdo K, Na e Mg; e NIST 2976 para quantificacdo de Cd) foram
pesadas diretamente nos frascos e volumes entre 150 a 300 pL de HNO3 bidestilado
foram adicionados. Apdés a completa digestdo das amostras e a temperatura
ambiente, estas foram transferidas de forma quantitativa para frascos eppendorf e
foram aferidas a 2 mL com agua deionizada.

Foi realizado um estudo prévio para estabelecer as condigcbes necessarias
(poténcia e tempo de irradiagdo das amostras), a fim de constatar a melhor poténcia
e 0 menor tempo para obter resultados confiaveis através do processo de micro



digestdo. Dessa maneira, as condicdes escolhidas e fixadas para todas as digestdes
foram: a poténcia média (347 W) por um tempo de irradiacdo das amostras de 5
minutos.

Posteriormente, as amostras preparadas dos CRMs utilizados foram levadas
a analise e as determinacdes se procederam da seguinte maneira: Na e K foi
realizada por F AES (Espectrometria de Emissao Atdmica com Chama), Mg por
F AAS (Espectrometria de Absorcdo Atdbmica com Chama) e Cd por GF AAS
(Espectrometria de Absorcao Atbmica com Forno de Grafite).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Avaliando-se os parametros de mérito obtidos, apresentados na Tabela 1,
pode-se observar boa linearidade das curvas de calibracdo (R=0,99), bem como
valores elevados de “a”, mostrando a sensibilidade do método proposto. Os LDs
alcancados pela metodologia se apresentaram adequados a proposta do trabalho
para a determinagéo de todos os analitos em estudo.

Tabela 1. Parametros de Mérito para K, Na, Mg e Cd.

Analito a(lL"mg) LD (ugg?h R
K 0,1680 26,2 0,9988
Na 0,1671 10,6 0,9982
Mg 1,2747 7,48 0,9963
Cd 0,0750 0,01 0,9955

a: coeficiente angular da curva; LD: limite de deteccéao;
R: coeficiente da curva de calibracao.

Pode-se também verificar a exatiddo dos resultados alcancados pelo método
proposto, ja que foram analisadas amostras certificadas de peixe. Segundo o0s
resultados apresentados na Tabela 2, foi possivel verificar uma boa concordancia
entre os resultados obtidos e os valores certificados para os analitos em estudo, 0
que comprova a exatiddo dos resultados. Além disso, a aplicacdo do teste-t de
Student mostrou para um nivel de 90% de confianca, que os resultados encontrados
nao apresentaram diferengas significativas em relacdo aos valores certificados
informados.

Tabela 2. Valores obtidos e valores certificados dos CRMs (média + desvio para n=3).

Analito VC (mg kg™) VE (mg kg ™) RSD (%)
K 9.800,0* 9.786,5 + 78,9 0,81
Na 6.800,0* 6.811,0 £ 93,5 1,37
Mg 1.500,0* 1.443,0 + 69,4 4,81
Cd 0,82 +0,16 0,80+0,10 12,50

VC= Valor Certificado (*informado sem desvio); VE= Valor Encontrado; RSD=
Desvio Padrao Relativo.

4, CONCLUSOES

O método proposto se apresentou como um procedimento simples, rapido e
seguro requerendo micro quantidades de amostra e reagentes, sendo adequado ao



preparo de amostras bioldgicas para posterior determinacdo dos respectivos
elementos por técnicas de espectrometria atbmica.
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