Decomposicdo de amostras de fumo utilizando sistema de refluxo para
posterior andlise por ICP OES
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1. INTRODUCAO

O consumo de produtos para queima feitos de fumos apresentam diversos
componentes quimicos, tanto organicos como inorganicos, que podem causar
diversas doencas como canceres em diversos 6rgaos, principalmente no pulmao,
boca e faringe, devido a inalacdo dos produtos gerados da queima do fumo
(KHILIF; 2010 e PAPPAS; 2006).

A presenca de metais presentes no fumo é devido ao solo ou a adicao de
defensivos agricolas e fertilizantes, assim ocorre a absor¢cdo desses elementos
pelas plantas. Dessa forma pode ocorrer o acumulo de metais potencialmente
toxicos em niveis elevados, como cadmio, chumbo, cromo e niquel, os quais
apresentam extrema facilidade de acumulacdo nos tecidos (KHILIF; 2010 e
PAPPAS; 2006).

Dessa forma é necessario o desenvolvimento de novos métodos de preparo
de amostra, que sejam mais econdmicos e que permitam a determinacédo de
metais volateis com a mesma, ou melhor, eficiéncia que os métodos ja descritos
na literatura de copo fechado. No qual pode-se destacar o sistema de irradiacéo
por micro-ondas, que € aplicavel para diversas matrizes e adequado para a
inUmeros elementos, mas devido seu elevado custo e de sua dificil operacéo, ndo
esta disponivel na maioria dos laboratérios de pesquisa e/ou rotina. Dessa forma,
uma alternativa para essa etapa € a utilizacdo de um sistema de refluxo que é
acoplado aos tubos do bloco digestores convencionais, que permite a utilizacdo
de elevadas temperaturas sem que haja perda de &cidos e de elementos volateis
(KRUG, 2010 e Oreste, 2013).

O objetivo do presente trabalho é avaliar a concentracdo elementar em
amostras de fumo, proveniente de cigarros industrializados, para verificar o risco
que o individuo pode sofrer ao queimar essas amostras. Para esse estudo, foi
utilizado um sistema de refluxo, a qual foi desenvolvido pelo nosso grupo de
pesquisa, para a etapa de preparo das amostras e a posterior determinagéo
elementar utilizado a técnica de ICP OES.

2. METODOLOGIA

2.1 Instrumentacao
As determinacgdes foram realizadas utilizando a técnica de Espectrometria de
emissao atdbmica por plasma acoplado (ICP OES).

2.2 Preparo da Amostra

Foram selecionadas cinco amostras de fumo, provenientes de diversas
marcas de cigarro, os quais foram adquiridos em comércio local. Foram
descartados o revestimento externo do cigarro (papel) e o fumo foi entdo



separado e triturado com o auxilio de um processador comercial a fim de garantir
uma maior homogeneidade das amostras.

2.2.2 Digestdo Acida

Pesaram-se aproximadamente 500 mg de amostra em um tubo de digestéao
e adicionaram-se 5 mL de HNOs bidestilado. Em seguida, os tubos com o sistema
de refluxo foram submetidos a uma temperatura do bloco digestor de 250 °C por
um periodo de 3 h, posteriormente deixou-se esfriar a 100 °C e adicionou-se 1 mL
de H202 por mais 1 h. Apos o resfriamento dos tubos de digestéo, transferiu-se o
liquido resultante para frascos volumétricos de 50 mL e aferiu-se com é&gua
desionizada.

2.2.3 Forno Micro-ondas

Pesaram-se cerca de 500 mg das amostras, as quais foram transferidas
para tubos de digestdo do forno de micro-ondas. Subsequentemente, foi
adicionado 1,0 mL de H202, posteriormente, 5,0 mL de HNOs bidestilado e 4 mL
de H20. A programacao do forno de micro-ondas (Anton Paar Modelo Multiwave
3000) foi de 20 minutos para digestdo a uma temperatura de 170 °C em uma
poténcia de 1200 W com pressao interna de 16,5 bar. Apos o resfriamento dos
tubos de digestao, transferiu-se o liquido resultante para frascos volumétricos de
50 mL e aferiu-se com agua desionizada.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de concentracdo dos analitos encontrados nas amostras
decompostas no sistema de refluxo estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados em concentracao de Cd, Pb, Cr e Ni encontrados para 5
diferentes tipos de amostras de fumo (n=3).

Concentragéo X + sd, mg kg (RSD, %)

Amostra -
Cd Pb Ni Cr
A 1,69 + 0,07 (4,1) <LD 3,17 £ 0,10 (3,3) 3,31 +£0,20 (5,9)
B 0,53 +0,09 (17,5) <LD 1,76 £ 0,19 (10,5) 1,49 £ 0,06 (4,0)
C 0,86 £ 0,15 (16,9) <LD 4,04 £ 0,62 (15,4) 3,67 £ 0,07 (1,86)
D 2,07 £ 0,12 (5,6) <LD 3,11 £ 0,84 (26,7) 2,55+0,32(12,5)
E 1,39 £ 0,07 (5,32) <LD 3,48 £ 0,13 (3,9) 2,38 £ 0,06 (2,5)

** + sd (média * desvio padrédo); RSD (desvio padréo relativo); LD (limite de detecg&o).

Os resultados de concentracdo dos analitos encontrados nas amostras
decompostas no micro-ondas estéo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Resultados em concentracao de Cd, Pb, Cr e Ni encontrados para 5
diferentes tipos de amostras de fumo (n=3).

Concentragéo X + sd, mg kg (RSD, %)

Amostra -
Cd Pb Ni Cr
A 0,66 + 0,03 (3,8) <LD 1,60,75 £ 0,04 (2,8) 1,08 + 0,50 (4,6)
B <LD <LD 0,63 + 0,04 (6,5) 0,98 + 0,05 (5,4)
C <LD <LD 1,61 + 0,10 (6,44) 2,08 + 0,16 (7,5)
D 0,67 £ 0,04 (5,2) <LD 1,05 + 0,01 (0,8) 0,72 £ 0,11 (14,9)
E 0,67 £ 0,04 (5,7) <LD 1,51 +0,17 (11,3) 1,18 + 0,04 (3,8)

** + sd (média * desvio padrédo); RSD (desvio padréo relativo); LD (limite de detecgéo).



Pode-se observar nas tabelas acima que os valores entre o sistema de
refluxo e o micro-ondas néo séo concordantes entre si, onde os valores do micro-
ondas sdo em média a metade dos valores do sistema de refluxo, essa diferenca
talvez ocorra devido a problemas na calibragdo do equipamento ou as solucdes
resultantes apresentaram efeito de matriz, refletindo nos resultados diferentes.
Sendo assim, faz-se necessario a realizacao de estudos complementares, como o
emprego de materiais de referéncia e/ou uso da técnica de adicdo do analito para
verificar quais dos métodos estudados apresentam a melhor exatidao.

4. CONCLUSOES

O presente trabalho ainda esta em fase inicial de estudo, conforme foram
apresentando pelos resultados obtidos. Sendo assim, ainda sera avaliado esses
métodos de preparo de amostras citados com as suas devidas otimizacdes
complementares, a fim de obter uma melhor exatiddo, assegurando a
confiabilidade da nova metodologia. Também deve ser avaliada a forma de leitura
instrumental, como por exemplo, a forma de calibragcdo do equipamento, no intuito
de eliminar eventuais problemas por efeito da matriz.

Apesar disso, o que pode-se concluir € que em amostras de fumo ha uma
concentracdo esperada para esses elementos toxicos (exceto para Pb), pois foi
possivel obter elevados sinais analiticos para elementos investigados.
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