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Introducao

O crescente aporte de poluentes das mais diversas naturezas, como residuos
de pesticidas e metais toxicos, principalmente nas regiées estuarinas devido a
atividades agricolas e industriais, tem gerado sérias preocupacdes a nivel global.

Além de contaminantes organicos, tais como PCBs e PAHSs, o controle de
elementos traco inorganicos em aguas e em organismos marinhos € de grande
interesse. No Brasil, existem trabalhos publicados sobre contaminagdo por
micropoluentes e a relagdo com os niveis permitidos por lei [1]. No entanto, devido a
extensdo da costa brasileira, sdo necessarios mais estudos sobre a presenca de
elementos toxicos no meio ambiente marinho.

Objetivo

No presente trabalho, foi aplicado um método para a determinagéo dos
elementos cadmio e chumbo em materiais de referéncia marinhos por
espectrometria de absorcdo atémica com atomizagdo eletrotérmica em forno de
grafite, ETAAS, e mercurio por espectrometria de absorgdo atdmica com geragao de
vapor frio, CVAAS.

Material e Método

Para a validacdo do método foram utilizados materiais de referéncia
certificados, MRC, de origem marinha NIST SRM 1566b (Oyster Tissue), NIST SRM
2976 (Mussel Tissue) e MR CCHEN - 002 (Almejas). O mesmo protocolo para
digestdo dos MRC foi utilizado para as duas técnicas. Aliquotas entre 100 e 400 mg
foram digeridas em mistura de 4 mL de HNO; concentrado PA e 1 mL de H;O, 30%
" (viv) PA, em bloco digestor a 90°C por trés horas, utilizando-se frascos fechados de
Teflon de 50 mL da Savillex.

Para a determinacdo de cadmio e chumbo foi utilizado o espectrémetro
AAnalyst 800 da Perkin-Elmer. Foram realizados testes para a otimizagdo do
programa de aquecimento do forno de grafite (temperaturas de atomizagao e
pirdlise, patamar, temperaturas de secagem, etc), e otimizagéo do volume de injecao
de amostra e padréo para obtencéo de melhor sensibilidade na analise. Também foi
realizada verificacdo da linearidade das curvas de calibrag&o utilizadas durante a
andlise. A curva de calibra?éo utilizada para a determinagdo de cadmio foi de até
aproximadamente 7 ng mL™' e para o chumbo foi de até 15 ng mL™ e o volume de
injecao foi de 20uL para ambos os elementos.

A deteccdo por CVAAS foi realizada no equipamento FIMS (Flow Injection
Mercury System) da Perkin-Elmer, no qual o Hg®" é reduzido a Hg® por adi¢éo de um
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agente redutor (SnCl,). A curva de calibragdo utilizada foi de até aproximadamente
10 ng mL™", sendo esta ajustada quando necessario, de acordo com o material de
referéncia a ser analisado. O volume de injec&o da amostra foi de 500 pL, o fluxo de
argonio de 50 mL min™, o fluxo do carregador em torno de 9-11 mL min™" e o fluxo do
redutor em torno de 5-7 mL min™.

Resultados
A Tabela 1 apresenta os resultados obtidos da analise dos MRC por ETAAS e
CVAAS.

Tabela 1 - Resultados obtidos para a determinagdo de cadmio e chumbo por ETAAS e
mercurio por CVAAS em materiais de referéncia de origem marinha.

Elemento MRC Valor certificado, ng Valor obtido,
g’ ngg’ RSD, % E, % Escorez
NIST SRM 2480480 2408+104 4,3 2,9 -0,6
1566b (n=5)
Cd NIST SRM 820+160 873+21 2,4 6,5 0,3
2976 (n=4)
MR CCHEN 520 520+5 0,9 1,7 -
002 (490-560) (n=1)
Pb NIST SRM 1190+180 1138+119 10,5 4,4 -0,2
2976 (n=4)
MR CCHEN 180 184+3 1,6 2.2 =
002 (120-230) (n=2)
Hg NIST SRM 37,1+1,3 37,9421 5,5 2.2 03
1566b (n=5)

n = nimero de determinagdes.

Pode-se observar dos resultados obtidos que, tanto o método de digestéo das
amostras quanto a determinacdo dos elementos por AAS s&do adequados. Na
avaliacdo da precisdo, foram obtidos valores de desvio padréo relativo, RSD,
inferiores a 11 %. A exatiddo obtida também & satisfatéria, com erros relativos, E;,
menores que 7 % e valores de escore z inferiores a 0,6.

Concluséo

Uma vez que o método aplicado foi considerado satisfatorio, este sera utilizado
como parte de um programa de doutoramento em que se pretende analisar a
. concentracdo dos elementos téxicos Cd, Pb e Hg em mexilhGes. Esses organismos
podem ser utilizados como biomonitores da qualidade das aguas, devido ao fato de
serem filtradores e possuirem a caracteristica de bioconcentrar elementos toxicos
[2]. Serdo utilizados mexilhdes da espécie Perna perna no litoral do estado de Séao
Paulo, uma vez que esta espécie se constitui em grande fonte de alimento, e €
cultivada em grande escala, visando sua comercializag&o.
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