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1 INTRODUÇÃO 
 

A contaminação de alimentos por metais pesados é uma das principais fontes 
de exposição humana e tem merecido ampla atenção dos grandes importadores 
mundiais.1 A presença de metais pesados nos tecidos e produtos de origem animal 
podem ser resultado tanto da ocorrência natural desses elementos no solo, rações 
contaminadas, medicamentos, contaminação industrial, as quais podem estar 
associadas as etapas de processamento, descarte de resíduos e/ou insumos 
agrícolas. Dentre esses contaminantes, o controle de Cd é de grande interesse a 
saúde pública, devido ao seu alto grau de toxicidade, mesmo em pequenas 
concentrações, sendo que a exposição a este elemento é prejudicial à saúde 
humana.2 

Sendo o Brasil líder mundial na produção e exportação de carnes, se faz 
necessário o controle desses contaminantes, uma vez que essa prática é quase uma 
obrigação no contexto do comércio internacional de produtos pecuários “in natura” e 
processados.3 Dentre as mais variadas técnicas analíticas utilizadas na 
determinação destes contaminantes, a espectrometria de absorção atômica com 
forno de grafite (GF AAS) apresenta-se como uma das mais adequadas para a 
determinação de Cd, pois apresenta elevada sensibilidade e seletividade, 
necessitando de pequenas quantidades de amostra para análise, na ordem de mg 
ou µL.4 

Outro fator importante dentro de um contexto analítico para o controle da 
qualidade de alimentos é a etapa de preparo de amostra. Recentemente, vários 
autores vêm desenvolvendo trabalhos com amostras biológicas solubilizadas em 
meio alcalino com o uso do hidróxido de tetrametilamônio (TMAH). Em tal processo, 
as amostras podem ser solubilizadas a temperatura ambiente em um curto período 
de tempo. Além disso, as amostras tratadas neste meio apresentam um baixo fator 
de diluição e permanecem estáveis durante meses, mesmo quando estocada a 
temperatura ambiente.2,5 

Com base neste contexto, objetiva-se nesse trabalho o desenvolvimento e 
validação de uma metodologia analítica para a determinação de Cd em amostras de 
carnes processadas e “in natura” tratadas com TMAH por GF AAS. 
 
2 METODOLOGIA (MATERIAL E MÉTODOS) 

 
Amostras de carne processada enlatada (carne fatiada, salsicha e 

almôndega) e “in natura” (bovina e suína), adquiridas em comércio local, foram 
tratadas em meio alcalino com TMAH. Aproximadamente, 100 mg de amostra foram 
pesadas em triplicata e adicionados 300 µL de TMAH 25% (m/v) e deixadas em 
repouso a temperatura ambiente até completa solubilização (~ 3 horas). 
Posteriormente, as soluções foram aferidas a 10 mL com água desionizada. Para 



 
 

avaliar a exatidão da metodologia proposta, amostras de referência certificadas 
(CRM) também foram analisadas.  

Para o procedimento de análise, primeiramente foi necessário a otimização da 
temperatura de pirólise e atomização, realizada com o uso de padrão aquoso de 1,0 
µg L-1 de Cd, com e sem a presença de um modificador químico, no caso Pd. 

 Curvas de calibração para quantificação do analito foram construídas em 
meio aquoso na faixa de concentração de 0,25 a 1,0 µg L-1 na presença de HNO3 
1,3% v/v. 
 
3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Para a determinação de Cd por GF AAS, deve-se seguir um programa de 
etapas de temperatura e tempo a fim de assegurar a completa eliminação da matriz 
e atomização do analito. Com isso, foi necessário uma otimização em diferentes 
temperaturas de pirólise e atomização, a fim de evitar possíveis erros durante a 
análise, como por exemplo, a perdas por volatilização durante a pirólise ou até 
mesmo interferências provocadas pela incompleta eliminação da matriz, que podem 
apresentar tanto interferências espectrais e não espectrais. A figura 1 mostra o 
estudo realizado para essas etapas.  
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Figura 1 – Curvas de temperatura de pirólise e atomização para 1 µg L
-1

 de Cd. Pirólise em 
meio aquoso (-| -),  com a adição de 5 µg de Pd (- -); e atomização em meio aquoso (- -), com a 
adição de 5 µg de Pd (-0-).  
 

A presença do modificador químico que tem a finalidade de garantir o analito 
em temperaturas mais elevadas, propiciando uma pirólise mais eficiente, 
possibilitando uma eliminação completa da matriz durante esta etapa, mostrou-se 
aceitável, uma vez que nas temperaturas de pirólise foi observado um platô, 
estabilizando o sinal entre 300 a 500 °C. 



 
 

A Tabela 1 apresenta o programa de temperatura e tempo otimizado pelo o 
estudo realizado para a determinação de Cd.  
 

Tabela 1 – Programa de temperatura utilizada para a determinação de Cd em amostras biológicas. 

Etapa Temperatura (°C) Tempo (s) Vazão de Gás (L min-1) 
Secagem 1* 120 20 1,0 
Secagem 2* 250 10 1,0 
Pirólise 1* 300 10 1,0 
Pirólise 2 500 10 1,0 

Atomização 1500 5 0 
Limpeza* 2200 3 1,0 

* Etapas e temperaturas recomendada pelo fabricante do equipamento. 

 
Os parâmetros de mérito para o método proposto apresentou um coeficiente 

de correlação angular (a) de 0,1210 µg L-1, linear (R) de 0,996 e limite de detecção 
(LD) de 0,077µg L-1. 

Para as análises das amostras reais as concentrações de carnes 
processadas e “in natura” apresentaram-se abaixo do limite de detecção (LD). A 
metodologia proposta foi validada por análise de diferentes CRM de carnes e os 
resultados estão apresentados na Tabela 2. Pode-se observar uma concordância 
dos resultados obtidos com os valores esperados, apresentando RSD abaixo de 
10%.  
 

Tabela 2 - Determinação de Cd em CRMs por GF AAS. 

CRM Valor Certificado (mg Kg-1) Valor Encontrado (mg Kg-1) RSD (%) 

DORM 3a 0,290 ± 0,020 0,276 ± 0,025 9,1 
DOLT 4b 24,3 ± 0,8 24,1 ± 0,9 3,7 

2976c 0,82 ± 0,16 0,72 ± 0,03 4,2 
a
Proteína de peixe; 

b
Fígado de Peixe; 

c
Tecido de Mexilhão.  

 
4 CONCLUSÃO 
 

A metodologia proposta apresentou-se adequada para a determinação de Cd 
em amostras de carnes processadas e “in natura”, pois além dos resultados 
apresentarem concordantes com o material de referência, a técnica mostrou-se 
simples e rápida, atendendo as legislações nacionais e da união européia para o 
controle deste metal. Além disso, a solubilização em meio alcalino caracterizou-se 
como uma etapa efetiva e segura, o que torna atrativo para trabalhos futuros, os 
quais visam a determinação de outros elementos nas amostras de carnes em geral. 
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