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1 INTRODUCAO

A presenca de metais toxicos no meio ambiente € causada principalmente
por acbes antropogénicas.! Esta poluicdo ambiental afeta diretamente a seguranca
dos alimentos, colocando em risco a saude dos consumidores. Dentre esses
alimentos, a carne merece grande atencdo, pois o consumidor desse tipo de
alimento geralmente o faz diariamente. O controle de qualidade é uma pratica de
extrema importancia dentro de um contexto internacional de importacdo de produtos
carneos “in natura” e processados, uma vez que estes podem refletir o ambiente
onde o animal foi criado, ou até mesmo se esse alimento pode ter sido contaminado
durante o seu processamento.

Entre os contaminantes, o Pb destaca-se como um metal téxico, sendo
nocivo ao ser humano. Uma vez ingerido, o Pb pode deslocar-se via corrente
sanguinea chegando ao tecidos de 6érgdos como cérebro, coracdo, figado e rins,
podendo causar diversos problemas de saude. Grande parte da contaminacdo por
esse metal se da por meio de industrias como, por exemplo, de baterias,
siderirgicas e até mesmo pela queima de combustiveis fésseis.*

Para o controle de qualidade de produtos alimenticios, a espectrometria
de absorcdo atdbmica em forno de grafite (GF AAS) destaca-se como uma técnica
sensivel para a determinagcdo de Pb. Além disso, esta técnica tem como vantagem a
utilizacdo de pequena quantidade de amostra para analise e obtencdo de resultados
a niveis de pug L. Outro fator de extrema importancia na andlise de material
biolégico é a etapa de preparo de amostra, o qual necessita de grande atencéo a fim
de evitar perdas do analito por volatilizagcdo durante essa etapa.

Recentemente na literatura, varios trabalhos vém mostrando a eficiéncia
na solubilizacdo de material bioldogico em solucdo aquosa com hidréxido de
tetrametilaménio (TMAH), cujo procedimento dispensa o0 uso de energia para
aguecimento, tais como microondas ou ultrassom. As amostras fornecem uma
solugcdo com caracteristicas de uma suspensao, permanecendo estaveis durante
meses, mesmo quando estocada em temperatura ambiente.? 3

Com base neste contexto, o trabalho tem por objetivo realizar um estudo
para a validacdo de uma metodologia analitica para a determinacdo de Pb em
amostras de carnes processadas e “in natura” por GF AAS, ap0s solubilizacao
alcalina com TMAH.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Para uma melhor resposta analitica, temperaturas de pirdlise e
atomizacdo foram otimizadas, visto que estas etapas sdo de fundamental
importancia dentro de um programa de temperatura para a determinacdo do analito,
assegurando entdo a minimizacdo de erros de analise em relacdo a perdas por
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volatilizacdo. Esta otimizacao foi realizada com solucdes padrdo de 20 ug L™ de Pb
em meio de HNO3 1,3 % v/v com e sem a presenca de 50 pg de Ir como
modificador quimico.

Subsequentemente, pesou-se aproximadamente 100,0 mg de amostras
de carnes processadas (carne fatiada, salsicha e almbndega) e carne “in natura”
(suina e bovina), adquiridas em comércio local, e adicionou-se 300 pL de TMAH
25,0 % m/v a fim de uma solubilizacéo efetiva, a qual se deu em aproximadamente 3
horas em repouso. Ao final, a solu¢do foi aferida a um volume de 10 mL com agua
desionizada. Curvas de calibracdo foram construidas com padrdes aquosos, em
uma faixa de concentracéo de 10 a 40,0 pg L, para quantificacéo do analito.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A otimizacdo das temperaturas de pirdlise e atomizacéo realizadas pelo
estudo comprovou a eficiéncia do modificador apds sua adi¢cdo para obter uma maior
absorvancia do analito, comparando com a absorvancia sem a presenca de Ir. A
Figura 1 mostra o estudo realizado a diferentes temperaturas para ambas as etapas
citadas. Como o Pb € um metal volatil a tendéncia com o aumento de temperatura €
de perder este analito, com a adicdo de Ir foi observada menores perdas do
elemento nas temperaturas de pirdlise maiores.

0,10

0,08

0,06 S

Absorvancia

0,04

0,02

&

r— 1.+ 1 " 1 1 1 17
300 600 900 1200 1500 1800 2100 2400
Temperatura (°C)

Figura 1 — Curvas de temperatura de pirélise e atomizagéo para 20 ug L™ de Pb.
Pir6lise em meio aquoso sem a presenca de Ir (-| -) e com a adicdo de 5 ug de Ir (-e-
); atomizacdo em meio aquoso sem a presenca (-o-), com a adicdo de 5 ug de Ir

(-0-).

Conforme o estudo apresentado na Figura 1, as etapas de pirolise 2 e
atomizacdo que mostraram ser mais eficientes para a quantificacdo do analito foram
800 e 2000 °C, respectivamente. As demais etapas com as suas respectivas
temperaturas e tempo também estdo expressas na Tabela 1. Esse programa de
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temperatura foi estabelecido para a analise das amostras de carne solubilizadas em
meio alcalino.

Tabela 1 — Programa de temperatura utilizada para a determinacdo de Pb em
amostras bioldgicas.

Etapa Temperatura (°C) Tempo (s) Vazdo de Gas (L min™)
Secagem 1* 120 20 0,1
Secagem 2* 250 10 0,1
PirGlise 1* 300 10 0,1
Pirdlise 2 800 10 0,1
Atomizacao 2000 5 0
Limpeza* 2200 3 1,0

* Etapas e temperaturas informadas pelo fabricante.

Os parametros de mérito para o método proposto apresentou um
coeficiente angular de 0,0039 L pg™ e um coeficiente de correlacao linear de 0,996.
As amostras reais analisadas apresentaram concentracdo abaixo do limite de
deteccao (LD) obtido pelo procedimento desenvolvido, o qual trata-se de 1,872 pug L
! para a solucéo resultante do preparo das amostras ou 0,187 pg g na amostra
solida.

4 CONCLUSAO

A técnica de GF AAS mostrou potencialidades para a determinacédo de Pb
em amostras de carnes. No entanto, a massa utilizada no volume que foi diluido a
solucdo da amostra, ndo permitiu a deteccédo de Pb nas amostras reais. Certamente
0 método detectaria com facilidade o metal em uma amostra contaminada. Assim
sendo, as proximas etapas do trabalho envolverdao o estudo de outros modificadores
quimicos, assim como o aumento da massa da amostra com a finalidade de
melhorar o LD do método.
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