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Resumo

A espectrometria de absor¢do atdmica com chama (FAAS - Flame Atomic Absorption Spectrometry) é uma
técnica analitica quantitativa bem estabelecida e muito utilizada em laboratérios de rotina na determinacdo de
elementos em baixas concentracBes presentes em diversos tipos de amostras. Esta técnica consiste na
atomizagdo da amostra em fase liquida em uma chama, e na absor¢éo de uma radia¢do especifica pelos atomos
do elemento a analisar (analito) produzidos nessa chama (célula de absorcéo). A concentracdo é medida pela
intensidade da energia absorvida. Neste trabalho € apresentado o uso da FAAS em um laboratdrio de rotina para
a determinacéo de chumbo e niquel em matrizes aquosas, oriundos do desenvolvimento de um projeto realizado

no CETEM intitulado “Utilizag&o de Minerais na Remocdo de Metais e Poluentes Recalcitrantes (Litho)".

1. Introducéo

A espectrometria de absor¢do atémica com chama (FAAS) revolucionou a determinagao de elementos metalicos
durante as décadas de 1950 e 1960. Foi desenvolvida e proposta no inicio dos anos 50 por Alan Walsh, que
publicou os resultados de seu trabalho na revista Spectrochimica Acta, em 1955 (RIBEIRO et al, 2002). Apesar
de ser uma técnica antiga, ela é ainda muito utilizada nos dias de hoje, visto o crescente nimero de publicactes
e 0 grande nimero de laboratérios que possuem o equipamento, principalmente os laboratorios industriais
(AMORIM et al, 2008).

O instrumental basico de um FAAS inclui uma fonte de emisséo, que geralmente é uma lampada de catodo oco,
mas pode ser uma lampada de descarga sem eletrodo; a célula de absorcdo, que é uma chama; um

monocromador; um fotodetector; um amplificador e um sistema de leitura.

O método baseia-se na absorcao de uma energia radiante pelas espécies atdmicas neutras, ndo excitadas, em
estado gasoso. Diante disso, uma amostra em solugao é introduzida, na forma de um aerossol, em uma chama
apropriada. A chama cumpre, assim, a funcdo de célula na absorciometria convencional. A extensdo da
absorcdo, que se processa a custa de transicdes eletronicas do estado fundamental a um estado energético
mais alto, € uma medida da populag&o de &tomos do analito presente na chama e, portanto, da concentragdo do

analito na amostra.

Apesar de ser uma técnica com poucas interferéncias, as interferéncias existentes sdo muito bem determinadas

possibilitando métodos acessiveis para a corre¢cdo da maioria dos problemas. De um modo geral, as
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interferéncias podem ser classificadas em espectrais e ndo espectrais. As primeiras sdo relacionadas a absorcao
da radiacdo especifica por espécies que nédo sdo o analito, enquanto que as seguintes sao aquelas que fazem
variar a populagéo de &tomos do analito na célula de absor¢do (CAMPOS & CURTIUS, 1991).

As interferéncias espectrais devem-se as absor¢des ndo especificas, ou seja, uma parte da radiagdo incidente
sobre a amostra é absorvida (ou espalhada) por outra(s) espécie(s) que ndo o analito. As interferéncias
espectrais, também chamadas de background, podem ser eliminadas pelos desenhos atuais dos nebulizadores
e queimadores, pela escolha correta da chama, pela utilizacdo da solugdo-branco ou ainda por técnicas
instrumentais que corrigem o0 background simultaneamente. Como exemplo, um corretor de background muito
utilizado é a ldmpada de arco de deutério, que emite um espectro na faixa de 190 a 400 nm. De modo resumido,
0 principio de funcionamento desse corretor se baseia na leitura da absorvancia total (atdmica + fundo) com a
lampada de catodo oco, enquanto que com a lampada continua, apenas o fundo € lido (Figura 1) (SILVA
JUNIOR, 2015).

Background correction

Figura 1. Esquema de correc¢éo de background utilizando um corretor de Deutério.

2. Objetivos

O trabalho tem como objetivo fornecer subsidios para o desenvolvimento de um projeto no CETEM intitulado
“Utilizacdo de Minerais na Remoc&o de Metais e Poluentes Recalcitrantes (Litho)". E apresentado o uso da

FAAS em um laboratdrio de rotina para a determinagéo de chumbo e niquel em matrizes aquosas.
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3. Materiais e Métodos

3.1. Equipamentos e materiais

No laboratorio do GQA / COAM existem trés espectrdmetros de absorcdo atdmica com chama: Agilent, modelo
SpectrAA-55B; Agilent, modelo SpectrAA-50B; e Thermo, modelo Solaar S4. Qualquer um desses equipamentos
pode ser utilizado para a determinagdo de chumbo e niquel. As condigbes operacionais para a determinagdo
sdo: chama de ar / acetileno (99,7 a 99,8% de pureza), corrente da ldmpada igual a 10 mA para chumbo e 4,0
mA para niquel e comprimentos de onda iguais a 217,0 e 232,0 nm, respectivamente. O corretor de Iampada de

Deutério foi utilizado para a determinacao de todos os elementos.

Todas as solu¢Bes sdo preparadas utilizando agua deionizada e todos os reagentes utilizados séo, pelo menos,
de grau analitico (P.A.). Solucbes padrdo contendo 1000 mg L de cada um dos elementos foram fornecidas
pela Ultra Scientific para o preparo de soluges padrao intermediarias.

3.2. Procedimento utilizado para a determinacéo de chumbo e niquel por FAAS

O procedimento consistiu em construir duas curvas de calibracdo contendo concentragdes de 2,0; 10,0 e 20 mg

L1paraoPbe0,5;2,0e5,0mgL?para o Ni em solucdo de HNOs 5% viv.
Testes de Adicéo e Recuperacéo foram realizados em duas amostras para validagdo do método analitico.

Os limites de quantificacdo foram de 0,1 mg L para Pb e Ni.

4. Resultados e Discussao

Os testes de adicdo e recuperacdo revelaram que as recuperagdes foram satisfatorias (100 — 102%) (Tabela 1).

Os desvios padréo relativos foram < 3%.

Tabela 1. Recuperacdes de chumbo e niquel em testes de Adicdo e Recuperacdo (n = 3)

Amostra Analito o .
(mg L) adicionada (mg L) final (mg L) (%)
3041 Pb 73101 50+0,1 125+0,1 101
3042 Pb 6,8+0,1 50+0,1 118+0,1 100
3071 Ni 16+0,1 15+0,1 32+0,1 102
3072 Ni 22+0,1 15+0,1 3,7+0,1 100
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5. Conclusao

A Espectrometria de Absorcdo Atdbmica com Chama utilizando corretor de Deutério foi uma técnica adequada
para a determinacdo de chumbo e niquel. As recuperacdes encontradas nos testes de Adi¢do e Recuperacdo

variaram entre 100 e 102%. Os desvios padrao relativos foram < 3%.
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