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RESUMO

Neste trabalho, as concentracbes dos metais Cd e Pb foram
determinadas em amostras de material particulado retido em filtros de ar
condicionado tipo split locados em laboratérios do Departamento de Quimica
da UFSC por meio da técnica de espectrometria de absorcdo atdémica com
fonte de linha e atomizagédo em forno de grafite. A ideia inicial desenvolveu-se
em realizar uma coleta do material contido nos filtros de ar condicionado e
observar, através de uma “varredura” inicial, a composi¢ao do conteudo de
material particulado de “aspecto acinzentado” que se acumula nos filtros dos
aparelhos. Nesse processo, deparou-se com quantidades significativas de Cd,
Pb e Zn, entre outros analitos. O preparo de amostras, foi realizado através de
digestdo &cida, utilizando HNOs, HCI, e H202, produzindo respostas
satisfatérias. A amostra de material particulado digerida foi analisada por GF
AAS, empregando as temperaturas de pirélise, otimizadas de 800°C para Cd e
1000°C para Pb, e um tubo de grafite com uma plataforma de L’'vov, com a
utilizacao de 10ug de Pd para Cd e 5 ug de Pd para Pb, que foi utilizado como
modificador quimico. Os resultados encontrados mostraram-se preocupantes
em vista da quantidade de metais toxicos presentes no material particulado
retido nos filtros de ar condicionado do tipo split, sendo que eles estdo
alocados em ambientes internos de pesquisa, onde ha transito diario de
pessoas. Os limites de deteccdo dos métodos otimizados foram de 0,007 e
0,06 ug g* para Cd e Pb, respectivamente.Ainda, os coeficientes de correlacédo
foram de 0,998 e 0,999. Nesta pesquisa, foram analisados o conteudo retido
em oito condicionadores de arpresentesem laboratérios de quimica analitica,
Lares/Lema e um laboratorio de ensino da Universidade Federal de Santa
Catarina. Além do exposto, este trabalho € o inicio de uma potencial avaliacdo
de riscos que os individuos estdo sujeitos a exposicdo de possiveis agentes

toxicolégicos dentro de um espaco interno com pouca ventilagéo.

Palavras-chave: Material particulado, absor¢ao atdbmica, metais toxicos.
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INTRODUCAO

Com o0 nascimento de diversas tecnologias, desde o surgimento da
Revolucdo Industrial, uma quantidade absurda de gases e materiais
particulados vém sendo jogados na atmosfera. Assim, com a ascensao dessa
revolucdo no século XVIII, os problemas oriundos a poluicdo atmosférica
comecaram a ter implicagdes mais abrangentes na qualidade do ar e na saude,
causadas principalmente pela intensificacdo na queima de combustiveis como
carvao, lenha e, posteriormente, combustiveis geradores de energial. Outrora,
mais tarde, entre os séculos XIX e XX, o grande avanco no mercado
automobilistico influenciou os grandes impactos, vistos até o dia de hoje. Esses
impactos estdo principalmente ligados ao rapido crescimento populacional,
novos meios de transporte e novas industrias que vém sendo criadas e estao
cada vez mais contribuindo para estes avancos. Uma das fontes mais
preocupantes e significativas da poluicdo do ar atmosférico, como também
aguele relacionado a ambientes internos, € o grande lancamento de
guantidades de material particulado oriundos da queima de combustiveis
fosseis?.

O termo material particulado atmosférico (MPA) esta associado a um
potencial poluente do ar, que pode ser emanado naturalmente ou mesmo por
fontes antropicas’. Em ambientes fechados, com pouca circulacdo, as
atividades desenvolvidas por trabalhadores é um dos maiores responsaveis por
sua emissdo3. Em sua analise composicional, estdo associadas diversas
espécies quimicas, com énfase para metais téxicos. Em laboratérios de
andalise, por exemplo, a presenca deles pode estar associada a utilizacédo
indevida de amostras que apresentam composicoes de metais, e exposicao de
sistemas de preparo de amostras. Ja em ambientes em geral, pode estar
associado a poluicdo ocasionada por queima de combustiveis fésseis, entre
outros fatores. Deve-se dar uma atencdo maior a particulas mais finas que
acabam sendo as mais nocivas ao corpo humano, sendo que a exposicao a
elas esta relacionada a diversas doencgas, incluindo as que retardam o
funcionamento do sistema respiratério, como também do sistema
cardiovascular?.

Uma das fontes mais preocupantes e significativas da poluicdo do ar
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atmosférico, como também aquele relacionado a ambientes internos, € o
grande acumulo de quantidades de material particulado oriundos da queima de
combustiveis fosseis, principalmente pela toxicidade de alguns componentes
desta matriz3.

Atualmente, a espectrometria de absorcédo atbmica (AAS) é uma técnica
consolidada e amplamente utilizada na determinacdo de elementos tracos nos
mais diferentes tipos de amostras?. A técnica se baseia na premissa do uso de
uma lampada fonte de radiacdo, capaz de propiciar radiacdo especifica que €
absorvida por atomos livres no estado gasoso, advindos da amostra durante o
processo de atomizacdo, fazendo-se, desse modo, possivel realizar a
quantificacdo destas espécies, levando em consideracao a radiacao transmitida
que chega até o detector. Sendo assim, a AAS é uma técnica analitica de
determinacdo quantitativa de varios elementos, de forma sequencial e com
elevada sensibilidade, a qual a torna oportuna para analise de microelementos,
que podem ser tanto impurezas quanto componentes da amostra®.

O uso da técnica em estudos com amostras ambientais associa a alta
sensibilidade da técnica a répida resposta no diagnostico de diversos
problemas dentro do contexto de monitoramento e avaliacdo de exposicao
ambiental. A escolha de qual sistema de atomizacdo é o mais adequado fica
atrelado aos niveis de concentracdo que o analito encontra-se nha amostra e
qual o melhor preparo de amostra deve ser requerido. Todas essas
caracteristicas tornam a AAS uma técnica de ampla aplicacdo em estudos
envolvendo amostras ambientais.

A amostragem em ambientes internos é algo complexo e néo trivial, que
requer, muitas vezes, instrumentagcdo especifica. Ambientes como laboratorios
de quimica (ensino e pesquisa) tornam-se locais de grande interesse na
avaliacdo da qualidade do ar, uma vez que sdo conhecidamente espacos com
exposicdo a uma série de poluentes em decorréncia das atividades
laboratoriais. Logo, a ideia do projeto analisa a potencialidade da técnica de
AAS na determinagdo de metais em amostras de material particulado retido em
filtros de ar condicionado tipo slit presente nos laboratérios de pesquisa do

Departamento de Quimica.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 Poluicdo em ambiente interno (Indoor)

Compreende-se por ar interno aquele relacionado a ambientes fechados
com baixa circulacdo de ar, como os relacionados a areas industriais e ndo
industriais, habitagGes, escritérios, universidades, hospitais e escolas®. Avaliar
a qualidade do ar presente nesses ambientes, classificados como indoor,
garante um estudo apropriado dos componentes presentes ali, pois a essas
peculiaridades estdo relacionadas a saude dos habitantes dos diferentes
edificios, bem como o excelente desempenho de suas atividades. A atencéo
com a qualidade interna do ar (QIA), por sua vez, surgiu com a tendéncia em
se construir edificios fechados por questfes de estética, climatizacdo ou até
mesmo para controle de ruidos®.

O grande interesse em analisar materiais particulados relacionados a
QIA veio apos a descoberta que o0 aumento da concentracdo de poluentes ndo
bioldgicos e biolégicos estava relacionado com a diminuicdo dos parametros de
troca de ar nos determinados ambientes indoor. Tendo em vista que a maioria
das pessoas, cerca de 80-90%, passa a maior parte do seu tempo em locais
fechados, como edificios, casas, escolas, elas estdo expostas a diversos
poluentes. A qualidade desse ar, portanto, torna-se uma preocupacao,
principalmente no que compete aos danos a salde?.

A amostragem de material particulado atmosférico (MPA) esta associada
ao uso de amostradores automatizados com vazao de fluxo de ar controlado
por bombas e de elevado valor para sua aquisi¢ao. Trata-se de uma amostra
complexa, rica em substancias organicas e inorganicas, encontrada no meio na
forma de suspensédo de particulas solidas e liquidas, abrangendo diferentes
tamanhos, formas e densidades, além de variada composicdoquimica®. Sendo
assim, entre os poluentes atmosféricos, o MPA é que demanda maior
preocupacao, afetando a salude humana e ecossistemas. A classificagdo do
particulado varia de acordo com o tamanho da particula: MPA10 particulas com
um didmetro aerodinamico maior e igual 10 um e MPA 2.5 para particulas com
um didmetro aerodindmico menor do que 10 um e maior que 2.5 um’. Estudos

epidemioldgicos em ambientes com alto nivel de MPA, especificamente com
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diametros menores que 2.5 ym estdo associados a uma seérie de doengas
incluindo asma, céncer no pulmdo, doencas respiratérias, doencas
cardiovasculares, acidente vascular cerebral e morte prematura tém sido bem
documentados?®.

Sabe-se que ambientes internos podem, muitas vezes, trazer um nivel
toxicolégico indesejavel. Dessa forma, caracterizar e quantificar a presenca de
metais nos ambientes dos laboratorios de pesquisa que, de alguma forma,
ameacam o0 bem-estar e a saude dos individuos relacionados a esse espaco
interno € uma interessante ferramenta de diagndstico da qualidade desses
espacos.

O preparo de amostras é uma das etapas mais importantes de um
método analitico. Levando-se em consideracdo que a maioria dos métodos
considera a introducdo de amostras na forma de solucdo, em se tratando de
amostras originalmente sélidas, o procedimento de preparo delas é ainda mais
critico. Associado a andlise por espectrometria de absorcao atdmica, as opg¢des
abrangem a possibilidade de andlise direta de sdélidos quando consideramos o
uso de forno de grafite como unidade de atomizacdo, extracdo e/ou
decomposicao completa da matriz através de digestédo acida. A escolha de qual
método de preparo de amostra fica associada a qual método de atomizacao
sera eleito para determinacado, e o quéo simples pode ser o método de preparo
de forma a reduzir o tempo gasto nesta etapa, maximizando, assim, a
frequéncia analitica, diminuindo possiveis contaminacfes e resultando em

menor periculosidade?.

2.1.1. Material Particulado (MPA)

A composi¢cdo da atmosfera engloba, em sua maioria, nitrogénio e
oxigénio, tendo, em sua minoria, outros gases como argbnio e didxido de
carbono e material particulado atmosférico (MPA). A constituicdo do material
particulado pode abranger uma série de substancias derivadas de fontes
naturais ou até mesmo antrépicas, como fumaca, minerais, poeiras do solo,
poélen, esporos e fuligem?®.

Segundo apresentado por Vasconcellos, o material particulado pode ser
definido como qualquer substancia, com excecdo da agua pura, a qual existe
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no estado soélido ou liquido na atmosfera, que, em condicdes normais,
apresenta medidas microscopicas a submicroscopicas, entretanto maior do que
as dimensdes moleculares®. Ravenet. al apresentam as trés principais fontes
primarias de poluicdo do ar por material particulado: processos industriais
(exceto queima de combustiveis), a queima de combustivel (exceto veiculos) e

transporte (veiculos automotores)'®. A Figura 1 abaixo as apresenta.

Figura 1. Principais fontes primarias de material particulado.

I Meios Industriais
B Queima de Combustivel
Transporte

42%

(Fonte: Raven, 1995)
Além dessas classificacdes, deve-se observar que o tamanho do

material particulado esta totalmente ligado a diferentes fontes, com
composi¢cdes quimicas diversificadas. Processos quimicos que ocorrem no
ambito atmosférico, como também processos de combustdo, favorecem a
formacao de particulas mais finas de MPA. J& os processos mais voltados para
a area fisica, como a ressuspensdo de poeira dos solos, mobilizam
particulados mais grossos até a atmosfera, espalhando-se, assim, por diversos
ambientes, o que afeta as atividades que sédo desenvolvidas ao longo do dia?’.
Dessa forma, a exposicao a diferentes fontes emissoras de material particulado
pode estar relacionada a diferentes complica¢cées no organismo humano, tendo
em vista a baixa circulacdo de ar em um ambiente interno. A Figura 2
apresenta a interacdo do material particulado com o trato respiratério humano,

como também os 6rgaos diretamente atingidos.
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Figura 2. Representacdo esquematica do trato respiratorio ao interagir com o

material particulado

)

VIAS AEREAS
SUPERIDRES

FRAGAOD
INALAVEL
(Entrada pelo
natiz ¢ booa)

FRAGAD
TORACICA
O\ (Penetragdo akkm
da Laringe)

FRAGAD
RESPIRAVEL
(Penetragio alem
Dos Bronquicies)

REGIAD DE
TROCA DE GASES

1

(Fonte: Zirtec Copyright).
A preocupacéo da interacdo do material particulado com os seres Vivos,

esta diretamente associada a composi¢cdo do conteudo da amostra, frente a
uma andalise qualitativa. Metais toxicos, como apresentado, possuem
caracteristicas de acumulacdo no interior do organismo, causando danos a
curto e longo prazo, propicios a causar doencas graves!:. Dois metais,
classificados como toxicos serdo avaliados nesta pesquisa, sendo eles cadmio
e chumbo, ambos pertencentes a classe dos metais perigosos a saude dos

seres Vivos.
2.1.2.Cadmio e chumbo

A preocupacao voltada a interagdo de metais toxicos com seres vivos
estd relacionada com a capacidade de produzir danos. Os mais notaveis
efeitos toxicolégicos sdo os que afetam o sistema nervoso, com énfase no
central'?2. Assim, a toxicidade de alguns metais gera desde efeitos clinicos até
efeitos sutis, ou bioquimicos, envolvendo varios sistemas de O6rgaos e
atividades enziméaticas. Em criangas, os danos afetam o sistema nervoso com
maior eficiéncia, enquanto que em adultos, com excessiva exposi¢cdo, ou até
mesmo em carater acidental, os cuidados sdo com a neuropatia periférica e a

nefropatia cronica'®. Alguns metais como o chumbo, tendem a deprimir o
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sistema gastrointestinal e reprodutivo, causando até mesmo sequelas
cardiovasculares e maximizando os efeitos da hipertensao*s.

O chumbo (Pb) € um elemento que pertence a familia IV A dos metais
representativos da tabela periodica, e localiza-se no sexto periodo. Nao
somente a essa familia este metal esta associado, como também a familia dos
metais toxicos, englobando as primeiras posicbes em carater de maleficios
ligados & satde e ao bem estar dos seres vivos. E um metal utilizado em
diversas atividades industriais e um contaminante ambiental de grande
interesse em ser monitorado, amplamente distribuido em todo o mundo!4. Ha
diversas pesquisas documentadas ligadas a maleficios causados pelo chumbo
a saude dos seres vivos. As manifestacdes mais severas observadas atingem
o sistema cardiovascular central, principalmente questdes relacionadas com a
degeneracdo do sistema vascular, alterando, assim, a qualidade de vida de
diversas espécies.'4

Estudos recentes mostram que trabalhadores que desenvolvem suas
funcdes expostos ao elemento chumbo desenvolvem uma série de doencas,
dentre elas a hipertensdo, que é o0 aumento da pressdo arterial.
Especificamente, os estudos abordam uma toxicidade do chumbo ligado a
problemas cardiovasculares e também com disfuncbes relacionadas a
respiracdo!*. Pesquisas desenvolvidas em animais e humanos relataram o
comprometimento das capacidades cognitivas associadas a uma interrupcao
do sistema hipolocrescente colinérgico, afetando diretamente o sistema
parassimpatico e simpatico. Investigacbes posteriores direcionadas a saude e
ao bem estar humano mostraram que pequenos niveis de chumbo presentes
no sangue inibem as atividades dos sistemas parassintético e sintético,
principalmente durante um periodo de estresse, com ocorréncias maiores em
criangas®®.

Nos Estados Unidos (EUA), um grupo de pesquisadores da
Universidade de Nova York desenvolveu uma proposta de dinamica utilizando
criangcas que estavam expostas a atividades estressantes (como desenhar
observando uma imagem refletida a um espelho), e notou-se uma alteracao na
pressdo arterial daquelas com indices de chumbo superiores presentes em
exames de sangue ao comparar com outras criangas com indices menores,

que também foram sujeitadas a mesma atividade em caréater
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estressante'®. Além disso, anemia é uma descoberta extraordinaria no
envenenamento por chumbo, ndo estando obrigatoriamente associada a
deficiéncia por ferro, resultado da acéo toxica sobre as células vermelhas e
eritropoiéticas na medula 6ssea.’?

Além do chumbo, o elemento cadmio (Cd) foi descoberto em 1817 e, em
carater industrial, passou a ser um elemento importante, principalmente na
producdo de baterias, tintas e plasticos. Esse elemento também esta
relacionado a classes de elementos téxicos e entra no organismo por duas
vias: a inalatdria e a digestiva. A via inalatoria acontece principalmente em
ambientes industriais com baixa circulacdo de ar. Inclusive, a exposicao
inalatéria também pode ser proveniente dos cigarros. Ha estudos que indicam
qgue um individuo que fume 20 cigarros ao dia faz uma inalacdo de 4 ug de
cadmiol’. No organismo, sua acdo deve-se a sua relacdo por radicais dos
grupos SH, OH, carboxilo, e sua acdo adverséaria contra elementos essenciais,
como Zn, Fe, Cu e Ca.l’

A grande caracteristica de se concentrar no organismo humano, inibindo
a acao de espécies benéficas, faz com que dérgdos como 0 rim sejam
portadores de elevadas concentracfes desse metal. O cOrtex renal é a &rea em
que o cadmio esta mais concentrado, causando danos renais com proteinuria.
As lesBes acontecem nos tubulos proximais afetando as funcbes de
reabsorcdo. Posteriormente, os danos englobam tubulos contornados distais e
os glomérulos?8.

A determinacdo de metais em amostras ambientais requer o uso de
técnicas sensiveis de andlise.’® A espectrometria de absorcdo atomica
consolidou-se como uma potente técnica de determinacdo de metais em

amostras ambientais?°, bioldégica??, alimentos??, entre tantas matrizes.

2.2 Espectrometria de absor¢do atdémica com fonte de Linha (LS AAS)

Devido a sua alta sensibilidade, a espectrometria de absorcéo atébmica é
uma ferramenta muito importante na quimica analitica. Sua capacidade de
determinacdo de varios elementos e a possibilidade de trabalhar com as
amostras de forma automatizada tornam a técnica interessante ferramenta para

a determinacdo de espécies em amsotras de interesse comercial, académico,
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industrial, entre outros?3.

Para aplicabilidade do método, deve-se levar em consideracdo um
sistema de atomizag&o do analito a fim de se obter atomos no estado gasoso,
propicios para absorver energia incidente da fonte de radiacdo. Sabendo disso,
a analise se da pela radiacdo transmitida que chega ao detector, ou seja,
aquela n&o absorvida pelo &tomo no estado excitado, que esta relacionada
com a diferenca entre a energia incidente e a energia transmitida apés
absorcédo dos atomos na unidade de atomizacdo. Dessa forma, ao conhecer os
valores de energia que chegam no detector, é possivel saber os valores
absorvidos pelo analito, o que se denomina como absorvancia?*.

A LS AAS adquiriu uma reputacdo na area de quimica analitica como
uma técnica de rotina para determinacdo de niveis baixos de metais em uma
variedade de amostras, incluindo as de origem petrolifera?®. Tendo em vista
que a técnica, tem como diferencial o uso lampadas designadas a emitir
radiacdo com largura pequena, especifica para cada elemento a ser analisado,
0 que torna a técnica extremamente seletiva e dispensa 0 uso de
monocromadores de alta resolucdo?’. Sendo assim, a configuracdo basica
deste instrumento conta com o uso de lampada de catodo oco como fonte de
radiacao especifica do analito, sendo assim para determinacdo de mais de um
analito, obrigatoriamente a lampada também deve ser alternada. Essas
lampadas sdo constituidas por um anodo de tungsténio e um catodo cilindrico,
que sao guardados em um tubo de vidro o qual é revestido por um gas nobre
(argbnio ou nednio) a uma pressdo de 1 a 5 torr. O catodo é feito ou
impermeabilizado com o composto, ou elemento de interesse. Ele é ionizado
pela aplicagdo de um potencial através dos eletrodos, em que o0s ions que
estdo carregados se chocam com a superficie do catodo, retirando atomos
metalicos pelo processo chamado de sputtering. Esses atomos do metal
migram para uma regiao de intensa descarga onde encontram um movimento
de ions e atomos excitados do gas nobre, e sdo entdo excitados emitindo
radiacGes especificas?®.

Algumas vantagens podem ser listadas, como: i) o ndo uso de
monocromadores de alta resolucédo, visto que apenas as linhas do analito
advindas da fonte de radiagao precisam ser separadas, a linha de medida das
demais secundarias do elemento de interesse; ii) a seletividade da técnica ao
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observar o uso de linhas especificas de cada elemento de interesse; iii)
diminuicdo de interferentes, uma vez que ndo ha tantas sobreposicdo de linhas
de outros elemento; iv) a alta flexibilidade do uso da chama e de atomizadores
eletrotérmicos, como forno de grafite, frente a composicdo da amostra?’.

A técnica requer o uso de aparato de correcdo de fundo. Uma das
maiores preocupacdes ja observadas se deve ao fato de a janela espectral ser
muito pequena, devido a largura da linha atdbmica emitida pela fonte de
radiacdo, o que dificulta a leitura naquela espaco do espectro. Esses efeitos
podem estar ligados a presenca de moléculas que absorvem a radiacdo ou até
mesmo a particulas que espalham a radiacdo, provenientes da matriz, também
chamada de fundo?’.

Sendo assim, realizar a determinacdo e quantificacdo de analitos em
diferentes amostras s6 é viavel com a medicdo do sinal de fundo, que é
subtraido da absorcdo total, para, entdo, permitir a correcdo da absor¢do
atbmica liquida, sendo que, preferencialmente, as medidas devem ser
sequenciais. Além disso, a maioria dos instrumentos possui um modulador de
sinal para minimizar erros provenientes das mudancas que podem vir a ocorrer
com o fundo. Dessa maneira, foram desenvolvidos alguns sistemas de
correcdo de fundo: i) uma lampada de deutério, que possui eficiéncia de
correcdo para fundos continuos; ii) correcdo de fundo baseado no efeito
Zeeman?8,2°,

A lampada de deutério utilizada no desenvolvimento desta pesquisa
emite um espectro continuo de luz, que vai desde os comprimentos de onda
UV principais de 160-400 nm até a faixa espectral visivel, 800 nm, tornando-se
uma fonte de luz ideal para medicbes de fundos continuos, advindos de
espalhamento de radiacéo, producéo de fumaca na pirdlise, tendo em vista que
este tipo de corretor € ineficiente para correcdo de fundo gerado por espécies
moleculares produzidas na atomizagdo por exemplo, o que limita a sua

aplicabilidade em alguns estudos.

2.2.1. Atomizacgéo: O forno de grafite

A técnica de absorcdo atdmica, utilizando como atomizador um tubo de

7z

grafite, € uma técnica frequentemente usada na determinagdo de elementos
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tracos nos mais variados tipos de matrizes complexas. Segundo proposto por
Araljo®, a determinacédo de prata foi possivel em uma matriz complexa de
material particulado atmosférico, coletado em filtros de fibra de vidro, obtendo
resultados em escala de ppb ao utilizar a espectrometria de absorcdo atdmica
com forno de grafite como atomizadora®.

Uma quantidade definida da solugdo da amostra, que pode variar entre
5-50uL, é inserida diretamente no atomizador forno de grafite, tendo em vista
que a temperatura vai sendo aumentada gradualmente e o0s solventes e
concomitantes presentes em solucdo vao sendo removidos3!. As etapas que
envolvem esse processo sdo: secagem, levando em consideragéo o ponto de
ebulicdo do solvente, pirélise, que é adotada para degradar a matriz que
envolve componentes organicos e inorganicos sem causar perdas do analito,
atomizacdo, que produz um vapor atbmico do elemento de interesse, e a
limpeza para remocdao de residuos e controle de efeitos de memoria3!.

A Figura 3 apresenta o atomizador forno de grafite que serd utilizado nesta

pesquisa.

Figura 3. Atomizador forno de grafite.

Forno de grafite

Plataforma

(Fonte: Slavin)

Por apresentar boa sensibilidade, como também excelente seletividade,
a técnica de espectrometria de absor¢cao atdbmica em forno de grafite € muito
empregada na determinacéo de variados elementos da tabela periédica. Tendo
em vista que, ao utilizar forno de grafite como atomizador, a amostra €&
totalmente atomizada e a nuvem atdbmica gerada é exposta a radiacdo por um
periodo de tempo maior, proporcionando maior sensibilidade e limites de
deteccdo mais baixos33. Além disso, o programa de temperatura que € adotado

para cada analito como também suas etapas, como secagem e pirélise,
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permitem a eliminacdo gradual da matriz, para que um rico vapor atdmico do
elemento de interesse seja formado, propicio a absorver radiacdo eminente da
fonte.33

Uma das grandes vantagens do processo é a possibilidade do minimo
ou quase nenhum preparo da amostra, esse que tem papel crucial no sucesso

da andlise, e a conclusdo na determinagdo do analito de interesse.

2.2.2. Curvas de pirdlise a atomizacéao

Na atomizacdo eletrotérmica com amostras liquidas, um volume
estabelecido da solucdo contendo a amostra é colocado dentro do tubo
atomizador e a temperatura € ampliada a fim de remover o solvente e a grande
parte dos concomitantes antes da atomizacdo. O processo de atomizacdo do
analito ocorre em um tempo muito curto, cerca de cinco segundos, gerando um
sinal transiente, cuja area (absorvancia integrada) € proporcional a massa do
analito da solucdo de medida. Assim, um programa de temperatura deve ser
estabelecido e temperaturas tomadas como compromisso entre solucao padrao
e amostras devem ser geradas®’. Esse processo garante obter informacdes
sobre os mecanismos de atomizacao e também sobre possiveis interferentes.
A Figura 4, apresentada abaixo, mostra duas curvas com relacdes entre a
absorvancia integrada versus as temperaturas analisadas. Na curva de
atomizacgéao (B), os valores de absorvancia integrada séo colocados em funcao
das temperaturas de atomizacdo que sao variaveis, sendo que a temperatura
de pirdlise se mantém fixa. J& as informac¢des contidas na curva (A), a
temperatura de atomizacdo se mantém fixa, ao passo que as temperaturas de
pirGlise sdo variaveis com relacdes de absorvancia integrada.

O objetivo da pirolise € que ndo haja perdas significativas do analito de
interesse e que, a0 mesmo tempo, concomitantes e constituintes da matriz
sejam eliminados. Na segunda curva, ainda é possivel abordar a temperatura
dos primeiros sinais da atomizagdo do analito, evidenciando assim a
temperatura Otima deste processo, que € a menor temperatura com maior
densidade da nuvem atémica.

Em AAS, otimiza-se um programa de temperatura através de curvas de

pirdlise e atomizagdo a fim de corretamente separar o analito dos
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concomitantes presentes na matriz, com a insercdo de temperaturas altas de
pirélise, tendo em vista que ndo haja perdas do analito durante o processo de
pirélise. O programa de temperatura tomado como compromisso entre as

amostras e as solucdes padrées devem ser determinados experimentalmente.

Figura 4. Curva esquemética de pirdlise e atomizagdo. Na curva apresentada
A, fixada uma temperatura de atomizacao, T4, a absorvancia é plotada versus
a temperatura de pirdlise. T1 € a temperatura maxima de ocorréncia do
processo, sem perdas do analito. Na curva apresentada B, T3 aborda a
temperatura de aparecimento do sinal, cujo primeiro sinal é observado. T4 é a

temperatura 6tima de atomizagéo.

Ahsorvincia Integrads —

Temperamra, " g

(Adaptado: Silva)

2.2.3. Modificador quimico

Segundo a IUPAC (Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada), um
modificador quimico tem o intuito de influenciar os processos que acontecem
no atomizador, ajudando a segurar o analito nas temperaturas mais altas
durante a pirdlise, removendo possiveis concomitantes e melhorando a
estabilidade térmica do analito frente ao processo de atomizacao.

Welz e Schlemmer3® apresentaram em sua pesquisa uma série de
parametros para escolha de um modificador ideal, sendo elas:

1. Proporcionar as analises de temperaturas altas de pirélise. Na

maioria dos casos, uma grande quantidade de sais, como cloreto de
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sédio ou até mesmo uma matriz organica, pode ser removida. Uma
temperatura de pirdlise ideal para remover significativamente a
massa dos concomitantes deve estar além de 1000°C;

2. O modificador deve favorecer a estabilizacdo de elementos quimicos
no desenvolvimento de métodos que possibilitam a determinacgéo
simultanea de vérios elementos da amostra;

3. Os reagentes devem ser de alta pureza para prevenir altos valores
de brancos;

4. O modificador ndo pode conter nenhum elemento que venha a ser
determinado em nivel tragco pelo equipamento de analise;

5. O tempo de vida do tubo de grafite e da plataforma n&o pode ser
reduzido pela utilizacdo de um modificador quimico;

6. O modificador pode apenas dar uma contribuicdo minima para o sinal
de fundo.

A escolha do melhor modificador deve estar atrelada ao programa de
temperatura que estd sendo utilizado. Sendo que se deve levar em
consideracdo o sinal resposta, oriundo do equipamento com as informacdes
observadas. Logo, a selecdo do modificador quimico aparece como uma das
mais importantes tarefas ao se analisar o comportamento do analito,
principalmente quando a analise é realizada com elementos volateis, como € o
caso do chumbo e do cadmio?’.

O uso de paladio apenas como modificador vem sendo reportado em
diferentes amostras na determinacdo de Pb e Cd, como: amostras de carvao®,

amostras de agua do mar® e, também, em analises de alimentos.

2.3. Padrdes de Qualidade do Ar

Os padrbes de qualidade do ar variam de acordo com o tratamento que
€ adotado para investigar danos a saude, viabilidade técnica, ponderacdes
econbmicas, fatores sociais e politicos, que estdo ligados ao desenvolvimento
da capacidade nacional de administrar a qualidade do ar. No Brasil,
estabeleceu-se através da CONAMA n°3/1990 padrbes divididos em primarios
e secundarios. S&o classificados como padrbes primarios aquelas
concentracdes de determinados poluentes que, se ultrapassadas, podem vir a
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afetar a saude da populacdo. Ja os padrdes secundarios sdo aqueles ligados a
concentracfes abaixo das quais se prevé as minimas consequéncias adversas
ao bem estar da populagdo. S&o parametros regulamentados pela legislacao
ambiental os materiais particulados em suspensdo, fumaca, particulas
inalaveis, dioxido de enxofre, mondxido de carbono, ozonio e dioxido de
nitrogénio*!.

Em nosso pais, ndo had um legislacdo especifica para material
particulado como fonte de contaminacdo de ambientes classificados como
indoor. No caso de ambientes de trabalho, sdo usadas Normas
Regulamentadoras, as quais dizem que ambientes com exposi¢cao a metais sao
insalubres. A classificacdo arbitraria fica sujeita a niveis quantitativos de
metais, que podem vir a ocasionar danos aos seres vivos. Na literatura, sao
reportadas doses letais de chumbo de 80 mg do metal por 100 mL de sangue,
sendo raros os casos de morte por doses Unicas, tendo em vista que a a¢ao do
metal ocorre gradativamente, com a acumulagdo no organismo?.

Com a aquisicdo de curvas de pirdlise e atomizacéo, Oliveira et al.*?
observaram que suas temperaturas de pirélise e atomizacdo, que foram
determinadas ao fazerem uso de um modificador quimico, tendem a apresentar
valores de absorvancia maiores para solugdes padroes de Pb do que aqueles
obtidos na presenca de concomitantes. Com a atribuicAo de um modificador
quimico Pd-Mg, as temperaturas de pirélise foram maiores e ndo se alteraram
na presenca de constituintes da matriz*2.

Neste trabalho, avaliou-se a qualidade interna do ar dos laboratérios de
Quimica Analitica do Departamento de Quimica da UFSC por meio da
determinacdo de metais em material particulado retido em filtros de ar
condicionado tiposplit. Vale ressaltar que a proposta € inovadora,
principalmente no que diz respeito a amostra, sendo nada especifico reportado
na literatura, ja que dentro desta teméatica 0 mais comum é o uso de material
particulado atmosférico coletado com amostradores especificos, tipo Hi-volt, e
nao o que fica retido em filtros de ar-condicionado. No entanto, na auséncia
destes amostradores, o trabalho proposto visa iniciar uma linha de pesquisa e
num futuro estabelecer uma boa correlagcdo entre os resultados que serdo

encontrados e a qualidade do ambiente interno dos laboratérios.
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3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo Geral

Determinar Cd e Pb a partir de amostras coletadas em filtros de ar
condicionado do tipo split presentes nos laboratérios do Departamento de
Quimica da Universidade Federal de Santa Catarina via espectrometria de
absorcdo atdbmica com atomizador forno de grafite com fonte de linha, visando
chamar a atencao para a problematica a respeito dos metais toxicos presentes

em ambientes internos de trabalho e pesquisa dentro da universidade.

3.2. Objetivos Especificos

e Coletar material particulado dos filtros de ar condicionado splitretirados
de laboratérios do Departamento de Quimica da UFSC;

e Otimizar as condi¢des instrumentais da técnica de atomizacdo em forno
de grafite com fonte de linha;

e Otimizacdo do programa de temperatura de pir6lise e também do
programa de temperatura de atomizacao para os padroes de Cd e Pb da
mesma forma para as amostras contendo os elementos Cd e Pb;

e Estabelecer a estratégia de calibracdo para quantificar as amostras;

e Checar a exatiddo do método proposto com o material de referéncia
certificado;

e Determinar as concentracbes de Cd e Pb presentes nas amostras de

material particulado coletadas.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1. Instrumentacao

Todos os estudos para o desenvolvimento dos métodos e determinacdes
dos analitos foram realizados utilizando um espectrometro com fonte de linha
modelo AAnalyst100 PerkinElmer, mostrado na Figura 5, equipado com
atomizador forno de grafite aquecimento longitudinal. LAmpadas de catodo oco
de Cd e Pb (PerkinElmer) foram utilizadas, operadas a corrente de 4 mA e 8
MA, respectivamente. Os comprimentos de ondas de 228,2 nm e 283,3 nm
foram selecionados para Cd e Pb, respectivamente. A inje¢do no atomizador
tubo de grafite foi realizada manualmente, com aliquotas de 20 yL de todas as
amostras e solucbes de calibracdo. Para o gas de protecdo e de purga, foi
utilizado argbnio, tubos de eletrografite policristalino recobertos com grafite
pirolitico e plataformas de grafite pirolitico (PerkinElmer). Além disso, um forno
Micro-ondas MLS 1200 mega, mostrado na Figura 6, foi utilizado no preparo de
amostras, tendo em vista que o estudo foi realizado com a amostra digerida.

Na Tabela 1 descrita abaixo, € apresentado o programa de temperaturas

do forno de grafite para os analitosCd e Pb.

Tabela 1. Programa de temperatura do forno de grafite para determinacdo de
Cd e Pb.

Etapa Temperatura/’C Rampa/s Permanéncia/s Vazéo de Ar/
mLmin-t

Secagem | 90ab 10 15 250
Secagem |l 1302P 10 15 250
Pirdlise 800%; 1000° 5 20 250
Resfriamento 202 5 20 250
Atomizacéo 1300%; 1800QP 0 5 0

Limpeza 2400%; 2600° 1 5 250

aTemperaturas observadas para Cd.
bTemeperaturasa observadas para Pb.
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Figura 5. Espectrometro de absorcdo atdmica com fonte de Linha, Modelo

AAnalystPerkinElmer.

Além disso, micropipetas volumétricas modeloGopetforam utilizadas no

processo de inser¢cdo das solugdes no atomizador.

Figura 6. Micro-ondas MLS 1200 MEGA utilizado no processo de digestao.
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4.2 Reagentes

Todos os reagentes que foram utilizados possuem o minimo grau
analitico de pureza. A agua é deionizada em sistema Milli-Q (Millipore,
Beadford, MA, EUA) a uma resistividade de 18,2 MQ cm. Os padrdes estoque
dos metais em concentracdo de 1000 mg L' encontram-se no laboratério
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mantidos em geladeira com temperatura controlada (4°C). Além disso, no
preparo das amostras, foram utilizados acido nitrico Merck65% v/v PA bi-
destilado, em sistema sub-bolling (para garantia da pureza do reagente). Além
do &cido nitrico Merck, utilizou-se também &cido cloridrico de concentracdo de
12 mol L1(37% v/v) Merck e H202 30-32% V/v.

4.3. Ambiente de coleta das amostras

Os estudos iniciais para este projeto decorreram-se com a coleta das
amostras no laboratério LARES e no laboratério LEMA do Departamento de
Quimica da Universidade Federal de Santa Catarina. O laboratério LEMA é
constituido de trés ambientes com fun¢des diferentes pelos pesquisadores que
trabalham nele, sendo composto por quatro ares condicionados do tipo split,
que, para este estudo, foram catalogados como AR COND. A, AR COND. B,
AR COND. C, AR COND. D.

O ar condicionado A esta alocado na parte em que ha o preparo de
amostras do grupo de pesquisa do laboratério com uma extensdo de 97,67 m3.
O manuseio de diferentes conteddos amostrais acontece nesta primeira parte
do laboratério, principalmente de amostras de origem petrolifera, que compdem
o ramo de pesquisa principal do laboratério. A segunda parte do laboratério é
composta por um refrigerador que armazena diferentes tipos de padrées
aquosos, com 36,75 m3. Neste espaco, esta inserido o ar condicionado B. Os
condicionadores de ar C e D compdem o ultimo ambiente do laboratério com
57,09 m3, em que ha um espectrbmetro de massa acoplado indutivamente
(ICP-MS), o qual diariamente € utilizado na determinacdo de diferentes analitos
em variadas amostras. A Figura 7 apresenta os ambientes indoor avaliados

neste trabalho.

Figura 7. Ambientes indoor avaliados nesta pesquisa I. A) Ar condicionado do
tipo splitonde foi coletada a amostra AR COND. A. B) Ar condicionado do tipo
splitonde foi coletada a amostra AR COND. B; C) Ar condicionado do tipo
splitonde foi coletada as amostras AR COND. C e AR COND. D.
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Além deste ambiente, outro laboratério de pesquisa na area de quimica
analitica também foi estudado. Neste espaco de 31,71 m3, séo realizadas
analises e determinacbfes de diversos analitos em diferentes amostras,
utilizando espectrémetros de absor¢cdo com fonte continua e também com fonte
de linha. Serdo acrescentados a este estudo mais 2 condicionadores de ar do
tipo split, catalogados como, AR COND. F e AR COND. G. Para este trabalho,
também fez-se o uso de um ar condicionado do tipo split alocado na parte de
convivio social dos pesquisadores, o ambiente conta com dimensdes de 48,69
m3 e o equipamento desse ambiente foi catalogado AR COND. E. Para a
amostra controle um laboratério de ensino, com extensdo de 97,67 m3 foi

utilizado nesta pesquisa.

Figura 8. Ambientes indoor avaliados nesta pesquisa Il. E) Ar condicionado do
tipo splitonde foi coletada a amostra AR COND. E F) Ar condicionado do tipo
splitonde foi coletada a amostra AR COND. F G) Ar condicionado do tipo
splitonde foi coletada a amostra AR COND. G.
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4.4. Coleta do material particulado

A coleta do conteudo particulado retido nos filtros de ar condicionado do
tipo split iniciou-se no dia vinte e um de junho deste ano. A Ultima limpeza dos
fitros dos condicionadores de ar do tipo split havia ocorrido ha
aproximadamente noventa dias, segundo informacdes retiradas dos préprios
equipamentos, passadas pelos técnicos. O modelo do ar condicionado do tipo
splitutilizado no desenvolvimento deste trabalho é apresentado na Figura 9,
fabricado pela empresa MideaGroupColtd, uma fabricante de eletrodomésticos
e condicionadores de ar chinesa, contando com mais de 126 mil colaboradores
em diversos paises*.

O equipamento possui uma tensdo de 220 V e conta ainda com um
sistema médio de vazdo de 497 m3h, o que é relativamente alto levando em
consideracdo 0 espaco no qual os pesquisadores desenvolvem seus
trabalhos*3.

O sistema completo do ar condicionado do tipo splité composto por duas
partes importantes para que o todo funcione corretamente. Uma das pecas é
classificada como unidade evaporadora e a outra peca como unidade
condensadora. A unidade evaporadora é um sistema que fica instalado na
parte externa do ambiente; e a parte condensadora, na parte interna. A
condensadora faz o equipamento funcionar e a evaporadora climatiza e libera o

fluxo de ar.
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Figura 9. Modelo ar condicionado split Midea Springer. A) Unidade

condensadora B) Unidade evaporadora.

NG 43
Fonte: Midea A

Para esta pesquisa, levou-se em consideracao a qualidade do ar interna
dos ambientes, como também a qualidade do ar externo, tendo em vista que as
acOes pelas quais os pesquisadores desenvolvem dentro do laboratério estdo
diretamente ligadas as mudancas da composicdo do ar externo. Isso porque
algumas atividades diarias desencadeiam mudancas na qualidade interna dos
ambientes e na qualidade externa do ar, como: Uso de capela para manuseio
de diferentes conteldos amostrais, uso de sistemas de digestdo com
exaustores que liberam gases formados durante 0s processos reacionarios,
uso de equipamentos que volatilizam facilmente elementos téxicos como
atomizadores de forno de grafite, chama, entre outros, sendo que todos esses
equipamentos contam com sistemas de exaustdo, os quais liberam gases e
vapores formados ao ar livre.

Além disso, cinco condicionadores de ar do tipo split, sendo eles AR
COND. A, AR COND.B, AR COND. E, AR COND. F, AR COND. G, ficam
ligados em periodo integral, compreendido entre as 9h e as 17h, de segunda a
sexta, com sistema de ventilacdo ou refrigeragdo do ar. Ja os condicionadores
de ar do tipo split das amostras AR COND.C e AR COND. D ficam diariamente
ligados, somente com sistema de refrigeragao.

Primeiramente, a pesquisa decorreu-se em analisar a composi¢cao
interna dos condicionadores de ar do tipo split e avaliar as melhores formas de
coleta das amostras. Observou-se a presenca de dois filtros transversais de
aproximadamente 30 cm x 20 cm, compostos por uma rede feita a base de
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nylon, em que o material particulado estava retido. Os filtros dos equipamento

sé&o mostrados na Figura 10.

Figura 10. Filtros de ar condicionado do tipo split. A) Filtro esquerdo. B)

Filtro direito.

Quando se realizou a coleta do material particulado, notou-se uma
diferenca na quantidade de amostra disposta nos filtros dos condicionadores de
ar, indicando que mais material fica retido em um dos lados, porém, devido a
pouca quantidade de particulado em um dos filtros, ambos materiais coletados
foram inseridos em um Unico tubo do tipo falcon, representando, assim, uma
amostra por ar condicionado.

Entdo, retirou-se os filtros dos equipamentos e os dispbs sobre uma
bacia revestida por papel toalha, a fim de evitar um contato proximo do material
particulado com as bacias que serviram de apoio para coleta. Para esse
procedimento, buscou-se tomar o maximo de cuidados necessarios para uma
amostragem bem sucedida, como: Usar tubos do tipo falcon novos para
armazenar o material coletado e o uso de luvas para a coleta da amostra. A
Figura 1labaixo apresenta a rota que foi utilizada para a coleta do material
particulado retido nos filtros dos condicionadores de ar do tipo split.

Figura 11 — Esquema representativo da coleta do material particulado dos
filtros de ar condicionado do tipo split. A) Observacdo da presenca de dois
filtros transversais presentes no equipamento. B) Bacia com papel toalha para
garantir uma superficie de apoio para a coleta. C) Coleta do material
particulado. D) Armazenagem do conteddo amostral retirado dos filtros dos
condicionadores de ar do tipo split.
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N

Com o material particulado coletado, pode-se iniciar o estudo no

desenvolvimento do método para determinacdo dos analitos Cd e Pb nas
amostras dos oito equipamentos, considerando a amostra que sera utilizada
como controle, tendo em vista que o estudo primeiramente ficou atrelado as
observacbes do comportamento das espécies numa analise direta de sélidos,
ou a necessidade de digestdo, comportamento térmico do analito e
sensibilidade da técnica de absor¢ao.

Além disso, logo apo6s a coleta do material particulado, os filtros foram
devidamente lavados com &gua Mili-Q, secados com ar comprimido e
realocados novamente aos condicionadores de ar do tipo split de onde foram
tirados. Os filtros ficaram expostos aos ambientes indoor num periodo de 120

dias, e os resultados também estdo inclusos neste estudo.
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4.5. Preparo das amostras

O decorrer da pesquisa preocupou-se em realizar o preparo da amostra
de modo que a injecdo ao equipamento e os valores de absorvancia
estivessem dentro do esperado para os conteudos retirados dos filtros do
aparelho e que ndo estivessem associados a uma regiao de desvio da Lei de
Beer. Num primeiro momento, a homogeneizacdo do material particulado foi
realizada afim de obter informacfes referentes ao material exposto em todo
filtro, visto que o material foi coletado de diferentes pontos do filtro de ar
condicionado do tipo split, logo, uma das preocupacfes desta pesquisa €
quantificar as concentracdes de metais tdéxicos no todo.

Assim, as amostras coletadas foram submetidas a homogeneizacéo,
utilizando um moinho de bolas, a fim de garantir a diminuicdo do tamanho das
particulas, aumentando a relacdo entre a &rea superficial e o volume da
amostra, e facilitando a dissolugéo. Ao final da homogeneizagdo com o moinho
de bolas, os resultados obtidos ndo foram conforme o esperado, pois o material
particulado que estava sendo homogeneizado havia se tornado uma pasta
aglomerada de aspecto cinzento escuro, possivelmente em funcédo da umidade
intrinseca da amostra.

O material que outrora foi homogeneizado via moinho de bolas foi entédo
submetido a uma digestao assistida por micro-ondas, a fim de decompor o
material particulado numa solucdo. Vale ressaltar que, com 0 processo de
digestdo, a amostra deixa de ser um sélido particulado e passa, entdo, a ser
liquida, garantindo, assim, a diluicdo do contetdo amostral. Por ter em vista 0s
parametros de lineariedade da lei de Beer, esse foi um recurso adequado. O
conteudo dos filtros dos oito condicionadores de ar do tipo split, incluindo a
amostra controle, e o material de referéncia certificado foram digeridos
utilizando um forno micro-ondas, modelo Mega 1200, com carrossel para 6
amostras. As amostram foram diretamente pesadas nos frascos de PTFE,
cerca de 100 mg e, entéo, adicionou-se 2 mL H202, 6 mL HNOz e 2 mL HCl e 2
mL de agua. Ao final da digestdo, a amostra foi transferida para frascos tipo
falcon de 50 mL com volume final de 25 mL. O processo de digestdo das
amostras por micro-ondas € um método de preparo de amostra via umida e

utiliza-se um sistema fechado. A escolha da técnica de preparo da amostra €
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viavel por trazer alguns pontos positivos como: minimizacdo das fontes de
contaminagdo, minimas perdas de reagentes e solventes, sistema mais rapido
do que o convencional, minimas perdas de elementos volateis como Cd e Pb,
estudados neste trabalho.

Para essa digestéo, foi utilizado acido nitrico bi-destilado, com o intuito
de facilitar a decomposicdo da amostra, com o0 maximo da degradacao da
matéria. No processo de digestdo da amostra, o HNOsentra numa etapa de
regeneracao in situ, como é representado na Figura 13. Essas reacdes
dependem da presenca de Oz na atmosfera interna do frasco onde ocorre a
reacdo, como também do gradiente de temperatura ao longo do frasco
reacional*. A combinacdo dessas condicdes garante a regeneracdo do acido
e, consequentemente, a manutencdo da eficiéncia de decomposi¢cao quando

solucdes diluidas sdo utilizadas.

Figura 12. Representacdo de um recipiente fechado com as reacdes de

regeneracdo do HNOsna presenca de Oz

(CH), H.0

\ HNO,

o

(Fonte: Krug)

Com a regeneracdo do HNOs, ou seja, a manutencdo do acido no
processo de decomposicdo da amostra, a dissolugdo acaba se tornando mais
efetiva, garantindo, assim, uma digestdo mais acentuada do conteldo

amostral, que pode ser alcancada com a acéo oxidante deste reagente.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Andlise inicial da amostra

O desenvolvimento inicial da pesquisa decorreu-se com a analise direta
do material particulado que estava retido nos filtros dos condicionadores de ar
do tipo split anteriormente coletados, a analise direta de solidos (SS). O
objetivo inicial era avaliar a presenca ou ndo de metais toxicos nesse contetdo
amostral para dar continuidade ao trabalho. Assim, quantidades pequenas da
amostra AR COND. A, cerca de 100 pg, foram inseridas no SS-GF AAS, sem
condicbes otimizadas, apenas as condicdes de programa de temperatura
sugeridas pelo software em modo Default do instrumento, a fim de avaliar a
presenca de diversos metais.

A Figura 13 mostra as intensidades do sinal de absorvancia para

diferentes metais que foram encontrados via analise direta de sélidos.

Figura 13. Intensidades encontradas para diferentes metais via analise direta
de sdélidos SS GF AAS. A) Maiores absorvancias integradas encontradas. B)
Menores absorvancias integradas encontradas.

A) B)
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Absorvancia
Absorvancia

cr cd Zn Co y Sh
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Ao observar os valores de intensidades encontrados para os metais Cd,

Cr (cromo), Pb e Zn (zinco), percebeu-se altas absorvancias. O espectrémetro
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de absorcao atbmica com fonte continua emite radiacdo numa faixa ampla do
espectro, e um monocromador seleciona o comprimento de onda especifico do
analito desejado. Tornou-se possivel, nesta primeira etapa, a verificacdo da
presenca de diversos metais no conteudo da amostra, sem a necessidade de
mudar a lampada que emite radiacdo para cada analise, como € feito no
espectrometro de absorcdo atbmica com fonte de linha, que necessita de
lampadas especificas para cada elemento analisado. A lei proposta por
Lambert Beer defende a ideia de que a absorvancia € um fator compreendido
entre O e 1, e esta diretamente ligada a concentracdo do analito na amostra, ao
caminho O6ptico e ao coeficiente de absortividade. Dessa forma, para
concentracdes superiores ao limite de linearidade proposto no desvio dessa lei,
a proporcionalidade linear deixa de existir entre concentracdo e absorvancia.

Por este motivo o preparo de amostras via digestao acida tornou-se viavel.

5.2 Metodologia para determinacédo de Cd e Pb em amostras de material

particulado

Com a amostra anteriormente digerida, realizou-se a etapa das
otimizacdes das melhores temperaturas para os dois analitos Cd e Pb, com
diferentes matrizes e concomitantes. Logo, essa etapa € importante para que
haja uma viabilizacdo do comportamento do analito presente na amostra frente
a uma variagdo da temperatura, sem que haja perdas significativas do

elemento de interesse quantitativo.

5.2.1 Curvas de pirdlise e atomizacéo para Cd

As curvas de pirdlise e atomizagédo foram determinadas com o uso de
uma das amostras que foram utilizadas neste trabalho (AR COND. E) e com
solugdes aquosas com concentragdes conhecidas de Cd, tendo em vista que o
estudo ocorreu separadamente. A pesquisa decorreu-se pela observagéo dos
efeitos térmicos direcionados ao analito sem o uso de modificador, como
também considerando o uso de Pd como modificador quimico.

Na etapa de secagem, o conteudo amostral deve ser seco, a fim de

evitar o espalhamento da amostra, o que implicaria numa precisdo analitica
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pobre. Em média, temperaturas entre 90 e 120°C sdo comuns para solucdes
aquosas. A etapa de pirélise visa volatilizar os componentes organicos e
inorganicos da matriz da amostra, possibilitando que o analito figue em uma
matriz menos complexa para a analise, em uma temperatura em que nao haja
perdas significativas do analito de interesse. Temperaturas abaixo de 600°C
podem ser ineficientes para eliminar toda a matriz, gerando um fundo
consideravel, que pode ndo ser devidamente corrigido pelo corretor de fundo
utilizado.

O tempo de rampa na etapa de pirélise foi ajustado para permitir a
eliminagdo gradual de toda a matriz, evitando possiveis perdas do analito
causadas pelo aumento da temperatura. A parte do programa de temperatura
referente a limpeza do programa do forno foi reajustada para uma temperatura
maior que a atomizacao, tendo em vista que maiores temperaturas podem
vaporizar todo o residuo da amostra, evitando provaveis efeitos de memoria.
As observacdes apresentadas sdo aplicaveis a todas as amostras e padrbes
aguosos analisados.

Uma simples averiguacdo para a massa de Pd como modificador
quimico para o analito Cd foi realizada de forma que para a otimizacdo do
programa de temperatura, considerou-se uma massa de 10 pg de Pd como
modificador. Realizou-se um estudo para a massa de modificador quimico a ser
utilizada nesta pesquisa e constatou que massas maiores que 10ug deixavam
o sinal muito ruidoso, alterando consideravelmente o sinal transiente, que esta
diretamente ligado a concentracdo do analito na amostra. Além disso, massas
menores do que 10pug ndo alcancaram uma intensidade tdo acentuada como
aquelas observadas para 10ug de Pd como modificador. Assim, para o
desenvolvimento do programa de temperatura para o analitoCd, sera
considerada a injecdo de 10ug de Pd como modificador quimico. A Figura 14
apresenta o perfil das curvas de pirolise e atomizacdo para Cd na amostra e
nos padrdes aquosos avaliados no processo de otimizagdo das temperaturas
de pirdlise e atomizagdo, com/sem o0 uso de 10ug de Pd como modificador

quimico.
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Figura 14. Curvas de pir6lise e atomizacdo para padrdo Cd 5ppb com/sem
modificador 10 pg de Pd e amostra digerida com/sem modificador 10 pug de Pd.
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O processo de otimizacdo das temperaturas de pirdlise e atomizacao foi
realizado com um padrao de Cd 5 pg/L que foi preparado a partir de um padrao
mais concentrado de 1000 mg/L. Constatou-se que o uso de 10 pg de Pd se
faz necessério para o padrao aquoso, visto que garante uma maior estabilidade
térmica até 900°C, ao passo que, sem o uso do modificador, o sinal é perdido
em torno de 400°C. A amostra utilizada coletada do ar condicionado E, sem
modificador, mostrou-se estavel somente até 600°C, todavia ao usar-se Pd
como modificador a temperatura de pirélise tomada como compromisso passou
a ser 800°C, por apresentar um ganho de estabilidade até esta temperatura.
Como compromisso entre o observado para o padrédo aquoso e para amostra a
temperatura de pirélise considerada 6tima foi de 800 °C.

No processo de atomizacdo, um vapor atbmico do analito é produzido,
permitindo, assim, a medida da absorcdo atbmica. As atomizagbes sem uso de
modificador apresentaram perdas por difusédo, caracteristico do analitoCd muito
volatil, sendo que maiores temperaturas acarretam em uma maior pressao
dentro do tubo de grafite, com grande expanséo do volume ali contido. Sendo
assim, as condi¢cdes compromissos tomadas para o padrédo aquoso de Cd e
para a amostra sdo as temperaturas de 800°C para pirdlise e 1300°C para a

s ‘epeiBbojul BIDUBAIOSOY
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atomizacao, com a utilizacdo de Pd como modificador quimico.

5.2.2.Curvas de pirdlise e atomizagéo para Pb

O processo de otimizacdo das temperaturas de pirdlise e atomizacao
foram realizadas da mesma forma proposta para Cd, sendo que para o analito
Pb na concentracéo de padrédo de 15 ug/L.

Para a otimizacdo das temperaturas Otimas de pirdlise e atomizacao
para determinacdo de Pb nas amostras, realizou-se um breve estudo da massa
do modificador a ser utilizada. A Tabela 2apresenta os diferentes valores de

intensidade encontrados conforme se alterou o volume de modificador.

Tabela 2. Estudo da massa de Pd 1 (g L!) como modificador no processo de

otimizacao das temperaturas de pirélise e atomizacdo do Pb.

Vol. da Massa Pd  Abs. | Abs. I Absorvancia SD
Injec&o (uL) (1) /s /s Média /s
5 5 0,305 0,278 0,291 0,013
10 10 0,209 0,202 0,202 0,005
15 15 0,152 0,154 0,153 0,001
20 20 0,162 0,136 0,149 0,018

A andlise dos dados obtidos mostram intensidades mais altas para uma
injecdo de menores massas de modificador. Assim, para essa etapa de
otimizacdo das temperaturas de pirolise e atomizacdo, que serdo tomadas
COMO compromisso para a amostra e para solugéo padrao, serdo consideradas
a injecao de 5 pg de Pd por garantir maiores ganhos de estabilidade térmica ao
analito. As curvas de pirolise e atomizacdo obtidas para o Pb encontram-se

mostradas na Figura 15.
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Figura 15. Curvas de pir6lise e atomizacdo para padrdao Pbl1l5ppb com/sem
modificador 5 pg de Pd e amostra digerida com/sem modificador 5 pug de Pd.
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Curiosamente, observaram-se uma estabilidade térmica para o Pb até
900 °C, acima desta temperatura perdas significativas ocorrem. O modificador
Pd proporcionou ganho de sensibilidade e estabilidade térmica até 1400 °C
para o padrdo aquoso e até 1100°C para a amostra, e 0 uso de Pd como
modificador é ainda justificado por proporcionar auséncia do fundo no sinal
transiente. As curvas de atomizacdo sdo caracterizadas pelas perdas por
difusdo do Pb, mesmo com o uso de Pd como modificador,

Logo, para as analises das amostras na determinacdo de Pb, as
temperaturas tomadas como compromisso foram 1000°C para pirdlise e
1800°C para atomizacao, tendo em vista que sao temperaturas em que ndo ha
perdas significativas para as solucbes padrdes e para a amostra. Apds o
estudo das otimizagbes das temperaturas de pir6lise e atomiza¢do, pode-se
construir a curva de calibracédo para determinagdo da concentracdo de Pb nas
amostras digeridas de material particulado, retirados dos filtros de ar
condicionado do tipo split, com o programa de temperatura otimizado.

S ‘epeiBajul BIDUBAIOSQY
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5.3 Parametros de mérito e resultados

Ao adotar as temperaturas tomadas como compromisso para os padroes
aguosos e para as amostras, montou-se a curva de calibracéo, que foi utilizada
para determinagdo das intensidades do analito nas amostras estudadas,
coletadas dos filtros de ar condicionados presentes nos laboratérios de quimica
analitica. Assim, para a curva de calibracdo de Cd, um padrao aguoso de 1000
mg Lfoi utilizado para montar os seis pontos da curva, nas quais o0s
parametros de mérito foram determinados. Fez-se necessario o preparo de um
intermediario de 1 mg L1, sendo que os pontos da curva escolhidos como base
foram, 1, 2, 3, 4,5 e 6 pug L. Todos os pontos da curva de calibracdo foram
acidificados com 3% de HNOs do volume final para cada concentragéo, iSso
porque a presenca de &cido no meio reacional garante que o metal ndo se
incorpore a superficie do tubo falcon, utilizado para montar a curva de
calibracdo, e acabe perdendo seu real valor de concentracéao.

Ao utilizar o espectrémetro de absorcdo atbmica com fonte de linha, 20
pL de cada solugdo padrdo mais 10 pL de modificador Pd foram injetados
separadamente, de forma manual, no atomizador forno de grafite.

Com os valores de absorvancia e os valores de concentracdo
previamente conhecidos, tracou-se a curva de calibragcdo. A Figura 16
apresentada abaixo relaciona as concentragdes conhecidas do padrédo Cd e os
valores de absorvancia integrada.

Para a construgdao da curva de calibragcdo para o Pb, foram utilizados
concentragdes conhecidas, sendo elas: 0, 5, 10, 20, 25, 30, 40 ug L. As
determinacdes das intensidades para cada ponto da curva de calibracdo para o
analito foram realizadas da mesma forma que foram realizadas para Cd, com
excecao do volume de modificador, que, conforme o estudo realizado, foi de 5
puL. Com os valores de intensidades, plotou-se o grafico com as concentracdes
conhecidas de Pb, afim de quantificar esse analito nas amostras estudadas. A

Figura 17 apresenta os valores dos coeficientes angular e linear encontrados.

Figura 16. Curva de calibracao para solu¢cdes aquosas Cd com o uso 10 ug de
Pd.
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Figura 17. Curva de calibracdo para solu¢cdes aquosas Pb com o uso 5 pg de

Pd.
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Os parametros de mérito obtidos na otimizacdo do método proposto

encontram-se apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Parametros de mérito para determinacdo de Cd e Pb em amostras
de material particulado digeridas retiradas de filtros de ar condicionado do tipo
split (LD= limite de deteccado; LQ= limite de quantificacdo Slope= coeficiente
angular; R= coeficiente de correlacao linear; RSD= desvio padrao relativo).

Parametros Cd Pb
LD (ug g9 0,007 0,06
LQ (ug gb) 0,024 0,22

Slope(s Lug?) 0,1374 0,0135
R 0,998 0,999
RSD (%) 2 3

A validacdo do método analitico foi determinado utilizando dois materiais
de referéncia certificados, uma de cinzas volantes de carvdo, denominada
NIST1633b, e outra cinza de incineracdo de residuos urbanos, denominada
BCR176. Os resultados foram concordantes com os valores certificados para
as duas amostras utilizadas, de acordo com o teste t, para um nivel de
confianga de 95%. A Tabela 4 apresenta os valores os resultados das
determinacdes das amostras certificadas para Cd e Pb. A exatiddo do método
mostrou-se adequada devido aos valores encontrados, tendo em vista que a

insercao do contetdo no equipamento foi realizada manualmente.

Tabela 4. Concentracdo (mg Kg*) obtidas para Cd e concentracdo (g Kg?)

obtidas para Pb em amostras certificadas.

Pb Cd
Amostra Certificado Obtido Certificado Obtido
NIST1633b 68,2+1,1 70,9 +0,14 0,784 +0,006 0,776 £0,36
BCR176 10,87 + 0,17 11,27 + 0,45 470+ 9 455 + 3,12

A determinacao quantitativa de Cd nas amostras, por sua vez, mostrou
niveis altos deste analito nas solucdes digeridas, sendo necessario realizar um
processo de diluicho das amostras para prosseguir com a determinacao.

Pipetou-se 1mL da solugdo digerida e diluiu-se conforme os valores de
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absorvancia integrada estivessem dentro da curva de calibracédo, anteriormente
preparada. A Tabela 5 mostra os fatores de diluicdo adotados nesta pesquisa

para posterior inje¢do no espectrometro.

Tabela 5. Fatores de diluicdo adotados para as amostras contendo Cd.

Amostra Fator de diluicéo
AR COND. A 2
AR COND. B 4
AR COND. C Amostra ndo diluida
AR COND. D Amostra ndo diluida
AR COND. E 3
AR COND. F Amostra ndo diluida
AR COND. G 4

A injecdo das amostras no atomizador foi realizada manualmente com

uma pipeta volumétrica graduada.

Tabela 6. Concentracbes de Cd encontradas para amostras de material
particulado retirado de filtros de condicionadores de ar do tipo split por
espectrometria de absorcdo atbmica com fonte de linha.

Amostra Concentracéo (ug g?) RSD (%)
AR COND. A 0,93 £ 0,05 2,1
AR COND. B 1,07 £0,05 1,9
AR COND. C 1,05+ 0,06 2,3
AR COND. D 0,75+ 0,02 2,5
AR COND. E 3,03+0,17 2,3
AR COND. F 1,30 £ 0,04 1,17
AR COND. G 2,83+0,18 2,63

Os valores encontrados para as amostras apresentam concentracoes
elevadas de Cd retidas nos filtros dos condicionadores de ar do tipo split,
principalmente o valor encontrado para amostra AR COND. E, que provém da
sala de convivio dos pesquisadores do laboratério. Isso porque, ao lado desse

ambiente, ha diariamente analises de amostras diversas com 0S
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espectrometros de absorcdo, tendo em vista que a sala ndo € totalmente
isolada do ambiente de convivio social dos pesquisadores. As amostras AR
COND. F e AR COND. G pertencem ao ambiente onde ha a andlise de
diferentes amostras. A presenca de Cd nos filtros de condicionadores de ar do
tipo split pode estar relacionada a defeitos nos sistema de exaustdo desses
equipamentos. Sistemas de exaustdo devem proporcionar uma melhor
qualidade interna do ar dos ambientes analisados e melhor desenvolvimento
das atividades diarias dos pesquisadores, no entanto os resultados permitem-
nos questionar essa eficiéncia.

As determinagfes de Pb nas amostras também requereram fator de
diluicho das amostras digeridas, pois as primeiras injecdes no equipamento
mostraram altos niveis de absorvancia. A Tabela 7 mostra os valores dos

fatores de diluicdo adotados para as amostras analisadas.

Tabela 7. Fatores de diluicdo das amostras contendo Pb

Amostras Fatores de diluicéo

AR COND. 5
AR COND.
AR COND.
AR COND.
AR COND.
AR COND.
AR COND.

@ M moOoO w >
A AN N OO

A Tabela 8 traz informacdes referentes aos valores de concentracdo em

ug g* encontrados para Pb nas amostras estudadas.

Tabela 8. Concentracbes de Pb encontradas para amostras de material
particulado retirado de filtros de condicionadores de ar do tipo split.

Amostra Concentracéo (ug g?) RSD (%)
AR COND. A 18,27 £ 0,94 2,06
AR COND. B 41,30 £ 0,22 0,52
AR COND. C 12,62 £ 0,23 1,82

AR COND. D 11,02 £ 0,13 1,15
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AR COND. E 6,10 + 0,07 1,18
AR COND. F 11,12 + 0,37 1,36
AR COND. G 19,64 £ 0,74 1,52

Observou-se valores muito acima da meédia dos resultados para a sala
onde os padrdes aquosos do laboratorio sdo armazenados. Avaliou-se também
indices altos para a sala com os espectrometros atdmicos onde as amostras F
e G foram coletadas.

Ao comparar os valores obtidos para Cd com os valores encontrados
para Pb, nota-se quantidades muito superiores para este Ultimo metal,
apresentando niveis cerca de 4 vezes maiores do que aqueles detectados para
Cd. Vale ressaltar que se tratam de metais que sdo danosos a saude humana,

principalmente aqueles ligados ao sistema nervoso.

5.4 Intervalo de amostragem

O intervalo de amostragem utilizado nesta pesquisa foi de exatamente
cento e vinte dias. O material particulado retido nos filtros dos condicionadores
de ar do tipo split foram, entdo, recoletados e analisados novamente, apenas
com esse intervalo de tempo pode-se averiguar a presenca de quantidades
significativas de material particulado para realizar a coleta e, assim, a
determinacdo de Cd e Pb novamente. Entretanto, somente os ambientes
internos referentes as amostras AR COND. A e AR COND. B, AR COND. F e
AR COND. G apresentaram conteudos significativos para realizar a coleta. Ao
utilizar a metodologia otimizada anteriormente, pode-se determinar a
concentracdo desses analitos com periodo amostral de cento e vinte dias. A
Tabela 9 abaixo apresenta os valores encontrados para esses ambientes

indoor apos esse periodo.
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Tabela 9. Concentragdes de Cd e Pb com tempo de amostragem de 120 dias.

Cd Pb
Amostra Concentragao RSD (%) Concentragao RSD (%)
(Mg g7) (Mg g)
AR COND. A’ 1,20 + 0,04 1,42 28,16 £ 0,06 1,12
AR COND. B’ 2,97 £ 0,07 1,01 17,12 + 0,13 1,11
AR COND. F’ 4,23 + 0,08 2,18 35,12 +£ 0,08 2,02
AR COND.G’ 6,29 +0,12 1,95 45,23 £ 0,19 2,16

Novamente, observou-se valores altos de concentracdo para 0s
analitos, especialmente para o Pb, da mesma forma que foi determinada na
primeira amostragem, mostrando que o elemento é mais propicio a contaminar
0 ambiente expondo, assim, os que frequentam os laboratérios. A rotina dos
pesquisadores, como também possiveis defeitos de exaustdo do ar e dos
gases gerados no laborat6rio, proporcionou a geracao de novas concentracées
desses elementos retidos nos filtros dos equipamentos.

Como abordado neste trabalho, ndo ha uma legislagdo especifica para
valores de Cd e Pb em ambientes fechados, com pouca ventilacdo. A
variedade de atividades desenvolvidas por um grupo de pessoas pode propiciar
mudancas na forma como a qualidade do ar de interiores é tratada. Nota-se
niveis quantitativos altos de Pb por m3, principalmente nos ambientes com
maior exposicdo das amostras, como as salas com espectrdmetros de AAS e
ICP-MS. Niveis baixos encontrados para a sala de convivio social dos
pesquisadores, mostrando cuidados ainda maiores que devem ser tomados
para uma boa qualidade, ndo somente do ar, mas também da saude dos
frequentadores destes ambientes. Na Tabela 10, encontram-se os resultados
de concentracdo das amostras, levando em consideracdo a area dos

ambientes indoor.
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Tabela 10.Concentragdo das amostras levando em consideracdo a area dos

ambientes indoor.

[Cd]ng (m3)*  [Pblng (m3)*  [Cd]*ng (m®)*  [Pb]*ng (m3)*

Amostra

AR COND.A 1,2 24 0,7 17
AR COND.B 15 58 10 57
AR COND.C 4,1 50 - -
AR COND.D 1,0 16 -- -
AR COND.E 3,0 6,0 -- -
AR COND.F 2,0 17 6,0 50
AR COND.G 4,1 28 11 78

[ ]* Concentracéo apoés periodo de 120 dias
--  N&ao encontrou-se contetido amostral para estes equipamentos.

Os resultados sao preliminares, no entanto pode-se dizer que houve um
aumento acentuado de Cd e Pb no periodo amostral de 120 dias para as
amostras AR COND. F e AR COND. G. O estudo ndo contempla periodos
mais curtos de exposicdo devido ao quantitativo em massa de MP ser muito
baixo. Vale ressaltar que seria necessaria a amostragem de MPA, conforme
previsto em estudos ambientais ja reportados na literatura, mas a auséncia de
instrumentacdo ndo nos permitiu a comparacao dos resultados. Os resultados
das primeiras amostras coletadas ndo tém o registro de quanto tempo de
acumulo do MP nos filtros gerou a quantidade de material coletado. Apés a
primeira amostragem, a cada 30 dias fazia-se a checagem quanto a
possibilidade de amostrar o material retido. No entanto, apenas com 120 dias a
amostragem foi possivel. Os resultados foram expressos em relacdo ao
tamanho das areas nas quais se encontram os aparelhos de ar condicionado
como uma tentativa de avaliacdo melhor do possivel problema de exposigéao.
Pode-se observar que os ambientes em que ficam os instrumentos de AAS,
Aquo, representados pelos AR COND. F e G, apresentaram consideravel
elevacdo nos niveis de Cd e Pb. Esses elementos podem néo estarem sendo
absorvidos com eficiéncia pelos sistemas de exaustdo, ficando retidos nos

filtros dos condicionadores de ar do tipo split, ou até mesmo, indicam o risco
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das mesmas particulas estarem adentrando as vias respiratérios dos que ali
convivem.

Como abordado neste trabalho, ndo ha uma legislacdo especifica para
valores de Cd e Pb em ambientes fechados, com pouca ventilacdo. A
variedade de atividades desenvolvidas por um grupo de pessoas pode propiciar
mudancas na qualidade interna do ar. Notam-se niveis quantitativos altos de
Pb por m3, principalmente nos ambientes com maior exposi¢cao as amostras de
trabalho de rotina do laboratério, como as salas com AAS e ICP-MS. Niveis
baixos encontrados para a sala de convivio social, mostrando cuidados ainda
maiores que devem serem tomados para uma boa qualidade ndo somente do

ar, mas também da saude dos frequentadores desses ambientes.

5.5. Amostra controle

A amostra controle trata-se de uma amostra coletada da mesma forma
gue as amostras ja discutidas. Uma amostra é considerada amostra controle
gquando relacionada a ambientes com baixa ou nenhuma exposicdo de
contaminantes, como: ambientes residenciais, escritorios, laboratorios de
ensino. O objetivo primordial é que o ambiente escolhido como controle ndo
tenha atividades de manuseio de amostras com composicdo desconhecida ou
de origem petrolifera e que haja uma comparacdo das concentracdes dos
metais encontradas para as amostras, com as concentragcdes dos metais
obtidas para o ambiente de controle.

Para esta pesquisa, analisou-se o material particulado retido em filtros
de ar condicionado do tipo split, do mesmo modelo de um laboratorio de
quimica geral dedicado ao ensino, uma vez que nesse ambiente ndo ha quase
nenhuma ou baixa exposicdo ao Cd e Pb alvos deste estudo. A amostra
controle coletada foi submetida ao mesmo preparo de amostras que as demais
amostras reais foram preparadas. A Tabela 11 abaixo mostra os valores de

concentracéo encontradas para os analitos avaliados nesta pesquisa.
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Tabela 11.Concentracdes em ppb encontradas para a amostra controle

Analito Concentracéo (ug g?) RSD (%)
Cd 0,04 + 0,003 3,27
Pb 4,26 +£ 0,64 3,11

Pode-se perceber que os valores de concentragdo foram
consideravelmente menores que os encontrados para o material do laboratoério
de pesquisa, 0 que corrobora para a ideia de que temos no laboratério de
pesquisa fontes de exposicdo desses metais e que a qualidade do ar desses
ambientes pode ser questionada. Portanto, faz-se necessario ampliar os
estudos amostrando MPA com amostradores de grandes volumes para
comparacao desses resultados e melhor avaliacdo do risco de exposi¢cao. No
entanto, um trabalho de conclusdo de curso pode ser o start de um estudo
muito mais complexo e profundo das condi¢cdes ambientais de um laboratorio

de Quimica, por exemplo.
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6. CONCLUSAO

A determinacdo de Cd e Pb em amostras de material particulado retidos
em filtros de ar condicionado do tipo Split via GF AAS mostrou ser uma técnica
versatil, robusta e inovadora quanto a proposta de aplicacdo, tendo em vista a
gama de possibilidades de insercdo da amostra no atomizador, para fins
qualitativos e quantitativos, com a utilizagdo do preparo de amostras, ou a
utilizacdo da analise direta de solidos. O uso de modificadores quimicos
apontou ser importante permitindo a maxima temperatura de pirélise de 800°C
e 1000° para Cd e Pb, respectivamente, em todas as amostras. De acordo com
0s estudos realizados, a curva de calibragdo externa pode ser utilizada, tendo
em vista Otimos coeficientes de correlacdo apresentados, possibilitando um
intermédio entre a quantificacdo da amostra e as solucdes reais das solucdes
padrbes. Além disso, o método mostrou-se exato, apresentando valores que
concordam com os estabelecidos pelo material de referéncia certificado.

O estudo permitiu, ainda, avaliar a qualidade interna do ar de dois dos
laboratoérios de pesquisa do Departamento de Quimica da UFSC. A exposicao
das pessoas confinadas nesses ambientes pode levar ao desenvolvimento de
varias doencas, principalmente aquelas que afetam o sistema nervoso central,
sistema respiratorio e rins. A pesquisa ainda sugere que sejam realizadas
algumas alteracdes nos ambientes internos desses laboratérios, como o uso de
melhores exaustores nos ambientes menos ventilados, adeséo e controle fiscal
do uso de EPI's (equipamento de protecdo individual) pelos individuos e
medidas voltadas a manutencdo dos cuidados no manuseio das amostras,

principalmente aquelas com composicédo de metais toxicos, como Cd e Pb.
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