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1. INTRODUCAO

As ceramicas possuem uma ampla aplicacdo em diversos setores
industriais, principalmente na fabricacdo de loucas de mesa, as quais estdo
presentes no dia a dia da populacdo. Essas loucas sdo fabricadas em varios
paises, mas devido a grande diversidade de fontes de matérias primas no mundo,
essas pecas ceramicas se tornam quimicamente diferentes (RUIZ et al., 2005).

Para o processo de decoracdo das loucas ceramicas, sdo utilizadas tintas
que podem conter metais téxicos, como por exemplo, Cr, Cd, Pb, Ni, entre outros.
Sendo assim, o0 uso destes utensilios pode acarretar em varios riscos a saude
humana, visto que esses metais podem migrar da louga para o alimento, através
de um processo de lixiviagdo (CAMARGO et al., 2005). A ingestado de elementos
toxicos pode originar casos de contaminagdo aguda, além de acumular-se no
organismo, ocasionando diversas patologias.

Para a determinacdo elementar, a técnica de espectrometria de emissdo
atbmica com plasma induzido por micro-ondas (MIP OES) torna-se uma técnica
atrativa, pois é multi elementar e apresenta baixo custo de operacdo quando
comparada com a técnica de espectrometria de emissao atbmica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES). Como vantagem, essa técnica utiliza plasma
de nitrogénio, sendo um gas nédo inflamavel e obtido a partir do ar atmosférico
comprimido (TEODORO, 2015).

A etapa de preparo de amostra € essencial, ja que converte a amostra em
uma forma adequada para inser¢cdo no instrumento de analise. Sendo assim, a
decomposicdo acida caracteriza-se como um método muito empregado, visto que
a maioria dos equipamentos exige que a amostra esteja na forma de solucao.
Para amostras que contem silicato (como por exemplo, as ceramicas) é
necessario a adicao de acido fluoridrico (HF), para haver uma solubilizacédo do
silicio, visto que os demais &acidos inorganicos frequentemente empregados
(HNO3 ou HCI) ndo séo eficientes para essa etapa (KRUG, 2010). Como fonte de
energia para a decomposicdo acida, o banho ultrassénico caracteriza-se como
uma alternativa viavel, devido processo de cavitagcdo, jA que € gerado
temperaturas elevadas, devido a implosdao de micro bolhas, auxiliando na
decomposicdo das amostras (KRUG,2010).

Considerando a importancia de haver um controle da concentracdo de
metais tOxicos, 0 presente trabalho tem por objetivo a determinacdo de Cd, Cr, Ni
e Pb em loucgas ceramicas por MIP OES, apo0s a decomposicdo acida assistida
por ultrassom.



23 SEMANA INTEGRADA

DE ENSINO, PESQUISA E EXTENSAO
UFPEL /2016

XXV_.CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA
UNIVERSIDADE FEDERAL DE PELOTAS

C-02016

2. METODOLOGIA

No presente estudo, foi desenvolvido um método de decomposicdo acida
assistida por ultrassom para o preparo de 10 amostras de lougas ceramicas (5
amostras de fabricacdo nacionais e 5 importadas). Sendo assim, foram pesados
aproximadamente 25,0 mg de amostra com granulometria inferior a 25 pm e
foram adicionados 1,0 mL de uma mistura acida, composta por HNO3; e HF (1:1).
Em seguida as solug¢des foram encaminhadas a um banho ultrassénico por 2 h a
40 °C. Ao final, as solucdes resultantes foram avolumadas a 20,0 mL com agua
desionizada.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os parametros de mérito obtidos para a determinacdo dos analitos
investigados por MIP OES estéo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Parametros de mérito para a determinacao de Cd, Cr, Ni e Pb por MIP

OES.
. Faixa Linear a 2 LOD LOQ
Analito (mg LY (L mg?) (Mg g?) (Mg g?)
Cd 0.5-50 32196 0,999 1.3 45
Cr 0550 55.958 0,999 0.2 0.5
Ni 0550 30.317 0,999 0.8 2.8
Pb 0.5—5.0 5158 0,998 4 13

Conforme os parametros apresentados na Tabela 1, foram obtidos 6timos
coeficientes de correlacdo linear ao quadrado (R?) e de sensibilidade (a). Além
disso, baixos limites de deteccdo (LOD) e quantificacdo (LOQ) foram alcancados,
ficando na ordem de ppb.

Os resultados de concentracdo para os analitos investigados nas amostras
de loucas ceramicas estao apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Concentracdes obtidas de Cd, Cr, Ni e Pb em amostras de loucas
ceramicas por MIP OES.

Amostra Concentracdo, mg g~
Cd Cr NI Pb
IMP A <LOD 0,163 £ 0,004 (2,4) 0,024 £ 0,0003 (1,2) 0,063 + 0,005 (7,9)
IMP B <LOD 0,032 £ 0,001 (3,1) 0,008 + 0,0001 (1,2) 3,64 +0,17 (4,7)
IMP C 0,063 £ 0,001 (1,6) 0,047 £ 0,001 (2,1) 0,039 £ 0,001 (2,6) 0,861+ 0,082 (9,5)
IMP D <LOD 0,116 + 0,005 (4,3) <LOD 0,096 £ 0,005 (5,2)
IMP E <LOD 0,075 £ 0,004 (5,3) 0,024 £ 0,0003 (1,2) 0,185 + 0,009 (4,9)
NAC A <LOD <LOD <LOD 0,044 £ 0,001 (2,3)
NAC B 0,016 + 0,0001 (0,6) 0,063 £ 0,001 (1,6) 3,25+ 0,04 (1,2) 0,570 £ 0,029 (5,1)
NAC C <LOD 0,015 £ 0,0004 (2,7) 0,653 £ 0,033 (5,1) 1,53+ 0,03 (2,0)
NAC D <LOD 0,016 £+ 0,0002 (1,2) 0,415+ 0,034 (8,2) 0,071 £ 0,005 (7,0)
NAC E 0,073 £ 0,003 (4,1) 0,016 + 0,001 (6,2) 1,48 £ 0,04 (2,7) 4,21 +£0,10 (2,4)

IMP = Amostras de origem importada; NAC = Amostras de origem nacional.
Média + desvio-padrao (desvio-padrao relativo, %).

Conforme a Tabela 2 é possivel perceber que a maioria das amostras

apresentou concentracdo de Cd abaixo do LOD. Ja para Pb, todas as amostras
apresentaram concentragdes para esse analito, com destaque para as amostras
IMP B e NAC C, que apresentaram um valor elevado em relacdo as demais.
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Possivelmente, nessas amostras foram utilizadas tintas com alto teor de Pb, o que
aumenta o risco de contaminagdo humana por esse metal a partir da migracéo
para os alimentos. Para os demais analitos, a maioria das amostras apresentou
concentracdo superior ao LOD, com destaque na determinagcdo de Ni para as
amostras NAC B, que apresentou um valor elevado frente as demais amostras.

4. CONCLUSOES

Através do estudo realizado, foi possivel perceber a presenca de metais
toxicos em loucas ceramicas, 0s quais possivelmente sdo oriundos da tinta
utiizada para decoracdo. Concentracbes elevadas desses metais sé&o
indesejaveis uma vez que 0s mesmos podem ser transmitidos para os alimentos e
consequentemente levar a contaminacdo humana. Entretanto, estudos de
lixiviacdo ainda precisam ser realizados para afirmar se as pecas ceramicas
estudadas apresentam estes riscos de transferir esses elementos para 0s
alimentos e assim colocar em risco a saude de quem a utilize.

O método desenvolvido para a decomposicao acida em banho ultrassoénico,
mostrou-se ser simples, rapido e seguro. Através deste método proposto, foi
possivel realizar a determinacgéo de Cd, Cr, Ni e Pb por MIP OES, mostrando- se
promissor para a determinacéo de outros elementos nesse tipo de amostra.
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