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3
Parte experimental
Material e métodos

3.1

Equipamentos

O equipamento utilizado no presente estudo foi um espectrémetro
de absorcdo atomica fabricado pela Perkin Elmer Instruments (Shelton,
USA) modelo AA800 equipado com corretor de fundo por efeito Zeeman,
equipado com amostrador automatico AS92. Como fonte de radiacéo, foi
utiizada uma lampada de catodo oco de vanadio, da Perkin Elmer
Instruments, operada no comprimento de onda de 318,4 nm, a uma
largura de fenda de 0,7nm e corrente de 40 mA. O gas de purga foi o
argonio 99,9%, distribuido pela Linde Gas (Rio de Janeiro, Brasil).

Foram utilizados tubos de grafite com aquecimento transversal,
revestidos piroliticamente, e com plataforma L'vov integrada, fornecidos
pela Perkin Elmer Instruments.

Todas as leituras foram em area do pico (absorbancia integrada)

3.2

Reagentes

Os seguintes reagentes de alta pureza (no minimo com grau
analitico, P.A.), foram utilizadas para o preparo das solu¢cbes, apds sua
devida diluicdo: HNO3z 65% m/v (Merck, Darmstadt, Alemanha), Pd(NO3);
(10000 mg L™) e Mg(NO3), (10000 mg L), ambos Perkin Elmer.

A solucdo padrdo de V na concentragdo de 1000 pg mL™ utilizada
foi da Perkin EImer com rastreabilidade ao padrdo do National Institute of
Standards and Technology (NIST) SRM3165. Na preparagdo das
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solucdes de diferentes concentracdes (solucdes intermediarias e solucdes
de calibragéo) foi utilizado HNO3 0,2% (v/v) para diluicdo.

A agua ultrapura utilizada na preparacao das solucdes e nos
procedimentos em geral foi produzida por um sistema Milli Q (Millipore,
Bedford, MA, USA).

3.3

Software

O software STATISTICA 7.0 da Statsoft foi utilizado para o
desenvolvimento do planejamento experimental multifatorial e posterior
analise dos resultados.

Nos experimentos preliminares, foi também utilizado um recurso do
equipamento para o desenvolvimento de métodos. Este programa fixa
inicialmente a temperatura de atomizacdo e varia a temperatura de
pirdlise, a fim de encontrar o seu valor 6timo; depois, fixando a
temperatura de pirélise no valor 6timo encontrado, varia a temperatura de
atomizacao, encontrando entdo o seu valor 6timo, sempre seguindo o0s

intervalos definidos pelo usuario.

3.4

Descontaminacdo do material

Toda a vidraria e utensilios utilizados foram imersos em uma
solucéo de Extran (Merck, Darmstadt, Alemanha) 5% (v/v), por 24 horas.
Apoés este tempo, o material foi bem enxaguado em agua corrente e
imerso em uma solucdo de acido nitrico 10% (v/v) para descontaminacao
por 24 horas. Apdés este tempo, o material foi enxaguado em agua

ultrapura por varias vezes e seco em estufa a 30°C.
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3.5

Amostragem e armazenamento das amostras

As amostras utilizadas no estudo foram coletadas com os cuidados
necessarios para evitar a sua contaminacéo. A coleta do sangue foi feita
em tubo especifico para dosagem de tracos de metal, isento de aditivos,
com tampa azul marinho (Becton & Dickinson, Franklin Lakes, EUA). Apos
repouso de 30-60 minutos, para completa coagulacdo do material, o tubo
foi centrifugado (na velocidade de 2500 rpm por 15 minutos) e o0 soro
transferido para um tubo de polipropileno com tampa de rosca de 7 mL
(Sarstead). As amostras foram preservadas congeladas ( -18 a -20°C)

até a analise'®®’,
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