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Principios da absorcao atomica

e Atomos no estado fundamental —
absorvem radiacao




Principios da absorcao atomica

 Método comparativo, nao absoluto

Lei de Beer
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Principios da absorcao atomica
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Introducao da amostra
|

Queimador
e

e

90 a 95% da amostra e
direcionada p/ o dreno

i ) Camara de
J Mistura ou nebulizagao

Nebulizador _
pneumatico Tempo na chama:

1a2ms
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Queimador

2250°C 2850°C



Chama

Redutora: aumento da proporgao C,H,/Ar;

Melhora a atomizacao de elementos que
formam &Oxidos refratarios,

Oxidante: diminuicao da proporcao C,H./Ar;
Facilita a atomizacao de elementos via
oxido.




Processos na chama
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Sublimacao

(.
Ll

MA (g)

T Vaporizacao

MA (1)

T Fusao

MA (s)

T Dessolvatacao

Aerossol
liquido/gas




Processos na chama

M* M* MOH*; MO*

4 A

Emissio Excitagdo Emisséo dg
bandas Excitagao
4 lonizacédo \ 4 Recombinacao 4
M* » M+ A » MOH; MO
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Fonte de Radiacao

Fast sequential - Varian
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Fonte de Radiacao

Envelope de Pyrex

Catodo
(M ou M + MO)

Janela de Quartzc

Anodo (W ou Zr)

Contato Elétrico

Pino de Alinhamento



Fonte de Radiacao

Foton i
especificodo |
atomo excitado

Catodo (-)




Fonte de Radiacao

Gas inerte é excitado por uma descarga
elétrica,;

Colide com o catodo;

Extracao do metal,

ColisOes secundarias = atomo excitado;
Retorno ao estado fundamental = emissao;
Catodo = 1 elemento ou liga metalica.



Fonte de Radiacao

Poténcia
radiante

Linha de absor¢do Facil medida

atomica eletronica (I, # L)
fracdo que é absorvida

Sinal resultante I,
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Monocromador
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Emprego do Chopper

Signal modulation




Emprego do Chopper
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Duplo Feixe — Lampada de D,

 Absorve na regiao de absorcao molecular;
e 160 a 380 nm;
e Correcao de radiacao de fundo.

Background correction




Correcao — Lampada de D,

Radiacao de D, e de HCL passam
alternativamente pela chama, praticamente
simultaneamente,

Radiacao de D, é absorvida pela de fundo
(majoritariamente);

Radiacao de HCL € absorvida pela radiacao
de fundo e pelo analito;

Diferenca = sinal do analito.
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Detector — Fotomultiplicadora

Isolante Anodo

Dinodos
(9-13)

Fotocatodo

Feixe de radiacao

*Amplificac&o de sinal: 10°

Cortesia VARIAN
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Determinacoes multi-elementares usando

esgectrometria de absorﬁéo atomica

Métodos > Determinacoes

Analiticos l][l multi-elementares

A
Maior frequéncia analitica

Reducao de custos
.4

Espectrometria de Absorcao Atomica (AAS)

Determinacoes multi-elementares simultaneas e sequenciais



Determinacao multi-elementar simultanea

Butler e Strasheim, 1965
Sullivan e Walsh, 1967

Determinacao multi-elementar sequéncial

Welz, B.; Anal. Bioanal. Chem. 2005, 381, 69.
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(a) fonte de radiacdo; (b) atomizador; (c) monocromador; (d) grade de
difracao; (e) fotomultiplicadora; 1 : intensidade de radiacao emitida pela fonte;
l.: intensidade de radiagdo transmitida.

Configuracao tradicional do AAS mono-elementar
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(a) (b) (e)

(a) fontes de radiacdo; (b) espelhos colimadores; (c) atomizador; (d)
policromador Echelle; (e) grade Echelle; (f) prisma; (g) arranjo de fotodinodos;
21,: somatéria da intensidade das radiaces emitidas pelas fontes; Xl :
somatoria da intensidade das radiacoes transmitidas.

Configuracao instrumental do AAS multi-elementar



Determinacao multi-elementar sequéncial

I Reducao no tempo total de analise

I Reducao no volume de amostra

I Possibilidade do uso de padronizacao interna

= FS AAS: realiza a medida de todos os elementos em uma
amostra para entao avancar para a amostra seguinte;

= AAS Convencional: realiza a medida de um elemento para
todas as amostras para depois analisar a proxima amostra.



Determinacao multi-elementar sequéncial

Uso do método de elemento de referéncia para determinacao
multi-elementar sequéncial

Projahn et al., 2004

- F'S FAAS — Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;
= Velocidade de varredura do monocromador: 33 nm s1;

- Fonte de radiacao: lampadas de catodo oco;

- Frequéncia analitica: superior a de um ICP OES sequéncial;

Projahn, H. D.; Steeg U.; Sanders, J.; Vanciay E.; Anal. Bioanal. Chem. 2004, 378, 1083.



Determinacao multi-elementar sequéncial

Wang et al., 2003, 2005

- F'S FAAS — Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;

- Determinacao multi-elementar sequéncial de metais apos

etapa de pré-concentracao em coluna.

Wang, A. X.; Zhang,Z. Y.; Lu, J. J.; Cui, X. Y.; Spectroscopy and Spectral Analysis 2003, 23, 785.
Wang, A. X.; Guo, L. P.; Zhang, H.; Chin. J. Anal. Chem. 2005, 33, 385.



Determinacao multi-elementar sequéncial

Niedzielski, 2005

- Cromatografia liquida de alta performance acoplada a deteccao
por espectrometria de absorcao atomica com geracao de hidretos
funcionando no modo sequéncial (HPLC-HG-FS AAS);

- Especiacao de Arsénio e Selénio inorganicos;

- Amostras: agua;

= Atomizacao: tubo de quartzo aquecido eletricamente a 900°C.

Niedzielski, P.; Anal. Chim. Acta 20085, 551, 199.



Determinacao multi-elementar sequéncial

Amorim e Ferreira, 2005
= Determinacao sequéncial de Cd e Pb;
- 'S FAAS - Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;

- Amostras: sal de consumo humano.

da Silva et al., 2006
= Determinacao sequéncial de Zn e Mn;

- 'S FAAS - Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;

- Amostras: chocolate em po.

Amorim, F. A. C.; Ferreira, S. L. C.; Talanta 20085, 65, 960.
da Silva, E. G. P.; Santos, A. C. D.; Costa, A. C. S.; Fortunato, D. M. D.; Jose, N. M.; Korn, M. G. A.;
dos Santos, W. N. L; Ferreira, S. L. C.; Microchem. J. 2006, 82, 159.



Determinacao multi-elementar sequéncial

da Silva et al., 2006
= Determinacao sequéncial de Fe;
- 'S FAAS - Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;

- Amostras: etanol combustivel hidratado.

Ferreira et al., 2007
= Determinacao sequéncial de Fe e Mn;
- FS FAAS - Fast Sequential Atomic Absorption Spectrometry;

- Amostras: vinho.

da Silva, J. E.; da Silva, F. A.; Pimentel, M. F.; Honorato, R. S.; da Silva, V. L.; Montenegro, B. S.
M.; Araujo, A. N.; Talanta 2006, 70, 522.

Ferreira, S. L. C.; Souza, A. S.; Brandao, G. C.; Ferreira, H. S.; dos Santos, W. N. L.; Pimentel, M.
F.; Vale, M. G. R.; Talanta 2007, .



