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INFLUENCE OF THE PLATFORM GEOMETRY ON LEAD DETERMINATION IN ZIDOVUDINE (AZT) BY ET AAS. The
aim of this work was to compare the performances of the L'vov and integrated platforms in order to overcome the interferences
found on lead determination in zidovudine by ET AAS. Pyrolysis and atomization temperatures found with integrated platform
were 700 and 1400°C, respectively. The characteristic masses were 12.7 + 1.2 pg with integrated platform and 11.1 + 1.3 pg
with grooved platform. The ratio between the slopes of zidovudine and agueous curves shows a decrease in the interferences

when the L'vov platform is used (b, .
with the integrated platform.
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INTRODUCAO

Nos Ultimos anos, vem crescendo o interesse sobre a acumula-
¢d0 e os efeitos toxicos de metais traco, resultantes de exposicao
ocupaciona ou ambiental no organismo humanot. Osdisturbios cau-
sados por estes elementos, induzidos por situactes especiais de do-
enca, também tém despertado a curiosidade dos pesquisadores, ja
que os efeitos de uma exposi¢do por ingestdo de medicamentos po-
dem ser agravados pela debilidade dos organismos?*.

Dentre os metais, o chumbo é um dos contaminantes ambientais
mais comuns, possuindo efeitos extremamente téxicos e nenhuma
funcdo fisiolégica ja identificada no organismo®. Este metal afeta
praticamente todos os 6rgéos e sistemas do corpo humano, causando
danos crénicos, tais como hematol gicos e neurol dgicos, em niveis
antes considerados seguros®. O chumbo € um metal cumulativo e
uma de suas principais vias de absorcdo € o trato gastrointestinal,
onde é absorvido, em média, 10 % do chumbo ingerido’. A absor¢do
do chumbo é influenciada pelas variagOes individuais fisiol dgicas e
patoldgicas, entre outras. A deficiéncia de nutrientes como célcio,
ferro, fosforo e proteinas aumentam a absorgdo do chumbo™°,

A ingestdo de contaminantes através de medicamentos, sob con-
dicdo de fragilidade do organismo, e as evidéncias de toxicidade
cada vez mais claras, mostram a importancia da manutencédo dos
niveis de elementos toxicos, como os metais, em matérias primas e
produtos acabados préximos de zero. Este controle é baseado nas
normas e padrdes de qualidade das farmacopéias que, embora revi-
sadas paraamaioria dos parémetros necessarios a garantia da quali-
dade dos medicamentos, ndo tém acompanhado a evolugao dos estu-
dos sobre toxicidade dos metais e o desenvolvimento das técnicas
analiticas. Muitas vezes, as concentragGes encontradas ndo sdo
detectavels pelos métodos recomendados pelas farmacopéias, que
tém como limite méaximo permitido de Pb em matérias primas paraa
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/baq =0.97 + 0.10) and the detection limit found was 0.03 pg.g*. That ratio was 0.85 + 0.07

producdo de medicamentos, afaixa 10 - 20 ug g*. Além disso, existe
uma grande variagdo na concentraggo deste metal entre as diversas
matérias primas de diferentes procedéncias, que pode resultar em
exposi¢ao cronica devido a necessidade de uso prolongado dos mes-
mos, como no caso daAlDS e das doengas cronicas™.

A zidovudina (AZT) € um agente antiviral e amplamente utiliza-
dano tratamento dasindrome daimunodeficiénciaadquirida(A1DS)*
por ser atamente eficaz no bloqueio dareplicacéo viral™** e name-
lhora da funcdo imunoldgica dos pacientes com doenca pelo virus
daimunodeficiénciahumana(HIV)%. Considerando aexposi¢éo cro-
nica de um organismo debilitado, vulneravel adoencas oportunistas,
mesmo em baixos niveis de concentracdo, e os efeitos cumulativos e
neurotéxicos do Pb, o controle deste contaminante com métodos
capazes de detectar teores minimos € imprescindivel tanto para o
controle de qualidade da producéo como para as agles de vigilancia
sanitaria, uma questéo de salde publica, ja que envolve consumido-
res de medicamentos.

O desenvolvimento instrumental tem contribuido paraaidentifi-
cagdo das formas quimicas toxicas e a elucidagdo dos mecanismos
de acdo dos metai s no organismo®. Técnicas analiticas especificas e
sensiveis parao control e destes contaminantes sdo fundamentais para
aprevencao da contaminago dos usuarios e possiveis interferéncias
nos processos de producao™.

Entre as técnicas instrumentais, a espectrometria de absorgéo
atbmica (AAS) é amplamente utilizada na determinacdo de metais
trago nas mais variadas matrizes, por ser especifica, altamente sensi-
vel, rdpida, confidvel e possibilitar a andlise direta de amostras’. Es-
tas caracteristicas sd0 necessérias para atender a grande demandado
setor de producdo, que precisa de respostas rapidas por parte do la-
boratério de controle da qualidade™.

O conceito STPF (“Stabilized Temperature Platform Furnace” -
Forno Plataforma com Temperatura Estabilizada) € um conjunto de
condi¢des que devem ser usadas ao mesmo tempo, paragarantir deter-
minagdes livres de interferéncia no forno de grafite. Entre estas, en-
contra-se 0 uso de plataforma, necessria para atrasar a atomizagéo do
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analito o maior tempo possivel, até que as paredes do tubo e a atmos-
fera gasosa acancem o equilibrio térmico'®’. Atuamente, existem
dois tipos de plataformas comercialmente disponiveis, a plataforma
de L'vov e o tubo com plataforma integrada. Segundo Lajunen'é, o
aguecimento excepcionalmente rgpido da plataforma de menor mas-
Sa, coMo € 0 caso daintegrada, levaa maior eficiéncia de atomizagéo
e a temperaturas de atomizagd0 mais baixas, proporcionando maior
tempo de vida para o tubo de gréfite e menor tempo de andlise'®Y.

O objetivo deste trabalho foi desenvolver um procedimento r&
pido derotina, sem uso de modificador, paraadeterminacéo de chum-
bo em zidovudina por AAS no forno de grafite, com um pré-trata-
mento minimo da amostra. Plataformas com diferentes geometrias
(L'vov eintegrada) e variagBes na temperatura de atomizagdo foram
estudadas na tentativa de obter melhores resultados, uma vez que o
uso da plataforma integrada deveria reduzir as interferéncias obser-
vadas com a de L'vovY.

PARTE EXPERIMENTAL
Instrumental

Um espectrdmetro de absorgéo atémica Zeeman 5100 com for-
no de grafite HGA - 600 e amostrador automético AS - 60, todos
Perkin-Elmer, foi utilizado neste trabalho. O comprimento de onda
dal&mpada de catodo oco (Perkin-Elmer) de chumbo foi de 283,3 nm
e a largura da fenda foi de 0,7 nm. Tubos recobertos com gréfite
pirolitico (Perkin Elmer, cat. N° B0109322) e plataformas de L'vov
(Perkin EImer, cat. N° B0109324) e tubos com plataformas integra-
das (Perkin Elmer, cat. N° B3001264) foram usados em todos os
experimentos. A plataformade L'vov se constitui numa pequena &
minade grafite sdlido pirolitico, com uma leve depresséo no centro,
presa por ranhuras na parede do tubo, que atuam como trilhos, pos-
sibilitando um maior contato entre a plataformae a parede. Jao tubo
com plataforma integrada é fabricado a partir de uma Unica pega de
grafite totalmente pirolitico, com uma plataforma de formato semi-
circular e menor massa, escul pida dentro do préprio tubo e presa a
parede em um Unico ponto. Todas as leituras foram realizadas em
area de pico (absorvancia integrada) e o uso de rampa zero e inter-
rupcdo do fluxo de argdnio na etapa de atomizagéo, precedida de
uma etapa de resfriamento, completaram a obediéncia as condicdes
STPF$Y, Embora o uso de modificador quimico faga parte destas
condicOes, a busca por uma andlise répida e a presenca de baixas
atenuages pelo fundo incentivaram o estudo da metodologia sem a
presenca do modificador. Neste experimento, o programa de tempe-
ratura utilizado para a determinag&o de chumbo na zidovudina pode
ser encontrado na Tabela 1.

A variagdo espacial da temperatura € menor quando o tubo de
grafite, na etapa de atomizagéo, € aquecido a partir da temperatura

Tabela 1. Programa de temperatura para determinacdo de chumbo

Etapa Temperatura Rampa “Hold” Fluxo de
(°C) (9 (9 Argobnio
(mL mint)
1 90 1 10 300 *
2 120 20 20 300
3 700 10 20 300
4 20 1 10 300
5 1500 0 5 0 o
6 2600 1 3 300
7 20 1 5 300

* Amostra (20 pL); ** Leitura

Quim. Nova

ambiente (20 °C) com rampa zero'. Deste modo, o analito vaporiza-
do encontra condi¢des mais isotérmicas para a atomizagdo. Este es-
tagio evita ainda a evolugdo de fundo durante a tomada da linha de
base (“BOC error”). Por isso, 0 programa de temperatura possui uma
etapa de resfriamento antes da atomizagdo, embora haja dividas
guanto a sua eficiéncia’’.

As temperaturas de pirdlise e de atomizagdo apresentadas na
Tabela 1 referem-se ao padr&o de 1000 pg e foram levantadas a partir
de curvas de pirdlise e atomizagdo, conforme descrito adiante.

Lavagem do material

Toda a vidraria e utensilios pléasticos utilizados ficaram imersos
em uma solucdo de Extran (Merck) a 5% (v/v), por um periodo mi-
nimo de 24 h. Apés este tempo, o material era enxaguado com agua
corrente em abundancia e, em seguida, imerso em uma solugdo de
acido nitrico a 10% (v/v) para a descontaminagdo por, pelo menos,
48 h. Apds ser enxaguado vérias vezes com &gua deionizada, 0 ma-
terial era seco em estufa, a 30 °C.

Reagentes e solucdes

Todos os reagentes utilizados foram, pelo menos, de grau anali-
tico (PA.). A solugdo estoque de 1000 pg mL de chumbo foi prepa-
rada a partir do concentrado Titrisol-Merck. As soluctes analiticas
de chumbo eram preparadas diariamente por dilui¢fes adequadas da
solugdo estoque, em &cido nitrico 0,2% (v/v), também Merck, tendo
sido aaguade diluicdo previamente purificada pelo sistemaMilli-Q,
da Millipore.

Coleta

As matérias primas sdo armazenadas no amoxarifado, local de
coleta das amostras, em barricas que, dependendo do fabricante, sdo
de material pléstico ou fibrade vidro. Estas bombonas possuem, em
média, 60 cm de dtura e 30 cm de didmetro. A amostragem é reali-
zada com o auxilio de uma flauta pontiaguda, pega de ago inoxidéa-
vel com aproximadamente 90 cm de comprimento e seis orificios
(7 cm de didmetro cada e distanciados 1 cm entre si), por onde en-
tram, emtorno de, 145 g damatéria prima. Assim, para cadabarrica,
€ preparado um “pool”, com aiquotas de zidovudina coletadas em
seis diferentes pontos. Deste total, 2% sdo analisados.

Preparacéo das amostras

Umamassade 0,4 g deste “ pool” de amostrafoi solubilizadaem
25 mL de &cido nitrico 0,2% (v/V) e, posteriormente, lida sem dilui-
¢80 (20 mL).

Na auséncia de materiais certificados, a acuracidade foi testada
através do estudo de recuperacdo de uma amostra de ziduvudina
enriquecida com chumbo. Cinco aliquotas de um mesmo lote da ma-
téria prima, com uma massa média de 0,4006 g e desvio padréo igual
a0,0003, foram solubilizadas. Um volume adequado de amostra, em
triplicata, foi retirado de cada uma destas, e adicionados 100 pL de
trés diferentes concentragdes de chumbo de modo que se obtivessem
2,4; 10,0 € 50,0 pg L* como concentragdes finais do analito.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores de absorvancia integrada, contidos nas Tabelas e Fi-
guras deste trabal ho, representam a média de duas leituras, salvo no
caso de disparidade entre as mesmas, quando era realizada, pelo
menos, mais uma medi¢do. Os brancos foram considerados.
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Curvas de pirdlise e de atomizagéo

As curvas de pirdlise e de atomizagao tém por objetivo estabele-
cer as temperaturas 6timas de pirdlise, onde ocorre decomposi¢do
da matriz sem perda do analito, e de atomizac&o, onde o melhor
compromisso entre a sensibilidade, interferéncias, tempo de vida do
forno e tempo de atomizag&o deve ser buscado.

Na obten¢&o dessas curvas, foram utilizados 1000 pg de chum-
bo (20 pL de solugdo 50 pg L de chumbo) e zidovudina enriquecida
com 1000 pg de chumbo (20 pL de solugdo da amostra enriquecida
com 50 pg L de chumbo), para o programa testado.

A Figura 1 mostra as curvas de pirdlise e de atomizagdo, utili-
zando a plataforma de L'vov. Para 1000 pg de chumbo tanto em
&cido nitrico 0,2% como na presenga da zidovuding, a temperatura
6tima encontrada na pirdlise foi de 800 °C. A temperatura de
atomizagdo quelevou ao maior sinal foi 1200 °C para o padréo aquo-
s0. No entanto, sob estas condi ¢des, o pulso de atomizagéo do chumbo
€ excessivamente largo e, por isso, é preferivel 0 uso de umatempe-
ratura de atomizacdo mais elevada (1500 °C), mesmo com alguma
perda de sensibilidade.

Com a plataforma integrada, a temperatura 6tima de pirdlise foi
de 700 °C para 1000 pg de chumbo em &cido nitrico 0,2% e de 800 °C
na presenca de zidovudina, enquanto que, com a atomizagdo a
1400 °C, obtém-se a maxima sensibilidade em ambos os casos, con-
forme pode ser visto na Figura 2. Neste caso, também o perfil atomi-
co do chumbo é excessivamentelargo, dai aopgéo por 1500 °C como
temperatura de atomizagao.

M assas car acter isticas

As sensibilidades obtidas com a variag@o da temperatura de
atomizagdo, utilizando plataformas com geometrias diferentes po-
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Figura 1. Curvas de pirdlise e de atomizacdo para 1000 pg de chumbo em
HNO, 0,2% (v/v) (—— 1000 pg) e para zidovudina (AZT) enriquecida com
1000 pg de chumbo (—a—AZT + 1000 pg). Plataforma de L'vov, Tp = 700
°C-Ta= 1300 °C
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dem ser encontradas na Tabela 2. Foram calculadas a partir das cur-
vas analiticas | evantadas nas condi¢des mostradas na mesma tabela.
A aplicagdo do teste t e 95% de grau de confianga mostra que a
massa caracteristica alcangada com solugdes analiticas aquosas se
mantém constante com a variagdo da temperatura de atomizagao no
interval o de temperaturas estudadas e geometria da plataforma, ape-
sar de uma pior precisdo ser obtida com a plataforma integrada, em
alguns casos. A sensibilidade na presenca da amostra se manteve
invariavel com elevacdo da temperatura de atomizag&o, quando do
uso daplataformade L'vov. Tal comportamento néo foi repetido pela
plataformaintegrada, onde amenor massacaracteristica(eigua aque-
las encontradas com a outra plataforma) foi acancada a 1400 °C.
Observa-se, assim, que amel hor sensibilidade dacurvaanaliticacom
a amostra resultou do uso da plataforma de L'vov, independente da
temperatura de atomizagao utilizada.

Razéo de sensibilidades

A Tabela 3 mostra a influéncia da temperatura de atomizagéo e
da geometria da plataforma na reducdo da interferéncia observada,
que foi quantificada em termos darazéo (b, /b_) entre as médias das
inclinagdes das curvas de adi¢do padrao (bm) e das curvas andliticas
(b,) obtidas em HNO, 0,2%. Tambem aqui foi aplicado o teste t
(95% de grau de confianga) paracomparagao das razfes encontradas
com as diferentes plataformas e temperaturas de atomizacdo. O uso
daplataformade L’vov e temperatura de atomizag&o de 1300°C per-
mitem uma andlise da zidovudina praticamente isenta de interferén-
cias. Jaautilizagdo da plataformaintegrada, assim como o aumento
da temperatura de atomizagdo ndo resultou em redugdo da interfe-
réncia.

A interferéncia ndo-espectral ndo existe se as inclinagdes entre
as curvas em meio aquoso e na amostra forem estatisticamente se-
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Figura 2. Curvas de pirdlise e de atomizagao para 1000 pg de chumbo em
HNO, 0,2% (v/v) (—— 1000 pg) e para zidovudina (AZT) enriquecida com
1000 pg de chumbo (—m— AZT + 1000 pg). Plataforma Integrada, Tp =
700 °C - Ta= 1300 °C

Tabela 2. Massa caracteristica (pg) para Pb em zidovudina, usando as plataformas de L'vov e integrada

Temperatura (°C)

(tempo deintegracdo =5 9) Plataforma de L'vov

Massa Caracteristica (pg)
Plataforma Integrada

Aquoso Matriz da Amostra Aquoso Matriz da Amostra
1300 105+ 0,1 121+1.2 116+ 15 172+ 16
1400 10,2+ 0,7 138+ 0,8 10,6 £ 0,2 130+ 0,3
1500 10,8+ 0,2 124+ 04 114+ 14 164+ 0,6

Tp = 700°C; volume (amostra) = 20 pl.

Os resultados obtidos séo as médias de 5 replicatas das respectivas curvas analiticas e seus desvios padréo.
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Tabela 3. Razdo de sensibilidades (inclinacdo da curva na amostra
bap / inclinagdo da curva aquosa b)) para Pb em zidovudina, usando
as plataformas de L'vov e integrada

Temperatura (°C) Geometria da Plataforma
(tempo deintegracdo =5 9) L'vov Integrada
1300 0,89 + 0,07 0,74 + 0,06
1400 0,71+ 0,04 0,82+ 0,04
1500 0,81+ 0,02 0,79 + 0,03

Tp = 700°C; volume (amostra) = 20 .
Os resultados obtidos so as médias de 5 replicatas das respectivas
curvas analiticas e seus desvios padr&o.

melhantes. Porém, atécnicade adi¢do padréo ndo eliminaasinterfe-
réncias dependentes da concentragdo e nem as espectraist®. Assim,
razdo de sensibilidades diferente da unidade significaa existénciade
interferéncias. Umavez que o corretor Zeeman, de alta capacidade e
eficiéncia, foi utilizado, dificilmente a absor¢&o de fundo, principal
interferéncia espectral, sera a causa desta interferéncia. No entanto,
amenor sensibilidade dacurvade adi¢do padréo poderiaser explicada
pela condensagdo ou por perdas na pirdlise, ja que um menor nime-
ro de &omos do analito na forma de vapor é encontrado no volume
de absorcéo.

As interferéncias na fase vapor estéo relacionadas com a ndo
isotermicidade do forno de grafite e ocorrem freglientemente nague-
les aquecidos longitudinalmente, devido ao analito volatilizar antes
gue o tubo de grafite ou o gasinerte tenham alcangado atemperatura
final. Umavez que ndo existe o equilibrio térmico em taisfornose a
fase gasosa estd mais fria do que a superficie do tubo, uma forte
recombinacdo dos d&omos do analito com os concomitantes pode ser
observada. 1sto leva a uma supressdo substancial do sinal?’.

Um fator muito importante para a eliminagéo deste tipo de in-
terferéncia € o equilibrio térmico do forno, onde a plataforma tem
um papel significativo. Entretanto, so 0 uso da plataforma ndo cria
as condices isotérmicas ideais, sendo também decisivas as outras
condic¢Bes do conceito STPF para reduzir ou eliminar este proble-
ma17,18.

Acuracidade

Na auséncia de material de referéncia certificado, a acuracidade
do método foi verificada pela andlise de amostras de AZT, com a
concentracdo do analito em questdo abaixo do seu limite de detecgéo,
cujas solugdes foram enriquecidas com concentragdes conhecidas
de chumbo. Os resultados séo mostrados na Tebela 4, onde, de acor-
do com o teste t de Student e 95% de grau de confianga, ndo existe
diferenca significativa entre os valores experimentais e de referén-
cia, quando se utilizaa plataformade L'vov e curvaanalitica na pro-
priamatriz. O uso da plataforma integrada sO apresentou resultados
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concordantes com o valor de referéncia, no caso do AZT enriqueci-
do com menor concentracdo de chumbo (2,4 ug L) e curvaanalitica
na amostra.

O proposito daplataforma é atrasar aatomizagdo do analito, para
gue este sgja volatilizado num ambiente completamente isotérmico
e que perdas devido & condensagdo prematura sejam evitadas. Um
tubo aquecido transversalmente com plataforma integrada oferece
virtualmente condi¢des 6timas para atomizagdo isotérmica. Com os
atomizadores do tipo Massmann, hd um perfil marcante de tempera-
tura ao longo de seu comprimento e os componentes da amostra
(analito e concomitantes) podem condensar nas extremidades mais
friast.

Como a plataformaintegrada foi projetada para levar mais tem-
po para atingir a temperatura maxima, atrasando ainda mais a
atomizag&o, pode ser que arazdo do pior desempenho esteja no fato
de que amassa principal da amostra sgja volatilizada num ponto do
tempo no qual as extremidades do tubo ja estéo se resfriando, de
modo que uma maior condensagdo ndo pode ser efetivamente evita-
da. Embora esta sgja uma caracteristica do aquecimento longitudi-
nal, seu efeito deve ser mais pronunciado com a plataformaintegra-
da. Deste modo, mesmo fazendo uso da solugdo da amostra para
calibragdo, os resultados foram inacurados, pois, a medida que a
concentragdo do el emento aumenta, 0 nimero de atomos condensados
do andito no volume de absorgéo também aumenta, diminuindo a
sensibilidade, levando a menoresinclinagdes da curva de adicéo pa-
dréo e, conseqiientemente, aresultados maiores do que osvaloresde
referéncia.

Limite de deteccao

O limite de detecgdo (3o, n=10), calculado para a determinacdo
de chumbo em zidovudina, foi obtido a partir das leituras de uma
amostraisentade chumbo, natemperatura de atomizag&o de 1500°C.
O valor encontrado foi de 0,03 ug g* parao AZT ndo diluido, utili-
zando a plataformade L'vov, enquanto que o uso da plataformainte-
gradalevou a um limite de detecg&o 67% maior (0,05 pg g*), o que
jaeraesperado devido as maiores massas caracteristicas a cangadas.
Estes resultados sdo bem inferiores ao limite méximo permitido de
chumbo na zidovudina, pela United States Pharmacopoeia (USP),
queéde 10 ug g

Com aaplicagdo do presente procedimento (plataformade L’ vov,
temperatura de atomizag&o de 1500 °C), osteores de Pb normalmen-
te encontrados nas amostras de AZT, de diferentes procedéncias,
variam desde menores ou iguais ao limite de deteccdo até 0,6 pug g™
Como o comprimido de zidovudina, um dos componentes do coque-
tel daAIDS, écomposto por 55,6% deAZT, aconcentracdo de chum-
bo no coquetel pode alcangar 0,33 g g2, 0 que ainda esta abaixo do
limite méximo permitido pelafarmacopéia. Entretanto, deve-se olhar
este quadro com cautela, uma vez que as contribuicOes relativas as
outras matérias primas componentes do coquetel (didanosina,

Tabela 4. Concentrago de Pb em amostras de AZT enriquecidas com chumbo, usando-se as duas plataformas

Valores Experimentais (ug.L™?)

Valores Nominais

Plataforma de L'vov Plataforma Integrada de Referéncia
Amostra Aquoso Amostra Aquoso Amostra (ng LY)*
AZT 1 22+0,2(92) 2,3+ 0,2 (96) 1,8+ 0,3 (75) 2,6 + 0,4 (108) 24
AZT 2 9,0+ 0,2 (90) 10,3 £ 0,2 (103) 8,1+ 0,4 (81) 10,7 £ 0,6 (107) 10,0
AZT 3 41,3+ 0,6 (83) 50,5 + 0,7 (101) 42,2+ 0,6 (84) 56,4 + 1,2 (113) 50,0

*Labh.CESTEH/FIOCRUZ: AZT enriquecido com chumbo - Valores entre parénteses: % de recuperacdo

Tp = 700°C - Ta= 1500°C; volume (amostra) = 20 pl.

Os resultados obtidos sdo as médias de 5 replicatas com os respectivos desvios padréo
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estavudina, lamivudina, celul ose, estearato de magnésio, talco, etc)™,
e o fato de que, possivelmente, o valor limite de 10 ug g* sejaexces-
sivo para os pacientes j& debilitados pela AIDS, devem ser conside-
rados.

CONCLUSOES

As temperaturas 6timas de pirdlise obtidas na presenca e ausén-
cia da amostra, assim como as massas caracteristicas dos padrdes
aquosos, foram aproximadamente as mesmas com as duas platafor-
mas. Com a utilizac8o da plataforma integrada, atemperatura 6tima
de atomizaggo foi de 1400 °C obtida para o chumbo em HNO,0,2%
(v/v) e na presenca da zidovudina. No entanto, esta temperatura foi
de 1200 °C quando se fez uso da plataforma de L'vov. Como os
pulsos de absor¢do mostram-se excessivamente largos entre 1100-
1300 °C, atemperatura de atomizacdo escolhidafoi de 1500 °C, por
apresentar uma melhor definicdo do perfil atdmico, levando a me-
Ihor raz&o sinal/ruido.

A variagdo da temperatura de atomizacdo e dageometriadapla
taforma ndo alteram a massa caracteristica dos padres aquosos. Ja
na presenca da amostra e com uso da plataforma de L'vov, esta se
mantém constante frente a elevacdo da temperatura de atomizagéo.
Uma menor massa caracteristica, e semelhante aquela encontrada
com aplataformaanterior, é obtidaa 1400 °C, utilizando o tubo com
plataforma integrada.

Mesmo dentro das melhores condi¢des de sensibilidade e inter-
feréncia encontradas (uso da plataforma de L'vov e T,= 1300 °C),
ndo foi possivel a simples utilizagdo da curva andlitica em acido
nitrico, umavez que umainterferénciasignificativapermanece. Deste
modo, é necess&rio que a calibracdo seja realizada com o chumbo
adicionado a uma amostra com teores do analito abaixo do seu limi-
te de deteccgéo.

Assim, 0 uso da plataformaintegrada também nao levou aelimi-
nacdo das interferéncias observadas. Pode ser que seu melhor de-
sempenho sgja com um equipamento de aguecimento transversal, o
que possibilita maior isotermicidade do tubo. O uso de um
modificador quimico pode gjudar a reduzir ou eliminar as interfe-
réncias encontradas com o aquecimento longitudinal.
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