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ESTUDO E APLICAÇÃO DA ANALISE POR ATIVAÇÃO SEM SEPARAÇÃO QUT

MICA E DA CROMATOGRAFIA DE TONS PARA DETERMINAÇÃO DE SÓDIO E

POTÁSSIO EM TECIDO MUSCULAR.

Esther Piltcher Haber

RESUMO

Apresenta-se a possibilidade da determinação

simultânea de Na e K em pequenas amostras de tecido muscular

por dois métodos que permitem a obtenção de resultados num

período de tempo curto: Análise por Ativação e Cromatografia

de Tons.

Para a Análise por Ativação usaram-se irra
11 -2-1diaçoes de 30 minutos em fluxo de 5 x 10 n cm s e as ati,

24 42

vidades do Na e K induzidas foram determinadas, sem sep£

ração química, num detector de Ge(Li) acoplado a um multi-ana

Usador, permitiu analisar e comparar os espectros de raios

gama registrados para as amostras e os padrões.
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Para as análises por Cromatografia de Tons,

as amostras e os padrões foram dissolvidos e as soluções f£

ram injetadas no aparelho. Os Tons foram separados por um

sistema de colunas trocadoras de Tons e as concentrações f£

ram medidas por condutividade.

Apresentam-se as vantagens e desvantagens

dos dois métodos em comparação com outros também usados nad£

terminação de Na e K em amostras biológicas.

Os dois métodos analíticos aplicados foram

comparados entre si no que diz respeito i sensibilidade, exa

tidão e precisão de cada um, tempo exigido para a analise,

simplicidade e custo.

Do ponto de vista da confiabilidade dos re_

sultados, as duas técnicas são excelentes e podem ser de

grande valia em pesquisas médicas.
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STUDY AND APPLICATION OF ION CHROMATOGRAPHY AND ACTIVATION '

ANALYSIS WITHOUT CHEMICAL SEPARATION FOR THE DETERMINATION OF

SODIUM AND POTASSIUM IN MUSCLE TISSUE.

Esther Piltcher Haber

ABSTRACTS

The simultaneous determination of Na and K

in small amounts of muscular tissue by use of two methods,

namely Activation Analysis and Ion Chromatography, is

presented.

For the Activation Analysis the samples were
-11 -2 -1irradiated for 30 minutes in a 5 x 10 n cm s flux.

The induced activities of 24Na and 42K were determined,

without chemical separation, using a Ge(Li) detector equipped

with a 4096 channel analyser on-line with a computer. The

gamma ray spectra registered from the samples and standards

were analysed and compared by the computer.
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For the Ion Chromatography analysis the

samples and standards in solution were injected into the a£

paratus. The ions were separated by an Ton-exchange system

of columns and the concentrations were measured by

conductivity.

In addition, the two analytical methods

were compared in regard to sensitivity, precision and a£

curacy as well as simplicity, cost and working time involved

in the analysis.

From the point of view of the reliability of

the results confidence, both techniques proved to be ex̂

celent and might be of great value in medical research.
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CAPITULO I

INTRODUÇÃO

As alterações do metabolismo de água e

eletrÕlitos, nas fases iniciais de seu estudo, eram inte£

pretadas a partir do conhecimento da concentração de eletrõ

litos no plasma ou no soro. Observou-se» porim, com o cojr

rer do tempo, que tal processo não era satisfatório porque,

não raramente, a concentração de Tons no plasma ou no soro

parecia não manter relação com sua quantidade total presente

no corpo. Deixava também a desejar o fato de as interpreta-

ções desses distúrbios serem baseadas apenas na concentra

ção de eletrÕlitos no plasma, que é uma porção relative

mente pequena do volume do ITquido extracelular, o qual, por

sua vez, I uma fração do volume de água total no corpo.

Aos poucos, aprimoraram-se os conheci^

mentos a respeito do metabolismo hidroeletrolTtico na esp£

cie humana pelo uso de três conjuntos de métodos laboratório

is : 1) balanço de água, eletrÕlitos e outras substâncias ;

2) medidas das quantidades totais de água por método de dj_

luição de certas substâncias como antipirina, água deutera_

da e de trTdo e de eletróütos pela administração dos

respectivos isótopos radioativos e 3) análise do teor de

água e eletrÕlitos em tecidos.
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Com relação a análise em tecidos na esp£

cie humana, as mensurações nas biópsias de músculo irão coin

tribuir na investigação dos distúrbios do fluido intracelular

e no balanço de eletrõlitos em pacientes com miopatias meta_

bÓlicas (doenças musculares) e distúrbios ácido-base in

ciuindo insuficiência renal.

Pela abundância de tecido muscular, bas

tante acessível e de composição relativamente constante, am

bos os metabolismos, hidrossalino e energético, podem ser fjj

cilmente estudados nesse tipo de tecido.

Grande número de pesquisadores, hã mais

ou menos quatro décadas, tem se preocupado com as mais varia_

das condições e diferentes aspectos do metabolismo do sódio

e potássio.

A utilização da técnica do balanço meta

bélico na maioria dos trabalhos realizaoos não permitiu verj[

ficar, até agora, a existência de modificações na distribui-

ção de água e eletrÓlitos que por ventura possam ocorrer en

tre os diferentes compertimentos teciduais. Segundo Ma

chado1 ', a avaliação das alterações que se processam ao n^

vel dos tecidos só pode ser feita por meio da análise direta

destes tecidos.

Nas décadas de 50 e 60, diversos pesqui_

sadores, interessados nas repercussões metabólicas põs-trau-

mãticas, realizaram trabalhos baseados na análise das ai te

rações hidroeletroiTticas tedduais, utilizando principal-

mente o tecido muscular como representativo da nassa celular

corpórea. Tendo em vista as dificuldades técnicas no estudo
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do teor de sódio e potássio tecidual, apresentam-se na Tabe_

Ia 1-1 os resultados obtidos em alguns trabalhos, a fim de

dar ao leitor uma noçlo genérica dos valores observados em

condições normais de saúde. A técnica de amostragem utiliza^

da por esses autores consiste em retirar um fragmento de te_

cido por meio de biopsia ou durante uma operação eletiva

apôs o que esses fragmentos são submetidos ã dosagem do te_

or de sódio e potássio tecidual. Observa-se, na Tabela 1-1,

que os valores obtidos por meio das mais variadas técnicas

de dosagem do sódio e do potássio muscular diferem pouco eji

tre si.
(13\

Com a introdução por Bergstronr ' da

técnica de biõpsia por agulha, tornou-se possível obter pe_

quenas amostras (8 a 30 mg de material fresco) sem uma ope-

ração cirúrgica e sem trauma excessivo ao paciente. Alguns

cuidados, porém, devem ser tomados com estas amostras para

remover o tecido conectivo e o sangue pois a presença de£

tes causa variações nos resultados.

Li tchf1 ei d e Gadd1ev ' alegam que a

composição da amostra e constante e independe do local de

sua remoção. Dubois e Collard* ' concordam com este argji

mento, desde que não haja multo tecido conectivo e gordura

no fragmento considerado.

Tendo em vista a pequena massa de amo£

tra disponível, torna-se necessário o uso de um método ana

lítico bastante sensível para a determinação do elemento de

Interesse. Além disso, é multo vantajoso um método que per_

m1ta a análise simultânea de vários elementos, levando em

conta que o fator tempo e multo Importante na obtenção de
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um diagnostico. Com este objetivo, apresenta-se no presente

trabalho a possibilidade de aplicação de dois métodos alter

nativos para a análise de Na e K em material biológico: an£

lise por ativação com neutrons e cromatografia de Tons. De

um modo geral» os dois métodos permitem analisar sódio e

potássio simultaneamente com boa sensibilidade, precisão e

exatidão.

A análise por ativação já foi usada em
/65\

1957 por Reiffel e Stonev ' que foram os primeiros a aplj^

car essa técnica não-destrutiva para determinar Na e K em

pequenas amostras de tecido de músculo obtidas com biõpsia

de agulha. 0 tempo de irradiação usado por esses pesquisado^

res foi de 12 horas em um reator com fluxo de neutrons de

1,3 x 1013ncm-2s~1. As atividades induzidas de 24Na e42K fo
ram determinadas com o emprego de um contador Geiger-Mul ler

e filtros de absorção adequados.

Em 1962, Bergstrom' ' determinou Na e

K não-destrutivãmente em amostras de tecido muscular deadu^

to obtidas por biõpsia de agulha. 0 tempo de irradiação da

amostra foi de 40 minutos, em um reator nuclear com fluxo
11 - 2 "1de 6 x 10 n cm s .Por meio de espectrometria gama foi po£

sívei medir a radiação gama emitida pelo Na. As contagens

foram feitas utilizando um cristal de NaI(TI) acoplado a um

analisador de altura de pulsos irono-canal, após 8 horas de

resfriamento. A baixa resolução do detector não permitiu a
24 42discriminação entre o Na e o K formados, porque o fot£

pico do 4 2K (1,51 MeV) I proximo ao do 24Na (1,37 MeV) e a
42 24

atividade do K é baixa comparada com a atividade do Na.
Um contador Geiger com filtros de absorção adequados foi
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42usado para a mensuração da atividade beta do K, a semeiban^
I 6 5\

ça do método empregado por Reiffel e Stone* ' para a discrj^

minação entre Na e K em material biológico.

Dubois e Coilardt ', em 1966, emprega?

ram o mesmo método usado por Bergstrom para a análise de te_

ei do muscular em crianças. Apôs 30 minutos de irradiação em
11 -2 -1um reator nuclear com fluxo de 4 x 10 n cm s , as medi^

24das da atividade de Na foram feitas em um detector de NaI

(TI) de 7,5 x 7,5 cm, acoplado a um analisador de 400 canais.
42 "

A atividade do K foi medida num contador Geiger-Múl1er.Nes_

sas condições, os autores obtiveram resultados concordantes

com os obtidos por meio de fotometria de chama que i um dos

métodos analíticos clássicos.

Com a introdução do detector de estado
16IMsolido de Ge( Li),Rancitelliv ', em 1969, pode desenvolver um

método de análise por ativação com neutrons puramente instnj

mental em uma variedade de amostras biológicas como tecido

muscular humano, músculos de boi e de peixe. As amostras f£
15 "2 -1ram irradiadas em um fluxo de 2 x 10 n cm s e as ativi^

24 42dades de Na e K induzidas foram determinadas por meio de

um detector de Ge(Li). Graças ao poder de resolução deste de_

tector, ficou minimizado um dos maiores problemas da analise

por ativação muitieiementar que era o da interferência entre

radioisótopos que emitem raios gama com energias muito prõxj_

mas.

A partir de então, vários ÒU
(51 52 63 \

toresv ' ' ' utilizaram-se deste método para a determi_

nação de diferentes elementos em amostras de tecidos muscuU

res.
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A sensibilidade da analise por ativação

e suficientemente alta para permitir a analise quantitativa

de elementos que se encontram abaixo do limiar de detecção

de outras técnicas de química analítica clássica, possibili^

tando assim a analise de pequenas amostras de músculo tais

como as obtidas por biõpsia de agulha.

0 uso dos detectores de Ge(Li) apresenta

vantagens e desvantagens em relação ao uso dos cristais de

Nal(Tl). Os detectores de Ge (Li), pela sua alta resolução, pe£
24 42mi tem registrar as atividades do Na e do Ksem interfere^

cia mútua; por outro lado, o tempo de contagem deve ser bem

maior porque a eficiência é relativamente baixa.

Levando em conta que cerca de 48 horas

são necessárias para o preparo da amostra que envolve seca^

gem, pulverização e homogeneização do material, i importante

a escolha de um método analítico rápido. Por este motivo,

optou-se pelo uso de detector de Ge(L1)que, embora exija um

tempo de contagem maior, permite a análise direta da amostra,

sem qualquer separação química.

Os tempos de irradiação, resfriamento e

contagem das amostras são determinados em função dameia-vida

dos radionuclídeos que se formam na irradiação e da secção

de choque e concentração dos elementos que serão analisados.

Os padrões usados nesta pesquisa foram

escolhidos em função da concentração de Na e K nos padrões

disponíveis na Divisão de Rad1oquím1ca do IPEN-CNEN/SP. Além

disso, tomou-se o cuidado de escolher um padrão cuja composi_

ção química se aproximasse da composição das amostras de mus
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culo en pÓ. O mesmo padrão foi usado para os dois métodos

liticos estudados.

0 segundo método, a cromatografia de

Tons, e uma nova técnica analítica onde os Tons a serem an±

Usados são separados em uma coluna de troca iõnica. Uma vez

separados, os Tons são detectados e medidos por condutivid^

de elétrica. A sensibilidade do método para Na e K e bastar^

te alta, permitindo a determinação simultânea de partes por

milhão de cada um desses elementos na solução da amostra.

A cromatografia de Tons foi pouco usji

da no campo das ciências médicas. Foi aplicada por

Anderson* ', em 1976, para a análise de fluTdos biológicose
/66A

por Rehfeid e Loken* ', em 1980, na determinação de alguns

elementos em soro sanguTneo. £ uma técnica bastante rápida

porque, para ser aplicada, sÕ exige a dissolução da amostra.

Nesta operação devem ser tomados os cuidados indispensáveis

para evitar a contaminação da amostra.

Todos esses fatores - tempo, facilidade

operacional, qualidade dos resultados quanto ã precisão e

exatidão - foram considerados no desenvolvimento do presente

trabalho com o objetivo de apresentar um método anaiTtico p£

ra Na e K que seja compatível com o tamanho das amostras de

que se pode dispor e com a confiabilidade exigida nos resuj_

tados.
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TABELA 1-1. QUADRO SINÕTICC DOS TEORES DE SÓDIO E POTÁSSIO

ENCONTRADOS POR VÁRIOS AUTORES EM FRAGMENTOS

DE TECIDO MUSCULAR ESQUELÉTICO SECO.

POTÁSSIO
X

1.91

1,83

1,74

1,73

1,44

l.H

1,70

SDDIO
%

0,267

0,320

0,260

0,593

0,302

0,173 *

0,350

TÉCNICA
USADA

FC

FC

AN

AN

AN

AN

AN

REFERENCIA

50

47

13

33

65

64

10

(*) Músculo de boi

Todos os demais valores referem-se a músculos

humanos.

FC » Fotometria de chama

AN = Ativação com neutrons



.9,

CAPITULO II

TÉCNICAS ANALÍTICAS USADAS E SUAS APLICAÇÕES

MÉDICAS.

Faz-se neste Capítulo uma descrição breve

das duas técnicas analíticas usadas e suas aplicações em peŝ

quisas na área das ciências mldicas. Faz-se também uma apre_

ciação das vantagens e desvantagens das duas técnicas em re_

lação a outras técnicas analíticas.

II-l. Análise por Ativação (AA)

II.1.1. Principio

Quando determinado material é exposto ao bom

bardeio com neutrons térmicos, os elementos presentes na amo£

tra podem ser determinados, qualitativa e quantativãmente, pe_

Ias radiações emitidas por radioelementos formados pela atj_

vação neutrõnica.

A natureza e as energias das radiações emiti,

das, bem como as meias-vidas dos radioelementos formados pe£

mi tem uma análise qualitativa.
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A determinação quantitativa e fundamentada no

fato de que , em condições bem definidas de irradiação e de

contagem, a atividade do radioelemento formado íproporcional

ã massa do elemento pai que foi ativado.

No método de análise por ativação comparati-

va, um padrão de massa conhecida do elemento de interesse i

irradiado simultaneamente com a amostra.

Tem-se então :

Ad fid • u _ Ao

Tf - Hp" '• Ma "

onde :

Aa = atividade do elemento ativado na amostra

Ap = atividade do elemento ativado no padrão

Ma = massa do elemento na amostra

Mp = massa do elemento no padrão

As atividades induzidas na amostra e no pa_

drão devem ser determinadas no mesmo detector e nas mesmas

condições de geometria, Tsto i, devem ser medidas com o mes,

mo coeficiente de efidinda.
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II-1.2. Aplicações Médicas

Algumas técnicas de analise química permite»

a determinação de elementos constituintes apenas em grandes

amostras. Quando podem se obter apenas amostras com alguns

miligramas, como é o caso da punção de líquidos, em olhos e

biõpsias de tecidos, i necessário um mi to do com alta sensibi^

1 idade. A técnica da ativação com niutrons parece especia^

mente indicada para este propósito e tem sido usada com s£

cesso por diferentes autores para a determinação de vlrios

elementos, entre os quais sódio e potássio. Todos os e1e_

mentos conhecidos como essenciais ao homem (Ca, Cl, Co, Cr,

Cu, Fe, I, K, Mg, Mn, Ao, Na, P, S, Se e Zn) têm sido detejr

minados por análise por ativação.

Spencer, Mitchell e Kingv ' descrevem o uso

do método na análise de elementos presentes no sangue. Traba

lhos semelhantes discutem o uso da AA na determinação de

elementos de interesse para o estudo dos músculos esqueliti-
/ ** 6 6 3 \ / 2 9 \

co e cardíaco1 ' ', em tecidos da placenta1 ' e em sali^

va* ' e urina* '. Nixon e cols^ ' e Samshhl e Soremark* '

dão informações gerais sobre o uso do método da AA para

analisar o conteúdo de alguns elementos nos dentes.

Nos últimos anos, os pesquisadores nas áreas

médicas e biológicas tim levado mais em consideração a pos_

sibiUdade de certos elementos terem função importante na fi.

siologia e patologia. Consequentemente, a análise por ativa-

ção foi usada para resolver vários tipos de problemas que são

descritos a seguir.
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A. Na determinação da concentração de elemeii

tos em tecidos e fluidos corpõreos.

Bowen^ ' compilou, em 1963, uma listagem

de 62 elementos conhecidos por estarem presentes no sangue,

eritrõcitos, plasma e soro. Essa publicação i de importância

considerável pois fornece os níveis de concentração dos ele_

mentos nos materiais citados e tem servido como guia no uso

da análise por ativação para determinar os níveis dos elemen^

tos em vários tecidos humanos e de animais e em fluidos cor_

põreos.

Em adição a este estudo. Wester' ' publi^

cou um trabalho de determinação simultânea de quantidades ^

to baixas (microgramas ou menos) de As, Sb, Ba, Br, Cd, Ca,

Cl, Cs, Co, Cu, Au, P, K, Na, Ag e Zn em coração de bois (te_

cido condutivo e tecido muscular), Feidman e outros" ' usã

ram a análise por ativação para a microdeterminaçao de vários

elementos, especialmente flúor, em meio bacteriológico.

B. Na investigação da relação entre a conce£

tração anormal de determinado elemento com

uma certa doença.

Recentemente, vários pesquisadores obser-

varam uma aparente relação entre o teor de elementos e ce£

tos tipos de doenças. Como resultado, diversas hipóteses tem
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sido desenvolvidas sobre o papel de certos elementos na i ^

dincia do clncer, hipertensão, artrite, esclerose múltipla,

fibrose cTstica, desidratação por gastro-enterite aguda e

outras doenças. Alguns pesquisadores considera» a analise por

ativação como a técnica mais importante para este tipo de

pesquisa, por ser sensível e requerer apenas pequenas quanti^

dades de material para uma analise. Algumas aplicações impojr

tantes da analise por ativação na área de pesquisas médicas

relacionadas com este tipo de estudo se encontram na Tabe

la II-1.

C. Na investigação em estudos epidemiolÕgi-

cos.

0 estudo das relações existentes entre os

elementos no ambiente e varias doenças de caráter epidêmico

tornou-se importante para certos pesquisadores médicos. Al̂

guns trabalhos nesta área mostraram que a técnica de ativ£

ção com neutrons pode ser vantajosamente usada em Investiga-

ções epidemiolôgicas. Os resultados de um estudo epidemioliõ

gico em cáries dentárias realizado entre as crianças escoU

res no Estado de Oregon mostraram que o selinio presente no

leite pode ser o fator responsável no aumento da suscetibilj^
.37 . "*

dade is cáries dentárias1 '. Em outros estudos, Ailaway e
í 2 *Caryi / mostraram que a atividade biológica do seienio, em

certas dietas para animais, pode estar relacionada com a

prevenção de distrofias musculares • doenças nutricionais.



TABELA II-1 - APLICAÇÕES DA ANALISE POR ATIVAÇÃO NA INVESTIGAÇÃO DA RELAÇÃO ENTRE A CONCENTRA

ÇAO NORMAL DE DETERMINADO ELEMENTO COM UMA CERTA DOENÇA.

DOENÇA

Fibrose cTstica era
crianças.

Câncer de mama

Leucemia

Desordens hidroeletro
lTticas.

Doenças Ósseas

Doenças Pulmonares

Necrose hepãtica

Ateroesclerose

TECIDO OU FLUIDO
ANALISADO

unhas

tecidos

tecidos

leucôcitos

músculo

osso

tecido pulmonar

fTgado

vasos sangüíneos

ELEMENTO DE
INTERESSE

Na, Cl

Cu, Mg,
Ca, P

Na, Br,
Cr"

Cd, Sb,

Na, Cl

Ca, Na,

Fe, Ce,
P, Se,
Zn, Cs,
V e Sb

Cu, Zn

V, Zn

s,

Zn,

Ce

K

Br,
Ag,
Sc,

PESQUISADORES

ANDERSEN, GAREIS
BABB e Cols.

OE JORGE e Cols.

ALLEN e Cols.

BOWEN

DUBOIS e Cols.
BERGSTROM

HISLOP e Cols,
BRATTER e Cols.

PERKINS e Cols.

DANG e Cols.

STRAIN e Cols.

S4sl
(30)

(3)

(17)

(33)
(13)

(38)
(19)

(59)

(28)

(76)



.15.

D. No estudo das funções metabõiicas

Existe bastante interesse na aplicação da

técnica de ativação com neutrons para obter informações so_

bre as alterações químicas que ocorrem nos organisnos vivos

e por meio das quais a energia i liberada para as atividades

e processos vitais. Como exemplo podem ser citados os traba^
(2 5 \

lhos de Cottino e co1s.v ' sobre o metabolismo do iodo no
{70 \

homem; de Sklavenitis e Comarv ' para esclarecer o metabo
lismo do brometo também no homem e o de Sabbioni e cols.

para estudar o comportamento do vanadio no sangue humano.

(67)

E. Na investigação em toxicoiogia

Alguns pesquisadores ja estabeleceram o

método de análise por ativação como uma técnica ideal para eis

tudos em toxicoiogia. Nesse campo, podem ser citados os tra

balhos de Leniham e Smith^ 2), Christell e cols.í ) e

Sjftstrand' ' que concluíram que a técnica de análise por

ativação i excelente para investigar os casos de intoxica

çao por arsenio. Aplicando esta mesma técnica, Sjostrandv ',
172\ " / 80\

Sm1thv ' e Westermark e Sjostrandv ' estudaram a toxidez

de Sb, Cd e Hg.

Além disso, a análise por ativação tem
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sido aplicada para determinar e controlar a ocorrência de

riscos i saúde de trabalhadores de minas e indústrias de mâ

nufatura. Exemplos tTpicos deste tipo de aplicação são en

contrados nos trabalhos publicados por Leniham, Smith e

Chalmers* ' que determinaram arsenio em detergentes; por
(22 ) -» -

Christeil e cols.v ' na determinação de mercúrio em vários

tipos de produtos industriais, na Suécia; por Twitty e

Bobactr ' sobre a determinação de tõrio em urina em traba_

lhadores expostos a este elemento; por Clemente e cols. v ;

sobre a composição de elementos traços no cabelo de habitaji

tes de diferentes regiões da Itália, já que, segundo os a£

tores, o cabelo pode ser considerado um indicador práticota£

to da influência orgânica quanto da exposição a poluentes am

bientais; por Jervis e Tiefenbachv ' sobre o acumulo de ar
sinio em trabalhadores e indivíduos que moram próximo a

(20\fundições de ouro; por Brune e cols.v ' sobre o acumulo de

metais pesados em organismos de trabalhadores que foram ex̂

postos a estes elementos na indústria; por Ataila e cols/ 7 '

sobre a concentração de arsenio em vários materiais (sangue,

urina, unhas e cabelos), colhidos em trabalhadores de usi_

nas de arsenio.

F. No uso de traçadores estáveis e análise '

por ativação para diagnósticos "in vivo ".

Alguns pesquisadores consideram impraticá

vel o uso de traçadores radioativos em estudos para diagnÕ£
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ticos de funções corpõreas, especialmente quando estas £

ções devem ser avaliadas em recém-nascidos e mulheres grã

vidas. Em conseqüência, optaram por administrar oralmente ou

injetar endovenosamente traçadores biológicos compostos de

amostras altamente enriquecidas de uni isõtopo de baixa abujn

dãncia para efetuar os diagnósticos. A investigação por

meio do traçador biológico estável difere daquela que faz

uso de traçador biológico radioativo pelo fato de que este

último I geralmente detectado " in vivo " por detectores de

radiação externa, enquanto que a concentração do traçador

estável é determinada em uma amostra removida do paciente pe_

Io método de análise por ativação.

Greenev ' revisou o uso de traçadores estai

veis e análise por ativação para a investigação de diagnós^

tico. Elementos de interesse biológico, tais como cálcio,

cromo, ouro, ferro, selênio e estrôncio têm sido usados nos

trabalhos com traçadores estáveis. Por exemplo, Peisach e

Pretoris' ' aplicaram cálcio enriquecido Isotopicamente em

Ca, no estudo do metabolismo mineral do homem. Bethard e

co1s.v ' publicaram um trabalho sobre o uso de isotopos de

cálcio e da análise por ativação para estudar o metabolismo

do cálcio em crianças. Lowman e Knivtt^ 8' realizaram expe_
58rimentos com ferro enriquecido em Fe para determinar o

teor de Fe no plasma. Laconi, Brancato e Melf1v 'aplicaram

o 197Au coloidal em experimentos para medir o fluxo sanguT

neo hepatico. Wagner, Nelp e Dowlingv ; usaram como traç£

dores isotopos estáveis de lodo e ativação com neutrons p£

ra estudar a captação de lodo na glândula tireóide.
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. Na identificação individual

A eficiência do método para estabelecer ca

racterTsticas individuais foi demonstrada nos estudos feitos

por Smith, Forshufvud e Wassen* ' sobre o conteúdo de ars£

nio no cabelo de Napoleão I e suas interpretações com respei^

to i doença do imperador durante o perTodo de 1806 a 1821. A

partir dessa publicação, vários pesquisadores têm examinado

cabelo, unhas e outros materiais no intuito de auxiliar a

identificação de indivíduos para atender investigações rel£

cionadas com a ciência forense. Os estudos feitos por Bates

e Dyerv ; contem uma quantidade considerável de informações

nesta área. Entre eles destacam-se os estudos extensivos s£

bre os vários procedimentos que devem ser usados para rem£

ver e caracterizar os contaminantes da superfície do cabelo

para que este material possa ser usado na identificação de

indivíduos. Lima e cois.i ' também contribuíram neste campo

com algumas investigações a cerca do problema de individual^

zação do cabelo humano.

H. Nas aplicações de análise por ativação

" 1n vivo "

Alguns pesquisadores médicos sugerem
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análise por ativação " in vivo M como um excelente método não-

destrutivo que pode ser usado para (a) medir o conteúdo de

elementos presentes no organismo em baixas concentrações e

que são considerados importantes i saúde do homem ou (b) de_

terminar a quantidade total de um elemento em um órgão.

A ativação com neutrons " in vivo " quer

seja corpôrea total ou de determinados órgãos, pode ser feî

ta com neutrons derivados de cTclotrons, geradores de niij
•» 252

trons ou fontes radioativas isotopicas tais como Cf. As

partes do corpo selecionadas para ativação com neutrons cojr

põrea parcial são a mão, o braço e o tronco. A escolha entre

as várias técnicas de ativação corpôrea total e corpôrea pa£

ciai depende do objetivo do estudo e da disponibilidade de

equipamento apropriado' '.

Os estudos realizados por Anderson e

cols.(6 \ Battye e c o l s . Í U ) , Newton*55) e Spinks e

cols/ ' relacionam-se com a medida do conteúdo total de

sódio, cálcio e cloro no organismo humano. Em estudos seme_

lhantes., Palmer e cols/ ' e Nelp e cols/ ' demonstraram

as possibilidades de aplicação do método para determinar a

quantidade total de sódio e caldo no organismo.
{ 21)Chamberlain e co1s.v ' bem como Spinks e

cols/ ' usaram a análise por ativação " in vivo " e conta

dor de corpo inteiro para diagnosticar desordens do esquele-

to para medição do cálcio. Semelhantemente, Nelp e seus co1e_

gas* ' mediram a taxa de descaicificação do esqueleto em

osteoporose e osteomalada. Leniham e cols/ ' e Boddy e

Alexander* ' aplicaram a técnica de análise por ativação '

" in vivo " para determinar a quantidade de Todo presente na

glândula t1reõ1<ie.
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II.2. Cromatografia de

II-2.1. Princípio

Ha poucos anos, Small e colaboradores^ ' de

senvolveram a romatografia de Tons como técnica analítica.

Esta técnica usa o princípio clássico da troca iõnica para

separar os Tons de interesse em uma amostra, geralmente com

duas colunas em série. A primeira coluna contém uma resina

de pequena capacidade (do tipo pelicular) cuja função e sepja

rar os Tons da amostra depois de dissolvida. A solução passa»

em seguida» por uma segunda coluna que contém resina com aĵ

ta capacidade de troca, denominada " coluna supressora ". A

função da coluna supressora e remover ou suprimir os Tons do

eluente usado para a separação transformando as espécies eluT_

das numa forma que nio interfira na medida da condutividade

elétrica dos Tons de Interesse (ácidos ou bases diluídas).

Os picos correspondentes são registrados e/ou Integrados.

Para Ilustrar a supressão dos Tons no elue£

te vamos considerar, por exemplo, a análise de uma amostra

biológica contendo Na4, NHj e K+. Depois de injetar a soljj

ção da amostra (100 yL), bombeia-se ácido nTtrico diluTdo

através da coluna de separação. Esta contém um trocador ca

tionico na forma ádda, onde o H+ será trocado por Na4, NH4*

e K+. üs Tons são separados no leito de troca iônica de aco£
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do com a sua seletividade e saem da coluna como nitratos* em

tempos diferentes. Quando essa mistura de Tons e o eluente

entram na segunda coluna que contêm uma resina aniõnica fojr

te na forma 0H~, acontecem duas reações importantes.

(a) com o eluente:

HN03 + R-OH ^-* R-NO3 + H20

(b) os nitratos dos metais alcalinos e NH^+ são convertidos

em hidróxidos:

YNO3 + R'0H «^* R' N 03 + Y0H

onde R * resina; Y = Na+, K+, NH 4
+, etc,

Assim, os iníons do eluente são removidose

somente a solução dos hidróxidos passa para a célula de con-

dutividade onde os cations são identificados pela medida do

tempo de retenção e quantificados pela altura ou area do pj_

co.

Para a separação de uma série de ânionsusa-

se um trocador aniônico na forma HCO3" na coluna separadora

e NaHCO3 como eluente. Neste caso, os Tons Na
+do eluente são
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trocados pelos Tons H+ na resina supressora, deixando H^CO, no

efluente. A coluna supressora também converte os inions da

amostra em ácidos antes destes atingirem o detector.

As reações que ocorrem são:

Na HC03 + R- H ^ — > R-Na + H2CO3

Na X + R-H — , R-Na + HX

(onde X = F", Cl", PO'3, SO4"
2 )

II-3. Vantagens e desvantagens das duas técnicas analíti-

cas.

A técnica de ativação com neutrons pode ser

realizada com a ajuda de separação radioquTmica ou diretamen-

te na amostra sem qualquer tratamento. A análise por ativação

com separação radioquTmica exige um gasto maior de tempo e de

reagentes, além de maior exposição do operador i radiação.

Por esses motivos, para análises de rotina de grande número

de amostras, a ativação com neutrons e analise instrumental '

da amostra e mais aconselhável.

Alguns pesquisadores enfatizam o uso do m|

todo instrumental ou não-destrutivo de análise, como sendo

uma técnica ideal para certas determinações. 0 método de

análise por ativação não-destrutivo é limitado, porém, i
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determinação de apenas alguns elementos e é altamente depen-

dente da composição da amostra e da resolução do detector

usado.

A analise por ativação instrumental de mate

riais biológicos, empregando espectrometria de raios gama com

detectores de estado sólido de G e ( L i ) , tem se mostrado um m£

todo sensível, exatp e preciso de análise dos elementos cons

tituintes. Segundo Nadkarni * , a versatilidade do método

permite a determinação de cerca de 36 elementos, dentre os

quais Na e K, em uma simples amostra de material biológico,

sem recorrer a separações químicas.

Uma técnica analítica alternativa a analise

por ativação, bastante usada em laboratórios médicos, é a

fotometria de chama. E um método sensível, econômico e mais

rápido se apenas um elemento deve ser analisado. No entanto,

o tempo para uma análise mui ti-elementar é menor com a anã_

lise por ativação, fator de importância quando há necessida-

de de um grande número de analises, especialmente quando ejs

tas envolvem amostras muito pequenas de tecido ou se há ne_

cessídade de um método não-destrutivo. Alguns ajj

tores* • » • ' compararam as duas técnicas analíticas e

obtiveram resultados concordantes.

Duas outras técnicas analíticas, espectro^

copia de emissão e de absorção atômica, têm sido usadas em

análises de material biológico. Entretanto, requerem um tra

tamento prévio da amostra com conseqüentes riscos de conta_

minação. A análise por ativação Instrumental envolve um míni_

mo de manuseio da amostra antes da irradiação e não requer

qualquer manuseio pós-1rradiação exceto o acondicionamentoda

amostra para a contagem.
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Por outro lado» a analise por ativação

não é capaz de resolver problemas relacionados com alguns ele_

mentos constituintes do material biológico tais como o C,

H, 0 e N. Esses elementos podem ser analisados por ticnicas

clássicas ou por ativação com outros tipos de partículas c£

mo fõtons e partículas carregadas tais como protons» deute_

rons e partículas alfa. Qualquer tipo de análise por ativa

ção não fornece, porém,informação sobre a forma em que os

elementos se encontram na amostra.

A análise por ativação é, sem dúvida,

uma das técnicas de analise de maior sensibilidade. Como aIJ.

teratura apresenta diferentes critérios para a determinação

da sensibilidade, a comparação entre as várias técnicas tor-
(3Mna-se difícil. Segundo De Soete e cols.v ', a maioria dos

elementos do sistema periódico pode ser determinada na fa^

xa de partes por milhão (ppm) sendo que alguns até em partes

por bilhão (ppb) por análise por ativação com neutrons ti_r

micos, quando a amostra é submetida a um fluxo de aproximadai
1 2 - 2 - 1mente 10 n cm s . Embora a sensibilidade do método

aumente com a intensidade do fluxo, o uso de fluxos muito

altos é limitado pelo custo elevado de tais irradiações e

pelos problemas que surgem com as altas doses de neutrons

e de raios gama, nas próprias amostras e respectivos inv£

lucros.

A exatidão dos resultados obtidos em

análise por ativação também e um fator muito importante a ser

considerado. Por este motivo, o método é usado com freqOên

cia em conjunto com outras técnicas de alta exatidão, base±

das em princípios diferentes como a espectrometria de
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sa, para a preparação de padrões com valores certificados.

Ao mesmo tempo, tem sido enfatizado que ne_

nhum outro método analítico pode dar informações simultâneas

sobre a concentração de um grande número de elementos numa

amostra com boa precisão em poucas horas de trabalho' '.

A cromatografia de Tons apresenta os mesmos

inconvenientes que as demais técnicas analíticas quanto a

preparação da amostra, Tsto í, existe o risco de containing

ção. Este é o único aspecto negativo dessa técnica em reij»

ção I anãTise por ativação» porque, em particular para Na e

K, as determinações são simultâneas. Depois de preparada a

solução da amostra, são suficientes 30 minutos para cbter os

resultados das análises.

A cromatografia de Tons é uma técnica mu^

ti-elementar que alia as vantagens da cromatografia clássica

a um método de detecção imediato. Assim, é possível separar

e determinar formas iônicas que se comportam de modo dife_

rente numa coluna cromatografica como por exemplo, os prod£
(62^tos de degradação do fosfato de tri-n-butila (TBP)V ', que

e de grande interesse no ciclo do combustível nuclear.

í uma técnica ainda não muito explorada mas

com grandes possibilidades de aplicação. Além disso, exigeum

equipamento simples que pode ser instalado em qualquer labo

ratório de analises.
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CAPITULO III

PARTE EXPERINENTAL

III-l. Analise por Ativação

II 1.1.1. Equipamento

Usaram-se tris conjuntos para a detecção da

radiação gama. 0 primeiro ê constituído de um detector de

Ge-Li de marca ORTEC, série 16-3911, modelo n9 8001-1022 V

com resolução de 3,4 KeV para fotons de 1,33 NeV do Co,

acoplado a um- multi-analisador de 4096 canais em linha com

um mini-computador 2001, ambos da marca HEWLETT-PACKARD. Os

espectros de raios gama foram analisados pelo programa FALA

desenvolvido na Divisão de RadioquTmica do IPEN-CNEN/SP por

Lima e Ata11av ', em linguagem BASIC.

0 segundo conjunto compõe-se de um detector

de Ge-Li, série WIN 15 modelo n9 8001-1521W série n917-3491,

com resolução de 2,50 KeV no pico em 1,33 MeV do espectro de

raios gama do Co, acoplado a um multi-analisador de 4096

canais de marca ORTEC modelo 6240-B. Um computador PDP-11,

em Unha com o multianalisador, permitiu analisar os espe£

tros de raios gama por meio do programa GAMMA 2, em língua

gem CRACL, fornecido pela ORTEC.

0 terceiro é um espectrometro de raios gama

que consiste de um analisador de 400 canais, TMC, modelo
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406-2 acoplado a u« cristal de cintilação Nal(Tl) (HARSHAW)

tipo poço de 7,5 x 7,5 centímetros.

I I I - 1 . 2 . Identificação e cálculo das áreas dos picos

Os picos correspondentes is energias dos
24 42

raios gama emitidos pelo Na e K foram identificados nos
espectros, consultando-se as tabelas de Adams e Dams* '.

Seguindo-se i identificação dos picos do
24 42

Na e K, as atividades foram determinadas calculando-se a

área total sob o fotopico e subtraindo dessa área aquela que

corresponde ao trapézio situado na base do fotopico, confo£

me o método de Covellv ' .

Em todos os casos em que se comparavam as

atividades das amostras e do padrão, as atividades foram r£

feridas ao mesmo tempo de decaimento radioativo.

I I I . 1 . 3 . Cálculo da concentração dos elementos

A massa de cada elemento presente nas amojs

trás foi obtida por melo da relação clássica da análise por

ativação, apresentada no Capítulo I I .
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I I I . 1 . 4 . Padrões uti l izados

Dentre os padrões disponíveis na Divisão de

RadioquTmica do IPEN-CNEN/SP, foi escolhido o V-4 (dried

potatoes), fornecido pela Agencia Internacional de Energia

Atômica (AIEA), por apresentar concentrações de sódio e p£

tãssio da mesma ordem de grandeza das existentes no músculo.

Alem disso, por se t r a t a r de análise de material biológico,

procurou-se um padrão cuja composição fosse semelhante ã das

amostras. Os teores de Na e K no padrão V-4, de acordo com

a referencia ( 3 5 ) , são apresentadas na Tabela I I I - 1 . 1 .

A porcentagem de K no padrão V-4 foi confi£

mada por meio do padrão geológico GSP-1, fornecido pelo U.S.

Geological Survey. Os resultados obtidos para o K em V-4,

após comparação dos dois padrões, estão de acordo com os

apresentados na re ferencia i 3 5 ) .

Em relação ao teor de Na no padrão V-4,

usando-se como padrão alíquotas de uma solução com concentra

ção conhecida de NaCl , veri f icou-se que os resultados obti_

dos eram discordantes do valor cer t i f icado. 0 valor encontra

do foi de 942 ppm, ao Invés de 1740 ppm conforme especifica

do na re fe r inc ia (35 ) . Para confirmar esta discordância recojr

reu-se ã determinação do teor de Na neste padrão por croina

tografia de íons, fotometria de chama e ativação com ne£

trõns com os seguintes padrões: NaCl (solução e sÓUdo).

Na2C03 (solução) e o padrão GSP-1 que apresenta valor cert_£

ficado para o Na. Os valores encontrados são todos concorda^

tes entre s1 e sua média corresponde a 54,3% do valor especj_

ficado no re latór io da AIEA( 3 5 ) .
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Considerando-se o valor de 945 -26ppm de Na

no padrão V-4 como sendo certo, a análise do teor de Na em

amostras de músculo de ratos e bois apresentou resultados

concordantes com os da literatura, conforme será visto no

CapTtulo IV.

Ao final da fase experimental, foi possível

obt*»r um novo padrão da AIEA, o H-4, constituído de músculo

de animal em pÕ. Os teores de Na e K neste padrão, apresenta

dos no relatório da AIEA^ ' e transcritos na Tabela III-l .2,

foram confirmados por análises por ativação com niutrons e

por meio de cromatografia de íons, antes de serem usados

neste trabalho.

A comparação entre os dois padrões, V-4 e

H-4, confirmou o teor de 945 ppm de Na no padrão V-4.

Em vista de irregularidade observada no p£

drãov-4, todos os resultados apresentados no Capítulo IV f£

ram relacionados com o padrac H-4.

III-l.5. Preparação das amostras para a irradiação

Tris (3) amostras de músculo quadriceps de

rato, respectivamente RI, R2 e R3 e duas (2) amostras de mus

cuio glúteo de boi, respectivamente BI e 82, foram disseca

das e foi usada uma massa muscular Interna, livre de quaj_

quer contaminação superficial. Foram utilizados instrumentos

de aço inoxidável e placas de vidro previamente limpos com

solução de ãddo nítrico diluído em água destilada (aproxi.
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madamente 1:10 v/v) e depois com água destilada e desioniza^

da. Foram removidos os resíduos de gordura e aponevrose. Os

fragmentos musculares obtidos foram rapidamente lavados com

água destilada e desionizada e secos com papel de filtro pâ

ra remoção de sangue aderente, restando apenas a parte car;

nosa do tecido muscular.

Em virtude de ser universalmente empregada

a normalização das análises de músculo para Material seco,

era mister padronizar o procedimento de secagem do material

a ser ativado. A obtenção de amostras secas se impunha,igual_

mente, em virtude dos padrões utilizados serem representa

dos por material seco.

Os fragmentos musculares, obtidos do mate_

rial fresco, foram pesados em balança analítica " METTLER

H-16 " e, a seguir, foram colocados em estufa a 50°C para

perda de ãgua, até atingirem peso constante, o que requer

cerca de 24 horas. As amostras secas foram, então, pulverj^

zadas e homogeneizadas em almofariz de ágata ate obtenção

de granulometria adequada (80 mesh). A amostra pulverizada

foi armazenada em frascos de vidro previamente lavados com

ácido nTtrico diluído e água desionizada e destilada.Depois

de secos, os frascos foram arrolhados e conservados em de£

secador a vácuo.

III.1.6. Procedimentos para a Irradiação

Acond1c1onaram-se aproximadamente 25 mg de

músculo em pó e de padrão em envelopes individuais de po11e_
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tileno selados a quente. Deste modo» pode-se irradiar e dê

terminar a atividade de cada amostra no próprio invólucro

sem necessidade de transferencia do pÕ radioativo.

Esses envelopes de plástico foram irradia^

dos previamente para verificar a presença de elementos, pri£

cipalmente de sódio, que pudessem interferir na análise do

músculo. Examinando-se o espectro de raios gama do polietj^

leno irradiado, verificou-se não haver contribuição dos ra

dioisõtopos de interesse na contagem final da amostra.

Envelopes de polietileno de aproximadameri

te um centímetro quadrado foram usados para as amostras e

os padrões.

Um conjunto de um padrão e duas amostras de

cada lado era colocado noutro envelope de plástico de maneja

ra a manter as amostras e padrão bem próximos um do outro

durante a irradiação.

0 conjunto de quatro amostras e padrão era

colocado em recipientes de irradiação constituídos por tubos

de polipropileno com cerca de 10,0 centímetros de comprime^

to e 2,5 centímetros de diâmetro. Esses recipientes são en

vi ados diretamente do laboratório para o reator por meio de

um sistema pneumãtico.

A disposição das amostras e padrões nos re_

cipientes de irradiação constitui um problema de alta 1mpor_

tância. Uma das maiores fontes de erro, em análise por ati_

vaçao, I a exposição das amostras e padrões a diferentes fi£
135xos de neutrons em virtude da concentração do Xenonio no

caroço e das posições das barras de controle do reator que

são os elementos que modificam o valor do fluxo no local de

irradiação. Se as dimensões das amostras forem grandes ou,
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também, quando não se tem o cuidado de manter o padrão e

amostra bem próximos um do outro, pode ocorrer uma variação

na intensidade do fluxo que atinge o padrão e as amostras.

As amostras e padrões foram irradiados por

um período de 30 minutos no reator IEA-R1, sendo submetidos
11 -2 -1a um fluxo de neutrons de aproximadamente 5 x 10 n cm s

III-1.7. Limite de determinação

0 limite de determinação do método depende

de muitos fatores como: fluxo de niutrons disponível, períodos

de ativação e decaimento, secção de choque para a reação,

eficiência de contagem e definição de erro admitido na anãlj^

se. A menos que estas condições sejam precisamente definidas,

os limites de determinação não podem ser comparados por dĵ

ferentes pesquisadores.

Para calcular o limite de determinação do

método para sódio e potássio, adotou-se o critério de
,27.

Curriel ' , já usado em outros trabalhos na área de RadioquT

mica do IPEN-CNEN/SP. Chamando-se LQ, o Hm1te de sensibilj_

dade para determinações quantitativas, Currie deduziu a S£

guinte fórmula :

LQ "
50

12,5

1/2
( I I I - l )

onde ub é o valor da contagem de fundo do aparelho.
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Como o calculo das áreas dos picos foi ^

do aplicando o método de Cove>lv ;, ao valor ub foi ad1ci£

nada a atividade ut correspondente a parte da área do trapê

zio que corresponde ao efeito Compton.

LQ = 50 1 + 1 +
12.5

1/2
(III-2)

O menor valor determinãvel quantitativamen-

te para cada elemento foi calculado admitindo-se um desvio

padrão relativo de 10%» conforme o critério adotado por
/27 \

Currie1 '.
11 -2 -1

Sob fluxo de 5 x 10 n cm s , 30 minti

tos de irradiação» tempo de decaimento = 3 h e tempo de coji

tagem = 1000 s no detector de Ge(Li) as quantidades mínimas

determinãveis são para o sódio 5 x 10~ g e para o potássio

4 x 10 g. As massas de músculo seco e fresco necessárias pai

ra cobrir os menores valores determinãveis de sódio e potãjs

sio são de 1,5 mg de músculo seco ou 6 mg de músculo fresco,

o que é suficiente para as necessidades futuras que visam utĵ

lizar amostras de 8 a 15 mg de material fresco.

III-1.8. Comparação dos espectros de raios gama ol>

tidos no cintilador de Nal(TI) e detector

de Ge(L1).

A Figura 111 -1 mostra um intervalo do es_
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pectro de raios gama obtido no cirttilador NaI(TI) e no de

tector de Ge(Li) onde se encontram os picos dos radioisot£

pos de interesse.

Comparando-se os espectros obtidos nos dois

detectores, verifica-se que o uso do cintilador Nal(Tl) não
24 42e adequado para discriminar os fotopicos do Na e K fo£

42mados, sendo o fotopico do K parcialmente mascarado pelofo
24tópico do Na. 0 detector de Ge(Li) tem poder de resolu_

24 42çao capaz de discernir os picos de Na e K, sem necessj^

dade de processamento químico privio da amostra. Observou-se

que a resolução para o fotopico do Na com o Nal(Tl) é de

100 KeV e com o detector de Ge(Li)que apresenta melhor res£

lução ê de 3 KeV. Observou-se também que a eficiincia do de_

tector de Ge(Li) ê suficiente para permitir a analise simul-

tânea de Na e K nas amostras, nas condições de irradiação e

contagem descritas.

III-2. Cromatografia de Tons

III-2.1. Equipamento

Utilizou-se, na realização deste trabalho,

um cromatÕgrafo de Tons modelo 10 da DIONEX, Instalado no

Departamento de Engenharia Química.

Detalhes das colunas, eluentes, e t c , us£

dos na análise da amostra biológica estão sumarizados na

Tabela III-2.1.
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TABELA III-2.1: CONDIÇÕES APLICADAS NO CROMATOGRAFO DE TONS

DIONEX - MODELO 10 PARA A DETERMINAÇÃO DE

Na+ E K+.

Eluente:

Pressão da Bomba :

Fluxo :

Colunas Analíticas :

Coluna Supressora :

Sensibilidade do Detector:

Volume de Injeção :

Solução regenerante :

Ajuste de Sensibilidade

do registrador :

HN03 0,005

480 PSI

150 mL/h

prí-coluna:

separadora

catiônica:

9 - 9 mm

h = 100 mm

10 p mho

100 yL

NaOH 0.5N

500 mV a 5

N

9

h

9

h

V

3

= 50

3

= ZOO

mm

mm

mm

mm
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I I I - 2 . 2 . Reagentes

- Ácido NTtrico concentrado, 65*, Carlo

Erba p.a.

- Ácido Clorídrico 8 N, Merck, p.a.

- Ácido Perclórico 70t, Carlo Erba p.a.

Prepararam-se os padrões de sódio e potass

sio a part i r da dissolução dos cloretos correspondentes

em água bidestilada nas concentrações necessárias para a

análise (Na+ = 4,2 yg/mL; K+ = 5,84 yg/mL).

I I I - 2 . 3 . Digestão química das amostras e do padrão

Foi realizada uma digestão química prévia

das amostras de músculo em pó RI , R2, R3, BI e B2 e do p£

drão H-4 com uma mistura de ãcido nítr ico concentrado(65í),

ãddo clorídrico 8N e ácido perclõrico (70%).

Para a massa de 100 mg de amostra, icresce£

tavam-se Inicialmente 5 mL de HNO3. Aqueda-se até quase a

secura, acrescentando-se, então, mais 2 mL de HNO3, 2 mL de

HC1 e 4 mL de HCIO4 e cont1nuava-se o aquecimento. Se a s£

lução não ficasse clara, repetia-se a adição de ácidos e o

aquecimento. Evaporava-se então até secura completa (e11m1n£

ção total de fumos brancos do HCIO4).
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A seguir, o resíduo era dissolvido em água

bidestilada, transferido para um balão volumitrico de 50 mL

e o volume era completado com água bidestilada. As amostras,

deste modo. estavam prontas para serem submetidas i analise

por cromatografia de Tons.

Prepararam-se duas soluções de cada amostra

e obtiveram-se cinco resultados para cada solução.

Para eliminar possíveis interferências quajn

to ã contaminação dos reagentes usados foram feitas provas

em branco. Na prova em branco o procedimento foi o mesmo de£

crito para o tratamento das amostras, poriu sem a adição des_

ta.

1II-2.4. Identificação e Quantificação dos picos

Para um conjunto de colunas bem determinado

e vazão constante, cada tipo de Ton tern um tempo de retenção

na coluna bem definido. A posição dos picos no cromatogra-

ma permite assim a identificação dos Tons. Uma vez identify

cados, a quantificação é" feita por comparação das respostas

do detector para a amostra e para o padrão.

A resposta do detector I um gráfico onde se

medem a área ou a altura do pico. A medida da altura do pico

é muito precisa (erro de +_ 0,5%); a precisão da medida da

área, quando e feita por integração eletrônica, í da mesma

ordem de grandeza.

A resposta do detector (altura do pico) eis

ta diretamente relacionada com a massa da espécie analisada.
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III-2.5. Procedimento para a análise por Cromatogra

fia de Tons.

Após o tratamento químico descrito no Ttem

III-2.3., 100 uL da solução de cada amostra (RI, R2, R3, BI

e B2) foram injetados no cromatÕgrafo de Tons e os picos ca

racterTsticos de Na* e K* foram registrados.

A Figura III-2.1. apresenta o cromatograma

do padrão utilizado para a análise das amostras biológicas e

a Figura III-2.2. apresenta o cromatograma característico de

uma amostra.

Em todas as amostras injetadas no cromatõgra

fo de Tons, foi observada a presença de um pico provocado por

um Ton cujo tempo de retenção corresponde ao de NH^ . A pre_

sença desse Ton foi confirmada por reação com reagente de

Nessler.

A análise de Na* e K+ foi feita inicialmen

te com o emprego de uma pré-coluna e uma sõ coluna separad£

ra. Nessas condições, observou-se uma sobreposição do pico

correspondente ao NHj no pico do K+, o que dificultava a sua

quantificação (Figura III-2.2.). Quando foram usadas duas

colunas separadoras, houve melhora de resolução dos picos,

reduzindo a interferincia do NH^ sobre o pico do K+.

Na Figura III.2.2. estão registrados os pi_

cos de sódio, amónia e potássio, que são os únicos observados

sob estai condições. 0 tempo de análise para cada amostra 1£

jetada foi de aproximadamente 20 minutos.



TABELA III-l.l. CONCENTRAÇÃO OE Na E K NO PADRÃO V-4

ELEMENTO

K

Na

MÉTODO
EMPREGADO

AAN

AAN

FC

Cl

VALOR ESPERADO*
(mg/g)

9.8

1.74

VALOR ENCONTRADO
(mg/g)

9,6

0,95

0,94

0.94

OBS

Valores especificados no relatório da AIEA- '.

AAN - Análise por Ativação com Neutrons

FC - Fotometria de chama

Cl - Cromatografia de Tons 10



TABELA III-1.2. CONCENTRAÇÃO DE Na E K NO PADRÃO H-4

ELEMENTO

K

Na

MÉTODO
EMPREGADO

AAN

Cl

AAN

Cl

VALOR ESPERADO*
(mg/g)

1,58

0,206

VALOR ENCONTRADO
(mg/g)

1,53

1 ,56

0,201

0,199

= Valores especificados no relatório da AIEA^ ',
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E
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X
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o

IO Tempo (min)

Figura 2R.2.I - Cromatogromo do podrõo.

CondiçSe» de onólise: Uma coluno seporodoro

* Sensibifidode do detector : IO J Í M H O

Sensibilidade do regisirodor : 2 V

Volume injetado : 100 p|

t • Concentroção dos fons : N o - 4 , 2 yg/ml

K* - 5 .48



*E
o

O

ou
Cto

Q.

to
n

ei

3
"O

O

O

No*

( o )

.11 '1
V

1

1
l
V -

10 Tempo
(min)

FIGURA JE.2 .2 - Cromotogromos de uma omostro biológico
a) com uma coluna seporadoro

b) com duos colunos seporadoros

Condições de onólise '•
Senslbilidode do detector '. 10 pMHO
Sensibilidade do regisirador : EV
Volume injetodo : 100 p\
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CAPITULO IV

RESULTADOS

Apresentam-se inicialmente os resultados das

análises de sódio e potássio no padrão H-4 pelos métodos de

análise por ativação e cromatografia de Tons. Obtiveram-seoj^

to resultados para cada elemento, conforme as Tabelas IV-1

e IV -2 . Calcularam-se as médias X̂  ( i = 1 e 2 ) , os desvios-

padrões su e os desvios padrões das médias s- . Em todos osx. x i

resultados apresentados, o índice i - 1 refere-se ã análise

por ativação e o Tndice i = 2 refere-se aos resultados obtj^

dos por cromatografia de Tons.

Foi aplicado o teste t * ' para ve r i f i ca r

se os valores das médias achadas podem ser considerados

iguais ao valor esperado. Ver i f icou-se que, num nTvei de si£

ni f icância 0 ,05 , os valores experimentais podem ser conside_

rados exatos.

Em todos os testes es ta t ís t icos aplicados

neste t rabalho, adotou-se o nTvel de si g n i f i c ã n d a 0,05.

Fez-se uma comparação da precisão dos dois
/ 5 3\ _ ? 2

métodos, aplicando o teste Fv ' as variandas s: e sk .
xl *2

Como o valor de F achado é menor do que o valor de F taoe1±

do, os dois métodos podem ser considerados Igualmente pred_

sos.
A seguir, apresentam-se os resultados
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dos nas análises das amostras de músculos. Nas Tabelas IV-3

a IV-7 encontram-se os valores obtidos para Na e nas Tabelas

IV-8 a IV-12 encontram-se os valores obtidos para K em t£

das as amostras. As Tabelas foram divididas em duas partes:

a) resultados obtidos por análise por ativação e b) resulta

dos das análises por cromatografia de Tons. Nas Tabelas cons_

tam também as médias de cada série de resultados, a média

geral de todos os resultados (X.), o desvio padrão dos r£

sultados (s ) e o desvio padrão da media (s- ).

0 conjunto das médias das seis séries de

resultados obtidos por análise por ativação foi examinado

pela análise da variãncia^ '. Depois de ter sido comprova-

da a homogeneidade dos resultados, foi calculada a média ge_

ral X, e o respectivo desvio padrão sr .
1 xl

No caso da cromatografia de Tons, por se_

rem somente duas séries de resultados, a comparação entre as

duas médias foi feita pela aplicação do teste t. Depois de

ter sido verificada a igualdade das duas médias, calculou-

se a média geral X"2
 e ° seu desvio padrão s- .

Feito isso, compararam-se as médias X̂  e

)L de cada Tabela por melo do teste t. Em todos os casos, ob_

servou-se que as médias dos resultados obtidos pelos dois

métodos são estatisticamente iguais, no nTvel de significa^

cia adotauj.
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TABELA IV-1 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NO PADRÃO H-4.

VALOR ESPERADO : 0,206 t

Na ( * )

AAN

0,192

0,210

0,199

0,200

0,216

0,215

0,195

0,182

8-, = 0,201

sv = 0,012
x l

S; = 0,004
A1

Cl

0,201

0,201

0,201

0,186

0,186

0,207

0,207

0,207

X2 = 0,199

stf = 0,009x2

S; = 0,003
X2



.47,

TABELA IV-2 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K NO PADRÃO H-4.

VALOR ESPERADO: 1.58 X

K ( * )

AAN

1.59

1.55

1,46

1.48

1.62

1.47

1,44

1.63

5^ = 1,53

sY = 0 , 08
X1

Cl

1,66

1,66

1,57

1.60

1,49

1,58

1,43

1.51

X2 = 1 ,56

s v = 0 , 0 8X2

Sr = 0 ,03X2
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TABELA IV-3 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NA AMOSTRA RI.

a) ANRLISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

0

0

0

0

V

h

i

, i

, i

, i

, i

-0

=

65

60

57

34

,154

0

0

0

0

R
T T ™

0,162

I I

,1

.1

,1

.1

0

59

50

58

63

,158

I I

o ,

o ,

0,

o ,

».»•

sx

Na

I

160

158

159

155

0,158

(*)

0

0

0

0

= 0,009

IV

,178

,174

,160

,173

= 0,171

0

0

0

0

V
s

V

,1

,1

,1

,1

0

*1

60

72

64

68

,166

= 0

0

0

0

0

VI

,171

,165

,159

,157

= 0,163

,002

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

I

0,1

0,1

0,1

o.i

0,1

* ! - 0,1

x 2 = 0 ,1

48

48

54

63

63

55

59

N a (%)

sv = 0,008x2

I I

0,163

0,163

0,154

0,154

0,172

0,161

S; = 0,003
x2
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TABELA IV-4 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NA AMOSTRA R2.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

Na ( * )

I

0,115

0,117

0,117

0,113

Xj= 0,115

I I

0,109

0,113

0,120

0,111

Xn= 0,113

I I I

0,106

0,111

0,111

0,120

X I H = 0,112

IV

0,112

0,115

0,110

0,120

XIV= 0,114

V

0,115

0,112

0,117

0,113

Xv= 0,114

VI

0,109

0,117

0,108

0,112

Xyi= 0,112

X, = 0,113 sv = 0,004 s- = 0,001
1 x l x l

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

I

0,102

0,102

0,111

0,111

0,114

Jlj « 0,108

X2 » 0 ,110

N a (%)

s x = 0,005

I I

0,120

0,108

0,108

0,108

0,112

0,111

S- = 0,002
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TABELA IV-5 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NA AMOSTRA R3.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

Na ( í )

I

0,140

0,136

0,135

0,130

Xj= 0,135

I I

0,136

0,129

0,124

0,118

Xn= 0,127

I I I

0,124

0,126

0,123

0,128

X m = 0,125

IV

0,137

0,134

0,129

0,131

X]V= 0,133

V

0,130

0,137

0,138

0,119

Xv= 0,131

VI

0,127

0,128

0,139

0,135

XVI= 0,131

X, = 0,130 sv = 0,006 s ; = 0,0011 x1 x1

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

Na (*)

I

0,132

0,132

0,138

0,138

0,130

Xj « 0,134

I I

0,126

0,126

0,134

0,134

0,138

X n « 0,132

K2 * 0,133 sx « 0,004 s j = 0,001
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TABELA IV-6 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NA AMOSTRA BI.

a) ANALISES POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

Na («)

I

0,269

0,265

0,259

0,281

Xj= 0,268

II

0,247

0,250

0,269

0,278

Xn= 0,261

III

0,254

0,265

0,2 76

0,263

Xm= 0,264

IV

0,279

0,272

0,277

0,274

XIV= 0,276

V

0,245

0,262

0,277

0,280

Xy= 0,266

VI

0,259

0,249

0,252

0,252

Xyi= 0,253

X, = 0,260 sv = 0,010 Sr = 0,0021 x1 x1

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

X

*

I

2 s

I

0,263

0,248

0,263

0,248

0,269

- 0,258

0,263

Na

i - « 0,
*2

(*)

«11

OTO

II

0,260

0,260

0,276

0,272

0,272

j = 0,268

s- - 0,003
*2
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TABELA IV-7 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

Na NA AMOSTRA B2.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

X

«1

0

0

0

0

f

I

,213

,218

,235

,251

0,229

0

0

0

0

= 0,231

I I

,232

,229

,246

.241

= 0,237

I I I

0

0

0

0

*ni"

s

,241

,207

,234

,248

0,232

X l =

Na

0,

(*)

IV

0

0

0

0

XIV=

012

,217

,226

,242

,235

0,230

V

0,209

0,235

0.240

0,230

Xv= 0,228

s- = 0
X1

VI

0

0

0

0

*vr

,002

,245

,237

,228

,217

0,232

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SÉRIES)

X

X

I

2'

I

0,219

0,219

0,217

0,220

0,225

* 0,220

0,223 Sx

Na (*)

* 0,008
2

II

0 ,227

0 ,218

0,230

0,242

0,214

JJ = 0,226

S; = 0,002x2



TABELA IV-8 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K NA AMOSTRA RI.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SÉRIES)

.53,

1.

1.

1.

1.

V

I

66

48

45

24

= 1

2

,46

1,

1.

1.

1.

1,54

II

49

61

54

60

1.56

I

1

1

1

1

*m"

s

K

II

,54

,54

,62

.45

1.54

Xl

x I V

.09

IV

1

1

1

1

z

,57

.59

.38

,58

1.53

V

1,

1,

1.

1.

V i

sx

63

58

54

63

,60

1

X

0

1

1

1

1

VI"

.02

VI

.56

.51

.60

.47

1.54

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

I

1,66

1,66

1.52

1,52

1,50

t] * 1,57

X2 * 1,59

K (*)

Sy = 0,08x2

II

1,69

1,69

1,52

1,52

1,65

* 1.61

Sj = 0,03
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TABELA IV-9 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K NA AMOSTRA R2.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SÉRIES)

X

h

i

i

i

1

f

i

.62

.54

.45

.48

: 1,52

= 1,45

I

1

1

1

1

1

I

.34

.41

.51

,56

.45

II

1.

1.

1.

1.

xm=

sx

I

31

39

42

53

1,

1

K

41

= 0,

(

X

07

i)

IV

1.

1.

1,

1,

IV=

42

41

38

47

1.42 xv

V

1.

1.

1.

1.

= 1

sx

53

42

46

38

,45

=
1

1

1

1

1

x V I

0,01

VI

.45

.41

.46

,40

= 1,43

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

I

1,43

1,45

1,37

1,50

1,50

Xj «= 1,45

X2 » 1.50

K (*)

'n

Sx - 0,03x2

II

1,55

1,49

1,51

1,51

1,46

- 1,50

Sj » 0,01
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TABELA IV-10 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K NA AMOSTRA R3.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SÉRIES)

1

1

1

1

V

h

i

.69

.65

,58

.44

« 1,59

= 1,58

1

1

1

1

I I

.48

,55

.52

.56

= 1.53

I I

1 .

1 .

1 .

1 .

*nr

sx

K

I

70

62

57

65

1,64

- o ,

IV

1

1

1

1

* iV

08

,60

.64

,58

.52

1,58

V

1

1

1

1

v

.57

,65

,65

.43

1,58

- =
X l

1

1

1

1

xV I

3,02

VI

,53

.47

.67

,63

= 1,58

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

«i

h

I

1,49

1,49

1,59

1,62

1,62

* 1,56

* 1,58

K ( * )

* i

Sx • 0,08

I I

1.74

1,52

1,52

1 ,60

1,60

j = 1,60

s- * 0,03
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TABELA IV-11 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K .NA AMOSTRA BI.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

1.

1.

1.

1.

h

i

20

25

20

39

1,26

1

1

1

1

*ii-

= 1,42

II

.58

,65

.20

.37

1,45

II

1

1

1

1

«in-

s

I

.41

.59

,55

,47

1,50

Xl *

K (%)

*»

0,13

)

IV

1,

1,

1.

1.

r 1-

39

38

48

47

43

V

1.

1,

1,

1.

*v= ii

sx

51

32

34

42

40

s

1

VI

1.

1.

1,

1.

v
0,03

54

58

47

41

1,50

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

H

i

1,64

1,52

1,52

1,44

1,44

- 1,51

= 1,50

K (*)

«II

S¥ = 0,08x 2

II

1,63

1,50

1,42

1.42

1,50

» 1,49

S; = 0,03x2
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TABELA IV-12 - RESULTADOS OBTIDOS NAS DETERMINAÇÕES DE

K NA AMOSTRA B2.

a) ANALISE POR ATIVAÇÃO (6 SERIES)

K {%)

I

1,33

1.41

1 ,34

1,32

Xj= 1,35

I I

1.41

1 ,53

1,63

1,59

X"n= 1,54

I I I

1,35

1,35

1,47

1,42

* m = 1.40

IV

1,56

1,49

1,46

1,43

KIV= 1,48

V

1.47

1,62

1,44

1,54

V 1,52

VI

1,31

1,34

1,41

1,49

* V I = 1.39

X, = 1,45 Sy = 0 , 09 s ; = 0 ,02
1 * j A^

b) CROMATOGRAFIA DE TONS (2 SERIES)

h'

K

I

1,58

1.47

1,42

1,57

1,57

« 1,52

1,54 s x »

( * )

* I I

0,07

I I

1,56

1,64

1,62

1.52

1,48

- 1,56

s- = 0 ,02
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CAPITULO V

DISCUSSÃO E CONCLUSÕES

Em primeiro lugar, chama-se a atenção para

a irregularidade apresentada pelo padrão V-4 quanto ao teor

de Na, conforme foi discutido no Capitulo III. Ficou provado

que, embora o padrão seja acompanhado de um certificado, é

fundamental a verificação de sua validade antes de ser us^

do como referência.

A exatidão dos métodos analíticos aplica-

dos foi examinada por meio do padrão H-4 depois de ter sido

verificado que os teores de Na e K neste padrão são dignos de

confiança. As Tabelas IV-1 e IV-2 apresentam os resultados ob

tidos para os teores desses dois elementos. Uma comparação en̂

tre cada uma das médias (X-j e Xg) com o valor esperado i_n.

dicou que os valores experimentais não diferem do valor espo

rado, num nível de confiança de 0,95. Nesse mesmo nível de

confiança, verificou-se que as mídias obtidas pelos dois

métodos são estatisticamente Iguais.

Por melo do padrão H-4, ficou assim prova

do que as duas técnicas analíticas são exatas. Comparando as

variãndas dos dois métodos, pelo teste F, tanto nas dete£

minações de Na como nas de K, verificou-se que os dois meto

dos são Igualmente precisos.

Uma vez estabelecida a precisão e exatidão

dos dois métodos, passou-se i análise das amostras. As
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Tabelas IV-3 a IV-12 apresentam os resultados obtidos para

Na e K por melo da analise por ativação e da cromatografia

de Tons.

Comparando-se os resultados obtidos nas

seis series de irradiações de cada amostra, conclui-se que

os valores das médias são estatisticamente iguais no nível

de confiança adotado.

E importante observar que para essas an£

l i ses usaram-se 25 mg de amostra para evitar que houvesse

discordância entre os resultados, provocada por falta de

homogeneidade da própria amostra. Como a finalidade do tra

balho não é provar a homogeneidade entre amostras muito

pequenas, evitou-se essa fonte de erro, embora alguns
/l 0 3 3 i* 7 »

autores* • * ' jã tenham afirmado que não há variação '

apreciável entre amostras colhidas de um mesmo tecido mu.s

cular.

No caso da cromatografia de Tons, usaram-

se 100 mg de amostra para cada solução de 50 mL. Os mesmos

resultados podem ser obtidos com amostras 10 ou 100 vezes

menores desde que se mantenha a mesma concentração da amos_

tra e que as amostras sejam homogêneas. Comparando-se as

médias e as variãncias das duas séries de resultados obtj_

dos por cromatografia de Tons, conclui-se que são e s t a t e

ticamente iguais.

Comparando-se, finalmente, as médias e as

variãncias obtidas pelos dois métodos anal í t icos , chega-se

i conclusão de que os dois métodos são equivalentes em re_

lação ã exatidão e precisão dos resultados, confirmando o

resultado obtido com o padrão H-4.

Quanto ã sensibilidade, usando as cond1_



.60.

ções descritas no presente trabalho, e possível determinar

5 x 10 g de Na e 4 x 10 g de K por análise por ativa^

ção sem separação química, conforme foi visto no Capítii

Io III. A sensibilidade da cromatografia de Tons, de aco£
/32\ _o

do com o manual do aparelhov ', e de 5 x 10 g de Na e

10" g de K por mililitro de solução. A sensibilidade varia

com a complexidade da amostra e pode acontecer que sejam

necessárias separações química para ser possível a obte£

ção dos resultados. No caso das amostras examinadas, o

único íon interferente í o NH^, mas a sua interferência p£
»

de ser evitada aumentando o comprimento da coluna separadc»

ra de íons.

Pode-se concluir, então, que, quanto ã

sensibilidade, as duas técnicas satisfazem a finalidade do

trabalho.

Outro fator que deve ser considerado é o

tempo exigido para as análises. 0 tempo de preparo das

amostras até a secagem é o mesmo para as duas técnicas. A

partir da obtenção da amostra seca, o tempo necessário p£

ra a análise por cromatografia de Tons i menor, porque a

dissolução da amostra leva cerca de uma hora e a análise da

solução requer aproximadamente 30 minutos. No caso da anã

Use por ativação são necessários de 20 a 30 minutos de i£

radiação, 2 a 4 horas para o decaimento dos radioisótopos

de meia-vida curta e cerca de 30 minutos de contagem.

Quanto ã simplicidade e custo da análise,

a técnica de cromatografia de Tons oferece vantagens. Uma

vez adquirido o equipamento, a única despesa provém das re_

sinas e dos ácidos necessários para decompor a amostra. Co

mo o volume de ácidos usados é pequeno, a contribuição do



.61.

preço dos reagentes no custo da análise i irrisória. As

nas são regeneradas depois de cada análise mas, com o tempo,

podem perder sua capacidade de troca e, neste caso, devem ser

substituídas. Como são resinas especiais, do tipo pelicular,

seu custo é bastante elevado. Basicamente, pode-se afirmar e£

tão que o custo de uma análise por cromatografia de Tons die

pende do desgaste das resinas. Pela experiincia adquirida no

Departamento de Engenharia Química do IPEN-CNEN/SP, verify

cou-se que estas resinas são de longa duração desde que o

operador tenha o cuidado de não injetar soluções que conte_

nham excesso de Tons, mesmo que estes Tons não interfiram na

analise.

A técnica da analise por ativação e mais ei ai

borada e depende da possibilidade da utilização de um reator

nuclear. Nos centros de pesquisas nucleares, justifica-se o

uso da análise por ativação, principalmente quando se deseja

a determinação simultânea de muitos elementos. Para estes ca

sos, as duas técnicas não podem ser comparadas porque as po£

sibiUdades de análise por ativação são bem conhecidas en_

quanto que a técnica da cromatografia de Tons ainda está em

desenvolvimento.

No caso particular da determinação de Na e

K, o uso da cromatografia de Tons é mais vantajoso por requ£

rer um equipamento simples que pode ser instalado em qualquer

laboratório analTtico.

Do ponto de vista da confiabilidade dos re_

sultados, as duas técnicas são excelentes e podem ser de

grande valia em pesquisas médicas.
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