GRUPO DE

ANALISE
DE TRACOS

INTRODUCAO

Irn.porténcia da especiacao: diferentes :'f 3
toxicidades do Sb Ill e Sb V. -

Formulacdes infantis: avaliar o risco de { po
exposicao ao antimonio a que estdo J\
submetidas lactentes e criancas de primeira
infancia. TN

Geragao de hidretos: 10y >b > ?
cinética da reacao ~\

, . Sb 1l SbV

permite a especiacao. N N /

OBJETIVO

Desenvolver um meétodo analitico para a analise de especiacao
quimica dos dois diferentes estados de oxidacao do antimonio, Sb III
e Sb V, em amostras de formulacdes infantis, utilizando a técnica de

geracao de hidretos acoplada a espectrometria de absorcao atomica
com forno de grafite (HG-GF AAS).

EXPERIMENTAL

Instrumentacao Condic¢oes otimizadas
o GF AAS (AAS 5EA, Analytik « Temperatura de coleta: 400 °C
Jena) / atomizacdo: 2200 °C
* A=2176nm/i=4mA/ «  Modificador quimico: iridio
f=05nm (120 ug)

Geracao de hidretos
Sistema de injecao em fluxo

Separador gas-liquido

Forno de grafite

Argodnio
A1 400 mL min

RC
:

Residuo (6 mL min) &

Tempo de injecdo da amostra: 30 s

Amostra ou 1 mol L-' HCI
(4 mLmin 1)

NaBH, (1.5 mL min")

BP

Preparo das amostras por digestao assistida por MW

0,25 g de Micro-
amostra ondas

mmmEL
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Preparo das amostras em suspensao

™ tSb
1,5 mL de solucao 80%
KI + 5% acido ascorbico
0,3 gde 7,5 mL de
amostra HCI 3 mol L 3 mL de acido citrico =

5 mol L

15 min A 80°C + 15 min ultrassom = Vf =15 mL

RESULTADOS

Estudo da influéncia do acido citrico
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Observacoes

v Acido citrico previne conversio entre SbIll e Sb V.

v~ Sb V pode ser determinado pela diferenca entre tSb e Sb III.

Figuras de mérito

Pardmetro | _____tSb | sbm

Eqg. regressao linear A=0129m(ng) + 0,017 A=0120m (ng) + 0,013

Coef.de regressao (R) 1,000 0,999
LOD (ng g 0,41 0,68
LOQ (hg g™) 1,38 2,08
Mo (PQ) 32 34
Faixa Linear (nQ) 06-20 0,6-20

Quantificacao

m Suspenséo (ng g') Digestdo (ng g ™)

__tsb__ | sbm | Sbv | tSb

253+ 15 16,9 £ 0,6 34 +106 26,0 £ 2,7
18,1 + 3,2 9915 8,2 % 3,5 19,5+ 0,8

Amostra 1

Amostra 2

Teste t Student

v Valores para suspensao e digestao sao considerados iguais em
um nivel de confianca de 95%.

CONCLUSAO

O acido citrico previne a conversao do Sb V a SbH;, possibilitando a
analise de especiacao do Sb Illl e Sb V através da técnica de HG-GF
AAS, empregando-se a amostragem em suspensao. O metodo
desenvolvido se mostrou extremamente sensivel e exato.
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