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Introducao |

A contaminagéo por elementos quimicos téxicos em
produtos farmacéuticos € uma preocupagao global.
Em geral, esta contaminagdo vem da matéria-prima
utilizada na fabricagdo destes produtos e residuos
de catalisadores derivados a partir de processos de
fabricacdo. Elementos tbxicos, como o mercdario,
podem trazer maleficios a salude humana,
principalmente por serem medicamentos utilizados
por longos periodos em altas doses. Os
medicamentos para suplementagdo de ferro
possuem variadas matrizes, o que pode favorecer a
complexacdo do analito, dificultando  sua
quantificacdo [1]. A partir disso, o trabalho visou
desenvolver uma estratégia analitica para
determinacdo de mercario em medicamentos
utilizados para tratamento de anemia empregando
amostragem em suspensdo e espectrometria de
absorgao atdbmica com geragédo de vapor frio (CV
AAS).

Resultados e Discussao |

Considerando a matriz variada das amostras a
serem utilizadas, foi realizado um estudo visando a
extragdo de merclrio no preparo da suspensao.
Para isso, foi realizado um planejamento fatorial
completo (2°) com o objetivo de encontrar as
melhores condi¢ées dentre as que influenciam no
preparo da suspensdo. Os experimentos foram
realizados com um banho ultrassénico e os fatores
estudados foram: concentragdo de acido cloridrico,
concentracdo de tioureia tempo de sonicacdo e as
respostas quimiométricas foram avaliadas em
termos de absorvancia. Os resultados obtidos no
planejamento demonstraram que o Unico fator
significante no preparo da suspensdo para a
determinacdo de Hg foi a concentragdo de tioureia.
Considerando isso, foi realizado um estudo
univariado para encontrar a melhor concentragéo de
tioureia para preparo da suspensdo variando entre
0,0% e 4,0%. As respostas maximas de absorvancia
foram encontradas em concentragdes entre 1,0% e
1,5%. Considerando isso, foi fixada a concentragao
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de tioureia em 1,25% para preparo da suspenséo.
As suspensdes foram preparadas com as condigdes
[HCI]=1,5 mol L-1, Tempo de sonicagdo =15 min,
[Tioureia]=1,25%. A partir disto, estudos foram
realizados com o objetivo de avliar efeito de matiz e,
considerando as condigbes otimizadas para preparo
da suspensao, o método permitiu a determinagéo de
Hg empregando a técnica de calibragao externa com
limites de detecc¢éo e quantificacdo 0,63 e 2,10 ng g
A precisdo, expressa como 0 desvio padrdo
relativo (RSD), foi 10,89 e 6,84% para amostras com
4,82 e 9,61 ng g' de Hg, respectivamente. Como
ndo existem materiais de referéncia certificados, a
exatiddo foi avaliada mediante testes de adicdo e
recuperacdo e por digestdo total das amostras e
determinagédo empregando ICP-MS. Os valores de
recuperacdo variaram entre 85 e 106% e os valores
encontrados na determinagdo por ICP-MS nao
demonstraram diferencas estatisticamente
significativas, demonstrando a exatiddo do método.
O método foi aplicado em 12 amostras e, em seis
destas, a concentracdo de merclrio variou entre
3,17 e 34,86 ng g", em outras seis amostras os
valores encontrados estavam abaixo do limite de
quantificagéo.

Conclusoes |

A amostragem em suspensao demonstrou ser uma
boa alternativa para determinacao de mercurio, com
0 minimo de preparo de amostra. O estudo com
planejamento de experimentos permitiu otimizar de
maneira rapida e precisa as melhores condi¢des de
preparo da suspensdo. Os valores encontrados,
apesar de baixos, devem ser considerados por
serem medicamentos utilizados por longos periodos
e a Farmacopeia brasileira ndo estabelecer limites
maximos permitidos para metais em medicamentos.
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