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Introducao |

A quimica analitica ndo tem problemas para a
determinacdo de arsénio considerando a
seletividade, preciséo e principalmente sensibilidade
das técnicas analiticas: espectrometria de absorcéo
atbmica com geracdo de hidreto (HG AAS),
espectrometria de fluorescéncia atdbmica com
geracdo de hidreto (HG AFS)® e a espectrometria de
massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-
MS)®. Porém, o grande problema é a etapa da
decomposicao de amostra, principalmente quando a
matriz é solida’. A amostragem por suspensdo é
uma boa alternativa, considerando a vantagem de
eliminacdo do pré-tratamento de amostra, reduzindo
perdas de analito e risco de contaminacdo. O
objetivo desse trabalho é propor um procedimento
para a determinacdo de arsénio total em rocha
fosfatada (PR) através da HG AAS.

Resultados e Discussao |

Para a otimizacdo foi usado um planejamento
fatorial de dois niveis e um planejamento Box-
Behnken, envolvendo as varidveis: concentragdo e
fluxo de NaBH; e concentracdo de HCI. As
condi¢bes Otimas para a preparagdo da suspensao
envolveu uma massa de amostra de 0,1 g, 3,0 mL
de HCI 6,0 mol L™ em um banho ultra-sénico por 30
minutos. Foi utilizados Kl com &cido ascorbico como
pré-redutor para a determinacdo de As total. Nas
condicbes experimentais estabelecidas, este método
permite a determinacdo de As total com LD e LQ
iguais a 0,01 e 0,03 mg kg'l, respectivamente. A
precisdo foi expressa como desvio padrdo relativo
(RSD%) e foram sempre menores que 3%. Os
valores de concentragdo obtidos, pela analise
usando amostragem por suspensdo e analise por
digestdo das amostras de fosfato de rochas, estéo
apresentados na Tabela 1.

As inclinagdes das curvas analitica para o arsénio
obtidas pela técnica de adicdo de analito e pela

técnica de calibragdo externa € (0,0816 =+
0,0029)CAs e (0,0812 + 0,0024)CAs
respectivamente. Assim, a quantificacdo das

concentracbes de arsénio em matrizes de rocha
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com amostragem por suspensdo pode ser feita
usando a técnica de calibragdo externa.

A aplicacdo do teste t pareado (a 95% nivel de
confianca) demonstrou que ndo ha diferenca
significativa entre os resultados obtidos pelos dois
métodos. O método de regressao linear também foi
aplicado nos resultados e demonstrou que ndo ha
diferenca significativa entre os mesmos. A exatiddo
do método foi avaliada pela analise de dois materiais
de referéncia certificados de sedimento marinho
(Tabela 2).

Tabela 1. Resultados da determinacdo de As total
em fosfato de rocha.

Suspensao Digestéo

mg kg™ mg kg™

PR1 52+0,2 51+0,2
PR2 20,0+1,1 20,2+1,5

Tabela 2. Resultados da determinacdo de As em
CRMs sedimentos marinho.

Valor certificado | Suspenséo Digestéo

CRM - : -
(mg kg™) (mgkg™) | (mgkg™)
MASS-2 20,7+0,8 205+1,2 |20,9+0,9
MASS-3 212+1,1 20,2+0,5 |21,6+0,9

Conclusdes |

O método proposto tem precisao, exatidao e limite
de quantificacdo adequados para a determinacdo
das concentracdes de As total (LQ 0,03 mg kg™) em
fosfato de rocha analisados na forma de suspenséo.
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