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Introducao

A presenca de elementos trago, tais como As, Se,
Te, Sn, Sb, Bi, confere determinadas caracteristicas
a muitos materiais, principalmente aqueles
denominados tecnoldgicos. No caso especifico do
chumbo usado em acumuladores elétricos
(baterias), alguns destes elementos conferem
melhor desempenho e durabilidade, enquanto outros
sao prejudiciais. Por exemplo, Te e Se, dependendo
da concentragdo, podem causar perdas do eletrélito
por decomposigao, corroborando, para a diminuigao
da vida Uutil das baterias. Outros melhoram a
maleabilidade do material. Portanto, € necessario
um rigoroso controle de qualidade destes materiais.
A espectrometria de massa com plasma
indutivamente acoplado (ICP-MS) é amplamente
aplicada para a andlise multielementar de um
grande numero de amostras. Entretanto,
dependendo da matriz da amostra, podem ocorrer
severas interferéncias, o que prejudica a obtencao
de resultados exatos. Porém, a técnica de geragao
de hidretos (HG), em conseqiiéncia da separagao
do analito da matriz da amostra pode contornar
algumas interferéncias, bem como, permitir obter
melhores limites de detecgéo (LOD) devido a maior
eficiéncia de introdugao do analito no plasma. Neste
sentido, a HG-ICP-MS permite determinar baixas
concentragbes dos elementos formadores de
hidretos volateis e, em alguns casos, minimizar
problemas de interferéncia. Tendo em vista o que foi
mencionado acima, neste trabalho foi desenvolvido
um sistema de analise por inje¢cdo em fluxo (Fl) para
a geracao de hidretos para posterior determinacao
de As, Bi, Sb, Se, Sn e Te por ICP-MS em liga de
chumbo.

Resultados e Discussao

Devido a matriz da amostra (Pb e elementos
minoritarios, como Ag e Cu) e as caracteristicas
peculiares da reagdo de geragdo de hidretos de
alguns elementos, foi desenvolvido um sistema Fl
para minimizar as interferéncias observadas e
estabelecer condigbes adequadas para a reagao.
Para tal, o sistema foi projetado de forma a permitir
a geracao de hidretos empregando duas condigdes
de reacdo: uma para Sn e Sb outra para As, Te, Se
e Bi. A influéncia das condicbes fisicas (vazdes e
tempo de reagdo) e quimicas (tipo e concentragao
do HNO3 e HCI, concentragao do redutor e volume
da amostra) de cada grupo de elementos foi
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avaliada. A amostra foi solubilizada com auxilio de
mistura de HNO; e HCI concentrados, sob
aquecimento até a secura. O residuo foi solubilizado
com &gua. Para a andlise, a amostra f0| diluida em
agua de forma a conter 2000 mg L' de Pb. As
vazles das solugdes carregadoras, do NaBH4 e do
gas carreador foram fixadas em 7,4 mL min™, 2,6
mL min”™ e 1,25 L min™, respectlvamente HCI foi o
melhor melo reacional, sendo necessario o uso de
0,1 mol L (carregador da amostra e amostra em
agua) para a determinagdo de Sb e Sn e 6 mol L
(amostra e carregador da amostra) para As, Bi, Se e
Te. A concentragdo de NaBH, foi fixada em 0,6%
m/v. Volume de amostra de até 90 uL pode ser
usada para contornar a interferéncia da matriz da
amostra. O reator foi fixado em 50 cm para ambas
as condi¢cdes. Empregando esta configuragdo do
sistema Fl (dois canais de reagao) e as respectivas
condigdes foi possivel contornar a interferéncia de
Pb, Cu, e Ag presentes em concentragdes de até
2500, 10 e 1 mg L™ permitindo a determinagéo dos
analitos por calibragdo externa. A concentragao As,
Bi, Sb, Se, Sn e Te, é da ordem de <0,17, 146, 2,7,
0,86, 0,3, 6,9 ug g'1, respectivamente, para trés
amostras analisadas. As recuperag¢des dos analitos
superiores a 96% foram obtidas. Os LODs do
metodosaode017 0,01;0,13; 0,12; 0,12 € 0,01 pg
g para As, Bi, Sb, Se, SneTe respectivamente.

Conclusoes

O sistema FI proposto permite a determinagéo
sequencial dos elementos geradores de hidretos de
acordo com as suas caracteristicas reacionais.
Assim, nas condigbes empregadas foi possivel
contornar as interferéncias na geragao de hidretos
devido a presenca de Pb e outros elementos
presentes na amostra.
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