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A espectrometria de absorcdo molecular de alta
resolugdo com fonte continua (HR-CS MAS) utiliza
uma Unica fonte de radiagdo, um monocromador de
alta resolucdo e um detector que é constituido por
um arranjo linear de dispositivos de carga acoplada
(CCD), representando um grande avanco para o
desenvolvimento de métodos analiticos. As
caracteristicas da técnica, que incluem elevada
capacidade de correcéo de fundo e visibilidade de
toda a regido espectral na vizinhanca da linha
analitica, sdo especialmente atrativas para o
desenvolvimento de metodologias eficientes’.

O fldor € um elemento essencial para o ser
humano, apesar dos fluoretos serem capazes de
bloquear varias enzimas. A Organizagdo Mundial da
Saude, recomenda suplementacdo de 1,0-1,5 mg
F/dia, de preferéncia por fluorizagdo da agua
potavel. A média diaria de absorcao de flor por
meio dos alimentos € em torno de 0,25-0,35 mg.
Ossos e dentes contém entre 0,2 a 2,7 g/kg de
flior®>.

Este trabalho descreve o desenvolvimento de um
método analitico que permita a determinacgao
acurada, sensivel e rotineira de fluoreto em

amostras biologicas, ambientais e industriais.

Um espectrébmetro de absorcdo de alta resolucéo
com fonte continua ContAA 700 Analytik Jena (Jena,
Alemanha) foi utilizado para a elaboracao da técnica
de determinacéo de fluoreto utilizando mono-fluoreto
de célcio. Usou-se lampada de arco de Xe, operada
a 300 W, sendo os comprimentos de onda de
analise selecionados de 606,4400 nm e 606,6900
nm.

Para a determinacdo de CaF em chama, estudou-
se a quantidade de célcio, em excesso em relagao
ao fluoreto, que garante a maior conversédo de F em
CaF e a melhor resposta analitica. Fixou-se a
concentracdo de fluoreto em 5 g/L e variou-se a
concentragcao de célcio de 2-14 g/L. Observou-se
gue para concentragdes de célcio acima de 8 g/L, os
valores de absorvancia ndo aumentam
significativamente. Para a curva de calibracéo, fixou-
se a concentragdo de calcio em 8 g/L e variou-se a
concentracdo de fluoreto de 1 a 14 g/L. Os
parametros de mérito da curva de calibracéo externa
estéo dispostos na Tabela 1.

Para a determinacdo de CaF em forno de grafite,
construiu-se curvas de pirolise e de atomizagéo,
onde para a pir6lise houve perdas do analito em
temperatura superior a 725°C, e a temperatura
Otima de atomizagao foi de 2250°C.
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Tabela 1: Pardmetros analiticos de mérito obtidos a  partir da
curva de calibracio externa para CaF em HR-CS F MAS
Parametro Valor * Valor **
Limite de deteccéo
(n=10) 13 mg/L 32 mg/L
Limite de
quantificac&o (n=10) 38 mg/L 96 mg/L
Concentragao
caracteristica 0,28 mg/L 0,16 mg/L
Sensibilidade (B) 0,0156 L/mg 0,0276 L/mg
Coeficiente de
correlacéo (R) 0,9999 0,9978
Faixa linear de
trabalho estudada 1-14mg/L 1-6mg/L

*\ = 603,6900 nm **A = 606,4400 nm

Assim como para a técnica de chama, estudou-se
a quantidade de calcio, em excesso em relagdo ao
fluoreto, a ser adicionada a solucdo. Fixou-se a
concentracdo de fluoreto em 15 mg/L e variou-se a
estequiometricamente a concentracdo de calcio de
([Ca)/[F]) de 0,5 a 27,5. Observou-se que para
concentragdes de calcio acima de 107 mg/L
([Ca)/[F]=15), os valores de absorvancia néo
aumentam significativamente. Para a curva de
calibracdo, fixou-se a concentracdo de calcio em
350 mg/L e variou-se a concentracdo de fluoreto de
1-30 mg/L. Os parametros de mérito da curva de
calibracéo externa estéo dispostos na Tabela 2. N&do
foi possivel construir uma curva de calibracédo
satisfatéria na linha 606,440 nm.

Tabela 2: Parametros analiticos de mérito obtidos a partir da
curva de calibracdo externa para CaF em HR-CS GF MA  S.

Parametro Valor / 603,6900 nm
Limite de deteccéo
(n=10) 0,03 mg/L 0,68 ug
Limite de
quantificacdo (n=10) 0,11 mg/L 2,3 ug
Concentracédo
caracteristica 0,111 mg/L 2,22 g
Sensibilidade (B) 0,0397 L/mg 0,0397 L/mg
Coeficiente de
correlacdo (R) 0,9994 0,9994
Faixa linear de
trabalho estudada 1-25mg/L 20 — 500 pg

Conclusoes \

O método proposto mostrou-se simples, rapido,
confiavel e com baixo limite de deteccdo para a
determinacéo de fluoreto atravez de CaF por HR-CS

MAS tanto em chama como em forno de grafite.
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