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A presenca de elementos quimicos que apresentam toxicidade elevada ao organismo
humano, em alimentos, mesmo em concentragcbes baixas (elementos-traco), pode ser
considerada um problema de satde publica. No caso de alimentos de origem vegetal, este
controle é de extrema importancia em vista da elevada taxa de consumo por grande parte da
populacdo. Por exemplo, 0 As estd presente no meio ambiente em baixas concentraces,
porém, na agricultura com o uso intensivo de inseticidas e fungicidas ocorre o aumento dos
niveis de concentracdo deste elemento. Dentre as técnicas analiticas utilizadas para a
determinacdo de elementos-traco, 0 uso da espectrometria de absor¢do atbmica (AAS) esta
amplamente difundido. A técnica de geracdo de hidretos (HG) desempenha um papel
fundamental para melhorar o limite de deteccdo (LD) das técnicas espectrométricas. A HG é
baseada na formacdo de compostos volateis, a partir de uma reacdo quimica, geralmente
empregando borohidreto de sodio. Esta técnica de introdugdo de amostra promove a pre-
concentracdo, separacdo do analito do restante da amostra original, reducdo das interferéncias
e elevada eficiéncia de transporte das espécies volateis até o atomizador. Desta forma, propde-
se neste projeto a determinacdo do elemento As, o qual é formador de hidretos, presente em
nivel de traco, em diversas amostras de arroz, baseada na técnica de HG-AAS. Assim,
pretende-se desenvolver novos procedimentos que sejam mais rapidos e de baixo custo para
andlise de controle de qualidades destes alimentos.

As medidas foram feitas por AAS, empregando equipamentos com sistema de
correcao de fundo continuo (Iampada de deutério) e introducéo da amostra utilizando sistema
de injecdo em fluxo. Inicialmente, foram investigadas as melhores condi¢fes para a geracdo
das espécies volateis do elemento de interesse. Verificou-se uma alteragcdo na sensibilidade e
sinais ndo reprodutiveis, entdo foi proposto a adicdo de ar na cela de atomizacdo, ja que o
problema poderia ser a falta de oxigénio no processo de atomizagéo. O resultado da adigéo de
ar foi positivo para 0 aumento na sensibilidade, tornando o sistema mais estavel e
reprodutivel. Além disso, foi realizada a quantificacdo do padrdao de As (I11) pela técnica de
espectrometria de absorcdo atbmica com forno de grafite, preparado do sal de As,O; da
Merck.

O preparo das amostras de arroz proposto neste trabalho se da através do método de
extracdo assistida por micro-ondas, utilizando-se para isso 0 &cido nitrico (HNOg3). Com as
condicdes do sistema previamente otimizadas, realizou-se os calculos de LD e LQ em
solucBes de branco analitico contendo 1% (v/v) de HNOj3, pois os extratos das amostras que
serdo analisadas estardo neste mesmo meio. O LD encontrado para este método foi 0,09 pg L
! para As (I11) e 0,77 pug L™ para As (V) e o LQ foi 0,30 ug L™ para As (111) e 2,57 pg L™ para
As (V).

Com o intuito de se fazer a especiacdo do As inorganico presente nas amostras, é
necessario garantir que nao haja interconversdo das espécies inorganicas (reducdo ou
oxidacdo) durante o processo de preparo da amostra, neste caso na extracdo. Para isso foram
feitos testes de interconversdo das espécies quimicas utilizando padres mistos de As (111 e V)
que foram submetidos ao processo extracao que sera utilizado para as amostras, e entdo foram
quantificados no sistema de HG-AAS. Os resultados obtidos mostraram que ndo ha
interconversdo das espécies durante a etapa de extragdo e houve uma recuperacdo quantitativa
das espécies. Foi realizado um teste de extracdo e analise de uma amostra de arroz integral no
sistema proposto, a qual ja havia sido analisada por ICP-MS e por HG-AAS com sistema de
pré-concentracdo cryotrapping. Os resultados obtidos sdo equivalentes aos previamente
obtidos e, portanto o sistema e método propostos possuem exatiddo, boa sensibilidade e
reprodutibilidade.



