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A especiacdo de arsénio em plantas € de extrema importancia, pois esse elemento pode ocorrer
em diferentes formas e graus de toxicidade. O acoplamento HPLC-ICP-MS é bastante utilizado
em analises de especiagdo. O alto poder de separagéo da HPLC aliado a elevada sensibilidade da
ICP-MS séo as principais vantagens da hifenagdo. Apesar da inerente alta sensibilidade e
possibilidade de determinacdes multi-elementares, a ICP-MS esta sujeita a severas interferéncias,
que podem limitar sua aplicagdo para matrizes complexas. Neste trabalho, uma espécie
poliatémica naturalmente presente no plasma (*°Ar,H,") foi utilizada como padr&o interno para
corrigir possiveis efeitos de matriz causados por diferentes caracteristicas fisicas e quimicas da
amostra e que podem comprometer a exatiddo das medidas por ICP-MS *. Considerando-se que
o preparo de amostra € uma das etapas mais relevantes em especiagéo, o objetivo deste trabalho
foi avaliar a extracdo das espécies As(lll), As(V), DMA e MMA, visando estabelecer a eficiéncia do
extrator (ou preferéncia por alguma espécie) e 0 emprego da padronizacao interna com espécie
poliatbmica na determinagdo dessas espécies. Foram analisadas amostras de forrageira
cultivadas em solo contaminado com As. Avaliaram-se trés extratores e procedimentos distintos:
acido nitrico 2% v/v (EXT1), agua (EXT2) e mistura agua:metanol (1:3 v/v) (EXT3). A extracdo
com o EXT1 se deu em banho com agitagéo e temperatura igual a 90 C por 3 h ? . Quanto ao
EXT2, foi avaliada uma extragdo em micro-ondas com cavidade a 80 C por 30 min ®. Com o
EXTS3, foi realizada agitacdo em banho por 16 h a 37 C, seguida de extracdo em banho ultra
sbnico, sem roto-evaporacdo do metanol *. Na separacdo cromatogréafica utilizaram-se uma
coluna de troca anionica e, fase mével de tampéo fosfato (K,HPO4/KH,PO,, pH 5,8) 12,5 mmol Lt
sob uma vazdo de 1 mL min™. Menores valores de LOD e LOQ foram obtidos para todas as
espécies estudadas com a utilizacdo do padrao interno. Para As(V), por exemplo, os valores de
LOD e LOQ determinados foram, respectivamente, de 29,8 e 99,4 ug L', e1,87€e6,24 Mg L, sem
e com o0 uso do padrao interno. No preparo de amostra com EXT1, pode-se observar os picos
correspondentes as quatro espécies de As, com teores de 20,4; 2,35; e 48,4 pg L™ para As(lll),
DMA, e As(V), respectivamente, porém, MMA apresentou concentracao abaixo do LOD. O EXT1
foi 0 que extraiu maiores teores de As(V) e As total. No preparo onde se utilizou o EXT2, pode-se
visualizar apenas As(lll) e As(V) em concentracées de 6,59 e 10,0 pg L™. A extracdo empregando
EXT3 resultou em um alto ruido na linha base dos espectros obtidos por ICP-MS, o que pode
estar relacionado a introducdo de metanol no plasma. Nesse caso, 0s picos SO puderam ser
visualizados com o uso do padréo interno. As(lll) na concentracéo de 38,1 ug L* e As(V) abaixo
do LOD foram encontradas empregando EXT3. Para o estagio atual do estudo pode-se supor que
a solugédo que esta tendo o melhor comportamento como extrator € a EXT1 e isso pode estar
relacionado com o fato deste ser um extrator &cido e a maior concentragdo de As estar na forma
inorganica. Esse dado difere de alguns estudos com amostras contendo predominantemente As
na forma organica, para as quais a mistura agua:metanol foi um extrator mais eficiente.
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