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A obtencéo de dados sobre espécies quimicas requer cuidados que frequentemente dificultam
a analise e, nesse sentido, pode-se destacar o preparo de amostra como uma etapa que pode
acarretar erros ou até mesmo comprometer todo o procedimento de especiacdo. Acidos
diluidos tém sido utilizados como solugdo extratora em especiagdo de As nas mais distintas
matrizes e a juncdo do acido férmico com a radiacdo micro-ondas mostra-se atrativa para a
determinacdo de espécies de As (arsénio) por HPLC-ICP-MS. O objetivo do presente trabalho
foi avaliar diferentes procedimentos de extracdo das espécies de As(l11), As(V), DMA (acido
dimetilarsinico) e MMA (&cido monometilarsénico) utilizando &acido férmico diluido e
radiacdo micro-ondas, buscando um procedimento que promova a conservacdo das espécies
de As, bem como uma extracdo eficiente. A amostra utilizada foi a forrageira Brachiaria
Brizantha cv. Marandu cultivada em Latossolo Vermelho Escuro contaminado com As(V).
Foram empregadas soluces de acido férmico nas concentracdes de 2 e 5% wv como
extratores em procedimento assistido por radiagdo micro-ondas. Foram avaliadas as
temperaturas de extragéo de 45 e 90°C, bem como os tempos de extracdo de 20, 40 e 60min.
Visando avaliar possiveis interconversfes ou mesmo perdas de espécies, foram realizados
testes de adicdo e recuperagdo. Para a separacdo e determinacdo das espécies foi empregado o
acoplamento HPLC-ICP-MS. Na separacdo cromatogréafica utilizaram-se uma coluna de troca
anionica e como fase mével tampao fosfato (K;HPO4/KH,PO,, pH 5,6) 12,5 mmol L™. Foi
observada completa conversdo de As(I11) para As(V) no teste de adicao e recuperagdo quando
utilizando a solucdo de acido férmico 2% v v* como extrator. O emprego de solucio de 4cido
formico 5% vv' ndo causou interconversdes entre espécies de As. O meio extrator
provavelmente foi o responsavel por essa interconversao, ja que para 0 mesmo meio (acido
formico 2% v v') a espécie As(I11) apresentou completa conversdo para As(V), independente
do tempo ou temperatura de extracdo. Quanto a eficiéncia de extracdo para a amostra
estudada, ao se utilizar solucdo de &cido formico 2% v v™* foi observada extracdo apenas de
As(V) para os procedimentos conduzidos a 45°C (20 e 40 min) e extragéo de As(lll) e As(V)
para os demais procedimentos, com porcentagens de extracao variando de 13 a 68%. Para os
procedimentos empregando 4cido férmico 5% v v, a condicdo empregando 45°C/20min foi a
Unica capaz de extrair as 4 espécies de As, somando 67% de eficiéncia de extracdo; sob
condigdes de 90°C/60min ocorreu a extragcdo dos maiores teores de As total (86,6%). Por ser
0 procedimento mais agressivo, observou-se maior eficiéncia de extracdo, no entanto foram
extraidas apenas espécies de As(lll) e As(V). Como ndo foi possivel obter simultaneamente
extracdo quantitativa e estabilidade das espécies, optou-se pela conservacdo das mesmas.
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