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Introduciao

A determinagdo de selénio em quantidade de
tracos pode ser feita através de técnicas
espectrométricas, como a absor¢do atomica.
Devido a baixa concentragdo de analito
geralmente encontrada ¢ preferivel o uso de
técnicas mais sensiveis, como a espectrometria
de absor¢do atomica com forno de grafite
(GF AAS) e a geracdo quimica de vapor
(CVQG); ambas tem como vantagem a alta
eficiéncia de transporte quando comparadas
com outras técnicas como a espectrometria de
absorcdo atomica com chama (F AAS), por
exemplo. Porém na GF AAS, em alguns casos
ha problemas de interferéncia, uma vez que a
matriz € introduzida no atomizador juntamente
com o analito. Um exemplo ¢ o das moléculas
de NO e PO que absorvem na linha do Se.
Alternativamente, a CVG que consiste na
geracdo de hidretos volateis do analito
utilizando agentes redutores como NaBH,,
permite a separagdo do analito da matriz
previamente a sua introducdo no atomizador,
minimizando esse problema. O objetivo desse
trabalho foi otimizar as condi¢ées de CVG de
Se e emprega-las na determinacdo de Se em
amostras de agua de coco.

Metodologia

As determinacdes de Se foram realizadas
utilizando um espectrometro de absor¢ao
atomica com forno de grafite equipado com
uma lampada de catodo oco de Se. Os
parametros otimizados foram: temperatura de
coleta (Tc), temperatura de atomizacdo (Ta),
vazdo do gas de arraste (argénio), e as
concentragdes de NaBH; e HCI. Para as
otimizagdes foram utilizadas solugdes padroes
de Se de 1 pg L', proveniente da dilui¢ao
sucessiva da solucdo estoque de 1 g L.
Utilizando as condi¢cdes otimizadas foi
construida a curva analitica de calibragdo. As
amostras investigadas foram aguas de coco

comercial, sendo empregada digestdo acida em
forno micro-ondas seguida de uma etapa de
pré reducdo com HCI, para o preparo das
mesmas. A digestdo € necessaria para liberar o
Se da forma organica (como selenometionina,
por exemplo) para a inorganica, Se (VI) e (IV),
¢ a etapa de pré reducdo tem como objetivo
reduzir o Se do estado de oxidagdo (VI) para o
estado (IV), uma vez que a primeira espécie
ndo gera hidretos.

Resultados

Como resultado das otimizacdes obteve-se 190
mL min™ para vazio do Ar, 0,5% (m/v) para
concentragdo de NaBH,, 6 mol L para a
concentragdo de HCI, 300°C para Tc e 2200°C
para Ta. A partir da curva de calibracdo
obteve-se o0s seguintes valores para o0s
pardmetros de mérito: LOD = 0,06 pug L7,
LOQ = 020 pg L' e myg = 0,044 ng, e
sensibilidade de 0,09242 s/ng. Para avaliar a
exatiddo do método foram realizados testes de
recuperagdo (Spike) e a analise de um material
de referéncia certificado (CRM). Devido a
falta de CRM de agua de coco foi usado um
CRM de leite em p6 desnatado (no fat milk
powered). A concentragdo de Se nas aguas de
coco comercias variaram de 1,1 a 4 ppb e as
recuperagdes variaram de 101 a 107 % para o
Se (IV), de 96 a 111% para o Se (VI) ede 92 a
101% para a selenometionina. A concentracdao
de Se encontrada para 0 CRM esta de acordo
com a certificada.

Conclusées Parciais

A determinagdo de selénio em agua de coco
por geracdo quimica de vapor acoplada a
espectrometria de absor¢do atdmica com forno
de grafite (HG GF AAS) pdde ser feita apds o
desenvolvimento de um método sensivel,
obtendo resultados satisfatorios tanto para os
testes de recuperagdo realizados como para o
CRM avaliado.



