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O antimonio apresenta diferentes toxicidades conforme seu estado de oxidagéo, sendo o Sb 111
mais tdxico que o Sb V, o que torna importante o estudo de especiacdo. Como amostra, foram
escolhidas as formulagGes infantis, pois é de extrema importancia avaliar o risco de exposi¢do
ao antiménio a que estdo submetidas lactentes e criancas de primeira infancia. Sendo assim,
justifica-se desenvolver um método analitico para a analise de especiacdo quimica dos dois
diferentes estados de oxidacdo do antiménio, Sb 11l e Sb V, em amostras de formulagdes
infantis, utilizando a técnica de geracdo de hidretos acoplada a espectrometria de absor¢édo
atdbmica com forno de grafite (HG-GF AAS). Visando evitar que o preparo da amostra altere o
estado de oxidacdo do analito, as amostras foram preparadas na forma de suspensdo. O
equipamento utilizado para realizar as medidas de absorbancia foi um espectrometro de
absorcdo atdmica AAS 5EA, equipado com forno de grafite com plataforma integrada,
fabricado pela Analytik Jena (Jena, Alemanha) e lampada de catodo oco de Sh. O programa de
temperatura e modificador quimico empregados foram previamente otimizados, sendo
utilizadas as seguintes condi¢cdes: temperatura de coleta de 400°C, temperatura de atomizagéo
de 2200°C, e iridio (120 pg) como modificador quimico permanente. Para a geragdo dos
hidretos, foi usado um sistema de injecdo em fluxo, constituido por uma bomba peristaltica,
uma microvalvula e um separador gas-liquido. A estibina foi direcionada para dentro do forno
de grafite com o auxilio de um amostrador automatico e do argénio, como gas de arraste. O
volume injetado de amostra foi de 2 mL por replicata. As medidas foram realizadas em
quintuplicata, sendo registrado o sinal de absorbancia integrada para cada uma delas. As
amostras foram preparadas em suspensdo utilizando o seguinte procedimento: pesou-se,
aproximadamente, 0,3 g da amostra em um falcon de 15 mL; adicionou-se 7,5m L de HCI3 M
e i) 3,0 mL de &cido citrico 5 M para as analises de especiacdo (acido citrico mascara o Sb V,
prevenindo que 0 mesmo seja convertido em estibina) ou ii) 1,5 mL de uma solucdo redutora
de 80% KI e 5% acido ascorbico para determinar o total de antiménio. A mistura foi colocada
em um banho ultrassonico, aquecido a 80 °C durante 30 min, sendo 0s 15 min iniciais somente
com o aquecimento e os Ultimos 15 min com o ultrassom ligado. No final, avolumou-se para
15 mL com agua ultrapura. As amostras foram sempre preparadas em duplicata. Como nao ha
material de referéncia certificado para Sb 111 e VV em amostras de formulacdes infantis, nem em
amostras similares, foi realizado um teste de recuperacdo de Sb 11l e Sb V, visando estabelecer
a exatiddo do método proposto. Os padrbes foram adicionados antes do preparo da amostra, na
presenca de acido citrico. Obteve-se uma recuperacdo de 97% para o padrdo de Sb Ill; ja o
padrdo de Sb V, como era esperado na presenca de acido citrico, ndo foi recuperado. Foi
possivel desenvolver um método analitico para a especiacdo de Sb Ill e V, usando o &cido
citrico como agente mascarante para o Sb V. Além disso, observou-se que o acido citrico
também evita a oxidacdo de Sb Il durante o procedimento de preparo da amostra. Com a
eficiéncia do 4cido citrico comprovada, pode-se fazer a especiacdo do antimdnio através da
técnica de HG-GF AAS. O Sb V foi determinado por diferenca, subtraindo-se o teor de Sb 11l
(obtido na presenca de acido citrico) do sinal de Sb total obtido quando as amostras foram
submetidas a uma etapa de pré-reducdo, com adicdo de Kl e acido ascorbico e auséncia de acido
citrico. Agradecimentos: PROPESQ e CNPq.



