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Introducéo

O aumento da presenca do Sb no ambiente causada pelas atividades humanas traz uma
crescente preocupacao. Embora este aumento também ocorra naturalmente, seja pela acdo de
erosdo das rochas ou solos e por agentes atmosféricos, em areas de mineralizacao geoldgica e
erupc¢do vulcanica, também ocorre por meio de atividades antropogénicas ligadas ao ramo
industrial e mineiro. No ramo industrial, destaca-se o aumento significativo do uso de Sb na
fabricacdo de varios tipos de plasticos, por exemplo, PVC e PET. O 6xido de Sb é utilizado
como catalisador na producgdo de PET, plastico utilizado na fabricacdo de recipientes para
bebidas. Esta aplicagdo vem sendo amplamente investigada devida a possibilidade de migracéo
deste metal para a bebida [6]. A incineracdo de residuos plasticos, a queima de combustiveis
fosseis e a fundicédo liberam o Sb em altas concentracdes na forma de aerossois, que podem ser
transportados a longas distancias. Um dos casos mais relevantes de contaminacdo da agua
ocorreu na China, onde foram encontradas concentragdes na faixa de 1,33 a 21,8 mg L™ em
aguas residuais; 0,037 a 0,063 mg L™ em rios [5]. Em é&guas naturais o Sbh encontra-se sob a
forma de espécies sollveis como [Sb(OH)s]” Sh(OH)s e [Sh(S)2]*, exceto em pH baixo e
intermediario, no qual forma-se a estibina (Sb2Ss3), que é insolavel [5,6]. Os efeitos
toxicoldgicos do Sbh dependem da forma quimica e do estado de oxidacdo em que se encontra
em sistemas ambientais e bioldgicos, sendo que a forma trivalente é 10 vezes mais toxica[8].
Como contaminante de agua potavel é passivel de provocar efeitos na satde, tais como, nduseas,
vomitos e diarreia[8].

Diante dos riscos que o Antimonio representa a salde humana e ao meio ambiente, o
Ministério da Satde e o Conselho Nacional de Meio Ambiente do Brasil estabeleceram Valores
Maéaximos Permitidos (VMP) de concentracdo em aguas tratadas, subterraneas e superficiais
respectivamente nas seguintes legislacdes: Portaria GM/MS N° 888, Resolucio CONAMA
357/2005 e Resolucdo CONAMA 396/2008. Com o0 objetivo de atender aos baixos limites
analiticos exigidos na Legislacdo, é necessario o desenvolvimento de metodologias analiticas
sensiveis e confidveis para a determinacdo de Antimonio. As técnicas de geracdo Quimica de
Vapor (VGA) acoplada a Espectrometria por Absor¢do Atomica por Chama (FAAS) ou
Espectrometria Optica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP OES), Eletrotérmica
(ETAAS) e Espectrometria de Massa com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-MS) s&o as
indicadas para analise de amostras de dguas. Porém, para atender aos VMP das legislaces, a
técnica de FAAS e ETAAS tem baixa velocidade analitica e custo operacional elevado e a
técnica de ICP-MS tem um custo elevado de aquisicdo do equipamento. J& a técnica de ICP
OES, necessita do acessdrio de VGA, que torna a técnica mais lenta.
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Neste trabalho foi desenvolvido um método analitico validado para a determinacéao
direta de Antim6nio em amostras de aguas brutas e tratadas pela técnica ICP OES, sem uso do
acessorio VGA, com o objetivo de aumentar a velocidade analitica e reduzir o custo de analise.

Material e Métodos

Para digestdo das amostras de aguas brutas e tratadas com turbidez > 1 NTU, com cor ou odor,
foi empregado um Forno de Microondas CEM MARS 6: tubo de digestdo Xpress de 55 mL:
(22,5 mL de amostra + 2,5 mL de HNOs3 conc. Merck ) Condigdes do Forno: Poténcia: 1030 —
1800 / Ramp time: 20 — 25 min / Hold time: 10 min / Temperatura: 170 °C.

Para quantificacdo foi empregado o ICP OES AGILENT 5800 VDV, nas seguintes condigdes:
Poténcia: 1,20 KW — Velocidade da bomba peristaltica: 12 rpm — Vaz&o do gas Ar: 12 Lmin™
— Gés Auxiliar: 1 Lmin™t— Didmetro do tubo injetor da tocha: 1,8 mm — Tipo de interface: Cone
frio — Fluxo do nebulizador: 0,60 Lmin™ - Vista: axial - Tempo de Leitura: 3 s — Linha: Sb
217.582 nm.

A curva de calibracdo foi tracada com solucBes padrbes preparados com &gua tipo |
(Ultrapurificador GEHAKA, modelo Master P&D), material de referéncia de Sb 1000 mgL™,
marca SPECSOL, solugdo de HNOs MERCK a 0,5 % v/v, com 6 pontos, nas seguintes
concentragdes, em mgL: 0,000; 0,005; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025 e 0,030.

Resultados e Discussao

Parametros e critérios de Validacdo foram avaliados com o software ConfLab, utilizando o
documento DOQ CGRE 008 - ORIENTACAO SOBRE VALIDACAO DE METODOS
ANALITICOS [7]:

Tabela 1: Dados da Validagdo do método

Pardmetro de desempenho | 0,005 mgL ™ 0,015 mgL? | 0,025 mgL? | Critério
Precisdo CVv = 317 15% a 21%
= 0, - 0, !
(Repetibilidade) CV=1287% CV=382% % (AOAC)
Preciséo CV = 345 22% a 32%
V =1154% V =4,64 % ’
(Intermediaria) ¢ >4 % ¢ 64 % % (AOAC)
Ensaio de
ier‘:gfti;agigrti G| 110,33% 11500% | 101,00 %
. CV=617% CV=398% | CV=2,97% | 85% — 115 %
concentragao = 0,010
mgL-1
Exatiddo Sb=0,05742mgL! | Desv. Padrdo | Erro Norm. | Erro Norm.<1
MRC NIST 1643f 97,29% +2,71% 0,0008 80-110 % AOAC
Calculado Experimental
Limite de Deteccdo | 0,001 mgL* 0,0015 mgL* (LQ/3,3)
Limite de 1 1410
Quantificagio 0,002 mgL 0,005 mgL™ (1° ponto da curva)
Teste Cochran Calculado=0,48 / Tabelado=0,56 | Homocedastico
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Conclusodes

O método para determinacdo direta de Sb pela técnica de ICP OES, foi validado com LQ = 0,05
mg L e atende aos VMP nas legislagBes brasileiras: 0,006 mgL™?, Portaria MS 888/2017, para
agua tratada, 0,006 mgL "1, CONAMA 396/2008 e CONAMA 357/2005, respectivamente para
aguas subterraneas e superficiais. E uma alternativa mais rapida e econdmica para determinagéo
de Sb, aos métodos normatizados pelo Standard Methods for Examination of Water and
Wastewater [4]. O método elimina o uso de reagentes toxicos, utilizados na técnica de VGA,
como o Cloreto de estanho 11 e Borihidreto de Sédio e geragéo de hidreto, eliminando exposi¢do
do técnico.
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