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A obtenção de dados sobre espécies químicas requer cuidados que frequentemente dificultam 
a análise 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 especiação. Ácidos 
diluídos têm sido utilizados como solução extratora em especiação de As nas mais distintas 
matrizes e a junção do ácido fórmico com a radiação micro-ondas mostra-se atrativa para a 
determinação de espécies de As (arsênio) por HPLC-ICP-MS. O objetivo do presente trabalho 
foi avaliar diferentes procedimentos de extração das espécies de As(III), As(V), DMA (ácido 
dimetilarsínico) e MMA (ácido monometilarsônico) utilizando ácido fórmico diluído e 
radiação micro-ondas, buscando um procedimento que promova a conservação das espécies 
de As, bem como uma extração eficiente. A amostra utilizada foi a forrageira Brachiaria 
Brizantha cv. Marandu cultivada em Latossolo Vermelho Escuro contaminado com As(V). 
Foram empregadas soluções de ácido fórmico nas concentrações de 2  e 5% vv-1 como 
extratores em procedimento assistido por radiação micro-ondas. Foram avaliadas as 
temperaturas de extração de 45 e 90°C, bem como os tempos de extração de 20, 40 e 60min. 
Visando avaliar possíveis interconversões ou mesmo perdas de espécies, foram realizados 
testes de adição e recuperação. Para a separação e determinação das espécies foi empregado o 
acoplamento HPLC-ICP-MS. Na separação cromatográfica utilizaram-se uma coluna de troca 
aniônica e como fase móvel tampão fosfato (K2HPO4/KH2PO4, pH 5,6) 12,5 mmol L-1. Foi 
observada completa conversão de As(III) para As(V) no teste de adição e recuperação quando 
utilizando a solução de ácido fórmico 2% v v-1 como extrator. O emprego de solução de ácido 
fórmico 5% vv-1 não causou interconversões entre espécies de As. O meio extrator 
provavelmente foi o responsável por essa interconversão, já que para o mesmo meio (ácido 
fórmico 2% v v-1) a espécie As(III) apresentou completa conversão para As(V), independente 
do tempo ou temperatura de extração. Quanto à eficiência de extração para a amostra 
estudada, ao se utilizar solução de ácido fórmico 2% v v-1 foi observada extração apenas de 
As(V) para os procedimentos conduzidos a 45°C (20 e 40 min) e extração de As(III) e As(V)  
para os demais procedimentos, com porcentagens de extração variando de 13 a 68%. Para os 
procedimentos empregando ácido fórmico 5% v v-1, a condição empregando 45°C/20min foi a 
única capaz de extrair as 4 espécies de As, somando 67% de eficiência de extração; sob 
condições de 90°C/60min ocorreu a extração dos maiores teores de As total (86,6%). Por ser 
o procedimento mais agressivo, observou-se maior eficiência de extração, no entanto foram 
extraídas apenas espécies de As(III) e As(V). Como não foi possível obter simultaneamente 
extração quantitativa e estabilidade das espécies, optou-se pela conservação das mesmas.  
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