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Introducao |

A andlise de metais-trago em amostras ambientais,
principalmente em fluidos bioldgicos e alimentos, séo
dificultadas devido a complexidade de suas matrizes
junto as baixas concentragbes desses metais. Uma
etapa de pré-concentracao, além de solucionar esses
problemas, possibilita a determinacdo desses
elementos por meio de técnicas menos sensiveis.
Dentre os métodos de pré-concentragao presentes na
literatura, a extragdo em fase sélida (SPE) tem sido
amplamente utilizada, pois oferece vantagens como
simplicidade, elevados fatores de pré-concentracgao,
facil regeneragéo da fase sélida, melhor preciséo, alta
frequéncia analitica, consumo reduzido de reagentes
e baixo risco de contaminagdo da amostra.” Dentre
os adsorventes sélidos comumente utilizados na pré-
concentragao/retengao de Hg, os polimeros hibridos
organico-inorganico ainda tem sido pouco estudado,
porém tem recebido especial atencdo como fase
extratora por serem uma combinagdo de
propriedades organicas e inorganicas dentro de um
unico material, obtendo assim propréedades
diferentes das dos componentes isolados.”® Neste
sentido, o presente trabalho tem como objetivo avaliar
o efeito de diferentes proporgées dos precursores
funcionais 1-vinilimidazol e 3-
mercaptopropiltrimetoxisilano na extragdo de Hg, a
fim de promover melhor sensibilidade ao material.

Resultados e Discussao \

Para a sintese do polimero (na propor¢gdo molar 1:1
1-VIN:3-MPTMS), primeiramente, solubilizou-se o
copolimero tribloco plurénico P123 (2,32 g) em 50 mL
de dimetilsulféxido, seguidos da adicdo dos
precursores funcionais, 1-vinilimidazol (1,81 mL) e 3-
mercaptopropiltrimetoxisilano (3,72 mL). Agitou-se
esta mistura durante 1h para a complexagao e, apés
isso, adicionou-se 1,3 g do agente de ligacao cruzada
3-trimetoxisilil propil metacrilato e 300 mg do iniciador
radicalar ~ 2-2’-azo-iso-bis-ibutironitrila, = mediante
aquecimento por 30 min. Em seguida, acrescentou-se
8,0 g de TEOS em 20 mL de dlmetllsulfgmdo e 3,8
mL do catalisador basico NaOH 1 ,0mol L. Da forma
similar os polimeros contendo as proporgdes 1:3 e
3:1 foram sintetizados. O produto obtido foi lavado
com etanol e acido cloridrico por soxhlet para a
retirada do plurénico e seco em estufa a 60 C. Os
materiais foram caracterizados por FT-IR, MEV, TG,
area superficial, volume e tamanho de poros. Para
obter o melhor valor de pH para a adsorgao de Hg(ll)
nos trés adsorventes, 80 mg de cada polimero hibrido

38° Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

foram agitados com uma solugéo de 5,0 mg L™ nos
valores de pH igual a 4; 5;6;7;8 e 9. De acordo com
a figura 1, um comportamento similar na adsorcdo de
Hg foi observado para os trés polimeros estudados.
Assim, o valor de pH igual a 5,0 foi escolhido para
estudos posteriores, uma vez que o0 método
desenvolvido tem como objetivo a determinagao de
Hg em &guas naturais e envasadas.
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Figura 1. Efeito do pH ha adsorgao de Hg(ll) nos
polimeros hibridos contendo mon6meros VI e
MPTMS nas proporgdes 1:1/1:3/3:1.

Ainda, o estudo cinético de adsorgao foi realizado nas
mesmas condigdes experimentais que o estudo de
pH, em diferentes intervalos de tempo. O tempo de
equilibrio obtido para adsor¢do de Hg nos polimeros
foi de 15 minutos. A partir dos estudos cinéticos
observou-se que o polimero preparado com a
proporcdo molar 1:1 adsorveu ligeiramente mais Hg**
em relagao aos demais materiais. Como etapa futura,
diferentes modelos cinéticos serdo aplicados para
ajuste dos dados experimentais e um estudo de
isoterma de adsorgdo também sera realizado para
obtengdo da capacidade maxima de adsorgao
referente a cada polimero. Posteriormente, um
método de pré-concentracéo on-line acoplado com
Ccv A,ZAS sera desenvolvido visando a determinacao
de Hg™" em aguas e alimentos.

Conclusao |

Até o presente momento, os materiais em estudo
mostraram-se promlssores como fase sélida na
adsorcao de Hg com elevada robustez em relagéao
ao pH de adsorgao e alta taxa de recuperagao.
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