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Introducao

Neste trabalho foi realizada a otimizagcédo pelo
método univariado de parametros experimentais
para uma metodologia analiticg, de pre-
concentracdo e determinagdo de Cd a partir de
matrizes aquosas. Para isto, utiIizouise um sistema
de fluxos j& proposto anteriormente com pequena
modificacdo (Figura 1). Este sistema foi composto
basicamente por: bomba peristaltica, cinco valvulas
solendides de trés vias, duas confluéncias de
Teflon, uma bobina de mistura (comp. = 100 cm),
uma minicoluna com silica C18, tubos de polietileno
(d.i. = 0,5 mm) e tubos de Tygon. O sistema foi
controlado via computador usando-se sua porta
paralela, uma interface de acionamento baseada no
C.l. ULN2003A e um programa escrito em Quick
Basic 4.5 (Microsoft). A deteccdo foi realizada
simultaneamente ao processo de eluicdo (deteccao
on line), por espectrometria de absorgcdo atdmica
em chama (FAAS). Para a etapa g+e
complexagao/adsorcao utilizou-se padrdes de Cd
solucéo 0,01 % m/v de dietilditiocarbamato de sddio
(NaDDTC) e minicoluna com C18 para retenc¢éo do
complexo Cd(DDTC),. Na etapa de elui¢do, utilizou-
se etanol 70 % v/v, sendo que esta, foi realizada no
sentido reverso ao de adsorcdo. Para deteccao
utilizou-se a altura de pico do sinal transiente de
absorvancia. Apbs a otimizacao, foram
determinados os fatores de enriquecirggnto (FE)
para duas faixas de concentracdes de Cd
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Figura 1. Esquema basico do sistema de fluxos: BP
= bomba peristéltica, V1-V5 = valvulas solendides
de trés vias, J1 e J2 = confluéncias de Teflon, D=
canal desligado, L =canal ligado, C= canal comum,
R = retorno de fluxo.
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Resultados e DiIscussao \

A Tabela | resume os melhores parametros
obtidos para a otimizagdo de: (A) pH etapa
complexacgdo / adsor¢do, (B) vazdo complexacao /
adsorcéo, (C) concentracdo do eluente e (D) tipo de
eluente (etanol ou metanol).

Tabela I. Melhores parametros obtidos

parametro A B C D
pH mLmin-l | %viv tipo
resultado 8 6.6* 70 etanol

* Soma: complexante(3,0mLmin-1)+padrao(3,6 mLmin-1)

O pH da etapa complexacédo/adsorcdo produziu
efeito significativo sobre o sinal analitico, sendo que
este, atingiu um ponto de maximo em pH préximo
de 8. Ja a vazdo da etapa complexacao/adsorcao,
nao influenciou de forma significativa o sinal
analitico, e sendo assim, optou-se pela maior vazao
testada com o objetivo de minimizar o tempo de
andlise. A concentracdo do eluente influenciou o
sinal analitico até 70 %v/v, pois para solu¢gdes mais
concentradas, nao  observou-se alteracdes
significativas no sinal analitico. Desta forma, optou-
se pelo uso desta concentragcdo mais baixa, com o
objetivo de economia de reagente e aumento da
vida atil dos tubos de Tygon. Quanto ao tipo de
eluente observou-se melhor resultado para o etanol
em relacdo ao metanol. Os fatores de
enriquecimento obtidos com os sistema ja otimizado
e 7,2 mL de padrdes foram: FE1 = 23,9 e FE2 =
110,4 para faixas de 20-160 ngL-1 e 2-20 nyL-1 de
Cd , respectivamente.

conclusoes |

O sistema apresentou bom desempenho apds as
otimizacdes realizadas, e isto foi concluido apés a
verificag&o dos fatores de enriquecimento obtidos.
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