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Introducéao

O chumbo tem diferentes usos na industria. Devido
a sua alta toxicidade pode afetar quase todos &
orgéos e sistemas no organismo humano. Por isso a
necessidade da determinagdo deste metal em
diferentes amostras.

Neste estudo utilizou-se silica gel modificada com
oxido de nidbio (V) (SiO,-Nb,Os) para pré-concentrar e
separar o chumbo em um sistema de inje¢gdo em
fluxo em linha e deteccéo por F AAS.

Resultados e Discussao

A otimizacdo do sistema em linha foi feita pelo
método multivariado usando planejamento fatorial
completo (N= 2). Os fatores escolhidos foram o tipo
de tampéo, concentracdo do eluente (HNOs,), vazao
da amostra e vazdo do eluente. Na Tabela 1 estdo
dispostos os niveis minimos e maximos utilizados
para realizar os 16 experimentos, os quais foram
feitos em duplicata. A partir dos resultados obtidos e
usando andlise de variancia (ANOVA) e probabilidade
estatistica (p=0,05) foi construido o grafico de Pareto
para determinar a influéncia dos fatores e suas
interac6es no sistema. As condi¢des iniciais do
sistema FI-F AAS foram volume de amostra = 15 mL,
concentracdo de chumbo = 100 ng L, pH da amostra
= 7,0 (determinado em estudos anteriores) e a
resposta analitica = eficiéncia de sensibilidade (SE)*.

Tabela 1. Fatores e niveis usados no planejamento
fatorial

Fator Minimo (-) Maximo (+)
Tipo de tampéo Citrato de Sodio *TRIS
Vazdo da amostra 3,3mLmin? | 6,3mLmin?
Concentracéo do 0,5molL™? 2,5molL™*
eluente
Vazao do eluente 3,3mLmin? | 5,3mLmin?

* Tris (hidroximetil) aminometano

A Figura 1 ilustra o grafico de Pareto, onde séo
observadas as variaveis significantes. O tipo de
tampao da amostra escolhido foi o citrato de sédio.
Uma otimizacao final para determinar a melhor vazao
da amostra e do eluente foi realizada a partir da
matriz Doehlert e superficie de resposta. Obteve-se
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como resultados vazdo da amostra de 5,1 mL min™ e
vazdo do eluente de 5,3 mL min™.

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: SErepli
2*%(4-0) design; MS Residual=,0000013
DV: SErepli

(4)tipo tampaof 48,7574

(1)vazamf |21,27433

1bya -14,1903

3bya b |—6.BBos

2bya F |—5,3267B

(2)vazeluef |s.4a8679

2by3 | 1,47526

1by2 F -.V18651
1by3 | ;3899174
(3)conc eluef -.379915

p=,05

Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 1. Gréfico de Pareto.

A partir das variaveis otimizadas foram obtidos os
parametros analiticos de mérito (Tabela 2).

Tabela 2. Parametros analiticos de mérito.

Faixa linear de trabalho 10-120ngL*
R 0,9987
RSD (100 ng L™, n=7) 1,6 %
LOD 1,08 my Lt
LOQ 3,61mylL™
EF° 46,4

3faixa linear estudada,  fator de enriquecimento.

Amostras de agua da Lagoa do Peri (Florianépolis,

SC) foram analisadas e ndo apresentaram
concentracdo de chumbo dentro do limite de
deteccdo e ap6s adicdo de aliquotas do analito o
teste de recuperacdo foi de 90 a 110 %. Andlise de
amostra certificada deve ser feita para validacdo da
metodologia.

Conclusdes

A aplicagdo do método multivariado foi adequada para
otimizacdo do sistema proposto e apresenta a
vantagem de mostrar a interacdo simultanea entre as
variaveis. O sistema em linha FI-F AAS foi simples e
eficiente.
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