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Introducéo

A TS-FF-AAS é uma recente técnica analitica, que
proporciona uma notavel melhoria na sensibilidade
do FAAS. Isto se deve a alta eficiéncia de
amostragem e ao maior tempo de residéncia dos
atomos no caminho 6tico. Devido a este acréscimo
de sensibilidade esta técnica tem sido eficiente para
a determinacdo de metais em diferentes amostras
[1]. Entretanto, dependendo do tipo de matriz se faz
necessaria a inclusdo de uma etapa de pré-
concentragdo visando atingir limites de deteccgéo
ainda menores. Assim sendo, alguns trabalhos \&m
apresentando o acoplamento de sistemas de pré-
concentracdo a TS-FF-AAS, com énfase no
aumento da sensibilidade empregando adsorventes
sélidos. Desta forma, o presente trabalho visa
desenvolver um método analitico para a
determinagio de cadmio en niveis de ng L' por
meio de um sistema de pré-concentracdo em fluxo
acoplado a TS-FF-AAS, utilizando, para tanto,
nanotubos de carbono (NTC) como adsorvente. A
otimizacdo das variaveis pertinentes ao sistema foi
realizada por meio de técnicas multivariadas e
metodologia de superficie de resposta.

Resultados e Discussao

A pré-concentracdo em fluxo de Cd (Il) foi realizada
percolando 10 mL de amostra (pH 4,9) sobre 30 mg
de NTC (previamente oxidados com acido nitrico
concentrado) contido em uma mini-coluna cilindrica
a uma vazdo de 5,0 mL min™. Apoés a etapa de pré-
concentracdo a eluicdo foi realizada com &cido
nitrico 0,5 mol L' a uma vazdo de 1,0 mL min™.
Esta vazéo foi fixada neste valor para garantir uma
maior eficiéncia na formacdo do spray térmico.
Com o intuito de reduzir o nUmero de experimentos,
bem como, maximizar a resposta analitica
empregou-se um planejamento fatorial fracionario
2>t seguido de um planejamento com matriz de
Doehlert. As variaveis e seus respectivos niveis
estudados foram: pH (3,2-7,0), concentracdo do
tampédo (CT) (0,01-0,001 mol L'l), vazdo de pré-
concentracao (VP) (2,5-5,0 mL min'l), concentracéo
do eluente (CE)(0,5-1,0 mol L'l) e tipo do eluente TE
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(HCI-HNQOs). A partir do planejamento fatorial
fracionario, verificou-se que as variaveis pH, CT e
VP foram significativas, ao passo que, oTE e CE
nao proporcionaram efeitos significativos. Assim
sendo, optou-se em utilizar como eluente 0 HNO3z ha
concentragcao de 0,5 mol L' visando minimizar o
consumo do reagente. Em relacdo as variaveis
significativas, adotou-se a VP de 5 mL min™® com
intuito de evitar vazamentos no sistema, enquanto
que, o pH ea CT foram otimizados por meio da
matriz de Doehlert. A superficie de resposta obtida é
mostrada na figura 1, com valores maximos de
absorbancia em 4,9 para pH e 2,0 x 10 mol *
para CT. As figuras de mérito estdo reunidas na
tabela 1.

Tabela 1. Figuras de mérito do método proposto.

Figuras de meérito Resultados

Limite de deteccao 11,4ng L™

Limite de quantificacdo 38,1 ng Lt
Fator de pré-concentragdo 53,5

indice de consumo 0,187 mL
Eficiéncia de pré-concentracao 26,7

. e g O

Figura 1 — Superficie de Resposta.

Conclusobes |

O método proposto neste trabalho evidencia a
eficacia e simplicidade do acoplamento de uma
etapa de pré-concentracdo usando NTC com TS-
FF-AAS. Devido a elevada capacidade adsortiva
dos NTC, foi obtido um limite de detec¢do bastante
reduzido, e inferior aquele obtido por técnicas com
custo superior, como a GFAAS, por exemplo.
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