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Introducéao

Sistemas de injecdo em fluxo com etapa de
aquecimento elevado estdo usualmente associados
com a elevacdo da pressdo hidrodinamica e a
formacgéo de bolhas que diminui a repetibilidade do
sinal analitico. Além disso, sdo também complexos e
necessitam de etapas de resfriamento e/ou
desborbulhamento. Utilizando-se do sistema FBNS
[1] de aquecimento, hd um grande aumento nha
eficiéncia de aquecimento, obtendo-se as fases:
liquido/vapor sem segmentacéo entre si, que permite
a manutengcdo do perfil de escoamento com
dispersdo controlada. Além disso, a substituicdo do
forno de microondas por resisténcias elétricas[2]
apresentou eficiéncia equivalente na formacdo do
FBNS, com a vantagem de reduzir o tamanho fisico,
a poténcia consumida, além de ndo neces-sitar de
um sistema dummy-load para eliminagdo da poténcia
liberada pelo forno de microondas.

O presente trabalho envolve a determinacdo de

carbono total em aguas pela oxidagdo a quente com
persulfato e determinacdo do CO, liberado em uma
camara com leito de reagente.
Metodologia: Utilizou-se de uma bomba peristal-ica
IPC-8 (Ismatec), um injetor comutador manual, em
acrilico, tubos de polietileno e PTFE de 0,8 mm de
didmetro interno. Para o aquecimento foram utilizadas
duas resisténcias elétricas (para aqudrio) com
poténcia de 50 W e 220V cada. A determina-¢éo de
carbono total deu-se com a inser¢do de uma solugéo
de referéncia em fluxo carregador confluin-do com
AgNO; em meio acido e K,S;0g. A mistura foi
conduzida para o sistema de aquecimento FBNS,
onde ocorreu a oxidacdo da matéria orgé-nica e
consequente liberacdo do CO,. As duas fases entéo
geradas foram conduzidas a camara com leito de
reagente, que descarta a fase liquida e permite que a
fase vapor entre em contato com um leito de azul de
bromotimol. A formacdo da espécie basica do
reagente foi monitorada em 616 nm em um
espectrofotdbmetro Micronal B442. Foram testa-dos
glicose e ftalato acido de potassio como modelos de
compostos de  facil e  dificil  oxidacao,
respectivamente.
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Resultados e Discussao

As variaveis avaliadas foram, volume de amostra,
vazdo total, vazdo de aspiracdo do azul de
bromotimol além de sua concentracdo total e pH.
Além disso, as concentracbes de persulfato de
potassio, de ion prata e &cido nitrico, e a poténcia
das resisténcias elétricas também foram otimiza-das.
Em todos os estudos foi avaliada a sensibilidade na
condi¢do de estudo, ou seja, a inclinacdo da curva
analitica. Inicialmente foram otimizadas as condicdes
de trabalho da cAmara de leito de reagente utilizando
bicarbonato como referéncia e acido nitrico apenas
como reagente. A eficiéncia de oxidagé&o foi realizada
comparando-se a sensibilidade obtida com a aquela
utilizando bicarbonato como referéncia. A condigao
6tima dessa etapa foi obtida para azul de bromotimol
5.10° mol/L em pH 6,66 numa vazdo de 1,13 mL/min,
a vazdo do croméforo de 1,327 mL/min e uma bobina
reacional de 70 cm (apds a camara).

Ap0s essa otimizacao, as condi¢cdes de oxidacdo da
matéria organica foram estudadas. Apos a avaliacdo
das variaveis definiram-se as condi¢des de trabalho: a
concentracdo do K;S,0g5 de 25 %/(m/V), de prata 50
mmol/L, de acido nitrico 0,375 mol/L, alca de amostra
de 1000n. e poténcia das resisténcia de 100W. A
conversdo da matéria organica a CO, foi em torno de
100% para ambos compostos. A faixa analitica obtida
foi de 0,31 mmolC/L a 2,5 mmolC/L, com
sensibilidade em torno de 22,55 L/mol. O LOD obtido
foi de 0,03 mmol/L e a freqiiéncia analitica de 100 h™.

A comparacdo dos resultados para amostras de
4dguas de rios com aqueles obtidos em um TOC
(Shimadzu) apresentou a equacao
c(FBNS)=0,98.c(TOC)+0,01nd0 havendo diferencas
significativas entre ambos métodos.

Conclusoes

O sistema de injecdo em fluxo bifasico néo
segmentado (FBNS) para a determinacéo de carbono
total foi implementado. Observaram-se as condi¢cdes
operacionais em que a eficiéncia de oxidacao obtida
foi muito préxima de 100%, com sensibilidade em
torno de 22,55 L/mol e faixa analitica de 0,31 mmol
C/L a 2,5 mmol C/L.
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