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Introducéo

A SPE (Solid Phase Extraction)1 consiste no uso de
um material sélido, fase estacionéria, e de uma fase
liquida, moével. SPE tem sido acoplada a sistemas
de andlise em fluxo (FIA) apresentando vantagens
como a automacdo, aumento de sensibilidade e
melhoria de seletividade. A di-2-piridil cetona
saliciloilhidrazona (DPKSH)2 é uma hidrazona
qguelante que pode ser aplicada a SPE, sendo usada
para modificar uma superficie soélida. Neste
trabalho, é descrito o estudo da determinacdo de
fons Cu(ll) em amostras de aguardente de cana por
meio da extragdo do ion metalico en resina polar,
ndo ibnica Amberlite XAD-7 modificada com
DPKSH, em analise por injecdo em fluxo. Os
resultados foram comparados com as técnicas de
Espectrofotometria e Absor¢cdo Atdbmica com
Chama.

Resultados e Discussao

A resina polar nédo iénica XAD-7 foi modificada por
contato com o DPKSH, sob agitacao e temperatura
(25+1)°C constantes por 10 minutos. A massa do
ligante adsorvido por grama de XAD-7 foi 1,09.10°° g
DPKSH/ g XAD-7. Na Figura 1, est4 esquematizado
0 sistema de analises em fluxo com um injetar
temporizado que permanece 90 segundos na etapa
de retencado e 20 segundos na etapa de eluicdo dos
fons Cu(ll) da resina. A coluna empregada no
estudo apresenta 25mm de comprimento e 2mm de
didmetro interno.
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Flgzura 1. Diagrama de fluxo para determinacdo de

A= amostra (2,3 ml min ) E= HN03 0,05 moI

, 2,9 ml min’ ) R = DPKSH 1,04.10* moI L+

tampao HAC/Ac” 0,3/0,3 mol L, 2,3 ml min® ) col =

coluna com resina modlflcada (XAD-7), D =

espectrofotbmetro, 382 nm, B = bobina de 50 cm e
W = descarte.
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Os parametros analiticos foram otimizados e o
coeficiente de variacdo (n=14) foi estimado em 3% e
a freqiéncia de amostragem em 32 medidas/hora,
considerando o tempo de pré-concentracdo de 90s
e solucdo de Cu(ll) 5,6 107 mol L*. Obteve-se a
curva analitica para o ion metalico Cu(ll) na faixa de
5,02.10° a 4,01.10° mol L' e os parametros
calculados foram: A= 5,65.104 " Cppksh + 0,0146, e
= 0,9924. A Tabela 1 mostra os resultados obtidos
na determinacdo de ions Cu(ll) em aguardente de
cana com o procedimento proposto, comparados
com os obtidos por Absorcédo Atdmica com Chama e
Espectrofotometria.

Tabela 1. Determinagdo da concentracdo de ions
Cu(ll), em mg !, em amostras de aguardente de
cana.

Amostras FIA FAAS Espectrofotometria

A 0,92+0,02 | 1,30+0,03 1,07+0,05

B 1,20+0,02 | 1,33+0,06 1,23+0,02

C 1,50+0,03 | 2,10+0,03 1,77+0,06

Conclusbes |

O método proposto é uma alternativa para a
separagdo e determinacdo de ions Cu(ll) uma vez
que os valores encontrados foram semelhantes aos
obtidos com as técnicas de Espectrometria de
Absorcéo Atdmica com Chama e
Espectrofotometria. Os valores encontrados da
concentracdo de ions Cu(ll) em amostras
comerciais de aguardente de cana estdo de acordo
com a legislacao brasileira® (méximo permissivel: 5
mg L'l). Além de apresentar caracteristicas de
procedimentos em fluxo como alta freqiiéncia de
amostragem, baixo consumo de reagente e
automacdo, o sistema utiliza na etapa de eluicdo
menor concentracdo do HNO3; quando comparado
ao método em batelada.
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