Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Pré-concentracdo on-line por extracdo em fase solida empregando
nanotubo de carbono: Aplicacdo na determinacdo de cobre por

espectrofotometria

Giovana de F. Lima (IC), Polyana M. de J. Souza (IC), Pedro O. Luccas (PQ), César R. T. Tarley "(PQ).

*tarley@unifal-mg.edu.br

Universidade Federal de Alfenas (Unifal - MG), Departamento de Ciéncias Exatas, Rua Gabriel Monteiro da Silva,

714, CEP 37130-000, Alfenas — MG.

Palavras Chave: Cobre, planejamento fatorial, pré-concentragéo, nanotubo de carbono.

Introducéao

O cobre é um importante elemento quimico alvo de
véarios estudos. Comumente, sua determinacdo é
realizada por meio de métodos espectroanaliticos.
Dentre essas técnicas a Espectrofotometria UV-vis
apresenta vantagens em relacdo as demais no
tocante aos baixos custos de aquisi¢do, versatilidade
e simplicidade operacional. No entanto, apesar da
viabilidade econémica, a Espectrofotometria UV-vis
nao apresenta alta sensibilidade consideravel para a
guantificacdo de metais em certas amostras,
requerendo, desta forma, estratégias para melhorar
seu desempenho analiticd”. Para solucionar esta
limitagdo, etapas de pré-concentracdo tém sido
empregadas com éxito ao longo dos anos. Os
nanotubos de carbono (NTC) se figuram como
adsorventes em potencial de espécies metalicas
apresentando elevada estabilidade quimica e fisica e,
principalmente, a elevada area superficial, condi¢cdes
propicias em processos adsortivos®. O presente
estudo baseia-se na pré-concentracéo dos ions cobre
em uma minicoluna de NTC com posterior eluicdo
com HNO;diluido. Os ions cobre eluidos reagem, por
confluéncia, com o complexante dietilditiocarba- mato
(DDTC) formando o complexo Cu(DDTC), detectado
em 452 nm. Posteriormente, o complexo &
solubilizado com o surfactante brometo de
cetiltrimetilaménio (BCTA).

Resultados e Discussao

Executou-se o tratamento da minicoluna de NTC
modificado com HNO; segundo Barbosa et al.®. A
funcionalizagdo com acido nitrico concentrado
promove a formacado dos sitios de ligacdo capazes de
reterem fons cobre e asseguram a eliminacdo de
catalisadores metdlicos usados na sintese do
nanomaterial. Inicialmente, efetuou-se uma varredura
espectral de 700 a 400 nm com intuito de avaliar o
efeito do pH (2,5 a 9,0) de complexacédo no perfil de
absorcdo do complexo Cu(DDTC),. Como a reagao
também ocorre em meio &cido, torna-se possivel
desenvolver um método de pré-concentracao
empregando eluentes &cidos. As
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variaveis pertinentes ao sistema de pré-concentracéo
em fluxo foram otimizadas utilizando planejamento
fatorial fracionario, completo e matriz de Doehlert. As
condigbes Otimas de andlise encontradas foram:
concentracdo do complexante 0,15% (m/v), vazdo e
concentragéo do surfactante 0,6 mL min™ e 1% (m/v)
respectivamente, vazdo de pré-concentracdo 5,4 mL
min™ e pH da amostra 5,2. A reacdo de complexagao
entre DDTC e ions metélicos é bastante conhecida e
sabe-se que esta € pouco seletiva. Desta forma,
avaliou-se a influéncia de varios metais (Mn*? Zn*?
Fe*, Co™ Ni’, Ba™ Pb™ Cd? A"}, Cr® no
método proposto. Verificou-se pouca interferéncia no
sinal analitico do cobre, indicando que os NTC
apresentam maior afinidade pelos ions Cu** em
detrimento aos interferentes investigados. O método
apresentou limites de deteccdo e quantificacdo
156ng L e 5,19ng L, respecti- vamente, fator de
enriguecimento de 38 vezes, eficiéncia de
concentracdo de 13,3 min, indice de consumo de
0,39 mL e frequéncia de amostragem de 18 leituras h
! As etapas futuras do método compreendem a
averiguagdo da exatiddo que sera feita por testes de
adicdo e recuperagdo ou por meio de técnicas
alternativas e finalmente a aplicacdo em amostras de
interesse ambiental e/ou alimenticio.

Conclusodes |

A minicoluna de NTC mostrou-se eficiente na pré-
concentragdo de cobre com aumento consideravel na
sensibilidade do método. Ainda, foi notada pouca
interferéncia na determinagdo de cobre, indicando
possivel aplicagdo do método para determinacéo do
elemento em amostras reais.
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