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Introducao |

A determinacdo de metais em concentracdes
trago é ainda um grande desafio para os quimicos
analiticos. O desenvolvimento de métodos de
separagao e pré-concentragdo € necessario para
viabilizar a determinagdo de analitos em matrizes
complexas, contornando as dificuldades que surgem
devido a presenca de interferentes. A vantagem da
pré-concentragdo €& também  possibilitar a
determinacdo de metais em quantidades trago
usando técnicas analiticas que inicialmente nao
teriam limites de quantificagdo suficientemente
baixos para realizar tal tarefa.

Neste trabalho é proposto o uso de otimizagédo
simplex para o desenvolvimento de um sistema de
pré-concentragcao em linha automatizado para a pré-
concentragdo de manganés em &guas naturais e
determinagdo por espectrometria de absorgao
atémica com chama (F AAS).

Resultados e Discussao \

O sistema automatizado de pré-concentragao
(Figura 1) baseia-se na extragdo em fase soélida do
manganés em uma minicoluna recheada com
Amberlite ~ XAD-4  funcionalizada com  2-
aminotiofenol, eluicdo do metal com uma solugao de
acido cloridrico e leitura no FAAS. As condicoes de
operagado no espectrébmetro sao as recomendadas
pelo fabricante para comprimento de onda
(279,5 nm), largura de fenda (0,2 nm) e corrente da
[ampada (9.0 mA).

Todas as etapas do processo de pré-
concentragao sao controladas por um programa de
computador que comutam quatro valvulas
selenodides definindo o percurso dos fluxos da
amostra e do eluente no sistema. As variaveis que
afetam o desempenho da pré-concentragdo (pH,
vazao de amostragem e concentragdao do eluente)
foram otimizadas usando-se um simplex basico’.
Para as trés variaveis, o simplex é representado por
um tetraedro regular que se desloca no espago
experimental em dire¢do regiao onde se encontram
as maiores respostas (sinal de absorvancia). Desta
forma, foram encontrados os seguintes valores
o6timos para as variaveis: pH 9,0; vazdo de
amostragem de 6,0 mL min™' e concentragdo do HCI
de 0,30 mol L com tempo de pré-concentragao fixo
em 1 min. Nestas condicdes foi obtido um fator de
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limite de

pré-concentragdo de 12 vezes com
quantificagdo de 2,2 ug L.

Figura 1. Sistema de pré-concentragdo em linha: V
(vélvulas solendides); S (amostra); E (eluente); W
(descarte). A, amostragem; B, eluigao.

O procedimento desenvolvido foi aplicado na
determinagcdo de manganés em amostras de agua
coletadas no trecho urbano do Rio de Contas em
Jequié/BA. Os resultados sdo apresentados na
Tabela 1. Futuramente, o procedimento sera
validado por comparagdo dos resultados gerados
utilizando este método e pela aplicagdo da GF AAS
em novas amostras.

Tabela 1 Determinacio de Mn em aguas de rio

Amostra Concentragdo (ug L")
1 9,2+0.5

2 13,8+ 0.4

3 67,6 £ 0.6

Conclusoes |

O sistema desenvolvido e otimizado pelo método
simplex permitiu a pré-concentragdo em linha de
manganés e sua determinacdo em quantidades
trago em &guas de rio coletadas no perimetro
urbano utilizando FAAS.
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