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Introducao |

O interesse pelo cobalto tem se mostrado crescente
em diversas areas devido a sua participacdo em
diversas reacfes bioquimicas[”. Encontra-se em
baixas concentracdes em diversas matrizes,
portanto sua determinacdo requer o emprego de
métodos sensiveis. Entre as técnicas disponiveis, a
espectrofotometria em fase sélida (EFS) tem sido
utilizada para a determinacdo de cobalto em
solucao, apresentando como vantagens diminuicéo
do limite de deteccdo, favorecido pela pré-
concentracdo do analito na fase sélida, e reducéo do
consumo do reagente cromogénicom. Nesse
trabalho foi desenvolvido um sistema EFS,
compreendendo fonte de radiacdo eletromagnética
(LED), fotodetector e cela de fluxo, os quais foram
montados para formar uma unidade compacta
mostrada na Fig.1. O caminho 6ptico formado pela
fase sélida tinha 3.0 mm de comprimento € 2.0 mm
de diametro interno. Os cilindros de vidro (Cv)
funcionavam como guias de onda, permitindo a
propagacao do feixe de radiacdo do LED a entrada
da cela fluxo e desta até o fotodetector. Os anéis
O’Rings (Escuro) permitia a fixacdo mecanica dos
cilindros de vidro (Cv) e evitava vazamento das

solucdes.
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Figura 1. Vista em corte da cela de fluxo com a
fase sélida. P = parafuso; Fs. = fase solida (Cig);
LED = diodo emissor de luz; Cv = cilindros de vidro;
Pa = suporte de acrilico; S = sinal de saida (mV).

O mddulo de andlise baseado no processo de
multicomutacdo em  fluxo foi desenvolvido
empregando valvulas solendides de 3 vias, e bomba
peristaltica para propulsdo das solucbes. Para
controle do mdédulo de analise e aquisicdo de dados
foi usado um microcomputador equipado com as
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interfaces necessarias e software escrito em Quick
BASIC 4.5.

Resultados e Discussao |

O método de determinacdo foi baseado na reacédo
de Co* com (TAN) previamente imobilizado na fase
sélida. O complexo formado tem maximo de
absorcdo em 572 nm, permitindo entdo que um LED
com méximo de emissdo em 580 nm fosse usado
como fonte de radiacdo. Nas condi¢cBes otimizadas,
0 sistema proposto apresentou resposta linear entre
0,05 e 2,0 mg L* Co* (R = 0,9998); limite de
deteccdo 0,01 mgL" (Co™) e o desvio padrio
relativo de 4,2 %. As amostras de farmacos foram
calcinadas e retomadas em meio acido. O sistema
proposto permitia efetuar 17 determinagcdes por
hora, consumindo por determinacdo 667uL de
amostra, 7,0 yL de HCI concentrado, e 0,8 pL,
solucdo tampéo de hexamina, gerando 3,0 mL de
efluente. Era imobilizado 0,058 mg do reagente
cromogénico e permitia efetuar 56 determinacdes.

Conclusoes |

O emprego de fase solida na cela de fluxo causa
aumento da impedancia hidrodindmica do sistema,
podendo causar vazamentos. A geometria desta
cela possibilitou trabalhar com caminho de 3.0 mm
sem vazamento. O emprego de LED com emisséo
de alta intensidade (10000 mcd) permitiu que o
caminho optico da cela de fluxo fosse maior do que
0 usado em equipamento comercial em trabalho
anterior®™. Portanto podemos concluir que esta
geometria de cela tem desempenho superior a
usada em trabalho anterior. O limite de deteccéo
pode ser melhorado, aumentando o tempo de
bombeamento da amostra através da fase sdlida.
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