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Introducao

Materiais utilizados em extracdo em fase solida
para aplicacdo em sistemas em linha e em
batelada devem  apresentar caracteristicas
peculiares, tais como, resisténcia a mudancas de
solvente e pH, e alta capacidade de sorc¢ao.
Resinas poliméricas com reagentes incorporados
na sua estrutura sdo um bom exemplo desses
materiais. Esses sorventes poliméricos, como o
poliestireno divinil-benzeno (PVB), tém sido muito
utilizados em sistemas de pré-concentracdo de
uranio. O poliestireno divinil-benzeno pode ser
modificado utilizando-se duas metodologias. A
primeira envolve uma sor¢éo fisica de um ligante
na matriz polimérica’. A outra é baseada no
acoplamento covalente do ligante no polimero
através de um grupo como o azo (—N=N-) ou
metileno (-CH,—) **. Neste trabalho, é proposta a
sintese da resina Amberlite XAD-4 funcionalizada
com a-nitroso-B- naftol, utilizando-se acoplamento
por metilacdo. A resina sintetizada foi utilizada em
um sistema em linha e em batelada para pré-
concentracdo e determinacdo de uranio com
deteccdo por Espectrofotometria de Absorgdo
Molecular.

Resultados e Discussao |

Na sintese da resina funcionalizada, foram utilizadas
reacBes de clorometilagdo e acoplamento. A resina
foi, entdo, utilizada como recheio de uma minicoluna
em um sistema simples de pré-concentracdo em
linha, envolvendo duas etapas: sorcdo e eluicao.
ApoOs a sorcdo do urénio na minicoluna, é feita
eluicdio com &cido cloridrico, e o metal

transportado a um Espectrofotbmetro, no qual
medida a absorvancia do seu complexo com
reagente cromogénico Arsenazo .

A resina sintetizada foi utilizada também em um
sistema de pré-concentracao em batelada. A eluicédo
foi realizada com solucdo de &cido cloridrico. Foi
feito um estudo das variaveis quimicas e de fluxo,
para os dois sistemas.

Os melhores resultados obtidos para o estudo do pH
foram com solug¢éo-tampao tris pH 7,0, para ambos
os sistemas. Para o estudo do eluente, a dessorcao
€ completa para concentragc6es de &cido cloridrico
0,05 molL™". As vazdes das solucbes que passam
pela coluna foram variadas e verificou-se que, para
valores de vazao no intervalo de 5,4 a 8,3 mI min™, o
sinal analitico é maximo. Entdo, utilizou-se, nos
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experimentos posteriores, a vazdo de 5,4 ml min™?,
para haver um compromisso entre eficiéncia e
sensibilidade do sistema. O sistema em linha
viabilizou a determinacdo de 30 amostras por hora,
ja no sistema em batelada esse parametro é
pequeno. O limite de deteccéo (3s) alcancado foi 1,0
Mg/L, para o sistema em linha e para o em batelada
€ 0,65 ug/L. Os fatores de pré-concentracao foram
calculados para uranio: em linha (10) e em batelada
(44), baseados na razdo entre as inclinacdes das
curvas analiticas para o metal, com e sem pré-
concentracdo. O método foi aplicado & determinacao
de urdnio em amostras de aguas naturais e
efluentes. Os resultados das recuperagfes
calculadas para essas amostras foram satisfatorios,
tanto para o sistema em linha quanto para o em
batelada. A determinagcdo néo foi afetada por
substancias geralmente presentes nas amostras
analisadas.

Conclusodes

A resina Amberlite XAD-4 funcionalizada com o
reagente a-nitroso-B-naftol apresenta-se como uma
boa alternativa para utilizagdo em sistema de pré-
concentracdo, tanto em linha quanto em batelada.
Devido ao tempo de vida util da coluna (mais de 300
ciclos) e simplicidade do sistema, o procedimento é
muito interessante para utlizacdo em andlises de
rotina. A resina é de facil obtencao, e proporciona a
determinacdo de wur&nio com simplicidade e
eficiéncia.
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