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Introducao |

A extracdo em fase sélida (SPE) é um dos
procedimentos realizados para a pré-concentragao
de analitos e apresenta como vantagens a
recuperacdo da fase sélida, pré-concentracdo in
situ, seletividade, entre outras. O analito pode ser
retido na fase sélida através da complexagdao com
um reagente previamente imobilizacdo na mesma'.
O SPADNS [sal trissédico do acido 1,8 - dihidréxi 2-
(4-sulfofenilazol)-3,6-naftalenodisulfénico] € um
reagente complexante, sollvel em agua, disponivel
comercialmente, utilizado para a determinagao
espectrofotométrica de alguns ions metdlicos e que
apresenta caracteristicas desejaveis na imobilizagao
em fase sdlida. O trabalho proposto apresenta o
estudo cinético da adsor¢a@o do par i6nico formado
entre SPADNS e o tensoativo CTAB (brometo de
cetil-trimetilamonio) em silica gel com o objetivo de
avaliar o mecanismo de adsorcdo. Os dados
experimentais de adsor¢do em funcdo do tempo
foram aplicados aos trés modelos cinéticos: pseudo-
primeira ordem (PPQO), pseudo-segunda ordem
(PSO) e difusédo intra-particula (DIP).

Resultados e Discussao |

Inicialmente foi obtida a curva analitica do SPADNS
(0,40 a 8,0 x 10° mol L"), em pH = 7 e meio de
CTAB cujos parametros calculados foram: Aspg =
1,84 x 10* Cspaonscras + 0,0223 (° = 0,9984).
Avaliou-se a cinética de adsor¢cdo de uma solugao
de SPADNS 4,0 x 10° mol L' em pH = 7 em contato
com 0,25 g de silica gel e em diferentes
concentragdes de CTAB (1,0, 2,0 e 4,0) x10* mol L
Na razdo (SPADNS:CTAB) 1:2,5, o equilibrio foi
atingido em 10 min, na razdo 1:5 em 30min e na
razdo 1:10 apdés 50 min de contato ndo foi
observada a saturagdo da fase solida, Figura 1.
Como observou-se cinética rapida e porcentagem
de adsorcdo significativa (87%) na presenca de
CTAB 1,0 x10™* mol L™, optou-se em manter essa
concentracdo nos estudos posteriores. Com objetivo
de verificar a influéncia do pH na adsorgcdo do par
ibnico, variou-se o valor de pH em 2, 7 e 11. As
retengbes de SPADNS-CTAB em silica gel foram de
96% empH=2,87% empH=7¢ 19% em pH = 11.
Mantendo o valor de pH em 7, avaliou-se a cinética
de adsorcdo em fungdo da concentragdo de
SPADNS 2,0, 4,0 e 8,0x10° mol L. Observou-se
um tempo minimo de 35 min para a maxima
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adsorcdo de SPADNS na maior concentragéo
estudada. Os dados experimentais da adsorgéo vs
tempo em fungéo: da concentragdo de CTAB, valor
de pH e concentragcdo de SPADNS foram aplicados
aos modelos cinéticos PPO, PSO e DIP. O melhor
ajuste ocorreu ao modelo de PSO cujo coeficiente
de correlacao foi igual a 0,9999 e a diferenca entre
os valores de Omax.calculado © Qméx.experimental foi < 1%.
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Figura 1. Variacdo da massa de SPADNS por
grama de silica gel (0,25g) em fungdo do tempo. (a)
para diferentes concentracbes de CTAB; (b)
diferentes valores de pH e (c) diferentes
concentracoes de SPADNS.

Conclusoes |

Apesar da adsor¢gao do SPADNS em meio de CTAB
2,0x10* mol L' e em pH = 2 ter sido
respectivamente, 12% e 9% maior em comparagao
a menor concentracao do CTAB em pH = 7, optou-
se em manter a concentragdo do tensoativo em
1,0x10 mol L™ e o valor de pH = 7. Assim, diminui-
se 0 consumo de reagentes na imobilizagado do par-
ibnico da silica gel para futura aplicagdo da mesma.
O ajuste dos dados experimentais ao modelo de
pseudo-segunda ordem demonstra que para cada
dois sitios de adsor¢do ha uma molécula do par
ibnico adsorvida.
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