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Introducao |

Estudos de pré-concentragdo/extragdo de ions
metalicos vém sendo desenvolvidos ao longo dos
anos visando aumentar o poder de detecgido e/ou
eliminar interferéncias em técnicas
espectroanaliticas. Neste sentido, o]
desenvolvimento de novos materiais tem contribuido
sobremaneira para melhorar o desempenho dos
métodos de pré-concentragdo. O uso de oxidos
binarios de SiO,/MxOy, tais como SiO,/Nb,Os,
SlOZ/T|02, SlOZ/Zr(H2PO4)2 e S|02/2r02 tem sido
aplicado com sucesso em propostas analiticas de
pré-concentracdo. Uma  caracteristica  muito
importante é que o 6xido metalico disperso sobre a
superficie da matriz de silica apresenta uma maior
capacidade de troca ibnica do que o 6&xido
sintetizado via bulk e, adicionalmente, melhora as
propriedades quimicas da silica [1]. No presente
trabalho é avaliado o desempenho do 6xido metalico
Mn,O; disperso sobre a matriz de silica com um
adsorvente de ions Cd**, visando o desenvolvimento
de um método de pré-concentracgéo.

Resultados e Discussao |

O oxido misto SiO,/Mn,O; foi preparado Vvia
processo sol-gel, de acordo com procedimento
descrito na literatura, com algumas modificagdes [1].
O material obtido foi seco e peneirado (didmetro de
particulas < 106 um). Em seguida, uma coluna de
polietileno foi recheada com 320 mg do material e
conectada em um injetor proporcional se sistema
FIA, no local do loop de amostragem. Com o
objetivo de avaliar a influéncia de fatores quimicos e
de fluxo no sistema e a otimizagdo do método foi
construida uma matriz de Doehlert para trés
variaveis, empregando 20 mL de solugéo de cd*
40ug L". Os fatores estudados foram: pH da
amostra (5,5 — 9,5), concentracdo do tampéao (0,08 —
0,20 mol L‘1) e vazao de pré-concentragdo (2 a 10
mL min™). O eluente adotado foi HNO3 1,0 mol L™
na vazio de 4,8 mL min". De acordo com as
superficies de resposta obtidas a partir da matriz de
Doehlert, constatou-se que a vazdo de pré-
concentragcdo pouco influencia na pré-concentragédo
dos ions Cd*". Assim sendo, fixou-se a vazio em 10
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mL min”". A superficie de resposta resultante &
apresentada na Figura 1, onde as melhores
respostas analiticas foram obtidas em torno de pH
9,10 e concentragao do tampao Tris-HCl em 0,20 mol
L.
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Figura 1. Superficie de resposta pH x CT
(concentragédo do tampao)

O método de pré-concentragao proposto apresentou
faixa linear dinamica de 1 até 50 pg L™ (r = 0,983), e
limites de deteccdo e quantificacdo de 0,26 e 0,87
Mg L", respectivamente. O desempenho do sistema
proposto foi avaliado com base no fator de pré-
concentracdo de 33,3, indice de consumo de 0,6
mL, eficiéncia de pré-concentragdo de 16,65 min” e
freqUéncia de amostragem de 20 determinagdes por
hora. Estudos com alguns elementos metalicos
(Ca*", Mg™*, Cu**, Ni**, Mn**, Sb** Co®*, Zn*, Pb* e
Hg**) mostraram auséncia de interferéncia para até
100 vezes a concentragdo dos ions Cd** (40 pg L™).
As etapas futuras do método incluem a averiguagao
da exatidao e aplicagdo em amostras de interesse
ambiental e/ou alimenticia.

Conclusoes |

Os estudos preliminares envolvendo a pré-
concentragéo indicam que o novo material adotado
para a extragdo em fase sélida apresenta bons
resultados frente a determinagdo de ions cadmio,
apresentando um ganho de sensibilidade satisfatério
e auséncia de interferéncias.
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