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Introdugdo |

A extragdo em fase sdlida € uma técnica muito
utilizada na pré-concentragdo de elementos traco,
conhecida pela simplicidade na automagao e
vantagens sobre as demais, como alto fator de
enriquecimento e rapidez. Para satisfazer tais
caracteristicas buscam-se sorventes de elevada
area superficial, alta capacidade de sorcgéao,
estabilidade quimica, seletividade, baixa resisténcia
a passagem de fluidos e boa capacidade de
regeneragao. Nos ultimos anos, os nanotubos de
carbono (NTC) tém despertado a atengao para este
fim e muitos trabalhos relatam sua eficiéncia na pré-
concentracdo de ions metdlicos e substancias
organicas poluentes, sendo sua alta area superficial
e excelente estabilidade quimica, mecanica_e
térmica, atrativas para a extragdo em fase solida.? A
fim de minimizar algumas restrigdes dos NTCs, tais
como carater hidrofébico e baixa reatividade,
estudos tem sido desenvolvidos visando a
modificagdo da superficie destes materiais ¢om
consequente formagdo de grupos funcionais.” O
presente trabalho propée o uso de NTC
funcionalizado com 3-mercaptopro 2p|| trimetoxisilano
(3-MPT) como extrator de ions Pb™ em um sistema
de pré-concentragdo on-line. O precursor 3-MPT
possui em sua estrutura atomos de enxofre, os
quais sao considerados acidos moles, de acordo
com a Teorja acido-base de Pearson”. A55|m como
os ions Pb* possuem propriedades de acido mole,
espera-se, com a modificagdo, melhorar as
propriedades dos NTC, sobretudo no tocante a
capacidade adsortiva e seletividade.

Resultados e Discussiao |

A modificagdo do NTC com 3-MPT foi realizada de
acordko com a literatura, com pequenas
modificagdes.” Os espectros de FT-IR do NTC
modificado com 3-MPT e do NTC apenas oxidado,
bem como as imagens de espectroscopia de
energia dispersiva (EDS), confirmaram a
modificagdo na superficie do NTC e dispersao
homogénea de enxofre pelo material. O método
analitico foi baseado na pré-concentragdo de 20 mL
de solugdo de Pb“* em uma mini-coluna de NTC-3-
MPT (70 mg). Os fatores e niveis relativos ao
sistema de pré-concentragao e§tudados por meio de
um planejamento fatorial 2° foram: pH (4- 7)
concentracdo do tampao (0,01-0,1 mol L ),
concentragcdo do eluente (HCI) (0,08-0,7 mol L )
vazéo de pré-concentragéo (5-8 mL min 1)
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Os efeitos e suas interagdes foram analisados pelo
Diagrama de Pareto, sendo todos os fatores
significativos. No entanto, a vazdo de pré-
concentracao foi fixada em 5 mL min™, concordando
com a avaliagao estatistica onde a diminuigdo da
vazdo promove um aumento no sinal analitico,
mantendo assim uma boa freqiiéncia analitica e
evitando vazamentos na coluna. A concentragédo do
tampao, concentragdo do eluente e o pH foram
posteriormente otimizados por meio da matriz de
Doehlert. Considerando que o modelo quadratico
nao apresentou falta de ajuste (95% de confianga),
foram construidas superficies de resposta que
apontaram os seguintes valores de 6timo:pH 4,5
(tampdo acetato), concentragdo do tampdo de
0 00851 mol L~ e concentragdo do eluente de 0,85
mol L. Apos a otimizagdo do método constrwu -se
uma curva analitica de 5 a 130 ug L’ (r=0,999),
apresentando um fator de pré- concentragao de 31
vezes, um limite de detecgéo de 1 .71 ug L™ e limite
de quanhﬂcagao de 571 ug LA repetibilidade
avaliada em termos do desvio padrao relativo pela
determinagéo de 10 réplicas foi de 1,96 e 4, 16%
para concentragcbes de 100 e 20 Mg L
respectivamente. ,g\ presenca, de |ons metahcos
cogcomitgntes - As**, Co”*, Cu*, sb™, se™, Ccd”
Fe Ni - na proporgao de 11 € 1:10
(anallto interferente) néo mterfenram na pre-
concentragdo de 50 ng L' de Pb* Mg2 e Ca®
também ndo promoveram interferéncia na pre-
concentragéo na proporg¢ao 1:500.

Conclusées |

O método proposto mostra-se vantajoso, uma vez
que a sensibilidade para determinacdo de Pb**
utilizando NTC-3-MPT foi amplificada em 100%
quando comparada com uso de NTC oxidado.
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