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Introducao |

A literatura reporta varios adsorventes utilizados em
metodos de pré-concentragado de metais, no entanto,
merecem destaque o0s copolimeros hibridos,
formados a partir da combinacdo de mondmeros
organicos e inorganicos. A simbiose dos
componentes organicos e inorganicos pode conferir
materiais cujas propriedades diferem
consideravelmente daquelas individuais, com os
componentes isolados. Os copolimeros hibridos
sintetizados com  monbémeros organicos e
precursores inorganicos, como o tetraetoxisilano
(TEOS) podem apresentar tais caracteristicas: baixa
densidade, menor molhabilidade, alta estabilidade
quimica e controle do tamanho dos poros1. No
presente trabalho foi avaliado o desempenho, na
pré-concentracdo de cadmio em sistema FIA, do
copolimero  sintetizado com o monémero
protoporfirina, o monémero e reagente de ligagao
cruzada etilenoglicoldimetacrilato (EGDMA) e o
precursor inorganico TEOS. A protoporfirina € um
quelante e mondmero organico que possui um anel
macrociclico com elétrons deslocalizados que
favorecem a adsorg¢ao de metais nestes sitios?.

Resultados e Discussao |

A sintese do copolimero hibrido organico-inorganico
poli(etilenoglicoldimetacrilato-co-protoporfirina)-
silica, foi realizada de acordo com Tarley et al., com
algumas modlflcagoes Um volume de 25 mL de
THF foram utilizados para dissolver 0,060 g de IX-
protoporfirina de sédio. Posteriormente, foi
adicionado a mistura, 0,7655mL do silano 3-
trimetoxisililpropilmetacrilato seguido da adigdo de
50 mg do iniciador radicalar, 2,2-azobis-
isobutironitrila e 5,0mL de THF, permanecendo em
agitagdo por 10 horas, a 68°C sob atmosfera de
argbnio. Apods, o frasco foi aberto onde foram
adicionados 3,0 mL do agente de ligagdo cruzada,
EGDMA, 1,92 mL de TEOS e 500uL de acido
cloridrico como catalisador, agitando-se por 4 horas
a 68°C. O material obtido foi triturado (63-106um) e
estocado. A caracterizagdo do material f0| feita por
FTIR (Figura 1a) onde em 1650 cm™ indica a
presenga da estrutura do anel porfirinico, a banda
1740 cm’ corresponde a Ilgagao C=0 do EDGMA e
os picos em 1150 e 820 cm™ sdo os grupos Si-O-Si
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e silanol, respectivamente, provenientes do
precursor inorganico. A microscopia eletrénica de
varredura (Figura 1b) mostra a superficie rugosa do
material, sendo uma caracteristica interessante em
materiais utilizados como adsorventes em sistemas
de pré-concentracao de metais. No método de pré-
concentracdo de cadmio com determinagao por
FAAS, 16 mL de solugao de cadmio (pH 8,94 em
tampao 0,014 mol L Tris- HCI) sédo percolados em
um minicoluna recheada com ° copolimero (50 mg)
a uma vazao de 8,0 mL min"'. Posteriormente, a
eluicdo on-line é realizada com HNO; 0,8 mol L'1.
Estas condigbes otimizadas foram realizadas por
meio de planejamento fatorial e metodologia de
surperficie de resposta. Uma curva de calibragao de
1 a 50 ug L’ apresentou coeficiente de correlagao
de 0,995 e limite de detecgdo de 0,27 pg L. O fator
de pré-concentragao obtido foi de 38,4 vezes.
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Figura 1. (a) Espectro de infravermelho, (b) Microscopia eletrénica de varredura.

Conclusoes |

(0] copolimero hibrido organico-lnorganico
poli(etilenoglicoldimetacrilato-co-protoporfirina)-
silica, apresentou desempenho satisfatorio para o
empacotamento de mini-colunas para a adsorgéo de
cadmio, sobretudo com relagdo a possibilidade de
trabalhar com altas vazdes e alta capacidade
adsortiva conferindo elevado fator de pré-
concentracao e reduzido limite de detecgao.
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