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Introducao |

Os nanotubos de carbono (NTC) séo relativamente
novos materiais com amplo nimero de aplicacdes
devido as suas excelentes propriedades quimicas,
Opticas, mecanicas e elétricas [1]. Em ciéncias
analiticas, os NTC sao utilizados basicamente na
confeccao de sensores quimicos, eletroquimicos e
Gticos, bem como sorvente em métodos de extracdo
em fase soélida. Entretanto, devido a superficie
hidrofébica dos NTC, etapas prévias de modificacao
quimica sdo necessarias para viabilizar seu uso
como extrator, sobretudo para sorcdo de ions
metalicos. Procedimentos de oxidacao quimica,
gerando grupos hidroxilas, carbonilas e carboxilas
na superficie dos NTC sado reportados na literatura
para elevar a capacidade de sorcdo de ions
metalicos [2]. A modificacdo dos NTC com
aminoécidos e com etilenodiamina também é uma
alternativa adotada para este fim [3]. Outra
alternativa que pode ser explorada é a modificacéo
dos NTC com aminosilanos e mercaptosilanos [4],
porém nao tem sido descrito na literatura o uso dos
NTC modificados com organosilanos em métodos
analiticos de pré-concentracdo em fase sdlida de
ions metélicos. Assim sendo, no presente trabalho
realizou-se modificagdo de nanotubos de carbono
de paredes mdaltiplas (MWCNT) com 3-
mercaptopropil trimetoxisilano (3-MPT) e avaliou-se
o desempenho do novo sorvente na sorcdo de Cd**
utilizando sistema FIA acoplado a FAAS.

Resultados e Discussao |

Inicialmente os NTC in natura (300 mg) foram
oxidados com 40 mL de solu¢cdo HNO3:H,SO,4 (viv
3:1) durante 2 horas a 65T sob refluxo. O NTC
oxidado foi lavado, centrifugado com agua até pH
neutro e seco em estufa a 60T por 24 horas. Para
funcionalizar o MWCNT oxidado, 150 mg do
material foram dispersos em 80 mL de etanol em
banho de ultrassom por 30 minutos. Apos dispersao,
300 pL de 3-MPT foi adicionado e mantido sob
refluxo por 3 horas a 65C. O MWCNT silanizado foi
seco em estufa a 50C por 12 horas. Em seguida
uma mini-coluna feita em PVC foi recheada com 70
mg do sorvente, onde aliqguotas de 20 mL de
solucdes de cd* (pH 7,5 em tampéo fosfato 0,10)
foram pré-concentradas on-line a uma vazéo de 6,0
mL min™, com posterior eluicdo com HCI 1,0 mol L™
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As condi¢fes otimizadas foram obtidas por meio de
planejamento fatorial de dois niveis. Na Figura 1(a)
apresenta o0s espectros de FT-IR do MWCNT
oxidado e funcionalizado com 3-MPT. Os
estiramentos simétricos e assimétricos \)as(CHf) e
Vs(CH,) foram situados em 2933 e 2820 cm™. A
banda de absorcdo em 1650 cm™ é devido as
vibragcdes de deformacgdo das moléculas de agua
adsorvidas [5]. O sinal em aproximadamente 1234
cm™ pode ser atribuido ao estiramento da vibragéo
v(C-0). Estiramentos em 771 e 1065 cm™ podem
ser atribuidos ao estiramento v(Si-O) e v(Si-OH)
caracteristico do 3-MPT hidrolisado [6]. A presenca
do pico em 3449 cm™ no nanotubo oxidado
representa os estiramentos v(OH). A porcentagem
em massa, determinada por espectroscopia de
energia dispersiva (EDS), foi de 83,66, 0,50 e
15,84% de carbono, ferro e oxigénio para o NTC
oxidado. Foram obtidos percentuais de 57,25, 0,22,
19,07, 12,19 e 11,26%, respectivamente de C, Fe,
O, S e Si para o material MWCNT-3-MPT,
confirmando a funcionalizacdo do MWCNT. Uma
curva de calibracdo de 1 a 60 ug L* apresentou
coeficiente de correlacdo de 0.9988, limite de
deteccdo de 0,26 pg L™ e limite de quantificacdo de
0,62 ug L™. O fator de pré-concentracdo obtido foi
de 31,5.
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Figura 1. Espectro FT-IR do NTC oxidado e NTC silanizado com
3-MPT.

Conclusobes |

O NTC funcionalizado com 3-MPT mostrou-se eficaz na
adsorcdo de cadmio, além de elevado fator de pré-
concentragdo. Como préxima etapa, sera realizado
estudo de seletividade e comparagcdo com NTC oxidado.
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