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Introducao

A técnica de Extracdo em Fase Sélida (Solid
Phase Extration-SPE)l tem sido considerada muito
importante ao longo dos anos, devido ao fato de se
poder determinar concentracdes muito baixas do
analito de interesse. A SPE tem sido acoplada a
sistemas de analises em fluxo (FIA) apresentando
vantagens como a automacdo, aumento de
sensibilidade e melhoria de seletividade. A di-2-
piridil cetona saliciloilhidrazona (DPKSH)2 € uma
hidrazona que pode ser aplicada a SPE, pois
complexa ions metalicos.

Neste trabalho, é descrito o estudo sobre a
pré-concentracdo e a extracdo de ions Cu(ll) em
resina polar, ndo idnica da série Amberlite XAD-7
modificada com DPKSH em analise por injecdo em
fluxo.

Resultados e Discussao

A resina XAD-7 foi modificada por contato
com o DPKSH, sob agitagdo e temperatura
(25+1)°C constantes por 10 minutos. Na Figura 1,
esta esquematizado o sistema de andlises em fluxo
com um injetor temporizado que permanece 40
segundos na etapa de pré-concentragdo e 20
segundos na etapa de eluicdo dos ions cu®* da
resina. A coluna empregada no estudo apresenta
25mm de comprimento e 2mm de didmetro interno.
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Figura 1. Diagrama de fluxo para determinacdo de
cu”. A=amostra, E=eluente (HNO3 0,05 mol L'l),
R=reagente (DPKSH 1,04.10" mol L'l) + tampao
(HAc/Ac” 0,3 mol L'l), col=coluna com resina
modificada (XAD-7), D=detector (espectrofotdmetro,
382 nm), B=bobina e W=descarte.

Os parametros otimizados estédo

apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1. Otimizacéo das variaveis do sistema.

Paréametro Faixa a(;/gtlgéo
Vazao da amostra (mL/min) 0,8-2,3 2,3
Vazéao do eluente (mL/min) 1,2-3,9 2,9
Vazéo do reagente (mL/min) 1,2-3,9 2,3

Tempo de pré-concentragéo (s) [ 20 - 110 40

Tempo de eluicao (s) 20 -110 20

Tamanho da bobina (cm) 50 - 150 50

Resposta linear foi observada entre 2.10%e
2.10° mol L* (r=0,998). O coeficiente de variacio
(n=20) foi estimado em 1,6% e a frequéncia de
amostragem em 59 medidas/hora. A Tabela 2
mostra os resultados de um estudo de adigcédo /
recuperagdo de cobre em algumas amostras de
aguas naturais.

Tabela 2. Adicdo e recuperacdo de cu® em
amostras de agua da represa de Pereira Barreto.

Amostra Adicionado | Recuperado | Recuperacéo
(mol L) | (molL™ (%)
1 5,05 10" 5,67 10° 114
1,0210° | 9,9110° 99
5 5,05 10° 4,88 10° 98
1,0210° | 6,2510° 63
3 50510° | 4,2410° 85
1,0210° | 1,0810° 108

Conclusoes |

O método proposto é uma alternativa para a
pré-concentracdo de fons Cu” em FIA. Além de
apresentar caracteristicas de procedimentos em
fluxo como alta freqiiéncia de amostragem, baixo
consumo de reagente e automacdo, o sistema
utiliza na etapa de eluigdo menor concentracdo do
HNO; quando comparado ao método em batelada.
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