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RESLIMO
Bpllcon—se a tecnica da voltametria de
redirsecolugaoc armodica FOr I T diterencial para a

determinacan de Lu Cd Fb e Inm em agua purificada pelo
cistema M1il1-0 comparando dois procedimentos oe preparacaoc
de  amactra Em ambos eafefudu-se  pre—Cconcentracdo  por
pvaptragidc oe 900mL oo amostra sEndo o primelro executado
er laboratorio convenclonal (A-1) € 0 segundn em capela de
fluswpo laminar wvertical classe 100 {(A-21 As determinagiec
foram epfetuadas  por ternica de adicio de padrag cujas
colucoss foram preparadas & parftir o oxidos dos metals Ccom
grau espectrografico As concentragies determinadas para as
amosfras (8—-1) e (A-2) 4ppram Cu 0 3 & 0 1He/L LEd O 04 e
0 DDBHarL Pb 0 Q0F e O O9Hol/L e En i 0 e O 2HgAL Cc Que
evidencila a 1mportadncia da contaminacao ambiental na fase de
pPreparacac

+ lrabaltpo Apresentade na 152 Reunldog fArnual da Sociedade
BErasileira de Ouimica F7-31/Ma10/ L% Cawambu - MG
Brasii



VOLTAMMETRIC DETERMINATION OF Cu Cd, Pb and Zn IN PURIFIED
WATER«

Blesesandrs GALEAMND and Maria Tmés Costa CANTAGALLO

COMISSEQ NaCIOwAL DE ENERGIA NUCLEAR - SP
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGeETICAS £ NUCLEARES
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ABSTRACT

The dilfferential Fulse anodic stripelng
vzl Cammetry was used to detect Cu Cd Ph and In in purified
water by Mi1l1l1-0 syctem Spectrographic grade reagents were
used to presare the stockh enlutions and analytical arade
reagents 4or other z2plutions Twoe samples of S00 sl were
prepared 1n different environments They were evaporated in
a conventiornal laboratory 1tA-1) and a glass 198 wvertical
flow Clean bench ta-21 The elemental concentration
determirmed far the samples (A-i} and (A-2) were LCu 0O 2 and
¢ 1Has/L Cd € D084 amgd O O0BHOAL Fe ©0 09 amd 0 09Hg/L and
In 1 O and O Sxgsl The results af the arnalvsi1s evinceg the
ralevance of t e a1 rbor ne contamimation in sampla
preparatian

« Pappr Frezented at 15tk SBQ - Annwal Meeting May 27-31
1992 Cawkambu - MG Brazil



I INTRDDUCAD

U mrogresso tecnoloegico na area da ci1éncila dos
materraic bioloaica e amblental exiee metodos analiticos
cafda v&z2 mals Ssentivele ¢ 1hkumos com alioce 1ndices de
FUreZa princlpalmente edn relagao aqueles elementos aue
embhora w=Sejlam EBEssCNClals 530 nocilvos Suando em malores
concentrafoEs &0t sl1stemas bD10logICOs & aos materlals de
alta tecnoloogila

Em geral o vonreniracdc desses elementos %1 tua—se
g niwvel df trago=s 2 Ultra tracos FPara a sua determinagac
ha & rmecessildade de assocliar uma tecnica analitica de alta
sensi1bl lidade com procedimentos de tratamento de ampostras
fticienies & auie eliminem os erros de analise provenientes
da contaminacao ambiental & perdas de amostras BAs fecnicas
eletrpanal 1ti1cas pm geTal ¢ especlalmente a voltametria de
redissolugdo ancdica por eulso diterencial (1 2 oferecem a
cenzrbilidade necessaria para tal finalidade A preparagao
de amostra se efetuade cCuldadosamente em capela de +fluwxo
laminar vertical clagee 100 dificulta a contaml nazio
ambiental

Ass1m o obyetywo do presente trabalbo & propor a
determlnacdo dos elementos Cuo Cd FPh & In em amaostras de
agua purificada gele =s1stema Milli1-0 por voltametria de
redissolugdn anodica eor pulsog diferencial com eletraodo de
atts pendente de mercurio & Comparar dois tipos 08 ambientes
utilizados na fase e preparacac de amostras

Il FARTE EXPERIMENTAL

fis determinagdes foram efptuadas em eletrolito
composto de KC1 O iM acrdirfaicado com HC) ate pH de 2 3 (3)
pela tecnica de wvoltametria de redissolugdc anodica pPor
Apulso diferencilal com eletrodo de gota pendente de mercurio
Os clementos Cu Cd Pt E in foram analisados
individualmente nos rpotencrals de -0 1, =~ 64 -0 44 e
-2 93 V a ECS pelo metodo da adigaoc de padraoc

Os warametros experimentals das determinagées
cornstam da tabela 1



TABELA 1 Parametros Experimentals

das Determinagoes

P&RAME TROS in

Cd

Cu

Varredura de po-—-
tenrial (Imis) i

Ampll tude de
puliso {my) 20

intervalo de

tempo para am—

plitude do pul-

se0 s} O 5

Fotencial 1mi-
ci1al (V¥ x ECS5) -1 2

Potencral f1-
ral (v w ECS? -0 B8

Tempo de depo-—
E1GAD Bm poten-
r1al 1niciral (s} 3560

Tempo de des-
cansg (5] 45

Adi1ci3p Padriao
agua Puriticada
Mi111i1-0Q 0 OBHa

50

360

45

B 3ng

50

350

45

o

O02Ho

50

360

45

0 0SHg




i1 1 Detalhes Experimentas

0 edqulpamento utilizado foa o processador
voltametrico Y& &4& cam a estaclp de trabalho quimlco 447 no
mogo HMDE teletrodo de gota eendente de mercurio)l

8 agua usada ra preparagan das solugtbes foir a
purificada selec sistema Mill1-G, o5 acidos 1norgdnicos
puriflcados pela destilacado por sub-rebulicioc (4) 0s demals
reagentes usados foram de grau F A e 0s padroes +foram de
aral; espectrogratico

Todos os frascos de wvidro borossilicato,
rolieti1lens e pollitetratluocretileno [ Teflon'] wiili1zados
Pastaram por processos de tratamento com solupdes de acido
nitrieo BM a guente £ subseguenties lavagens cCom  AQua
purificada pelo sistema Mi111:-0 (91

II ¢ Freparacaoc cdazxz Amostras

& ampostra de acguas purificada pelo si1stema Milli—-G
fo1 copletada £#m frasco de polietileno previamente tratado e
imediatamente foram efetuadas duas ampstragens de 500mL
cada ambas evapOradas a4 secura & primgira em bequer de
vigrg borpssilicato em uma capela de fluxo convenclonal (8-
1Y B & segunda e&m beguer de PTFE ( Teflon') em capela de
fluxe leminar wvertical classe 100 {(&-2) Os residuns foram
drsso]lvidos Em cOmlL de eletrolito e quant:tativamante
transferidos para a celula polarcgraflica



IT 3 Analise VYVoltametrica

PFrasteriprmente a analise fdas amostrasc pfeptua-s2 a
determinacAn da concentracac dos elementos de interesse no
branco Utilrrou=-se romo brancg & solugdoc eletrolito no
aual a5 ampstras =30 dissolvidas

& ampstra na celula polarografica foram acoplados
or eletrodos & durante 10 min iretou—se nitroofnio gasosg
ultra puro FPara cada elemento a ser determimnado efetuou-sE
g woltampgrama nas condigoes experimentals descritas  na
tabela ! firos a obtencdo dos voltamogramas da ameostra e

respectivas ad)jgbes de padriao efetudram—se at med:das
liquidas das correntes na si1tuacdpo de maximp Esses valores
farneceram Juntamente com as guantidades absolutas de

padrio e pelo metodo da adicdo de padrd3o a concentragdo de
cada elemento na amostra

Il 4 Resultados

0= resul tados das determinacgoes de Cu Cd Pbh e In
nas ampstras e agua puraxficada pelo sistema Mi1]l:1-0 ronstam
da tabela ¢ Na tabela 3 esta um romparacio entre os
resl]ltados obtidos neste trabalho ¢ 0os da li1teratura



TaeeLA 2 Resultadns das Determinagoees de Cu Cd Fo e In
nae amostras oe agua puriticrada pelo si1stema

M1ili-0
o AMOSTRA +
;LEMENTD DETERMINA&DO {B-1) {B-2) -
Cu C HHalL 0 1Hg/L
Cd 43 4AnigslL B 3IngsL
Fo Q 0%HaglL 0 OFHo/L.
in i OHa/L 0 2Hs/L

+ E&-12 Amostra preparada em bequer de vidro borossilicato
8m Ccapela convenclonal

i8-71 Amostra preparada em beguer de PTFE em capela de
fluke laminar classe 100
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TRBELA 3 Comparacaoc erntre os Resultadoe da Analise de aoua
Furi+icada rpelo Biztema Mi1ll1-0 deste Trabalho e
go Trahalho ode Oebhme g Lund 1 &7

Elementos Fesul] tadps de Resul tados deste

Oshme ¢ Lund (&2 Trabal ho
Cu 1 - 0 3ualt & 1Hg/L
cCd t0 O1RAg/L o O0Rpg/L,

Fb 0 03 - 0 tHa/L O 09Ha/ L

111 CONCLUSBES

Pode—-se obserwvar {tabela 27 aque as analises das

ampstras de agua Mi1117-0 precarada em beguer de wvidro
laboratorio comvenciomal e beauer de PTFE ¢/ laborateorio
limpa clasewm 100 levar am & distintos resul tados

Sistematicamernte o resdltado menor corresponde ac sEaundo
procedimento de epreparagag de amostras Iste comprova a

relevarncia dos rculdados especiale tomadeoe na limeeza dos
utens) lios @ do ambiente na preparagidoc das amostras

Compararam-sg¢ o0« resultados correspondentes a0
apoundo procediments acima Cltado com os obbidos por Oshme
&€ Lund (&) aue analicaram samostras s=imillares atraves da
mesma tecnica deste trabalhno usando como eletrplito de
suporte uma so0lucdo tampornada de acido acetico O.1M {pH de
qa 7 Eeses resultados constam da tabela 3 & concluil—se que
as gqualidades das amopstras sag comparavels embhora com uma
peguens demonstracdo ode qualidade da Aagua preparada em
noss0s laboratorios
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