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PROPESQ

OTIMIZACAO MULTIVARIADA DE METODOS PARA DETERMINACAO DE MERCURIO UTILIZANDO
TECNICAS DE GERACAO DE VAPOR ACOPLADAS A ESPECTROMETRIA DE ABSORCAO ATOMICA

Carla Fernanda Grasel Frois (IC), Marcia Messias da Silva (PQ)
Instituto de Quimica, Universidade Federal do Rio Grande do Sul

INTRODUCAO
v .
» ‘/Mlner,aus X Acumulo de
Proteinas S
metais toxicos

v Vitaminas

CV - Geracao de vapor frio :Convencional

“
v W
Radiacé&o UAV_ — Hg® — I\_IaB,H_4 -1}
Precursor organico Meio acido
A . .
PVG - Geracao fotoguimica de vapor :Alternativa -l
OBJETIVO

Otimizacao multivariada de métodos, empregando planejamento
fatorial e matriz de Doehlert (MD), para a determinacao de Hg pelas
tecnicas CV-AAS e PVG-AAS.

EXPERIMENTAL
Instrumentacao

Analisador de Hg, Perkin EImer, modelo FIMS 400

Fonte de radiacao: lampada de baixa presséo de Hg
I A =253,7 nm

Cela de absorcao: tubo de quartzo (24 cm)

Sistemas de injecao em fluxo

Cela de absorcao

Amostra ==

Valvula de injecao

Separador
Gasl/liquido

bomba

Alca de reacao

CV-AAS

HC| ==

NaBH; —

Descarte '

.Argénio
PVG-AAS Amostra == Valvula de injeco
bomba X \‘@-_‘“-“,
LMWC ==

| | Reator UV
Descarte

Descarte

Cela de absorcao

f

Separador
Gas/fliquido

'

Argénio  Descarte

Preparo de amostras
Geracao de vapor frio

2 mL :
HNO,
-

3 "k

Bloco digestor, 120 °C
(Aprox. 90 min)

Sistema de refluxo

_ 1 mL NH;OHCI
com dedo frio

( 15 mL

* Solugao 5 % (m/v)

Geracao de fotoquimica de vapor

4 ) 4 A " 25%AF )
Amostra C
+ 60 °C, =) 10 mL
3h +
8’5 mi TMAB L , _TMAH 0,125 %,
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RESULTADOS

Planejamento 2"

Planejamento 24 para a CV: O fator [HCI] ndo foi significativo.
Planejamento 23 para a PVG: todos fatores foram significativos.

Matriz de Doehlert

nF

CondicOes otimizadas

PVG
Vy, / Vi / [NaBH,] / Vy, ! Ve !/ [AF] /
mL min-1 mL min-! % (m/v) mL min-1 mL min-1 % (V/IV)
40 3 0,15 40 8 25

Parametros de mérito

Técnica Regressao linear R2 LD/pg LQ/pg my/pg RSD/%
Cv  A,=0,372m (ng) + 0,0267 0,9992 12 41 12 0,2-4,3
PVG A,=0,358m (ng) + 0,0150 0,9992 6 19 13 0,1-6,8
Avaliacdo da exatidao do metodo
Matriz Certificado / Determinado?/ ug g tearculado
g g+ PVG CV PVG CV
CRM DOLT - 4 2,58 + 0,22 243+0,11 2,65+0,045 2,44 2,69
Musculo de peixeb 1,03 + 0,26 1,07+0,031 1,08+0,078 2,31 1,11
Tecido de atumP 3,03 £ 0,22 3,00 + 0,11 3,32+0,34 0,46 1,52
2 média + desvio padrao (n=3) b materiais de referéncia teritico = 4,30
CONCLUSOES

A otimizacao multivariada dos métodos permitiu a determinacao
simples, exata e precisa de Hg em amostras de peixe através das
tecnicas CV-AAS e PVG-AAS. O planejamento por MD forneceu
modelos matematicos quadraticos com bons ajustes e pontos criticos

de sela nos dois casos. Agradecimentos: FAPERGS; CNPq
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