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Introdução 
A determinação analítica de metais traços exige 

sensibilidade, precisão e especificidade. Em muitos casos 

a determinação desses metais traços não é possível por 

algumas técnicas convencionais como a espectrometria de 

absorção atômica (FAAS), devido a interferência de matriz 

e baixas concentrações de analitos nas amostras. A 

utilização de técnicas de pré-concentração pode resolver 

essa dificuldade melhorando assim a sensibilidade e a 

seletividade da determinação. 

A funcionalização de suportes poliméricos com agentes 

complexantes tem sido bastante empregada com está 

finalidade. 

E com este objetivo a resina amberlite XAD-4 foi 

funcionalizada com 5-(4 dimethylaminobenzylidene) 

rhodanine-XAD-4 (RDN-XAD)
3
, para pré concentração de 

cádmio. A otimização do sistema de pré-concentração foi 

realizado aplicando análise multivariada. 

Resultados e Discussão 
A caracterização do material foi feita por infravermelho 
onde observou-se pico adicional em 1627 cm

-1
 

caracteristico de vibração de estiramento de azo 
compostos (-N=N-) ao espectro da resina RDN-XAD, o que 
comprova a inserção do ligante a esta resina. 

A resina RDN-XAD sintetizada foi empacota em 

minicoluna e o sistema de pré-concentração foi realizado 

em fluxo. As soluções contendo metais foram preparadas 

com água deionizada em balão volumétrico de 50 mL e o 

pH da solução foi ajustado com as soluções tampões de 

acordo ao experimento. Então, com auxílio da bomba 

peristáltica a solução percorreu-se através da minicoluna, 

onde os íons metálicos foram retidos. Em seguida, os íons 

foram eluidos com 1 mL de HCl 2,0 mol L
-1

 sendo 

armazenado em mini tubos e analisado no FAAS. 
O sistema de pré-concentração foi otimizado através de 
análise das variáveis pH, concentração do tampão, vazão 
de amostragem e vazão de eluição. Para isso empregou-
se matriz Doehlert. 
Com os experimentos realizados, obteve-se o valor ótimo 
para todas as variáveis estudadas no sistema de pré 
concentração de Cd em resina RDN-XAD, sendo pH 5,75, 
concentração do tampão 0,01 mol L

-1
, vazão de 

amostragem e de eluição 4,0 mL min
-1

. 
 
 
 

Table 1 - Superfícies de respostas geradas a partir da desejabilidade 
global para o planejamento Box-Behnken das variáveis pH x vazão de 
amostragem (VA) (a) e concentração do tampão (CT) x vazão de eluição 
(VE) (b). 

 
Table 2 - Parâmetros analíticos 

Parâmetro Analito 

Cd Pb 

Fator de enriquecimento 26 43 

Faixa de Trabalho 2,58 – 50,0 3,33 – 40,0 

Precisão 1 µg L
—1 

– 

10% 

10 µg L
—1  

- 

6,6 %  

 

1 µg L
—1 

– 

1,3% 

10 µg L
—1  

- 

7,6 %  

 

Limite de detecção 0,77 1,00 

Limite de quantificação 2,58 3,33 

 

Conclusões 
O sistema de pré-concentração proposto foi otimizado com 

sucesso, e a análise multivariada ajudou a avaliar a 

interação entre as variáveis estudas bem como diminuir o 

número de experimentos. O procedimento mostrou-se 

simples, sensível e barato, apresentando bons parâmetros 

analíticos podendo assim ser aplicado na determinação de 

cádmio e chumbo em águas e moluscos bivalves. 
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