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RESUMO: Recentemente, procedimentos analiticos baseados em visdo computacional
relacionada a analise colorimétrica de imagens digitais tém sido descritos na literatura
cientifica. Nesse sentido, uma nova abordagem analitica € apresentada com base na
colorimetria de imagem digital para determinacédo de cobalto. O método é baseado no
desenvolvimento de um sistema com extracdo de fase solida, consistindo basicamente
de uma camara de extracdo preenchida com poliestireno divinilbenzeno impregnado
com o reagente 1-(2-tiazolilazo)-p-cresol (TAC) e um microscépio portatil, usado na
aquisicao das imagens. A imagem do sorvente obtida apds a extracdo de Co é
relacionada com a concentracdo do elemento. As variaveis pH, fluxo e volume de
amostra foram avaliadas utilizando-se um planejamento fatorial completo 23 para a
triagem e uma matriz Doehlert para estabelecer os niveis ideais das variaveis
significativas. O fator de enriquecimento e o limite de detecg¢ao foramde 148 e 0,8 ug L-
! respectivamente. O método foi aplicado a determinacdo de cobalto em amostras de

aguas naturais.
PALAVRAS-CHAVE: imagens digitais; extracdo em fase sélida; cobalto; agua

ABSTRACT: Recently, analytical procedures based on computer vision related to the
colorimetric analysis of digital images have been described in the scientific literature. In
this sense, a novel analytical approach is presented based on digital image colorimetry
for cobalt determination. The method consists in the development of a system with solid
phase extraction, consisting basically of an extraction chamber filled with polystyrene
divinylbenzene sorbent impregnated with the complexing reagent 1-(2-thiazolylazo)-p-
cresol (TAC) and a portable microscope multifunction, used for image acquisition. The

image of the sorbent after extraction of Co is obtained. This image is related to the
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concentration of the elements. The variables pH, flow, and sample volume were
evaluated using a complete factorial design 22 for the screening and a Doehlert matrix to
establish the optimal levels of the significant variables. The enrichment factor and limit
of detection were 148 and 0.8 ug L?, respectively. The method was applied to the

determination of nickel in natural water samples.
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INTRODUCAO: Métodos de pré-concentracdo Sio essenciais para a obtencdo de
baixos limites de deteccdo na determinacao de muitas substancias por diversas técnicas
analiticas. Algumas técnicas tém sido amplamente utilizadas para este fim, como a
extracdo em fase liquida, extracdo em fase sélida, extracdo no ponto nuvem (CPE) e
coprecipitacdo, entre outras. A extracdo em fase solida apresenta diversas vantagens,
como rapidez, altos fatores de enriquecimento, baixo consumo de amostras, reagentes
e solventes, e possibilidade de automacéo [1]. Esta técnica tem sido cada vez mais
utilizada para a pré-concentracdo e separacgdo de quantidades ultra-tracos de espécies
inorganicas e orgéanicas de matrizes complexas. A eficacia dos procedimentos depende

diretamente do tamanho e da superficie do sorvente [2].

O espaco de cores mais comum em dispositivos de captura € RGB (vermelho,
verde e azul), pois o sistema visual humano funciona de forma semelhante e, portanto,
€ usado como espaco de cores iniciais, onde as coordenadas de outras areas séo
obtidas [3]. O RGB tem sido amplamente utilizado para quantificar substancias em
solugcbes e substéncias imobilizadas usando processamento de imagem digital e
software especifico. A estratégia possibilita a extracdo de informacgdes colorimétricas
selecionando as areas de interesse em uma imagem. Normalmente, as imagens sao

processadas e analisadas com software de processamento de imagens.

Este trabalho apresenta uma metodologia analitica baseada em imagem digital e
extracdo de fase solida para a pré-concentracdo e determinacdo de cobalto em
amostras de agua, café e cigarro. Este é o primeiro trabalho em que as vantagens da
extracdo em fase soélida sdo combinadas com o processamento computacional da

analise de imagens.
MATERIAL E METODOS:

Uma caixa de madeira foi construida especificamente para este sistema. O
interior da caixa contém uma lampada LED, a extremidade do microscépio e a cAmara
de extracdo. O suporte da cdmara foi feito de acrilico, e incluiu dois orificios de entrada

e um orificio de saida, além de um orificio (0,4 cm de diametro x 0,3 cm de



profundidade). A quantidade de sorvente utilizada foi de 10 mg. Um slide de microscopio
foi usado para acomodar o sorvente e permitir a passagem de luz. O suporte foi
carregado percolando uma solucdo TAC a 0,10% mv* através do sistema durante dois

minutos.

O sorvente impregnado foi usado por mais de 300 ciclos de pré-concentragao.
Cada ciclo de pré-concentracdo foi iniciado passando solu¢des contendo cobalto
através do sorbent. Nesta etapa, o metal é absorvido pela fase sélida. A extracédo dos
ions resulta em um sorvente ligeiramente esverdeado. O sistema foi construido com
duas entradas para a solucao de metais, para obter uma imagem homogénea. Apés a
etapa de pré-concentragdo, 0 microscOpio captura uma imagem que €, entdo,
armazenada e tratada em um microcomputador. O suporte foi lavado com solucédo de
acido cloridrico 0,10 mol L? e, entdo, agua deionizada, para remover o excesso de

acidez, antes do préximo ciclo de pré-concentracao.
RESULTADOS E DISCUSSAO:

As solugGes de cobalto (10 ug Lt) foram utilizadas em todos os experimentos de
otimizacdo. O planejamento experimental foi utilizado para otimizar algumas variaveis
experimentais do método proposto. A avaliacdo preliminar das variaveis pH, fluxo e
volume de amostra foi feita utilizando-se um planejamento fatorial completo de dois
niveis. O software STATISTICA 7.0 foi utilizado para avaliar os resultados, com nivel de
confianca de 95%. As imagens obtidas foram processadas no programa Quimiostat, e
a regido de interesse foi convertida em um pixel e, em seguida, convertida em

absorvéncia

Os dados da matriz Doehlert obtidos no processo de extracdo foram utilizados
para avaliar a qualidade do modelo ajustado. Existe uma boa correspondéncia entre 0s
valores previstos e 0s valores observados, indicando que o modelo quadratico estd bem
ajustado. A andlise da varidncia (ANOVA) também foi utilizada para avaliar o modelo.
Os modelos empregados provaram ser bem ajustados. Portanto, os valores criticos
encontrados sao confiaveis. Com base nos valores criticos obtidos da matriz Doehlert,
foram escolhidos os valores de pH (8,0), fluxo amostral (2,3 mL mint) e volume amostral

(60 mL). Esses valores foram utilizados em todos os experimentos subsequentes.

CONCLUSOES: Este trabalho demonstrou a aplicabilidade de uma metodologia
analitica otimizada para quantificacdo de cobalto em amostras ambientais. Essa
metodologia foi utilizada para a analise digital pela primeira vez com a medida
diretamente na fase solida. A combinagéo resultou em um método que se apresenta

como uma excelente alternativa para a determinacéo de elementos-tragco. As vantagens



obtidas, como simplicidade, baixo custo e eficiéncia, se somam ao fato de que o método
€ ecologicamente correto, de acordo com os principios da quimica verde. A abordagem
deste trabalho pode ser explorada para outros tipos de sistemas e analitos, como outros

metais, substancias organicas e farmacéuticas.
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