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Introducao

O Niquel, que esta amplamente distribuido no meio
ambiente, € um metal essencial para plantas e
animais, mas apresenta elevada toxicidade para
humanos.* Assim, sua determinagdo em amostras
de elevado consumo humano, como aguas naturais,
é de grande relevancia. Dentre as técnicas
espectroscépicas comumente empregadas na
determinacédo deste elemento, a espectrofotometria
UV-VIS é a que apresenta menor custo de aquisi¢ao
e manutencdo, bem como maior facilidade
operacional.2 Esta técnica, porém, ndo apresenta
limites de quantificacdo suficientemente baixos para
se aplicar em matrizes como aguas naturais, cujos
teores de Ni encontram-se muito baixos. Assim, faz-
se necessarios procedimentos de Pré-concentragéo,
como Extrag&o por Ponto Nuvem (CPE).

Nesse contexto, o objetivo do trabalho foi o
desenvolvimento de um método de CPE,
empregando o Br-PADAP como agente complexante
e o surfactante Triton X-114 para posterior
determinacdo de Ni em aguas naturais por
espectrofotometria UV-VIS.

Resultados e Discussao

O complexo formado pelo Ni com 2-(5-Bromo-2-
piridilazo)-5-dietilaminofenol  (5-Br-PADAP) possui
uma estequiometria de 1 : 2 e apresenta Amaximo =
558 nm em solucdes de pH = 5,25. Neste sentido, o
método de pré-concentrac@o desenvolvido consiste
na adicdo de quantidade estequiométrica do agente
complexante (5-Br-PADAP), em solucdo contendo
Ni** em pH 5,25 e posterior adicdo do surfactante
ndo idnico (Triton X-114) cuja concentracéo final na
solucdo é de 0,3% m v'. Cabe ressaltar que o
tampédo empregado é de CH;COOH/CH;COONa.

Este método foi validado de acordo com o guia do
INMETRO de 2011,° cujos parametros de mérito
avaliados foram: Linearidade, Limites de deteccédo
(LD) e de Quantificagdo (LQ), Precisdo e
Acuracidade.

Para avaliacdo da linearidade as curvas analiticas
foram preparadas em cinco niveis de concentracdes
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igualmente espacados e foi aplicado o Método dos
Minimos Quadrados Ordinarios (MMQO) que
apresentou uma faixa linear de 0,02 a 0,14 pg mL™.
Apés verificacdo das premissas do modelo (outliers,
normalidade, independéncia e homoscedasticidade),
a equacao de regressao foi: ABS = 12,36 [Ni2+] -
0,1353 (R? = 0,9932).

Os limites de deteccdo e quantificagdo foram
estimados a partir da leitura de 10 brancos analiticos
independentes, onde se obteve LD = 0,004 pg mL™
e 0 LQ = 0,019 pug mL™. Observa-se que o método
desenvolvido apresenta sensibilidade
suficientemente alta para a determinacdo de Ni** em
amostras de aguas naturais, considerando o valor
méaximo de 0,025 pg mL", preconizados pela
resolucdo CONAMA de 2005.

Adicionalmente, o método apresenta elevada
precisdo e acuracidade, podendo ser assim,
empregado na determinagdo espectrofotométrica de
Ni** em aguas naturais.

Conclusodes

O método desenvolvido apresentou boa precisédo e
acuracidade, além de limites de quantificagcao
suficientemente  baixos, que permitem a
guantificacdo de niquel presente em baixas
concentracdes em amostras de aguas naturais, por
uma técnica bem estabelecida, de facil operacao e
viavel: espectrofotometria UV-VIS.
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