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Introducéo

Técnicas multivariadas de planejamento de
experimentos tém sido aplicadas na otimizacédo de
diversos métodos analiticos, inclusive naqueles
baseados em espectrometria atbmica. Neste trabalho
0 planejamento experimental tipo box-behnken
envolvendo os fatores: temperatura de pirdlise, tempo
de pirdlise e temperatura de atomizagdo foi
empregado na otimizagdo do programa de
aguecimento utilizado na determinagdo de cromo em
condensado de petréleo utilizando micro-emulsGes
por GF AAS.

Resultados e Discussao

As micro-emulsbes foram preparadas pela mistura
de 3 mL de condensado de petr6leo com 600 ni de
solugédo de HNO; 0,1% e 5 mL de propanol, sendo a
mistura aferida em bal6es volumétricos de 10 mL com
este Ultimo. A mistura foi vigorosamente agitada para
proporcionar a mistura dos componentes, resultando
em uma solugéo transparente.

As temperaturas de pirélise e atomizacéo variaram
de 800 °C a 1200 °C e de 2300 °C a 2700 °C
respectivamente, enquanto que o tempo de pirdlise
variou de 10 s a 20 s. A tabela 1 descreve os
experimentos realizados, em ordem aleatéria,
considerando os valores reais e os codificados, e o
sinal analitico para a determinagdo do cromo.Os
dados experimentais foram processados utilizando-se
0 programa STATISTICA.

A equacdo seguinte ilustra as relacdes entre a
temperatura de pirdlise (P), temperatura de
atomizacdo (A), tempo de pirdlise (PT) e sinal
analitico (AS), considerando os valores codificados:

(AS) = 0.432 + 0.0050(P) — 0.023(P) + 0.01123(PT) —
0.015(PT)? + 0.0552(A) — 0.030(A) —0.005((P)x(A)) —
0.012 ((PT)x(A))

A derivacdo dessa equacdo em funcao de (A), (P) e
(PT) resulta em sistema de equacao cuja resolucao
prové o0s seguintes valores criticos: 1002.34°C,
2680.33°C e 15.12 s respectivamente. Desta forma os
valores 6timos de cada varidvel foram estabelecidos
como: 15 s tempo de pirdlise, 1000 °C para a
temperatura de pirélise e 2680 °C
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para a temperatura de atomizacdo. O tempo e a
temperatura de secagem foram  otimizados
experimentalmente para prover condigcbes O6timas
considerando o volume de 20 niL de amostra. O fluxo
de gés e a etapa de limpeza foram estabelecidos de
acordo com as recomendacdes do fabricante.

O método foi aplicado na determinacdo de cromo
em amostras de condensado de petréleo coletados
em diferentes navios no porto de Salvador, Ba, Brasil.
Os resultados. Mostrados na forma da média de trés
replicatas, sdo mostrados na tabela 1.

A exatiddo do método foi avaliada pela realizagédo
de testes de recuperacdo em amostras onde foram
adicionadas diferentes concentracbes de padrdo
organo-metalico de Cr. Os resultados séo
apresentados na tabela 1.

Tabela 1. Concentracao e teste de recuperacdo para a
determinacgéo de Cr (ug L'l) em condensado de petréleo
utilizando micro-emulsdes.

Amostra | Concentragho® | Adigio(ug I'Y) Concentraghio total* | Recuperagio (%)

30 597011 972
Tandhiw | 3.14£008 45 7.26+0.16 95.0

6.0 872008 954
Tosca 25500 30 6.07+0.08 1054
Broceceli | 296 £001 30 557+0.18 954
TVER 3012002 30 629013 1047
*ediatsd;n=3

O limite de deteccdo (LOD) e de quantificacdo
(LOQ) obtidos foram 0,63 ng L' e 2,09 ng L*!
respectivamente. A sensibilidade, avaliada pela
determinacdo da concentragdo  caracteristica
baseada na respectiva curva analitica, foi de 0,20 ng
L. A precisdo do método, calculada como o desvio
padrdo relativo de 15 medidas consecutivas de
solugdes contendo 3,0 e 9,0 ny L* de cromo, foi de
4,5 e 3,1% respectivamente.

Conclusdes

O método proposto € simples, sensivel e eficiente
podendo ser aplicado para determinacdo de Cr em
condensado de petréleo.
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