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Introducéo

As técnicas fosforimétricas na temperatura ambiente
(FTA) trouxeram maior versatlidade para o0 uso
analitico rotineiro da fosforescéncia, visto que a
técnica tradicional a 77 K € experimentalmente
trabalhosa e sofrivel com relacéo a repetitividade.

Na FTASS, o substrato sélido (SS) é utilizado para
imobilizar eficientemente os luminéforos, permitindo a
observagéo de fosforescéncia.

Entre diversos materiais pesquisados, o substrato de
celulose é o0 que tem sido mais utilizado devido ao
baixo custo e por ser compativel com a utilizagdo dos
mais variados sais de atomos pesados, classificados
como indutores ou amplificadores de fosforescéncia.
Grande parte dos experimentos envolve muitas
variaveis. Quando se tém varios fatores de interesse
no experimento, o planejamento fatorial deve ser
usado, principalmente visando verificar as interagbes
mutuas entre os efeitos de diferentes variaveis, e,
consequentemente, a escolha da condi¢éo
experimental oOtima. Os fatores s&o variados
conjuntamente (ao contrario de um experimento
univariado), e, normalmente a andlise € realizada com
replicatas auténticas e por ordem aleatéria.™* Nesses
casos, ao se contar todas as combinag¢des (com dois
niveis) tem-se um estudo fatorial 2. Neste estudo,
foram enfatizados: a analise experimental estatistica
(testa-se a significancia dos efeitos dos fatores
usando a andlise de variancia, teste F e teste t), o
uso do método grafico (grafico de Pareto), a
interpretacdo das interagdes (entre as variaveis) e dos
resultados obtidos, assim como o refinamento do
modelo, se necessario, excluindo variaveis
irrelevantes.  Visando a maior confiabilidade dos
resultados e minimizacdo do tempo, realizou-se o
planejamento fatorial (PF), com o programa Statistica
6.0°.

Resultados e Discussao

Primeiramente, um estudo univariado foi realizado
para se conhecer o comportamento do sinal
fosforescente do pireno em funcéo dos parametros:
concentracdes da solucdo Pb™ ou TI*; concentracéo
de modificador de superficie (SDS); pH ou
concentracdo de NaOH; tempo de irradiagdo com UV.
Conhecendo-se o comportamento de cada variavel
pbde-se escolher faixas de trabalho para a otimizacédo
multivariada utilizando PF. Através do planejamento e
da estatistica (Tabela 1 e Figura 1) verificou-se que 0s
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modelos em estudo necessitariam de um ajuste e,
portanto foram refeitas as curvas univariadas para
[Pb*Y e [TI], a fim de se obter intensidade maxima
de sinal.

Na Tabela 2 estdo resumidas as condicbes
experimentais para o pireno na presenca de talio e de
chumbo.

Tabela 1. Dados gerados na presenca TI" e Pb*.

[TIIM [ [SDS]M | pH I sinal [Pb*IM | [NaOH]M [ TempoUV min.| Isinal
0,10 0,00 55 34,10 0,40 0,05 15 45,30
0,10 0,50 90 31,96 1,00 0,05 60 17,09
040 0,00 9,0 102,02 040 0,20 60 825
0,40 0,00 9,0 34,27 0,40 0,20 15 35,68
0,10 0,50 90 50,19 040 0,05 15 2212
040 0,00 55 86,82 040 0,05 60 1745
0,10 0,50 55 3819 040 0,20 15 16,08
0,40 0,50 55 109,97 0,40 0,05 60 39,82
0,10 0,50 55 26,69 040 0,20 60 22,67
0,10 0,00 55 19,50 1,00 0,05 15 2311
0,10 0,00 9,0 2882 1,00 0,20 60 10,35
0,40 0,00 55 4827 1,00 0,20 15 8,97
040 0,50 90 80,14 1,00 0,05 60 1161
040 0,50 90 124,57 1,00 0,20 60 6,20
0,10 0,00 9,0 35,73 1,00 0,05 15 22,08
0,40 0,50 55 81,70 1,00 0,20 15 14,20
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Figura 1. Gréficos de Pareto apos refinamentos.

Tabela 2. Resumo das condi¢Bes experimentais.

Solventes Metal Pesado| [NaOH] (sol. final)ou |Tempo UV| SDS
pH (faixa) | exc/l em
Agua:etanol Pb*?2 N -
0,10 | L 15 t - 335/597
50%/50% (vv) |0.60 - 0,80 mol o mo minutos
Agua:etanol m*
509%/50% (Viv) | 0,20 mol L% 55-9,0 - - | 340 - 343/599 - 602

Conclusoes

A otimizacdo multivariada é de estrema importancia
guando se deseja determinar e avaliar as variaveis
responsaveis pelo sinal fosforescente e suas
respectivas interacdes para, posteriormente com as
melhores condi¢des experimentais, serem obtidos os
parametros de mérito. Apesar do PF (obtido com o
programa Statistica 6.0) ser altamente confiavel,
deve-se conhecer de antemdo o comportamento
univariado das varidveis antes de se realizar o estudo
multivariado.
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