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Introducao

Atualmente, a extragdo no ponto nuvem (CPE) é
considerada um procedimento de grande potencial
em quimica analitica e ambiental. Este sistema
constituido de moléculas de surfactante tornou-se
muito atrativo pelo fato de estar em concordancia
com principios da “quimica limpa” [1]. Varias
metodologias analiticas tém sido desenvolvidas para
separar € pré-concentrar compostos organicos e
complexos metdlicos de diversas matrizes, usando
como meio extrator um agente surfactante. Este
procedimento tem evidenciado varias vantagens com
relacdo a extracdo liquido-liquido convencional, tais
como menor custo, maior seguranca e simplicidade,
excelentes fatores de pé-concentracdo, em geral a
fase extratora € menos toxica e seu volume € muito
pequeno. A micela é uma das estruturas de
moléculas de surfactante mais interessante em
guimica analitica, que consiste na agregacdo de
mondmeros do surfactante. Em solugdes muito
diluidas, estes mondmeros estdo dissolvidos no
solvente como moléculas individuais. Acima da
concentracdo  micelar critca (CMC), estes
mondmeros associam-se espontaneamente,
formando agregados de dimensdes coloidais.
Espécies hidrofébicas em solugdo aquosa podem
interagir com as micelas, sendo extraidas da solugéo
e pré-concentradas em uma fase rica de surfactante.
Este trabalho prop6e um procedimento analitico para
a separacdo e pré-concentracdo simultanea de cobre,
zinco, cadmio e niquel por CPE, empregando Triton
X-114 como surfactante ndo i6nico e 4(2-piridilazo)-
resorcinol como agente quelante.

~_ Resultados e Discussdo

O procedimento de extragcdo no ponto nuvem foi
realizado com 15 ml de uma solucdo padrdo ou
amostra, contendo os analitos, PAR 0,6 mmol ['e
Triton X-114 0,15% m/v. A solucdo analitica foi
tamponada em pH 5 e mantida por 20 min em banho
termostatizado a 55°C. Depois do aquecimento, a
separagao das fases foi acelerada por centrifugacdo
durante 10 min em 4800 rpm. Os tubos contendo as
duas fases separadas foram colocados em banho de
gelo por 5 min, a fim de aumentar a viscosidade da
fase rica e conseqientemente facilitar a separagdo
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das fases por inversdao do tubo. Uma aliquota de
1,5ml de

solucéo contendo HNO;0,5 mol I'* e etanol 1% viv foi
adicionada na fase rica, facilitando sua introducéo no
sitema nebulizador do ICP OES. Alguns parametros
do procedimento de extracdo foram otimizados pelo
método univariado, usando 15 ml de solucéo analitica
contendo 200 ng I'* de Cu(ll), Zn(ll), Cd(ll) e Ni(ll). As
andlises foram realizadas em duplicatas e cada
replicata permitiu trés leituras por ICP OES. O efeito
de pH sobre a recuperacdo dos analitos é mostrado
na Fig. 1 e o pH selecionado foi 5. A quantidade de
tampao, a concentracdo de PAR e de Triton X114
também foram otimizados, e seus respectivos valores
foram 0,3 ml, 0,6 mmol I' e 0,15% w/v. O método
apresentou boa precisdo, resultando valores de
R.S.D. de 1,3 a 2,6% (n = 9). O método foi aplicado
em amostras de agua potavel e mineral. Foram
observados efeitos de matriz nestas amostras, 0s
quais foram minimizados pelo controle da forca ibnica
nas solucdes padrao e amostra. Esta sendo realizado
um estudo sobre estes efeitos de matriz.
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Fig. 1 - Efeito de pH sobre a extracdo dos analitos.

Conclusodes

A determinacgéo simultanea dos analitos por ICP OES
permitiu reduzir consideravelmente o tempo de
andlise quando comparada com detectores
monoelementares.
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