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Introducéao

A determinagdo direta de tracos de metais em
aguas, a depender da amostra, pode apresentar
certas dificuldades devido aos baixos niveis de
concentracdo dos analitos e aos efeitos da matriz.
Uma etapa de pré-concentragdo torna-se entdo
necessaria quando a concentracdo do metal na
amostra esta abaixo ou proximo do limite de
deteccdo da técnica usada na quantificacdo desse
elemento.

Neste trabalho, foi realizada a otimizacéo
multiresposta de um procedimento para pré-
concentracdo de cobre, cadmio e chumbo usando
extragdo em ponto nuvem' e determinacdo por
espectrometria de absorcdo atdmica com chama
(FAAS). O procedimento baseia-se na extracdo
simultdnea dos metais em meio micelar de octil-
fenoxi-polietoxi-etanol  (Triton X-114) apdés sua
complexacdo usando 2-(bromo-2-piridilazo)-5-dietil-
amino-fenol (Br-PADAP).

Resultados e Discussao

Uma matriz Box-Behnken para trés variaveis (pH,
concentracdo de tampéo e tempo de centrifugacéo)
foi usada na otimizacéo do procedimento de extracédo
no ponto nuvem. As respostas avaliadas foram os
sinais do cobre, do cAdmio e do chumbo.

Para realizar a otimizacdo multiresposta do
processo de extracdo simultinea dos trés metais no
ponto nuvem foi utilizada uma ferramenta mateméatico-
estatistica desenvolvida por Derringer? que se baseia
no emprego de uma funcéo de desejabilidade. Esta
funcdo permitiu combinar em uma Unica resposta (a
desejabilidade global) os trés sinais particulares de
cada analito estudado.

A desejabilidade global pode variar de 0 a 1. Desta
forma, quanto mais préximo de 1 for o valor obtido,
mais préximo estardo os valores 6timos relacionados
a cada resposta individual. O ponto 6timo encontrado
pela avaliacdo dos resultados experimentais foi
caracterizado como um ponto de maximo e possui
um valor de 0,9628 para a desejabilidade global
mostrando que a extracdo maxima dos analitos pode
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ser realizada simultaneamente sem nenhuma perda
significativa. Os valores 6timos encontrados foram o0s
seguintes: 8,1 (pH), 0,0155 moL L'(concentracéo do
tampdao) e 12 min (tempo de centrifugacao).

Os parametros de mérito do procedimento
desenvolvido séo apresentados na Tabela 1

Tabela 1. Parametros de méritos.

Parédmetros Cu Cd Pb
Limite de deteccao (ug L™) 1,3 0,2 2.3
Limite de quantificacdo (ugL™) | 4,3 07 8,3
%RSD(5 pg L™ 21 1,7 44
%RSD(10 pg L™ 1,8 1,5 15
Fator de enriquecimento 30,7 22,2 26,6

O procedimento desenvolvido foi aplicado na
determinacdo de cobre, cadmio e chumbo em
amostras de aguas (agoa e mar). Para avaliar a sua
exatiddo, testes de adicdo de padrédo e célculos de
recuperacdo foram realizados nas amostras
analisadas apresentando recuperacdes satisfatérias
em relacao aos analitos estudados.

Conclusdes |

A utilizacdo conjunta de matriz Box-Behnken e
funcdo de desejabilidade como ferramentas
estatisticas permitiram a otimizacdo da extragdo
simultdnea de cobre, cddmio e chumbo no ponto
nuvem em amostras de aguas com caracteristicas
analiticas suficientes para determinacdo desses
metais em quantidades traco.
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