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Introducéao

Técnicas envolvendo otimizagdo multivariada,
atualmente vém sendo aplicadas em desenvolvimento
de procedimentos analiticos por permitir, dentre
outras vantagens, a otimizagdo simultdnea de todas
as varidveis com menos experimentos e menos
tempo de analise, o que acarreta maior eficiéncia do
processo. O planejamento Box-Behnken é uma
técnica multivariada que ainda é pouco aplicada em
quimica analitica.

Métodos de separacdo e pré-concentracdo vém
sendo empregados na quimica analitica para
possibilitar a eliminacdo dos efeitos de matriz e
diminuicdo dos limites de deteccdo da técnica
utilizada no processo de quantificagdo dos analitos.

A extragcdo em ponto nuvem vem tornando-se uma
alternativa bastante eficiente para separacéo e pré- -
concentragdo de metais em niveis traco em diversas
matrizes™.

Neste trabalho, foi empregado a matriz Box- -
Behnken na otimizag¢&o do sistema de pré- -
concentrac@o de cobre e zinco usando extracdo em
ponto nuvem e determinagdo por espectrometria de
absorcdo atbmica com chama (FAAS). O
procedimento baseia-se na extracdo simultanea dos

Os parametros de mérito do procedimento
desenvolvido estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros de méritos.

Parametros Cu Zn

Limite de detecgéo (ug L™) 0,10 0,15

Limite de quantificacdo (ugL™) | 0,34 0,50
%RSD (10 ug L™ 2.1 2,7

%RSD (50 ug L™) 1.3 15

Fator de enriquecimento 56 52

Faixa dinamica (ug L™) 0,34-220 (0,5-180

O procedimento desenvolvido foi aplicado na

determinacdo de cobre e zinco em amostras
certificadas de agua, folha de soja e farinha de milho.
Obtendo resultados satisfatérios, ndo havendo
nenhuma diferenca significativa entre os resultados
encontrados pelo sistema proposto e os valores
certificados num nivel de confianca de 95%.

metais em meio micelar de octil-fenoxi-polietoxi- Conclusdes |

etanol (Triton %114) apés sua complexacdo usando
1-(2-Piridilazo)-2-naftol (PAN).

Resultados e Discussao

Uma matriz Box-Benhken para trés variaveis (pH,
concentracdo de tampéao e concentracdo do reagente
complexante) foi usada na otimizagdo do
procedimento de extracdo no ponto nuvem. As
respostas avaliadas foram os sinais do cobre e do
zinco.

Os valores 6timos encontrados foram os seguintes:
8,5 (pH), 0,0015mol L* (concentracdo do tamp&o),
2,75 ug L' (concentracdo de PAN). O ponto 6timo
encontrado  pela avaliagdo dos  resultados
experimentais foi caracterizado como um ponto de
maximo localizado dentro da regido experimental.
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A otimizacdo do método empregando planejamento
Box-Behnken possibilitou encontrar de forma rapida e
econdmica as melhores condi¢Bes operacionais para
o sistema de pré-concentragdo por extracdo em
ponto nuvem para determinacdo simultdnea de cobre
e zinco. As caracteristicas analiticas demonstram
que o método pode ser aplicado para determinagéo
desses metais, em quantidades traco, em amostras
de 4gua, folha de soja e farinha de milho.
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