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Introducéao

A incorporacé@o de ions de niquel (I) derivados do
complexo [Ni(en);S0,.2H,0] (en = etilenodiamina) e
sua posterior redugdo em filme polimérico derivado do
mondémero N-(4-carboxibenzil)-pirrol s&o objeto de
estudo para aplicacéo na hidrogenacéo
eletrocatalitica de cicloexanona e outros substratos
organicos[1l]. A andlise e caracterizagdo dos
compostos formados é feita por cromatografia a gas
(GC- gas chromatography) com detector de ioni-
zacgdo por chama (FID-flame ionization detector).

A microextracéo em fase sélida (SPME-solid phase
microextraction) tem como vantagem inicial a reducéo
do consumo de reagentes de alta pureza e das
operacdes dispendiosas associadas a extracdo em
fase liquida[2]. No método SPME, além do tipo de
fibra utilizada, os fatores que afetam a extracdo sé&o:
tempo e temperatura de extracdo, tempo e
temperatura de dessor¢do, concentracdo de sal
(efeito salt out), pH e agitac&o[3].

O objetivo deste estudo foi a otimizacdo das
condicdes de extracdo por SPME e andlise por GC-
FID dos compostos formados na hidrogenacao
eletrocatalitica, utilizando-se planejamento fatorial
(PF) e planejamento composto central (CCD-central
composite design).

Um PF completo do experimento permite a andlise
simultdnea do efeito de cada fator e de suas
interacbes, e determina, por exemplo, quais dos
fatores estudados sdo significativos para a resposta
desejada, analisando dois niveis de cada fator. Ja um
CCD consiste de um PF completo, um planejamento
estrela e replicatas do ponto central, e gera uma
superficie de resposta que possibilita identificar o
ponto 6timo do sistema [4].

Resultados e Discussao

No procedimento proposto, uma solucdo aquosa de
cicloexanol e cicloexanona de concentragao
4,0 mmol.L'* de ambos os reagentes foi transferida
para um frasco de vidro de 22 mL lacrado com septos
de Teflon. A extracdo foi feita com uma fibra de
PDMS 100mm, de acordo com o especificado no
planejamento fatorial 2 completo, com 5 repeticdes
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no ponto central. A resposta analisada foi a
intensidade dos picos obtidos.

Os fatores foram analisados em trés niveis
(minimo, ponto central e maximo): tempo de imer-séo
da fibra, 2, 16 ou 30 min; temperatura da amos-tra
(ta), 25, 45 ou 65 °C; e tempo de dessorcéo (td), 30,
60 ou 90 s. Os resultados, calculados nas planilhas
de Tedfilo [5], indicam que o tempo de ex-tragdo ndo
afeta significativamente a resposta, mas que a
temperatura da amostra, o tempo de dessor-¢éo e
algumas interagfes sé&o relevantes no estudo.

Em seguida, elaborou-se um CCD para os fatores
significativos, com cinco niveis cada um, a saber: ta
45, 55, 80, 105 ou 115 °C (valores aproximados); e td
18, 30, 60, 90 e 102 s. O tempo de imersdao foi fixado
em 5 min. Nesta segunda analise de PF, o Unico
efeito significativo foi o efeito negativo da interacéo
entre os dois fatores. Isso significa utilizar altas
temperaturas e minimo tempo de dessor¢do, ou vice-
versa, tendéncia que se confirmou no estudo do PCC,
cuja resposta foi um modelo quadratico ajustado. A
superficie de resposta reforca as conclusbes
anteriores, mas ndo fornece um valor 6timo absoluto.
Pode-se escolher dela uma regido onde os resultados
sdo melhores. Da andlise do gréafico concluiu-se que
os melhores valores para as condicdes de analise
sdo 102s de dessorcao e temperatura da amostra em
45°C.,

Conclusodes |

Os planejamentos utilizados apontam que o tempo de
imerséo da fibra na amostra néo é relevante dentro da
faixa estudada, e que os valores 6timos de
temperatura da extracdo e tempo de dessorcéo séo,
respectivamente, 45°C e 102s.
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