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Extracédo sequencial no ponto nuvem para determinacdes multielementares
por Espectrometria de massas com fonte de plasma (ICP-MS).
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Introducéo

O procedimento de extragdo no ponto nuvem,
baseado na incorporacdo dos elementos em solugéo
na micela produzida por um surfactante, fora descrito
anteriormente para separacdo e concentracdo™* A
abrangéncia dsse processo foi aumentada quando
realizado em sequéncia. Trata-se da separagdo com
surfactante de diferentes complexos formados nas
solugbes da amostra. A solugdo inicial das amostras
em pH éacido, recebeu 0,0 dietilditiofosfato de amonio
(DDTP) formando complexos com As, Cu, Pb, Cd, os
quais foram incorporados na micela produzida com
Triton X114 quando atingiu-se a concentragcao
micelar critica. Apds separacdo da micela, o pH da
solucéo residual foi ajustado entre 4 e 6, e 0 agente
quelante 4(2-piridilazo resorcinol) (PAR) misturado
com o surfactante foi adicionado. Efetuaram-se os
procedimentos para atingir o ponto nuvem e uma
segunda micela foi separada contendo Co, Ni, Cr, Ti,
V, Zn. A solucdo residual foi analisada de forma a
calcular as  percentagens de recuperacdo
apresentadas na Tabela 1. As micelas foram
digeridas com HNO; e H,0, e analisadas
individualmente por espectrometria de massas com
fonte de plasma ICP-MS. Com isso, pretende-se
facilitar a sua introdugdo das solugbes no ICP-MS
pela reducdo o teor de G4 €, assim, determinar a
eficiéncia de extracdo dos elementos. A eficiéncia de
extracdo dos elementos foi variavel e, por isto
requereu quantificacdo pelo método das adi¢cBes de
padrdo. Os fatores de concentragdo foram maiores
que 20, o que permitiu a determinacdo de elementos
em baixas concentraces em amostras de aguas e
extratos de sedimentos.

Resultados e Discussao

A extragcdo no ponto nuvem foi efetuada na solugdo
resultante da solubilizagdo parcial de 2 g de
sedimentos em 50 ml de HCl 1 mol L' e em
amostras de aguas de rio. Para evitar contaminacdes
foram efetuados processos de purificagdo ch agua,
reagentes (DDTP, PAR e Triton X114), 4cidos. H,0,
foi de qualidade suprapur. As percentagens de
recuperacdo nas solucdes extraida com DDTP e PAR
sdo apresentadas na Tabela 1. A sequéncia da
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extracdo foi definida em funcdo de priorizar os
elementos em baixas concentra¢gdes, no caso As, Pb
e Cd com DDTP. O As apresentou excelente
recuperacdo nos extratos de sedimentos e nao foi
significativa a interferéncia do “ArCl", o que indica a
vantagem da extragdo em ponto nuvem para
determinacdo desse elemento por ICP-MS. As
recuperacbes foram varidveis, pelo que a
quantificacdo foi efetuada pelo método das adicBes
de padrdo. A seletividade foi estabelecida analisando
solucdo de controle de qualidade multi-elementar
QCs-21 (High Purity Standards) na concentracdo de
5 ng L' A precisdo dos resultados foi caracterizada
por RSD<0,5%

Tabela 1. Percentagem de recuperacgdo utilizando
extracdo sequencial em ponto nuvem dos complexos
com DDTP e PAR em extratos de sedimentos.
Indica-se o teor na solucéo residual.

DDTP PAR Residual
As 100 0 0
Cu 77,4 21,1 1,6
Pb 70,8 26,1 3,1
Cd 96,1 2,5 1,4
Co 0,0 100,0 0,0
Ni 0,0 100,0 0,0
Cr 0,8 99,2 0,0
Ti 3,7 95,7 0,6
V 2,2 95,2 2,6
Zn 2,6 96,3 1,1

Conclusdes

O procedimento de extragdo no ponto nuvem
realizado em seqiiéncia permitiu determinar um
ndmero maior de elementos nas amostras e, a pré-
concentracdo (f>20) dos elementos nas amostras de
agua e extratos de sedimentos.
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