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Introducéao

A insercdo da quantificacdo de espécies metélicas
em baixas concentra¢des no controle de qualidade de
processos industriais e/ou biomédicos impulsionou o
desenvolvimento de métodos analiticos com etapas
de pré-concentracdo. A extragdo por ponto nuvem
configura-se um sistema de pré-concentracao liquido-
liguido o qual faz uso de surfactantes substituindo
assim o uso de solventes organicos. A determinacéo
de niquel faz-se necesséria ja que possui importantes
funcdes no organismo humano, como cofator de
varias enzimas e em excesso pode causar Sérios
prejuizos como as dermatites de contato e até o
cancer ™. Assim, a proposta do trabalho é o
desenvolvimento de um método de pré-concentracéo
de niquel por ponto nuvem com determinacdo por
espectrometria de absor¢cdo atdbmica em forno de
grafite (GF AAS) empregando planejamento fatorial e
matriz de Doehlert na etapa de otimizagdo do
método, a fim de melhorar o desempenho analitico
com menor nimero de experimentos se comparado
com otimizac¢&o univariada além de obter informacgfes
inerentes a interacdo entre as variaveis.

Resultados e Discussao

A extracdo e conseqiiente pré-concentracdo de Ni**
por ponto nuvem foi realizada a partir de 9 mL de
solucdo de Ni* 6,67 ng L™ e quantidades apropriadas
de tampdo, dietilditiocarbamato de sédio (DDTC) e
surfactante triton X114 a fim de conferir 12 mL em
um tubo de ensaio. Para extracdo do ponto nuvem
esta mistura permaneceu por 15 min em banho maria
e em seguida submetida a centrifugacédo por 15 min.
Apéds estas etapas o tubo de ensaio foi resfriado em
banho de gelo e o sobrenadande removido. A fase
rica foi seca em fluxo de N, e redissolvida 200 nL de
HNO; 1,5 mol L' Desta solucdo 10 ni foram
introduzidos no GFAAS e operado de acordo com o
manual do aparelho. Os fatores considerados
importantes na formagdo do ponto nuvem de niquel
em meio micelar foram investigados por meio de um
planejamento fatorial fracionario 2> sendo estes
fatores, concentracdo de tampéo (0,01 a 0,10 mol

LY, pH (8,75 a 5,75), concentracdo do surfactante
[0,07 a 0,12 % (vA)], temperatura de formagdo do
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ponto nuvem (30 a 60 °C) e concentracdo de
complexante (0,001 a 0,01 mol L?). Este estudo
indicou que a variavel temperatura nédo influencia no
sistema, logo foi fixada no menor nivel, 30°C. Ja a
interacdo entre as varidveis concentracdo de
surfactante e concentracdo de complexante
demonstrou importancia ao sistema bem como a
interacdo entre pH e concentracdo de tampdo. Desta
forma, duas matrizes de Doehlert foram realizadas, a
primeira para a interagdo de maior importancia,
concentragcdo de surfactante e concentracdo de
complexante e a segunda para pH e concentracdo de
tampao, a fim de obter condi¢cdes 6timas andlise. A
partir desta investigacdo as condi¢bes otimizadas
para extracdo do ponto nuvem foram: concentragéo
de surfactante
0,11% (v/v), concentracéo de tamp&o 0,08 mol L, pH
igual a 4,75 e concentracdo de complexante 0,018
mol L*. Empregou-se também matriz de Doehlert
para a otimizacdo do programa de aquecimento do
forno de grafite, obtendo as seguintes condi¢des
6timas: temperatura de pirdlise em 900°C, tempo de
pirélise 10 s e temperatura de atomizagdo de 2000°C.
As etapas futuras compreendem na realizacdo da
curva analitica e obtengdo das figuras de mérito, bem
como a avaliacdo da exatiddo do método. Além
disso, pretende-se investigar os niveis de Ni* em
amostras de interesse alimenticio.

Conclusodes |

O método demonstrou-se eficiente na pré-
concentragdo de Ni* apresentando um ganho de sinal
igual a 13 vezes. O planejamento fatorial foi uma
ferramenta essencial para a otimizagdo das variaveis
guimicas, bem como o programa de aquecimento do
forno de grafite.
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