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Introducao

Em regibes de agado antropogénica, o
monitoramento de sedimentos tem-se mostrado
uma importante medida para a avaliagdo do grau de
contaminagdo, ja que a maioria dos agentes
contaminadores, quando langados na agua do mar,
rapidamente associa-se a material particulado
marinho e sao incorporados nos sedimentos. O
propésito deste trabalho é obter um método simples
e econdmico, para analise de poluentes.

Resultados e Discussao

Foram realizados trés planejamentos fatoriais
com trés varidveis e dois niveis-2° (Tab.1) para
digestao acida de amostras de sedimento, visando a
determinacao de metais (Al, Fe, Mn,Cr, Ni, V, Cu, Zn
e Pb), usando-se microondas em frasco fechado'.
As variaveis ou fatores utilizados foram: mistura
acida (HF, HCI e HNO; ), tempo de digestdo e
poténcia maxima empregada no microondas. A
resposta de cada experimento foi definida como a
média das recuperagdes de todos os elementos nos
dois materiais de referéncia certificados utilizados:
MESS-3 (NRCC) e SRM 1645 (NIST), onde a
concentracdo foi determinada por ICP-OES:
Resposta, % = 1/18_[Rai Bess + RFe Bess + Ruin Bess + Rv Bess + Ani
Bess +_RcuBess + RcrBess +Rzn Bess + R pb Bess + Raines + Rre nBs +
Run nes + Rv Bess + Anines + Rou nes + Rcrnss + Rzanes + R po NBs
Os resultados obtidos estdo na Tabela 1 e foram
interpretados através da andlise da variancia
(ANOVA) e do grafico de Pareto (Fig. 1). As
recuperagdes referentes a média (n = 10) do
experimento (mistura acida: 2 mLHNO; +6 mL HCI,
P=600W e T= 40 min) do material de referéncia
certificado MESS-3 variaram de 50,06 + 0,16% para
0 Ala 97,96 + 1,48% para o Cu.

Tabela 1. Resultados do 1°, 2° e 3° planejamentos
fatoriais, para estudar a digestdo da amostras de
sedimento, respectivamente:

67,4+1,7
66,3+ 0,6
68,8+ 0,4
66,7+ 0,1
68,9+0,2
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Fator - (+)
1-Acido/Mistura 4mL HNO3+4 mL HCI 2mL HNO3+6 mL HCI
2-Poténcia( W) 600 890
3-Tempo/dig.( min) 30 40

Ensaio 1 2 3 Resposta
(%)

- 67,6 £0,9
+ - - 68,4+ 1,6
67,4+1,7
69,2+24
68,8 £ 0,4
74,418
68,9 £0,2
75,0+£1,5
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+
+
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Fator (-) (+)
1-Acido/Mistura 2mLHNO3+6 mL HCI 2mLHNO3+6 mL HCI+2mL
HF

2-Poténcia( W) 600 890
3-Tempo/dig.( min) 30 40

Ensaio 1 2 3 Resposta
(%)
- 68,4+ 1,6
69,9 £2,3
69,2+24
70,5+2,3
744+18
748+1,6
75,015
76,7 £0,5

+ +

+
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+
8 + +

+ 4+ + +

Fator (-) +)
1-Acido/Mistura 4mL HNO3 + 4 mL HCI 8 mL HNO;3
2-Poténcia( W) 600 890
3-Tempo/dig.( min) 30 40
Ensaio 1 2 3 Resposta
(%)
1 - - - 65,7+1,2
2 + - - 67,6 £0,9
3 - + - 65,8+0,7
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*média de duas réplicas
Figura 1- Grafico de Pareto dos efeitos principais e
interacdes obtidos do 1°, 2° e 3° planejamentos,

*

nte” :

*softwére Statiética 6.0-a Iinhé”vertical mostra a signikf'it‘:éncia
estatistica do efeito com 95% de confianga

Conclusoes

A metodologia determinada neste trabalho através
da andlise dos trés planejamentos foi: mistura acida
2 mL HNO3, + 6 mL HCI para 250 mg de amostra de
sedimento, um tempo total de digestdo de 40
minutos e uma poténcia de 600W.
'Berttinelli, M; Beone, G. M.;. Spezia, S; Baffi, C.Anal.
Chim. Acta, 2000, 424, 289.
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