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Introducao |

Técnicas de enriguecimento baseadas em
precipitacdo direta s&8o caracterizadas pela
formagdo de compostos insol(veis para extrair 0s
componentes de uma solugdo. Apos a formacao da
substancia insoluvel, pequenas quantidades de um
solvente sdo adicionadas. Entdo, promove-se a
dissolucéo e posterior detecgcdo dos componentes.
Neste trabalho, propde-se um método de pré-
concentracdo baseado na precipitacdo dos ions
Ni(I) com o reagente complexante o 2-(5-
bromotiazolilazo)-4-clorofenol (Br-TACI). As
variaveis que influenciam o sistema foram
otimizadas utilizando-se Metodologia de Superficie
de Resposta.

Resultados e Discussao

A sintese do reagente Br-TACI, envolveu a etapa de
diazotacdo do 2-amino-5-bromotiazol com NaNO, e
posterior acoplamento do sal de diazénio formado,
com o 4-clorofenol.> O produto foi caracterizado por
determinacdo do ponto de fusdo, testes de
solubilidade e espectros no infravermelho e visivel.
O ponto de fusdo obtido para o Br-TACI foi igual a
148,0 - 148,2°C, esse reagente é solavel em etanol
P.A. e diclorometano P. A.. A estrutura do Br-TACI é
mostrada na Figura 1.
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Figura 1. Estrutura do Br-TACI

O procedimento de pré-concentracdo consistiu da
adicdo de 200 pL do reagente Br-TACIl a 0,2 %
(m/v) a uma solucdo tamponada contendo até
100,00 ng L* de fons Ni(ll). Adicionou,se, entdo,
500 pL da solugdo de KCI 2,0 mol L™. O sistema foi
resfriado em banho de gelo e centrifugado por 20
minutos. Ap6s a centrifugacdo, retirou-se o
sobrenadante. O precipitado foi dissolvido com uma
solugcdo de HNO; 7,0 mol L™. A deteccéo de fons
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Ni(ll) foi feita por espectrometria de absorgéo
atdmica com chama (FAAS).

Para a otimizacdo do método de pré-concentracéo
foi aplicada a Metodolozgia de Superficie de
Resposta Matriz Doehlert.” Os fatores estudados
foram: pH e tempo de banho de gelo. Utilizou-se o
sinal analitico — absorvancia como a resposta
dependente na avaliagdo do sistema.

De acordo com a Figura 2, o sinal para ions Ni(ll) é
maximo nos pontos pH 6,0 e tempo de banho de
gelo 44 minutos. Os limites de deteccdo e
guantificacdo obtidos foram 2,1 e 7,1 pg L
respectivamente. O fator de pré-concentracao,
calculado como a razdo entre as inclinacdes das
curvas analiticas obtidas com e sem o sistema de
precipitacdo foi de 18 vezes. O método foi aplicado
a determinacéo de niquel em aguas naturais.
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Figura 2. Superficie resposta da absorvancia do niquel
em func¢édo do pH e do tempo no banho de gelo.

Conclusbes

A Metodologia de Superficie de Resposta permitiu
uma otimizagdo rapida e simples das variaveis
envolvidas no sistema. A metodologia de
precipitacdo aplicada na pré-concentragcao de ions
niquel(ll) é simples, rapida e de baixo custo.
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