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Introducao |

O sal trissédico do acido 1,8-dihidréxi-2-(4-
sulfofenilazol)-3,6-naftalenodisulfénico (SPADNS) é
um reagente complexante, solivel em &gua e
utiizado na determinacdo espectrofotométrica de
um numero significativo de metais’. Além disso, o
SPADNS adsorve em diferentes fases soélidas, tais
como a resina Amberlite® A-26 e IRA 402°. No
presente trabalho a resina de troca anibnica
Amberlite® IRA 402, modificada com o SPADNS, foi
usada como fase soélida, acoplado a andlise por
injecdo em fluxo, com o objetivo de otimizacao e
desenvolvimento de um método analitico para
determinacdo espectrofotométrica de ions niquel
(). Utilizou-se o planejamento fatorial para analise
dos principais fatores que influenciam a resposta
esperada pelo sistema em estudo.

Resultados e Discussao |

O sistema em fluxo utilizado estd4 apresentado na
Figura 1.

—— =

L L/ T de—HoO

2
pege T

PR K BRS §1 o

¥ n—‘—"oms\ °

R

Figura 1. Esquema do sistema em fluxo para pré-
concentracao de ions Ni(ll). A: amostra; T: tampao;
E: eluente (HNO3); R: reagente (SPADNS + tampao
pH 7,5 TRIS); Col: coluna preenchida com IRA 402
modificada com SPADNS; D: detector; W: descarte.

Utilizou-se para  deteccao do complexo
Ni(Il)/SPADNS um espectrofotbmetro Shimadzu
2450 equipado com cubeta de fluxo com caminho
optico de 1 cm e ajustado em 580 nm, comprimento
de onda de maxima absorgao do complexo. A resina
IRA 402 foi modificada através do contato, durante
90 minutos, com solucdo de SPADNS 4.10”° mol L
em pH 11. Por meio de um planejamento fatorial 2*
completo, com trés repeticbes no ponto central, foi
feita a andlise das respostas (absorbancia) do
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sistema em relacdo ao valor de pH, tempo de pré-
concentracdo, vazao da amostra e concentracdo do
eluente. A Tabela 1 apresenta os parametros
considerados no planejamento fatorial.

Tabela 1. Paradmetros avaliados do sistema de
andlise por injegao em fluxo.
Parametro Nivel (-) Nivel (0) Nivel (+)
pH 7,0 7,5 9,0
Tempo de
pré-concentragao, s 30 60 90
Vaz&o da amostra, mL min™ 2,0 4.4 6,4
Eluente (HNOg). mol L™ 0,01 0,05 0,1

Para a realiza¢do do planejamento fatorial utilizou-se
a planilha de Tedfilo e colaboradores? e os principais
resultados obtidos foram: (1) a partir dos valores dos
efeitos principais pode-se verificar que as variaveis 1
(pH) e 4 (concentracao de eluente) apresentam um
efeito positivo significativo; (2) pelos calculos dos
efeitos secundarios nota-se que o efeito de
interacdo entre as variaveis 3 (vazao da amostra) e
4 (concentracdo do eluente) apresenta um valor
significativo e positivo, indicando que estas varidveis
ndo podem ser interpretadas separadamente, ou
seja, ambas variaveis influenciam significativamente
a resposta monitorada. Portanto, se o objetivo é
maximizar esta resposta, as condigdes escolhidas
deveriam corresponder a um maior valor das
varidveis 3 e 4.

Conclusoes |

A partir dos resultados obtidos utilizando-se o
planejamento fatorial foi possivel analisar os
principais fatores que influenciam a resposta do
sistema em estudo (absorbancia) e indicar possiveis
caminhos para otimizar experimentos futuros.
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