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Introducao

O desenvolvimento de novos métodos e
diferentes técnicas para a determinacdo de metais
traco tem sido um dos principais objetivos da
quimica analitica atual. Tal busca tem como
premissas principais a simplicidade metodoldgica, a
sensibilidade e a seletividade. O estudo de técnicas
complementares visa, além da concentracdo de
elementos de interesse, a separacdo desde o0s
interferentes da matriz.

Dentre as diversas matrizes de alta complexidade
analitica destacam-se as matrizes salinas, cuja
presenca de sais dissolvidos dificulta a
determinacdo de analitos com exatiddo e preciséo.
Dependendo da forma quimica como ocorrem ou de
sua concentracdo, alguns metais traco podem
apresentar-se na natureza como elemento essencial
ou téxico, como € o caso do niquel.

Neste trabalho, desenvolveu-se um método para
pré-concentragdo de niquel em aguas salinas por
microextragao liquido-liquido dispersiva e
determinacdo por espectrometria de absorcdo
atbmica com chama (FAAS).

Resultados e Discussao

O procedimento de otimizagcdo foi realizado
utilizando-se agua de mar purificada. A agua de mar
foi purificada usando-se o PAN (1-(2-piridilazo)2-
naftol) 0,05% (m/v) e carvdo ativo para extrair os
metais.

Foi utilizado um planejamento de misturas com
restricbes para otimizacao da mistura do volume dos
reagentes responsaveis pela extracdo do niquel
(tetracloreto de carbono como extrator, alcool etilico
como dispersante e solugdo alcodlica do
complexante 5-Br-PADAP (2-(5-bromo-2-
piridilazo)5-dietilaminofenol)  0,05% (m/v). As
restricbes estabelecidas foram entre 50 e 350
microlitros para o volume de CCl,; e da solu¢éo do
complexante e 1,7 a 2,0 mL do dispersante.

O ajuste de um modelo matematico quadrético
mostrou ndo haver falta de ajuste. Os volumes
6timos encontrados foram o0s seguintes: 200
microlitros de CCl, e também do complexante e 1,0
mL do dispersante.
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Curvas analiticas foram feitas em diferentes
salinidades (0, 2, 4, 6 e 8% em relacdo ao NaCl). Foi
observado que o aumento da salinidade da matriz
causa diminuicdo do coeficiente angular das curvas
analiticas, indicando que o método de adi¢cdo de
padrdo deve ser usado para quantificacdo do Ni**
devido ao efeito de matriz.

O método desenvolvido apresentou limite de
deteccdo de 6,3 pg L' e sera utlizado na
determinacé@o desse metal em aguas salinas obtidas
da producéo de petréleo.
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Figura 1 — Superficie de resposta quadratica para
otimizacdo das proporcgdes dos agentes extratores.

Conclusodes

O uso de planejamento de misturas com
restricbes permitiu a otimizacdo rapida e eficiente
das propor¢bes das solugdes responsaveis pela
extracdo de niquel em matrizes salinas. O método
tem potencialidades para ser aplicado em amostras
de 4guas salinas produzidas durante a extracdo de
petroleo em plataformas off-shore.
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