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Introducao |

A &rea marinha proxima dos continentes, como as
praias, tém sido regifes de grandes interesses de
estudos, por se tratarem de pontos de deposicdo de
sedimentos provenientes de diferentes regides,
além de serem facilmente acessiveis a varios seres
vivos'. A partir da areia de praia é possivel analisar
0 aumento ou decréscimo das concentracdes de
metais e de outras substancias depositadas. No
entanto, para uma avaliagdo criteriosa, cuidados
devem ser tomados em todo o procedimento
analitico, desde a amostragem até o uso apropriado
da técnica de andlise. Na espectrometria de
emissdo Optica com plasma indutivamente
acoplado (ICP OES), as condicdes operacionais
devem ser estabelecidas para alcancar resultados
de forma rapida e confiavel. A otimizacdo
multivariada tem sido muito utilizada para o
estabelecimento dos pardmetros operacionais em
espectrometria atémica®. O objetivo deste trabalho
foi otimizar as condicBes operacionais da técnica
ICP OES, através da anélise multivariada, visando
a determinacdo de elementos traco (Fe, Ni, Cu, Zn,
Cd, Mn, Cr e Pb) em areia de praia.

Resultados e Discussao |

Neste trabalho foi utilizado o equipamento Optima
7000 DV (Perkin Elmer) para determinacdo dos
metais. Uma solucdo foi obtida pela digestdo de
aproximadamente 2 g de areia de praia (Guarapari-
ES) com 20,0 mL de agua régia (HCI:3HNOs) a
50% v/v, a 200°C por 2 h. O filtrado foi diluido a um
volume final de 100,00 mL. O planejamento
composto central e a metodologia de superficie de
resposta  foram empregados na  andlise
multivariada, usando as intensidades normalizadas
(), obtidas para a solucdo amostra, como sinal de
resposta. Os parametros instrumentais investigados
foram o fluxo do gas de nebulizacao, o fluxo do gas
auxiliar e a poténcia da radiofreqiiéncia. Este
planejamento resultou em 18 experimentos, sendo
quatro destes, repeticdes do ponto central para
calculos de erros padrbes. Estes experimentos
foram executados aleatoriamente, usando o modo
de visdo radial do equipamento. A tabela 1
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apresenta as variaveis estudadas e

respectivos niveis.

Seus

Tabela 1. Variaveis e seus respectivos niveis
estudados pelo planejamento composto central.

Variavel Nivel
-1,68 -1 0 +1 +1,68
N* (L min'l) 0,33 | 0,50 | 0,75 | 1,00 1,17
A* (L min'l) 0,13 | 0,20 | 0,30 | 0,40 | 0,47
P* (W) 948 | 1050 | 1200 | 1350 | 1452

*N-Fluxo do gas nebulizador; A-Fluxo gas auxiliar; P-Poténcia

As demais condigBes experimentais utilizadas
foram 15 L min™ para o fluxo do gas de plasma, 1,5
mL min? para o fluxo de amostra e 15 mm para
altura de observacéo.

O programa Matlab 7.0 foi utilizado para a
construcdo do modelo, obtendo-se a seguinte
equacdo | = 8,76 — 0,055N — 0,027A + 0,82P —
2,93N* — 0,11A% — 0,059P* — 0,89NA — 0,61NP —
0,66AP. Os termos em negrito foram significativos.

Com o objetivo de se verificar se o modelo
construido era adequado, usou ANOVA. De acordo
com o valor de F¢y (6,96) a um nivel de confianca
de 95%, para a regressao, verificou-se que este era
maior que o tabelado. O coeficiente de correlagdo
(R ajustado obtido pelo planejamento composto
central foi de 0,86, ou seja 86% da variacdo ao
redor da média pode ser explicado por este modelo.

Conclusodes

A partir da andlise multivariada foi possivel
estabelecer que as condi¢bes 6timas para o fluxo
de gas nebulizador e poténcia sdo 0,69 L min™ e
1176 W, respectivamente. Estudos semelhantes
estdo sendo realizados para visdo axial.
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