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Determinacdo das condicdes da microextracao liquido-liquido dispersiva de Co, Cr, Cu, Ni e
Pb para quantificagdo simultanea por Fluorescéncia de Raios-X de Energia Dispersiva.

Ohana Nadine de Almeida*,
Luzardo®, Fabio Alan Carqueija Amorim?

1. Mestranda em Quimica - UESC *ohana_1992@hotmail.com
2. Graduanda em Quimica, iniciacéo cientifica FAPESB - UESC

Julia Carneiro Romero?, Sheylla Myrelle da Silva Queiroz?,

Francisco H. Martinez

3. Professor do Depto.de Ciéncias Exatas e Tecnolégicas (DCET) Universidade Estadual de Santa Cruz, Ilhéus/BA

Palavras Chave: DLLME, FRXED, pré-concentracéo.

Introducéo

Muitos metais tém fungfes vitais no organismo de seres
humanos, quando em excesso passa a ser prejudicial a
salde, e outros metais ndo possuem fungdo alguma como
o Ni e Pb. E muito importante a determinacdo destes. A
microextragao liquido-liquido dispersiva (DLLME) baseia-
se na inje¢cdo de uma mistura terndria de solventes
extrator, dispersor e complexante na amostra™que permite
pré-concentrar elementos sendo possivel quantificar estes
por técnicas que possuem limites de quantificacao altos. A
fluorescéncia de raios-x de energia dispersiva (FRXED) é
uma técnica pouco utilizada para analise de elementos
traco deV|d0 principalmente, ao seu alto limite de
detecgao[ I3 Este trabalho apresenta uma metodologia de
pre- concentragao DLLME, para quantificacdo simultanea
de Co, Cr, Cu, Ni e Pb por FRXED.

Resultados e Discussao

Para o desenvolvimento da metodologla fez-se necessario
um planejamento fatorial 2° para verificar a significaAncia
das variaveis como pH, volume dos solventes extrator e
dispersor nos niveis 5,5 e 8,5; 20 e 60 uL e 0,5 e 1,5 mL
respectivamente com 5 mL de amostra, 1mL de tampéo,
metanol (solvente dispersor) e tricloroetileno (solvente
extrator). Com o0 auxiio do pacote estatistico
STATGRAPHICS.PLUS V.5.1, em que resultou a nédo
significancia das varidveis para determinagcdo de cromo e
cobalto, para niquel e cobre, a variavel significativa foi o
solvente extrator com favorecimento ao nivel alto. As
variaveis significativas para Pb foram o pH e o solvente
extrator ambos ao nivel alto como mostra a tabela 1.
Tabela 1. SignificAncia das variaveis.

Cr Co Ni Cu Pb
N N B3(+0,697) B3 (+0,510) Eé Eigg;gg

N: Nao ha variavel significativa; Bl:pH; B3:Solvente
extrator; (+) nivel das significancias.

Sendo assim deve-se otimizar univariadamente o solvente
extrator fixando o pH em 8,5 e e 0 solvente dispersor em
0,5 mL. A partir dos valores da curva de otimizacdo
univariada, foi obtido um modelo de regresséo néo linear
para cada metal com o pacote estatistico Curve Expert
Professional (Tabela 2), e definido o valor do volume do
solvente extrator em que apresentava 0 maximo de
contagens por segundo.

Tabela 2: Equacdo do modelo de regresséo ndo linear

Y equivale ao volume de solvente dispersor em uL. Os
extremos foram calculados mediante derivacdo e
determinados o volume de solvente extrator que promove
a resposta analitica (cps) maxima para cada metal (Tabela
3).

Tabela 3: Volume de solvente extrator otimizado.

Volume de méaximo (uL)

Cr 69,70
Co 52,16
Ni 58,01
Cu 58,17
Pb 63,02

Média geométrica 59,93

Metal Equacéao
Cr —4,633.10F + 1.207 10°x

¥ T 1+ (-6394.10%) + 5143, 10%2
Co —2,203.107 + 4,414.10°x

}:‘ =

1+ (-1,038.105x) + 2,084, 10% x?

NI v=5640 + 3,001,10 tcos(3142.10 " x + B 8821071
Cu y=3186+ 3,324.10 ' cos(3,142.10"*x 4+ 8,882.107%%)
Pb v=27201 £ 347210 Y eos(1 10010 £ T =1.2107)

Para assumir um volume de compromisso para todos os
elementos, foi feito a média geométrica e definido que o
melhor volume de solvente extrator para a determinacao
destes cinco metais nesta metodologia é de 60 L.

Grafico 1: Curvas de callbragao de cada elemento.
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Tendo como fator de pré-concentracéo para Co, Cr, Cu, Ni
e Pb de 58, 158, 90, 69 e 78 com limites de deteccéo de
1,52; 0,53; 0,62; 2,85 e 1,16 pg L* respectivamente.

Conclusdes
A metodologia de microextracdo liquido-liquido dispersiva
é eficiente para a determinacédo de Co, Cr, Cu, Ni e Pb por
FRXED.
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