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Application of Cloud Point Extraction for Determination of Cadmium and
Nickel in Water through Ditiocarbamate Complexes

Abstract: This paper reports an environmentally friendly analytical technique by extraction and
pre-concentration of metal ions in cloud point for increased sensitivity and replacement of
toxic solvents. The cloud point extraction (CPE) proved to be an easy, cheap, efficient and safe
method for pre-concentrate trace metals. Cadmium and nickel were extracted simultaneously
using complexes of dithiocarbamate in acidic medium, and quantitatively extracted with
surfactant Triton X-114 and determined by atomic absorption spectrophotometry (AAS). Under
optimal conditions, the limits of quantification (LQ) were 4,92 pg L™ for Cd and 17,4 ug L™ for
Ni. The proposed method was applied to the quantification of cadmium and nickel in water
sample, with satisfactory results.

Keywords: Cloud point extraction; Trace metals; Dithiocarbamate complexes.

Resumo

O presente artigo relata o desenvolvimento de um método analitico para quantificagao dos
ions metalicos Cd e Ni utilizando pré-concentragdo em ponto nuvem. A extragdo em ponto
nuvem (EPN) provou ser um método eficiente, barato e seguro para pré-concentragdo de
metais traco em matrizes aquosas. Cadmio e niquel foram extraidos simultaneamente usando
complexos de ditiocarbamato, em meio acido, e quantitativamente extraido com o auxilio do
surfactante Triton X-114 e determinado por espectrofotometria de absor¢do atémica de
chama (EAA). Em condicdes ideais, os limites de quantificagdo (LQ) foram 4,92 pg L™ e 17,4 pg
L™ para Cd e Ni, respectivamente. O método foi aplicado para a quantificacdo de cadmio e
niquel na amostra de agua, com resultados satisfatérios quanto aos niveis de recuperagao.
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1. Introdugao

Os reservatérios naturais tém sido
depositarios de uma grande variedade de
subprodutos, provenientes da atividade
antrépica. A poluigcdo das aguas naturais por
metais pesados é uma grande preocupacao,
devido aos seus efeitos potencialmente
téxicos sobre a vida dos seres vivos." Segundo
Venezuela,” os  metais podem  ser

classificados em trés categorias de acordo
com sua toxicidade: Al, Co, Cu, Mn, Mo, Se, V,
Zn e Sn sdao micronutrientes de baixa
toxicidade, porém quando elevadas suas
concentragdes passam a ser prejudiciais; As,
Be, Cr e Ni sdo metais que representam certa
probabilidade de risco ao cancer; Pb, Cd, Hg e
Ta sdo metais que ndo se enquadram nos
grupos anteriores, apresentando um carater

téxico significativo. Devido a natureza
complexa das matrizes ambientais e dos
niveis de concentragao geralmente
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encontrados destes metais (ug L™), torna-se
imprescindivel o desenvolvimento de
metodologias analiticas que possibilitem sua
determinagdo, constituindo um dos maiores
desafios para a quimica analitica.

O cddmium (Cd) é conhecido por causar
sérios danos a diversos drgaos, como os rins,
figado e pulmdes. O niquel (Ni) é um
componente metdlico presente na enzima
urease e, como tal, é considerado essencial
para as plantas e alguns animais domésticos.
Uma maior atencdo tem sido dada a
toxicidade do Ni em baixas concentracdes,
devido ao fato de que ele pode causar
algumas reacbes alérgicas e que alguns de
seus composos podem ser carcinogénicos.’

Considerando a necessidade da
guantificacdo de metais em niveis de partes
por milhdo a partes por bilhdo, e em alguns
casos concentragbes ainda menores, as
técnicas analiticas mais indicadas sdo a
espectrometria de massa com plasma
indutivamente acoplado (ICP-MS),* assim
como a espectrometria de emissdo O&ptica
com plasma indutivamente acoplado (ICP-
OES).> Entretanto, ambas as metodologias
apresentam elevado custo de instalagdo e
manutenc¢do, gerando certa limitacdo do
ponto de vista pré\tico.6 Contrariamente, a
espectrometria de absor¢do atbmica em
chama (EAA) se mostra como um método
bastante difundido, sendo de facil operagdo e
de elevada versatilidade,” sendo aplicavel em
amostras  previamente  submetidas a
processos de pré-concentragao.

Diversas técnicas de pré-concentragdo
tém sido desenvolvidas, tais como extragao
liquido-liquido,® coprecipitacdo,’
microextragdo,™ extracdo em fase sélida™ e
extragao em ponto nuvem."

Dentre estas técnicas, a metodologia
padrdao estabelecida para determinacdo de
metais-traco em agua envolve extracdo
liqguido-liquido, sendo realizada através da
complexacdo prévia do metal com o agente
guelante pirrolidina-ditiocarbamato, o qual é
posteriormente  extraido com metil-
isobutilcetona.”® Este método de extracdo e
separacdo consome um longo tempo de

Vo

andlise e demandam grandes volumes de
solventes de alta pureza. Além disso, a
disposicdo final do solvente utilizado implica
em uma preocupacao do ponto de vista
ambiental.*

Nesse contexto, a extragdo em ponto
nuvem (EPN) é uma opg¢do mais interessante
e eficiente do que a redugdo do uso e
exposicdo de solventes, custos de disposi¢ao
e tempo de extracdo.® EPN é baseada no
comportamento de fases de surfactantes
zwitteridnicos em solucdo aquosa, os quais
exibem separacao de fase apds aumento de
temperatura ou adicdo de agente quelante.”

Os principais fatores que influenciam na
execu¢ao da EPN incluem a concentragao do
surfactante, temperatura e pH, sendo este
ultimo um fator critico para formacdo e
estabilidade do complexo metdlico. Uma vez
que a concentracdo micelar critica do
surfactante seja alcancada em condicdo
térmica adequada, a fase contendo o analito
extraido, denominada fase rica, pode ser
separada da fase aquosa, denominada fase
pobre, sob centrifugacdo e resfriamento. Este
processo de separacdo de fases é efetivo na
extracdo de quelatos metalicos da fase
aquosa. Técnicas de pré-concentragdo
baseadas em EPN tém sido extensivamente
aplicadas na extracdo de ions metalicos.® O
emprego da EPN apresenta diversas
vantagens, como excelentes fatores de
enriquecimento, baixo custo, alta seguranga
e simplicidade, além de ndo demandar
grandes volumes de solventes organicos que
s3o geralmente téxicos."

Tendo em conta estas vantagens, a
combinag¢do da extragdo em ponto de nuvem
com a absorgdo atdmica em chama tem sido
aplicada para determinar vdrios ions
metadlicos em amostras ambientais.'®
Portanto, o presente trabalho consistiu em
introduzir uma nova metodologia analitica
que reduz o consumo de solvente, tempo de
analise, quantidade de reagentes e abre um
novo horizonte para a determinacao de
metais a nivel traco encontrados em
amostras aquosas. A extragdo em ponto
nuvem foi executada com o uso do
surfactante Triton X-114 e do agente
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quelante pirrolidina ditiocarbamato de
amonio. Ni e Cd foram adotados como metais
modelo para desenvolvimento do método,
sendo a técnica posteriormente aplicada em
uma amostra de dadgua de uma lagoa
localizada na cidade de Fortaleza, Ceara
(Brasil).

2. Metodologia

2.1. Reagentes

Todas as solugdes foram preparadas
utilizando reagentes de elevado grau de
pureza e agua ultrapura (18,2 MQ cm™),
obtida a partir de um sistema Elga (Purelab
Option Q). As vidrarias de laboratério foram
embebidas em solugdo de acido nitrico 10%
(v/v) durante 24 h e lavadas com &agua de

Santiago, M. M. et al.

Solucbes do  complexante  pirrolidina
ditiocarbamato de amoénio (PDCA, Sigma-
Aldrich) 4% m/v foram preparadas
diariamente. A solugdo extratora foi
preparada a partir do surfactante Triton X-
114 (octilfenoxipolietoxietanol, Sigma-
Aldrich) a uma concentragdo de 5% m/v.

2.2. Instrumentacao

Um espectrédmetro de absorgdo atémica
Thermo (S Series) com compartimento para
atomizagdo por chama, equipado com
ldmpada de deutério para correcdo de fundo,
foi utilizado em todos os experimentos. A
intensidade dos sinais de cada solucdo foi
obtida através do modo é&rea transiente,
havendo a introducdo de 100 pL da amostra
por meio de uma ponteira de micropipeta
conectada ao capilar do sistema de

R nebulizacdo. As  condi¢cbes  analiticas
elevada pureza pelo menos trés vezes antes o °
~ .. otimizadas para cada metal estdo
de usadas. Solugbes estoque comerciais 1000 p Tabela 1
mg L de Cd e Ni (Qhemis) foram utilizadas apresentadas na Tabela 1.
para preparo das solugBes analiticas.
Tabela. 1. Condig¢des analiticas do EAA para determinagdo de Cd e Ni
Elemento
Operagao de trabalho
cd Ni
Fluxo do gas (ar/C,H,) (L min™) 1,6 0,8
Altura do queimador (mm) 11,0 5,5
Corrente da Lampada (mA) 3,0 20,0
Comprimento de onda (nm) 288,8 232,0
Sinal Area Transiente
Volume injetado (uL) 100,0
2.3. Extracdo em Ponto Nuvem concentrado foi adicionado ao residuo,

O desenvolvimento do método foi iniciado
a partir do pré-tratamento da amostra
envolvendo a secura em vapor d’dgua de
dgua de 200 mL de amostra e solugbes
padroes de Cd e Ni. 1,0 mL de HNO;

seguido da introducdo de 30 mL de 34gua
ultrapura. Posteriormente, o pH foi ajustado
com NaOH 0,05 mol L?, variando-se de pH
1,0 a 7,0, e o volume final aferido para 50,0
mL.

A extracdo em ponto nuvem se deu a
partir da formacdo dos complexos metalicos
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pela adicdo de solucdo de pirrolidina
ditiocarbamato de amonio, variando-se a
concentracdo de 2,4 x 10°a 1,7 x 102 mol LY,
sob agitacdo constante por um minuto. A
formacdo das micelas contendo o complexo
metdlico foi executada com a adicdo de
solucdo do surfactante Triton X-114 em
agitacdo por um minuto, variando-se a
concentragdo de 0,05% a 0,35% (m/v). As
amostras permaneceram em banho de agua
a 70 °C por 20 minutos, sendo observada
turvagdo do meio (ponto nuvem).

A separacdo das fases aquosa e
surfactante (rica) foi acelerada por
centrifugacdo a 3.500 rpm por 10 minutos. As
amostras foram submetidas a banho de gelo
por 10 minutos para aumento da viscosidade
da fase rica, facilitando o processo de
separacdo. A fase aquosa sobrenadante foi
removida com uso de pipeta e 200 pL de
solugdo metandlica 1,0 mol L™ de HNO; foi
adicionada a fase rica para redugdo da

Adicdo
do PDCA
)

Adigdo do
® | Triton x-114
)

Y4

Amostra
de dgua

Complexo
PDCA-M

Nuvem
micelar

Vo

viscosidade. Finalmente, as concentragdes de
Cd e Ni foram mensuradas por
espectrometria de absor¢do atomica de
chama (EAA). Um esquema do procedimento
de extracdo é apresentacdo na Figura 1.
Experimentos de otimizacdo do método
foram executados variando-se o pH e as
concentracoes de complexante e surfactante,
nesta ordem.

No teste de aplicacgdo da metodologia
otimizada, a amostra de agua analisada foi
coletada da lagoa da Parangaba, localizada na
cidade de Fortaleza, Ceara, Brasil. Foram
coletados 2,0 L de agua, em garrafas de
polipropileno, condicionadas em caixas
térmicas a 4 °C durante transporte ao
laboratdrio. A amostra coletada foi filtrada
em membrana acetato de celulose de 0,45
pum de porosidade. Ao menos uma solugao
em branco foi analisada para cada amostra a
fim de avaliar a contaminacdo de metal pelos
reagentes empregados.

"| centrifugagio

| ——)

Andlise
via EAA

Separacao
de fases

Figura 1. Esquema de EPN

2.4. Figuras analiticas de mérito

Para fins de caracteriza¢do do sistema de
pré-concentragdo, alguns parametros sdo
tipicamente avaliados, como o fator de
enriquecimento (FE) e o indice de consumo
(IC). O fator de enriquecimento foi
calculado a partir da razio entre as
inclinagdes das curvas de calibracdo com pré-
concentracdo e aspiracdo direta. J4 o indice
de consumo é definido como o volume de
amostra (mL) consumido para alcangar uma
unidade do fator de enriquecimento,

conforme equagao abaixo:

Va

oE Eq. 1

Onde V, é o volume de amostra (mL).

A precisdo do método foi avaliada em
funcdo do desvio padrdo relativo (DPR) de
sete determinacgdes independentes,
realizadas em solu¢des multicomponentes
contendo Cd e Ni a uma concentracdo de 100

Mg L™
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Os limites de deteccdo (LD) e de
quantificacdo (LQ) foram determinados
através das equacgdes abaixo:

3Sa

LD = Eq. 2

__ 1054
- a

LQ Eq. 3

Onde s, é o desvio-padrao da amostra em
branco (n =11) e a é o coeficiente angular da
curva de calibragao.

Para avaliar o desempenho do método
proposto, os ensaios de recuperacao de Cd e
Ni foram executados em trés niveis de
fortificacdo sobre solucbes de ambos os
metais em diferentes concentragdes: 25, 50 e
100 pg L™ Os ensaios foram reportados
como uma média de trés determinacdes.
Para o calculo da recuperagdo, utilizou-se a
seguinte expressdo:

x100

R(%) = [

Cotm) Eq. 4

Onde R é a recuperacgdo (%), Cse C; sdo as
concentragdes fortificada e inicial,
respectivamente, em pg L', e m a quantidade
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fortificada de metal em pg L™.

3. Resultados e Discussao

As varidveis operacionais do método
proposto (pH, concentracdo de complexante
e concentragdo de surfactante) foram
otimizadas pela aplicacdo da extracdo em
ponto nuvem em solugcdo multicomponente
de Cd e Nia uma concentracdo de 50 pg L.

3.1. Efeito do pH

Levando-se em consideracdo que o pH é
um parametro que assume papel de elevada
relevancia nas reacdes de formacdo de
complexos, ele foi a primeira variavel
otimizada no processo de extragdo. Para este
propodsito, o efeito do pH na EPN foi
investigado na faixa de 1 a 7, mantendo-se
constante a adicdo de 1,0 mL de solucdo de
pirrolidina ditiiocarbamato de amonio (PDCA)
e 1,0 mL de solucdo de Triton X-114 5% m/v,
correspondendo a concentracdes 4,2 x 107
mol/L e 0,10% (m/v). Como pode ser visto na
Figura 2, o maximo de extragdo ocorreu em
pH 4,0 para ambos os metais, sendo este o
valor adotado para os testes subsequentes.

064 —#—Cd
—o— Ni
0,54
04 -

0,3 1

0,2 1

Area Transiente

0,1 1

0,0 1

4 5 6 7
pH

Figura 2. Efeito do pH na extracdo em ponto nuvem para Cd e Ni
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3.2. Efeito da concentragao de PDCA

A influéncia da concentragdo de agente
complexante foi avaliada em fungdo da
variacdo da dosagem de PDCA de 0,5 a 3,5
mL, correspondendo a concentragdes de 2,4
x 107 a 1,7 x 10 mol L'l, respectivamente.
Para tanto, os ensaios foram realizados em
pH 4,0 na presenca de 1,0 mL de solucdo de
Triton X-114 5% m/v. Os resultados s3o
apresentados na Figura 3. No ponto zero de

Vo

concentracdo do ligante ndo foi observado
sinal analitico passivel de quantificacdo,
indicando a necessidade da presenca do
PCDA para formagdo do complexo
hidrofdbico a ser extraido pelo surfactante.
Os resultados demonstraram que uma
dosagem de 1,5 mL da solugdo complexante
(7,1 x 10 mol L) proporcionou o maximo de
intensidade do sinal, tanto para o cadmio
guanto para o niquel. Assim, a adi¢cdo de 1,5
mL da solugdo de PDCA foi adotada nos
ensaios posteriores.

0,9
0,8—-
071
0,6—-
0,5—-

0,4

Area transiente

0,3 1
0,2 1

0,1

—a— Cd
—o— Ni

OVO T T T T

Concentracao de APDC x 10™ (mol/L)

Figura 3. Efeito do agente complexante PDCA na extracdo em ponto nuvem para Cd e Ni

Agentes quelantes de ditiocarbamatos sdo
altamente versateis aos principais grupos
metalicos estudados. Podem estabilizar ions
metadlicos com grande variedade de estados
de oxidacdo e geometrias de coordenagdo,”
complexando diversos metais di e tri-
valentes, por exemplo: Cu(ll), Pb(ll), Cd(ll),
Ni(ll), Zn(ll), Fe(ll, 1) ou Cr(lll). Estas
caracteristicas o tornam um agente quelante
ideal para pré-concentragdio de metais
pesados de amostras ambientais, incluindo

N——=C

dgua do mar. Além disto, a reacdo de
formacdo do complexo é suficientemente
rapida, tornando o método de determinacdo
viavel.”!

Em concordancia com Yuanpei e
colaboradores,”” PDCA atua como um ligante
bidentado através do envolvimento dos pares
de elétrons dos dtomos de enxofre, que se
coordenam ao mesmo metal. Um esquema
ilustrativo da reagdo de formagdo do
complexo é apresentado na Figura 4.

7NN\
N

Figura 4. Estrutura do complexo entre PDCA e o metal (M = Cd ou Ni)
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De acordo com Roshdi et al., o processo
de extracdo em ponto nuvem deve ser habil
para maximizar a eficiéncia de extragdo
através da reducdo da razdo de volume de
fases (Vfase rica-surfactante / Vfase aquosa): e entdo
aumentar o fator de pré-concentragdo.
Estudos efetuados por Sun e Wu** revelaram
que o surfactante Triton X-114 apresenta
baixa temperatura de ponto nuvem (22-25
2C), além da sua elevada densidade na fase
rica que facilita a separacdo das fases por
centrifugacdo.” Tais caracteristicas
corroboram para a escolha desse surfactante
nos métodos de extragdo em ponto nuvem.

3.3. Efeito da concentragdao do Triton X-
114

O efeito da concentracdo de surfactante
na extra¢do de Cd e Ni foi avaliado a partir de
dosagens de solugdo de Triton X-114 5%

0,8
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(m/v) wvariando de 0,5 a 3,5 mL
correspondendo a concentragbes de 0,05% a
0,35% (m/v), respectivamente. Conforme
observado na Figura 5, a adicdo de 1,5 mL da
solucdo surfactante acarretou no maximo de
intensidade de sinal para ambos os ions
metdlicos, sendo esta dosagem equivalente a
uma concentracdo de 0,15% (m/v). Estudos
realizados por Li et al.’® utilizando o agente
guelante dietilditiocarbamato (DDTC) e o
surfactante Triton X-114 na extracao de Se e
Sb, demonstraram que uma maior
concentragdao do surfactante proporcionou
uma diminui¢do na intensidade do sinal para
0s mesmos metais. Este fato se deve,
provavelmente, ao aumento da fase rica
quando maiores concentracdes de Triton X-
114 s3o adotadas, resultando em uma
diluicdo dos analitos extraidos. Desta forma,
o volume de 1,5 mL da solucdo de Triton X-
114 5% m/v foi adotado como ideal para
desenvolvimento do método.

0,7 1
0,6—.
05
0]

0,3 1

Area Transiente

0,2 1

et

—a—Cd
—e—Ni

0,0 T T T T T
0,05 0,10 0,15

T T T T T T
0,20 0,25 0,30 0,35

Concentragao de triton X-114 (% m/v)

Figura 5. Efeito do surfactante Triton X-114 na extracdo em ponto nuvem para Cd e Ni

3.4. Figuras Analiticas de Mérito

A partir das condi¢des otimizadas para o
método proposto, foram confeccionadas
curvas de calibragdo na faixa de concentragao
de 1,0 a 100,0 pg L, sendo obtidas boas

linearidades com fatores de correlacdo (R?)
superiores a 0,99 para Cd e Ni.

Tendo em vista a consideravel redugao de
volume proposta, fatores de enriquecimento
da ordem de 72 e 63 foram obtidos para Cd e
Ni, respectivamente. Estes valores se
aproximaram do FE tedrico, uma vez que a
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razao entre os volumes de amostra e de fase
rica-surfactante foi da ordem de 80 vezes
(200 para 2,5 mL). Tais resultados indicam
uma eficiente migracdo dos analitos
metalicos da fase aquosa para a fase orgénica
contendo o agente complexante.

Os valores do DPR obtidos foram 0,94% e
1,90% para Cd e Ni, respectivamente, o que
indica uma elevada precisio do método
proposto.

Os limites de deteccdo obtidos foram
1,47 e 521 pg L' para Cd e Ni
respectivamente, enquanto que os valores de
LQ, foram 4,92 pg L™ parao Cd e 17,38 pg L
para o Ni. Particularmente ao LQ, os valores
obtidos no presente trabalho se mostram
abaixo das concentracoes maximas
permitidas pela legislacdo ambiental,”’ as
guais correspondem a 10,0 e 25,0 ug Lt para
Cd e Ni, respectivamente, indicando que o
método proposto atende as necessidades de
monitoramento ambiental dos metais em
estudo. As caracteristicas analiticas do
método proposto sobre condi¢des otimizadas
estdo resumidas na Tabela 2.

3.5.
Método

Avaliacio de Desempenho do

Vo

As recuperacgdes obtidas sdo apresentadas
na Tabela 3. Os dados mostram recuperagoes
entre 91,6% e 112,3% para o Cd, enquanto
gue para o Ni foram de 102,5% a 108,5%. Os
intervalos aceitdveis de recuperacdao para
analise de residuos geralmente estdo entre
70 e 120%.®* Os elevados valores de
recuperacao obtidos para ambos os metais
estudados demonstram a eficiéncia do
método  proposto. Finalmente, uma
comparac¢do do método proposto com outros
estudos reportados na literatura para
determinacdo de Cd e Ni, além de outros
metais, apds extracdo em ponto nuvem é
apresentada na Tabela 4.

O método proposto neste trabalho foi
aplicado na determinacdo de Cd e Ni em uma
amostra coletada na lagoa de Parangaba,
localizada na zona oeste da cidade de
Fortaleza (Cear3d, Brasil). Esta lagoa faz parte
da bacia do rio Maranguapinho, que de
acordo com o levantamento batimétrico
realizado pela prefeitura municipal é a maior
lagoa da cidade, tanto em profundidade
quanto em volume de dagua.”® As
concentragdes encontradas para os metais na
amostra em estudo foram de 7,09 pg L™ para
o Cd e inferior ao limite de deteccdo para o
Ni, inferindo-se que a amostra atende as
especificacdbes da legislagdo ambiental
vigente.

Tabela 2. Performance analitica da extragdo em ponto nuvem utilizando o ligante PDCA e o
surfactante Triton X-114 para determinacdo de cadmio e niquel.”

Figura de mérito Cd Ni
Faixa Linear (ugL™) 1-100 1-100
Equacdo de regressio® At =12,666-C + 0,0033 At =0,20577-C- 0,002
Coeficiente de correlagdo (R?) 0,999 0,998
Volume de amostra (mL) 200 200
Fator de Enriquecimento 72 63
indice de Consumo (mL) 2,78 3,17
Precisdo (DPR, %)° 0,94 1,90
Limite de detecgdo (pg L) 1,47 5,21
Limite de quantificacdo (ug L™)* 4,92 17,38

*condigbes otimizadas: pH 4,0; [PDCA] = 7,1 x 10 mol L™; [Triton X-114] = 0,15% (m/v).

2 At — 4rea transiente; C — concentragdo (pg L™)

® analise de 7 amostras em replicata de 100 pg L™ de cada analito.
‘ andlise de 11 amostras em replicata do branco.
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Tabela 3. Recuperacgoes de Cd e Ni em solugdes aquosas dopadas em diferentes niveis de

fortificacdo

cd Ni
Ci(ug L™ mugl?) Glugl?) R(%) Glugl™) m(ugl™) GCluglh) R(%)
25,3 25,0 56,5 112,3 27,0 25,0 56,5  108,7
50,1 50,0 100,7 1006 52,1 50,0 104,6 1024
88,0 100,0 172,3 91,6 102,1 100,0 208,7 1033

Tabela 4. Comparacao com outros trabalhos previamente reportados

Ligante  Surfactante M®* FE LD (uglL') DPR(%) Referéncia

Ditizona TritonX-114 Cd 52 0,31 2,40 3
Ni 39 1,2 2,30

Ditizona TritonX-114 Cd 58 0,27 2,12 30
Ni 43 1,02 2,24

PDCA Triton X-114 Cd 39 0,48 2,22 31
Ni 34 0,92 2,18

DDTC? Triton X-114 Cu 17 0,70 2,90 32

Ditizona TritonX-114 Cd 49 0,08 4,96 33
Pb 52 0,82 5,21
Cu 49 0,21 4,71

PAN®  TritonX-114 Cd 42 0,37 2,00 34
Ni 40 2,6 2,50
Zn 43 2,3 2,50

PDCA Triton X-114 Fe 20 19 2,41 35
Co 20 5,0 1,71
Ni 20 11 4,76

PDCA Triton X-114 Cd 72 1,47 0,94 Este
Ni 63 5,21 1,90 estudo

® DDTC: diethylammonium-N,N’-diethyldithiocarbamate

® PAN: 1-(2-pyridylazo)-2-naphthol

4. Conclusoes

As determinagbes de cddmio e niquel
foram satisfatoriamente realizadas através da
técnica de extragdo em ponto nuvem

combinada com espectrometria de absor¢do
atdbmica em chama utilizando o agente
complexante PDCA juntamente com o
surfactante ndo-ibnico Triton X-114. O
método proposto se mostrou atraente do
ponto de vista de sua simplicidade e
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sensibilidade, além do fato do uso de
reagentes ambientalmente menos agressivos
que os solventes tipicamente empregados
nos métodos de extracdo convencionais. A
técnica ainda desperta o interesse devido aos
baixos custos inerentes aos reagentes e ao
instrumento (EAA), o qual esta disponivel em
diversos laboratérios. Os resultados obtidos
na validacdo do método permitem a sua
aplicacdo na rotina laboratorial.
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