ANAIS ASSOC. BRASIL. QUIM. 34/35 (1-4) 117-124. 1983-1984

USO DE TRACADORES RADIOATIVOS EM REACOES QUIMICAS.
DESLOCAMENTO DE COMPLEXOS ZINCO-NI@UEL COoM
DETERMINACAO QUANTITATIVA DE NIQUEL*

Barbara Mazzilli e Mitiko Saiki
Divisdo de Radioquimica
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares
Comissdo Nacional de Energia Nuclear
Caixa Postal 11049 — S3o Paulo — SP — Brasil

SYNOPSIS. — Mazzilli, B. & Saiki, M. 1983/4. Use of radioactive tracers in chemical reactions.
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The present paper presents a method for the determination of small quantities of nickel ra-

dioactive tracers.

An analytical application of the displacement reaction between nickel and zinc ethylenedia-

minetetraacetate labeled with zinc65 is pursued.

This method is based on the extraction of radioactive zinc displaced by nickel from the zinc
« chelate into a dithizone-carbon tetrachloride solution and the subsequent measurement of the

activity of an aliquot of the extract.

The method is very sensitive and nickel can be measured in concentrations as small as
0.1 ug/ml or even less, depending on the specific activity of the radioreagent used.

The precision and the accuracy of the method are determined.

The problem of interferences is also investigated and an attempt is made in order to elimi-
nate them by using masking agents or by means of a_previous separation between nickel and

other interfering metals.

INTRODUGAO

O presente trabalho objetiva estudar uma aplicacdo ana-
1 litica da reagdo de deslocamento de complexos, na deter-
| minagdo de tragos de niquel, usando reagente radioativo.

| A idéia deste trabalho sUrgiu devido a necessidade de se
determinar niquel em quantidades correspondentes ao ni-
| el de tragos, pois este elemento de transicdo aparece fre-
| glentemente como impureza em muitos materiais de inte-
resse como ligas, agos, metais de alta pureza, petrdleo e
| ambém em produtos alimenticios.!’*

10 niquel pode estar presente como impureza, também
| tm muitos materiais nucleares e sua determinacdo nesses
{ cas0s pode ser de utilidade no desenvolvimento da tecno-
| logia nuclear. As amostras de uranio, incluindo o urénio

‘ . Este trabalho € parte da Dissertacdo de Mestrado de Barbara
Mazzilli,

metélico e outros compostos de urdnio como nitrato de
uranilo e diuranato de sodio, de diferentes graus de pureza,
apresentam como impureza, ao nivel de tragos, o niquel.
Um dos métodos analiticos empregados para a determi-
nacdo de niquel em amostras de uranio se baseia na anali-
se por ativacdo com separagfo quimica.’ A técnica de anéa-
lise por ativacdo instrumental, entretanto, ndo é usada
com freqliéncia para anélises de niquel em uranio, devido
ao alto nivel de radioatividade causada pelos radionucli-
deos produtos de fissdo e pelo 239Np formado nas amos-
tras irradiadas. Além do mais, a atividade induzida nas im-
purezas presentes é muito baixa, quando comparada com
as demais atividades provenientes da amostra. )
De uma maneira geral, pode-se afirmar que a maioria
dos métodos analiticos utilizados para a determinacéo de
tracos de niquel ndo conduz a resultados satisfatorios
quando se deseja uma alta sensibilidade. Neste particular
a técnica espectrofotométrica, largamente empregada em
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andlises microquimicas de niquel, deixa a desejar no que
diz respeito a sensibilidade que é de cerca de b microgra-
mas.’

0O método de analise por ativacdo, em particular, ndo
apresenta vantagens na determinagdo deste elemento, de-
vido as caracteristicas nucleares dos isdtopos de niquel,
que se ativam muito pouco com a irradiagdo com néutrons.
Um método analitico, que utilizasse um reagente radioati-
vo, seria capaz de contornar este problema e de fornecer
resultados altamente sensiveis para a determinagdo de tra-
cos de niquel. O presente método, que se baseia no traba-
lho de German et al,” consiste na medida da atividade do
zinco deslocado do complexo Zn-EDTA, marcado com
zinco-65, pelo niquel. O zinco deslocado é separ'adb do
zinco que se acha na forma complexa pela extragdo com
solucdo de ditizona em tetracloreto de carbono. A radio-
atividade do zinco deslocado é entdo proporcional a con-
centracdo do niquel contido na amostra. As reagdes qui-
micas envolvidas no processo podem ser representadas
pelas seguintes equagdes:

W)

Zn*(H,0)2" + Y* = zZn*Y?T & B6H,0
(aq) (aq) (aq)

(2) '

NitH,002"  + Zn*v2™ = Zn*(H,008"  + Niv2©
(aq) (aq) . (aq) (aq)

(3)

Zn*(H, 02"+ 2HDz = Zn*Dz, + 2H"
(aq) * {org) ‘ {org) (aq)

onde Y*~ representa o fon etilenodiaminotetraacetato;
HDz representa a ditizona; e os Indices aq e org indicam,
respectivamente, os compdstos presentes nas fases aquosa
e organica.

O equilibrio representado pela equagdo (1) se refere ao
preparo do reagente radioativo, na equagéo (2) tem-se re-
presentada a rea¢do de deslocamento do zinco radioativo
pelo niquel e finalmente, na equagdo (3), a reacdo concer-
nente a extracdo do zinco pela solugdo de ditizona em te-
ftracloreto de carbono.

Uma vez que a constante de formacdo do complexo
Zn-EDTA (log Kf = 16,50) é cerca de 100 vezes menor do
que a constante de formag8o do complexo Ni-EDTA (log
Kf = 18,62) %, a reagdo representada pela equagéo (2) po-
de ser usada para a determinagdo quantitativa de niquel.
Além do mais, a reacdo representada pela equacdo (3) po-
de ser usada com sucesso se a separacdo entre o zinco e o
complexo Zn-EDTA por meio da técnica de extracdo por
solvente for completa. O zinco deslocado deve ser comple-
tamente extraido para a fase organica, enquanto que o

complexo Zn-EDTA deve permanecer na fase aquosa. A
reacdo pode ser utilizada, pois o zinco e o niquel que se
encontram presentes na fase aquosa na forma de quelatos
(Zn-EDTA e Ni-EDTA) ndo formam complexos coma
ditizona. Esse comportamento pode ser explicado por meio
dos valores das constantes de formacdo dos complexos de f~
zinco e nfquel com a ditizona. Esses valores, que sdo log
Kf = 5,83 para NiDz, e log Kf = 6,18 para ZnDz,,” s
menores do que os valores das constantes de formagdo dos

cbmplexos de zinco e de niquel com EDTA. '

PARTE EXPERIMENTAL

Preparo da solugdo de radiorreagente, Zn *~EDTA

A solucdo de reagente radioativo foi preparada a partir
da dissoluc3o de zinco em po, irradiado durante aproxima-
damente 400 horas em um fluxo de néutrons térmicos de
10*3n em 25!, A solucdo final foi entdo obtida pela adi-
cdo de solucdo padrdo de ZnSO, marcado com 657n, so-
lucdo tampdo de acido acético e acetato de sodio (pH=
4,70) e uma solugdo padrdo de Na, —EDTA.

A fim de evitar a reacdo do niquel adicionado com um
possivel excesso de EDTA, sem que ocorra o deslocamen-
to do zinco do complexo Zn-EDTA, a quantidade de zinco

adicionada 3 solucdo de radiorreagente foi sempre maior |

do que a quantidade de EDTA. A contribui¢do devida a
este ligeiro excesso de zinco foi eliminada pela realizagéo
de uma prova em branco nas mesmas condi¢Ges experi-
mentais, mas sem a adi¢do da solucdo de niquel.

ENSAIOS PRELIMINARES

O objetivo desses ensaios preliminares foi estabelecer as
condicBes experimentais-mais favoraveis para o desenvolvi-
mento do método analitico proposto.

1. Efeito da temperatura e do tempo de agitacdo na reagéo
de deslocamento

Verificou-se que tanto a temperatura como o tempo de
agitagdo afetam a reacdo de deslocamento entre o zinco e
o nfquel. Os resultados obtidos no estudo da dependénéia
do tempo de agitacﬁo dos reagentes na radioatividade do
produto se encontram na Figura |. Quanto & influéncia da
temperatura, determinou-se um rendimento de 53% quan-
do a reacfo de deslocamento foi realizada a 24°C, enquan-
to que para uma temperatura de 40°C o rendimento obti-
do foi de 93%. Optou-se, portanto, por um tempo de agi-
ta¢do de 30_minutos e uma temperatura de 40°C para a
reali\zat;éio da experiéncia.
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FIGURA | — Atividade do zinco deslocado em fungéo do tempo
de agitagdo

INfquell = 1,4x 107°M

|Zn-EDTA|/ Nfquel| = 51

|Ditizona| = 107°M

pH = 4,70

Temperatura durante a reacdo de deslocamento =
40°c

Tempo de agitagdo durante a extragdo = 2 min.

12, Efeito do pH na extracdo do ditizonato de zinco e na
| reacdo de deslocamento

Verificou-se que o pH da fase aquosa afeta ndo so6 a ex-
| tracdo do ditizonato de zinco como também a reagdo de
{ deslocamento. A extragdo do zinco foi completa no inter-
valo de pH entre 3,3 e 5,3, enquanto que a reacdo de des-
| locamento atingiu um méaximo somente quando o pH osci-
“lou entre 4,5 e 4,8. Os resultados deste estudo se encon-

{ tram nas Tabelas | e 11.

TABELA | — Porcentagem de Extracdo do Zinco (%E)
em Funcdo do pH da Fase Aquosa

pH %E
2,90 93,9
3,35 99,4
4,00 99,7
4,15 99,9
4,60 99,9
4,90 99,8
5,25 99,8

Concentragdo de zinco = 9,9x 10~ M
Concentragdo de ditizona = 103Mm
Tempo de agitagdo durante a extragdc = 2 min

TABELA Il — Resultados da Atividade do Zinco
Deslocado e da Atividade da Prova em
Branco em Fungdo do pH

pH Atividade da Prova | Atividade do Zinco
' em Branco (cpm) Deslocado (cpm)

3,70 14064 —_F

4,30 111566 2176

4,50 7845 3798

4,80 9181 3738

5,30 8670 1732

5,40 7002 1891

5,90 7224 829

indica que a medida da atividade da prova em bran-
co coincidiu com a do padrdo de niquel, dentro
dos erros experimentais de contagem.

Concentragdo de zinco = 6,4 x 107 M

Concentracio de EDTA = 6,1 x 107*M

Concentragdo de niquel = 1,1 x 10™°M

Concentragdo de ditizona = 9,7 x 107 M

Tempo de agitacdo durante a reagdo de deslocamento =
30 min a 40°C

Tempo de agitacdo durante a extracdo =2 min

3. Efeito da razdo entre as concentracoes de zinco e dfti-
zona na porcentagem de extragdo do zinco

Os resultados referentes a influéncia da razdo entre as
concentracdes de zinco e ditizona na extracdo do zinco se
encontram na Tabela I11. Percebe-se que somente quando
a concentragdo da ditizona é cerca de; 10 vezes maior do
que a concentragdo de zinco na fase aquosa, é que a extra-
¢do do zinco é completa. Como a solubilidade da ditizona
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em tetracloreto de carbono ndo é muito elevada 2,5 x
1073M,'© torna-se impossivel trabalhar com altas concen-
tragdes de zinco.

TABELA Il — Porcentagem de Extracdo do Zinco (%E)
em Fungéo da Relacdo das Concentragdoes (c)
de Ditizona e de Zinco

/C %E

Cditizona zinco

12
83
90
94
99
20 100

N OO

pH da fase aquosa = 4,70

Tempo de agitagdo durante a extragdo = 2 min
Concentragio da ditizona = 2x 107*Ma 107> M
Concentragdo de zinco = 5x 107°Ma 2 x 1074 M

4. Efeito da razdo entre as concentragdes de niquel e de
radiorreagente (Zn-EDTA) no rendimento da reacdo
de deslocamento
Os resultados obtidos para a influéncia da razdo entre

as concentracdes de niquel e de radiorreagente na reagdo

de deslocamento (Tabela 1V) mostram um aumento sen-
sivel neste rendimento quando a razdo aumenta de 2 para

54. Embora os valores da constante de formagdo para os

complexos Zn-EDTA e Ni-EDTA difiram de mais de 100

unidades, os resultados da Tabela IV mostram que para se

obter um rendimento melhor torna-se necessario usar uma
concentracdo de radiorreagente pelo menos 50 vezes maior
que a de niquel.

TABELA IV — Rendimento da Reagdo de Deslocamento
em Func¢éo da Relagdo Concentracdo de Zn-EDTA
e Concentracdo de Niquel

CzneDTA / CNi Rendimento da Reagdo (%)
2 41

22 54
30 73
46 82.
54 97

108 97

185 101

366 100

pH da fase aquosa = 4,70

Tempo de agitagdo durante a reagdo de deslocamento =
30 min a 40°C

Tempo de agitacdo durante a extragdo = 2 min
Concentragdo da ditizona = 107>M

5 Influéncia do tempo de agitacdo na extragdo do ditizo-
nato de zinco

O tempo de agitagdo necessario para que ocorra a com
pleta extragdo do ditizonato de zinco é bem pequeno, sen-
do, portanto, dois minutos de agitacdo suficientes, de
acordo com os resultados da Tabela V.

TABELA V — Resultados da Atividade do Zinco
Extraido em Fungdo do Tempo de Agitacdo

Tempo de Agitagdo Atividade do zinco extraido
(min) pela fase organica (cpm)
2 14442
5 14137
10 14162
15 14368

Concentragdo da ditizona = 1073 M
Concentracdo do Zn-EDTA = 9,5x 107*M
Concentracdo de zinco = 9,8 x 107*M

6. Estudo da possibilidade de extracdo do complexo Zn-
EDTA com solugéo de ditizona em tetracloreto de car
bono

Verificou-se que o complexo Zn-EDTA néo ¢é extraido
com solucdo de ditizona em tetracloreto de carbono, sendo
extraidos somente os fons de zinco em excesso e o zinco
deslocado presentes na fase aquosa.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Com base’ nas conclusdes obtidas por meio dos ensaios
preliminares foi adotado o seguinte procedimento experi-
mental. Foi preparada uma solugéo contendo o radiorrea-
gente (Zn-EDTA), solugdo tampdo écido acético-acetato
de sédio e um volume conhecido de uma solugdo padréo
de niquel. A mistura foi entdo agitada em um termostato
para permitir o compleio deslocamento entre 0 zZinco € o
niquel. O zinco deslocado e 0 excesso de zinco presentes
na fase aquosa foram entdo extraidos com solucdo de diti-
zona em tetracloreto de carbono. A atividade de umaall-
quota da fase orgénica foi medida por meio de um detetor
de Nal{T1) do tipo “pogo”, de 5,1 cm por 4,6 cm, acopla-
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do a um analisador mono-canal da Nuclear Chicago. A ati-
vidade do zinco deslocado foi entdo determinada subtrain-
do-se a atividade devida a prova em branco da atividade
referente @ amostra.

CURVA DE CALIBRACAO

Com a finalidade de se construir a curva padrdo foram
. realizados vérios experimentos com uma série de amostras
| artificiais contendo quantidades conhecidas de niquel. O
grafico resultante se encontra ilustrado na Figura Il.
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Fig. Il — Curva Padrdo: Atividade do zinco deslocado em funcio

da concentragéio de niquel. Zn-EDTA| = 5,0 x 10™>M;
IDizitona]. = 10>M; pH =4,70;: Tempo de agitacio du-
rante a reagdo de deslocamento = 30 min a 40°C; Tem-
po de agitagdo durante a extragdo =2 min,

0 método dos minimos quadrados'*/!? foi utilizado pa-
a se determinar o coeficiente angular (a) da curva de cali-
bragdo, o valor da ordenada na origem (b), os respectivos
lesvios padrdo (oa, ob) bem como o coeficiente de cor-
telagdo (c). Os valores obtidos para esses pardmetros sao:
a = 7709 b = —85 c = 0,999

va = 44 ob = 147

O valor obtido para o coeficiente de correlagdo foi prati-
camente igual a 1, indicando que existe uma boa correla-
¢do linear entre a atividade do zinco deslocado e a concen-
tragdo de nifquel dentro do intervalo de concentracdo es-
tudado.

PRECISAO E EXATIDAO DO METODO

Com o objetivo de se estudar a precisdo e a exatiddo do
método, foram determinados os parametros estatisticos
dos resultados experimentais.'!7!?

Os valores obtidos para o desvio padrdo de um (nico
resultado (S), a média_aritmética (x), o desvio padrio

relativo (Srel =

+ 100), o erro relativo (errorel

— 4 + 100, onde u é o “valor verdadeiro’’) e o desvio
U
padrdo da média (S;) se encontram na Tabela VI.

TABELA VI — Estudo da Precisio e Exatiddo do Método
Atividade do zinco Atividade do zinco Atividade do zinco Atividade da
deslocado deslocado deslocado prova em branco
{cpm) (cpm) {epm) (cpm)
- -6 - -5 - -5
Cpn;=46x107°M CNi—1,3x10 M Cni=36x107"'M
1958 4274 14143 20534
1845 3844 14083 20395
1852 3482 13918 19076
1804 3882 14147 20368
13660
% = 1865 x = 3870 & = 13990 %g = 20093
s = 66 s = 324 s =207 s o= 682
5 = 33 sy = 162 8y = 92 siB = 341
Spel = 3.5% Sie1= 80% Sie1 = 1.5% Spe = 3.4%
erroe = 1,0% erro ) = 2,1% erro o = 5.8%

O maior desvio padréo relativo obtido, correspondente a'
uma solucdo de niquel 1,3 x 10°5M, foi 8,0%, resultado
consideradd bom para uma andlise a‘m‘vel de tragos. Além
do mais, a exatiddo do método, medida por meio do erro
relativo, foi sempre inferior a 5,8%. Este resultado também
pode ser considerado satisfatério para uma andlise de mi-
croquantidades.

ESTUDO DAS INTERFERENCIAS

Uma vez que o niquel a ser analisado se encontra pre-
sente na amostra em microquantidades, juntamente com
uma série de outros metais em concentragdes bastante
variadas, tornou-se necessério estudar o.grau de interferén-
cia desses metais. : ;

Esses metais interferem na anélise, deslocando o zinco



122 B.Mazzalli e M. Saiki

de seu complexo Zn-EDTA, ou, quando presentes em con-
centragOes mais elevadas, afetando a extracdo do zinco
deslocado pelo niquel. A solugdo de ditizona em tetraclo-
reto de carbono pode, por exemplo, extrair preferencial-
mente o metal interferente ao invés do zinco deslocado.
Este caso ocorrerd sempre que a constante de extra¢do do
complexo formado entre o metal interferente e a ditizona
for maior do que a do ditizonato de zinco.

O estudo da aplicacdo do método de radiorreagente em
amostras artificiais contendo metais interferentes foi reali-
zado de duas formas:

— usando agentes mascarantes adequados e

— realizando uma separagdo prévia entre o niquel e os
metais interferentes.

1. Estudo das interferéncias utilizando agentes mascarantes

Este método consiste em escolher um reagente adequa-
do, que impeca a reagdo entre o metal interferente e o ra-
diorreagente (Zn"~EDTA). O agente mascarante adicio-
nado reage com o metal interferente formando complexos
estdveis ou variando o estado de oxidacdo do mesmo. O

agente mascarante utilizado deve, portanto, formar como
metal interferente um complexo cuja constante de forma:
¢do seja maior do que a do complexo formado entre o in- |
terferente e EDTA, ou entdo mudar o estado de oxidagdo |
do interferente impedindo a sua complexagdo com EDTA.
Além do mais, o agente mascarante escolhido ndo deve |
complexar com o niquel e o zinco deslocado.

Os resultados obtidos nos experimentos realizados em |
amostras contendo os elementos interferentés, na presen- |
ca e na auséncia de agentes mascarantes, se encontram na -
Tabela VII. Verifica-se que, com excecﬁé feita ao magné-
sio, todos os elementos estudados interferem na andlise
de niquel. Os resultados obtidos com a adi¢do de agentes
mascarantes indicam que o problema de interferéncias pode
ser contornado pela adicdo de quantidades convenientes
desses agentes. A Unica excecdo foi o caso do ion férrico
que ndo foi afetado pela adicdo do agente mascarante. O
fon magnésio, por outro lado, ndo interfere no deslo:
camento do complexo Zn-EDTA por apresentar uma cons:
tante de estabilidade com o EDTA (log Kf = 8,69)°
menor do que a constante de estabilidade do complexo
Zn-EDTA. :

TABELA VIl — Resultados das Atividades do Zinco Deslocado na Presenga 1
de Elementos Interferentes e Agentes Mascarantes ' !

Massa do Massa do Atividade Atividade
Interferente Mascarante *A (cpm) **B (cpm)
_— _ 4859 ——
1 mg de Mg*" e 5411 ' SR
1 mg de Cu?" 100 mg tiouréia 20343 10029
0,6 mg de Sn2?* 102 mg tartarato de 750 5136
sodio e potassio
1 mgde Al®" 50 mg fluoreto de sédio 80817 4982
1 mgde Cr3"* 100 mg 4cido ascorbico 156177 11337
1 mgde Fe3" 4,5 mq fluoreto de sddio 105755 164368
0,03 mgde La%" 0,91 mg fluoreto de sédio 27549 7017

pH da fase aquosa = 4,70

Atividade especifica do reagente radioativo =

*A = atividade do zinco deslocado, sem o uso de agente mascarante
**B = atividade do zinco deslocado, com o uso de agente mascarante
Concentragdo do Zn-EDTA = 9,5 x 107*M
Concentragdo do niquel = 1,6 x 10"_5M
Concentracdo da ditizona = 1073M

3,3 x 108 cpm/mmol




| 2. Estudo das interferéncias com separagdo prévia do ni-
- quel :

Neste caso,‘o método analitico que utiliza adimetilglio-
| 'xima® foi aplicado para separar o niquel dos elementos
_ interferentes antes da adigdo do radiorreagente. Na Tabela
. VIl se encontram os valores correspondentes as massas de
interferentes adicionadas, bem como a massa de niquel
. obtida apés a separacio qufmica. Nesta Tabela o valor da
primeira linha, 3,77 ug, corresponde a massa de padrao de
_ niquel utilizada em todos os experimentos.

TABELA VIl — Resultados da Determinagcdo do
Niquel apos Separagdo Quimica dos
Elementos Interferentes
Massa do Massa do niguel
Interferente determinado
(ug)

—_ 3,77
1 mg de Mg?" 3,66
1 mg de Mn?” 2,99
1 mg de Co?” 2,73
1 mg de Cu?” 4,37
1 mg de Cd?” 3,57
0,6 mgde Sn** 3,69
1 mgde Cr3* 3,52
1 mgde Fe3* 3,13
0,03 mg de La®* 3,69

Concentragdo do zinco-EDTA = 95 x 107*M
Concentragdo de niquel = 1,3 x 107°M
_Concentragdo da ditizona = 1073M

pH da fase aquosa = 4,70

 Atividade especifica o reagente radioativo = 3,1 x
k 08 cpm/mmol

DISCUSSAO E CONCLUSOES

- Os resultados obtidos neste trabalho mostram que é
possivel utilizar um radiorreagente para estudar uma apli-
‘cacdo analftica da reagdo do deslocamento entre o niquel
o0 zinco do complexo Zn-EDTA, para a determinagdo de
niquel.

- Como foi verificado nos ensaios preliminares, o deslo-
amento completo do zinco de seu complexo Zn-EDTA
: pélo fon niquel s6 é completo quando: 1) a concentracdo
o radiorreagente for pelo menos 50 vezes maior do que a
concentracgdo do niquel; 2) o valor do pH da solucdo aquo-
a for 4,70; e 3) o tempo de agitacdo for de 30 minutos a
; ma temperatura de 40°C. Além do mais, verificou-se que
‘j"separac;é‘o entre o zinco deslocado e o zinco na forma
n-EDTA, pela extragdo com solucdo de ditizona em te-
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tracloreto de carbono, é eficaz, uma vez que o complexo
permanece na fase aquosa enquanto o zinco livre é total-
mente extraido para a fase organica. A sensibilidade do
método, que pode ser estimada por meio da curva de cali-
bracdo (Figura Il) é de 0,1 ug/ml de niquel. Quantidades
inferiores também podem ser determinadas por este méto-
do, bastando para isso a utilizagdo do mesmo radiorrea-
gente com atividade especifica maior. German et al 7 afir-
mam que este método fornece uma sensibilidade maior do
que os métodos espectrofotométrico e de andlise por ati-
vacdo com néutrons.

A linearidade do método pode ser constatada pela dis-

- tribuigdo dos pontos experimentais na curva de calibragdo
* (Figura 11) e pelo valor do coeficiente de correlagdo en-

contrado.

Verificou-se, através do teste ““t” de Student'?, que
dentro de um nivel de confianga de 95%, o valor da or-
denada da reta na origem (b) pode ser considerado igual a
zero. Isto indica que o método ndo apresenta um erro sis-
tematico. Além do mais, os resultados obtidos para os des-
vios padrdo relativos e para os erros relativos (valores ma-
ximos de 8,0% e 5,8%, respectivamente) indicam que o
método apresenta uma boa precisio e exatiddo, conside-
rando que se trata de andlise de tracgos.

O estudo feito sobre o problema de interferéncias de-
monstrou que o método pode ser aplicado em amostras
reais desde que se use uma quantidade conveniente de
agente mascarante ou se faga uma sepafagdo prévia do
niquel.

Concluindo, os resultados obtidos neste trabalho de-
monstram que o método estudado pode ser aplicado sa-
tisfatoriamente na anélise de tragos de niquel, mesmo em
laboratérios que ndo dispdem de reatores nucleares, pois
o fornecimento de tracador de zinco-65 (de meia vida
longa) de alta atividade especifica é suficiente para anali-
sar um nimero grande de amostras contendo niquel.
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