17° ENQA — Quimica Analitica e Qualidade de Vida

Avaliagao dos procedimentos USEPA 3051 e 3052 para a determinagao
de As, Cd, Cr, Hg, Ni e Pb em fertilizantes minerais por ICP OES

Gislayne A. R. Kelmer"*(PG), Alexandre M. Fioroto' (PG), Maria J. A. Armelin? (PQ), Pedro V. Oliveira'

(PQ) *gislayne@iq.usp.br.

! Instituto de Quimica, Universidade de Sdo Paulo (IQ-USP), Sdo Paulo. Brasil.
2 Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN), S&o Paulo. Brasil.

Palavras Chave: Fertilizantes minerais, ICP OES, INAA

Introducgao

Fertilizantes minerais sdo misturas de compostos
inorganicos extraidos de jazidas minerais e
transformados em industrias quimicas. Também
podem ser incorporados residuos de industrias
metaltrgicas e quimicas'. Desta forma, além dos
macro e micronutrientes, os fertilizantes podem
conter elementos potencialmente téxicos que
poderdo ser absorvidos pelas plantas e,
consequentemente, pelos seres humanos. Além
disso, esses elementos podem ser lixiviados pela
agua de chuva ou percolados através do solo,
causando danos ambientais®’. Por esse motivo, o
controle de qualidade de fertilizantes é de suma
importancia. Nesse contexto, o objetivo desse
trabalho foi avaliar os procedimentos USEPA 3051 e
3052 para o preparo de amostras de fertilizantes
visando as determinagdes de As, Cd, Cr, Hg, Ni e
Pb por espectrometria de emissdo Optica com
plasma indutivamente acoplado (ICP OES).

Resultados e Discussao

As condi¢gdes operacionais do ICP OES foram
otimizadas no sentido de obtengdo das melhores
repetibilidade, estabilidade, robustez e LD, usando
os comprimentos de onda (nm): As(l) 189,042;
Cd(Il) 226,502; Cr(ll) 267,716; Hg(l) 184,950; Ni(ll)
231,604; Pb(ll) 220,353. Uma amostra de Material
de Referéncia Rastreado (MRR), do Laboratério
Nacional de Agropecuaria (LANAGRO) e um
Material de Referéncia Certificado (SRM 695 —
NIST) foram analisados. Para massas de 200 mg
foram aplicados os métodos USEPA 3051 (5 mL
HNO;) e USEPA 3052 (1,5 mL HF + 4,5 mL HNO3),
com aquecimento de 175 °C e 210 °C, por 30 min,
respectivamente. Os resultados das determinagdes
de Cd, Hg e Ni no SRM 695 (Tabela 1) foram
concordantes com os valores certificados a um nivel
de 95% de confianca (t-Student). Para As e Pb, os
resultados foram concordantes para USEPA 3051 e
3052, respectivamente. Ja para Cr os resultados
foram considerados diferentes para os dois
procedimentos de preparo de amostras. A amostra
MRR foi analisada por esses métodos e por Analise
por Ativacao Neutrénica (INAA).

Tabela 1. Resultados da analise do SRM 695

Referéncia USEPA3051* USEPA3052*

(mg kg™ (mg kg™ (mg kg™
As 2005 164 £ 4,5 172+ 3
Cd 16,9+0,2 14,3+0,4 14,4+ 0,6
Cr 244 + 6 171+8 138+ 6
Hg [ 1,955 + 0,036 20+0,1 1,8+0,2
Ni 135+2 138+ 3,4 167+ 4
Pb 273 £ 17 208+7 322+5

* Média (n=2) *+ desvio padrédo

Adicdes de 2mg L" As, Cr, Pbe Ni,02mgL" Cde
0,03 mg L’ Hg antes da aplicacdo dos
procedimentos USEPA ao MRR apresentaram boas
recuperacoes (88% a 106%), atestando auséncia de
perdas, contaminagodes e interferéncias espectrais e
de matriz. Na Tabela 2 estéo os valores estimados e
encontrados pelos diferentes métodos. Para Cd e
Pb os valores concordaram a um nivel de 95% de
confianca com os valores estimados (teste t-
Student). Para As e Cr os valores ndo sao
concordantes por nenhum dos  métodos
empregados. O Hg obtido por INAA foi maior do que
aquele estimado para o MRR.

Tabela 2. Resultados da analise do MRR

Estimado | USEPA3051 | USEPA3052 | INAA™
(mgkg") | (mgkg") (mgkg") | (mgkg™) |
As | 13216 6716 65+1 7815
Cd | 104%2 12245 905 99+29
Cr | 50:7 814 6422 20814
Hg | 0,91:0,05 | <09(LQ) | <00 (LQ) | 3,6£0,3
Ni - 219217 259+7 -
Pb | 2325242 | 1967£70 2292£53 -

USEPA: Média (n=2) + desvio padrao; **Média (n=6 ou 9)

Conclusoes

Os procedimentos de preparo de amostras
apresentaram boas recuperagdes para a maioria
dos elementos no SRM 695. Entretanto, para o
MRR, ha grandes divergéncias entre os valores
estimados e aqueles obtidos por INAA, para As, Cr e
Hg. Considerando que INAA é uma técnica primaria
e recomendada nas certificagbes de valores de
referéncias de materiais de referéncia, sera
necessaria uma investigacdo mais cuidadosa para
confirmar os valores desses elementos.
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