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1. INTRODUÇÃO 
 

Margeando a cidade de Pelotas, no estado do Rio Grande do Sul, o Canal 
São Gonçalo é a principal ligação entre a Lagoa Mirim e a Lagoa dos Patos, 
(CALLIARI et al., 2009). O local em estudo sofre grande influência de ações 
antrópicas, como os despejos de efluentes de indústrias e residências e o 
acúmulo de resíduos sólidos. Desta forma, constata-se a possível entrada de 
contaminantes, como os metais tóxicos. 

A acumulação de metais tóxicos em solos e sedimentos provoca um risco 
potencial para a saúde humana devido à transferência destes elementos no meio 
aquático, à sua absorção pelas plantas e sua posterior inserção na cadeia 
alimentar. (CASTILLO et al., 2011). 
         Metais como cobre e zinco são considerados elementos essenciais, mas em 
concentrações elevadas podem se tornar tóxicos. Devido a isso, existe uma 
necessidade de desenvolver métodos analíticos que viabilizem a quantificação 
destes e também suas espécies nos sedimentos, possibilitando assim, realizar um 
monitoramento adequado e indicar possíveis contaminações.  

Desta forma, o presente trabalho tem por objetivo avaliar diferentes métodos 
de preparo de amostra que apresentam baixo custo, rápidos e sensíveis para 
determinação de cobre e zinco em sedimentos do Canal São Gonçalo, de modo a 
avaliar o grau de contaminação do mesmo.  

 
 

2. METODOLOGIA 
 

AMOSTRAGEM 
As amostras de sedimento foram coletadas em 5 pontos distintos do Canal 

São Gonçalo (Figura 1), em março de 2013..  
A amostragem foi realizada com o auxílio de uma draga de aço inoxidável do 

tipo “Van Veen”, segundo Mozeto (2007). Coletou-se a camada de sedimento 
superficial (0-5 cm de profundidade). Após, os sedimentos foram armazenados 
em potes de polietileno previamente descontaminados, e colocados sob-

refrigeração à  4°C para transporte até o laboratório. Toda a vidraria utilizada 
permaneceu previamente em imersão por 48 h em HNO3 10% (v/v). 



 

 
Figura 1: Canal São Gonçalo, Pelotas – RS 

 
As amostras para o tratamento químico foram secas em estufa a 60°C pelo 

período de 48 horas, até peso constante. Após, realizou-se a maceração com 
pistilo e grau, seguido de peneiramento. A fração < 50 μm foi utilizada para as 
análises. 

 
PREPARO DAS AMOSTRAS 

Para a determinação de Cu e Zn nos sedimentos, dois métodos de preparo 
das amostras foram avaliados: (1) decomposição ácida com sistema de refluxo e 
(2) decomposição assistida por ultrassom.  
         No método 1, foi utilizado um bloco de decomposição com sistema de 
refluxo (ORESTE et al., 2012). Foram pesados aproximadamente 0,1 g de 
sedimento em tubos de digestão, seguidos da adição de 2 mL de HCl/HNO3 (3:1). 
Depois, os tubos de digestão foram deixados no bloco por 2 h à 180 0C e após 
resfriamento, transferiu-se o resíduo de decomposição para um frasco de 50 mL 
onde o volume final foi completado com com água deionizada.  

Para o sistema 2, foi utilizado um banho ultrassônico. Foram pesados 
aproximadamente 0,1 g de sedimento em um frasco de 50 mL, seguido da adição 
de 2 mL de HNO3 e 1 mL de HF. Os frascos foram fechados e deixados no banho 
ultrassônico por 1 h a 25 0C. Após, adicionaram-se8 mL de H3BO3 para eliminar o 
HF e então, o volume de 50 mL foi completado com água deionizada. 
 
ANÁLISES 

A determinação quantitativa dos metais foi realizada pela técnica de 
espectrometria de absorção atômica por chama (F AAS) usando um 
espectrômetro AAnalyst 200 (Perkin Elmer). 

Os padrões da curva de calibração foram preparados a partir da diluição de 
soluções estoque de Cu e Zn de 1000 mg L-1 cada. A faixa de concentração dos 
padrões de calibração utilizada foi de 0,25 a 2,5 mg L-1 para Cu e de 0,25 a       
1,0 mg L-1 para Zn.  

Para avaliar a exatidão dos métodos de preparo de amostras propostos, fez-
se uso de materiais de referência certificados de sedimento MRC 2704 
(sedimento de rio) e MRC 1646a (sedimento de estuário), ambos da NIST- 
National Institute of Standards and Technology. 

Todas as leituras foram feitas em triplicata e acompanhadas por 
determinações em brancos analíticos. 
         O limite de quantificação (LQ) e o limite de detecção (LD), foram calculados 
considerando o sinal médio do branco obtido a partir de 10 leituras mais 10 vezes 
o desvio padrão (SD) para o LOQ e sinal médio do branco mais 3 vezes o SD 
para o LOD, conforme IUPAC (1997).  



 

 
 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

De modo a escolher as melhores condições para o preparo das amostras de 
sedimentos, alguns parâmetros para cada método foram otimizados. Para estes 
estudos, prepararam-se as amostras com adição de 1,0 mg L-1 de Cu e 0,5 mg L-1 
de Zn e o sinal de absorvância bem como a recuperação do valor do analito 
adicionado foi avaliado para cada condição. As recuperações variaram entre 94,8 
e 106,9 %. 

Para a decomposição ácida com sistema de refluxo os parâmetros 
otimizados foram: massa de amostra (100 mg), volume de água-régia (2 mL de 
HCl/HNO3 3:1), tempo (2 h) e temperatura de decomposição (180 0C). Para a 
decomposição assistida por ultrassom, as melhores condições foram: volumes de 
ácidos (2 mL de HNO3 e 1 mL de HF), tempo de sonicação (1 h) e temperatura do 
banho ultrassônico (25 °C). Nestes estudos, o sinal de absorvância de Cu e Zn foi 
avaliado. 
         Após a otimização de todos os parâmetros para cada método de preparo de 
amostra, fez-se a avaliação da exatidão, através da análise de dois materiais de 
referência certificados de sedimentos, conforme mencionado na parte 
experimental. A Tabela 1 apresenta os resultados de concentração somente para 
Cu nos dois MRCs. As determinações de Zn nas amostras estão sendo 
realizadas. 
 
 Tabela 1: Resultados de concentração, em mg kg-1, de Cu nos MRCs 2704 e 
1646a. (n=3) 

MRC Ultrassom 

 VC  VE  

2704 98,6 ± 5,0 (5,1) 93,0 ± 0,6 (6,0) 

 Decomposição ácida 

1646a 10,01 ± 0,34 (3,4) 10,20 ± 0,46 (4,5) 

VC = Valor certificado; VE = Valor encontrado. Valor entre parênteses: desvio-
padrão relativo (%).  

 
Ambos métodos de preparo de amostra forneceram resultados concordantes 

com os valores certificados para o Cu.  
Para avaliar o grau de contaminação com Cu e Zn, amostras de sedimentos 

do Canal São Gonçalo foram preparadas utilizando a decomposição assistida por 
ultrassom e analisadas por F AAS. A Tabela 2 apresenta os resultados de 
concentração de Cu e Zn encontrados para amostras de sedimento, bem como os 
limites de detecção obtidos.  
 
Tabela 2: Resultados de concentração encontrados (em mg kg-1) para Cu e Zn 
em 1 amostra de sedimento do Canal São Gonçalo coletada em diferentes 
pontos. (n=3) 
 
 
 
 



 

Analitos 
Pontos de 

coleta 

Valor 
Encontrado 

 

LD 
(mg L-1) 

R2 
PEL* 

 

Cu 1 17,65 ± 1,60 

0,03 0,999 108 

2 10,76 ± 1,10 

3 <LD 

4 12,52 ± 0,87 

5 <LD 

Zn 1 61,27 ± 0,60 

0,01 0,999 271 

2 48,22 ± 2,02 
3 38,19 ± 0,33 
4 37,72 ± 0,59 
5 42,86 ± 1,95 

PEL² - Valor acima do qual efeito adverso é esperado (mg kg-1)  
 

4. CONCLUSÕES 
 

Diante dos dados encontrados pode-se concluir que ambos os métodos de 
preparo de amostras propostos mostraram-se seguros, simples confiáveis 
podendo ser aplicados para a determinação de Cu e Zn em sedimentos. 

Os valores obtidos para o Cu e Zn nas amostras de sedimento do Canal São 
Gonçalo estão abaixo do valor máximo esperado para que o elemento seja 
considerado tóxico. 

Dando continuidade ao trabalho, sedimentos coletados no canal São 
Gonçalo ao longo do ano de 2013 serão analisados. 
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