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1. INTRODUCAO

Atualmente, os residuos de cinzas gerados no Brasil através da queima do
carvao mineral por usinas termelétricas apresentam em parametros de volume um
dos principais problemas ambientais do pais (FURGARO E SILVA, 2002). Sendo
gue, as areas de disposicao desses residuos ao sofrerem lixiviagcdo apresentam
grande probabilidade de conter particulas pequenas como metais pesados, o que
consequentemente vai gerar a contaminagcado do solo, das aguas subterraneas e
superficiais. Este fato mobiliza pesquisas referentes & presenca de metais em
amostras de carvao e cinzas (FURGARO et al., 2005).

E importante ressaltar que, as propriedades das cinzas estdo diretamente
relacionadas as caracteristicas dos carvbes que lhe dao origem, tornando de
suma relevancia a determinacdo de metais em cinzas, tendo em vista que essas
sdo consideradas residuos, sua devida classificacdo, obedecendo aos limites
maximos de alguns metais como Al, Ba, Cu, Fe, Mn, Na, Zn; atendendo a
legislacéo vigente (ABNT NBR 10004:2004), se faz necessario.

Entretanto, a etapa de preparo deste tipo de matriz é considerada um
grande desafio, tendo em vista a complexidade dessas amostras. Segundo
LACHAS et. al. (1999), essas amostras geralmente sdo dissolvidas para forma
liquida através de etapas sucessivas de digestao acida envolvendo varios acidos
minerais, 0S quais Sdo necessarios para dissolver e decompor 0s minerais e
materiais carbonaceos, obtendo uma completa extracdo dos elementos contidos
nessa matriz.

Desta forma, a busca por novos métodos alternativos de preparo de
amostras, que tenham como principal objetivo a minimizacdo de possiveis
inconvenientes relacionados a esta etapa, se torna importante. Sendo assim, este
trabalho descreve resultados preliminares de um estudo utilizando uma nova
metodologia que esta sendo desenvolvida e aplicada em amostras de cinzas para
a determinacdo de metais totais por técnicas espectrométricas.
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2. METODOLOGIA

Os estudos de preparo das amostras de cinzas foram realizados em um
sistema que funciona sob refluxo. De acordo com a Figura 1, o sistema consiste
de um tubo de vidro fechado, o qual contém em seu interior um tubo de vidro
pequeno, onde a agua € continuamente circulada com temperatura controlada
através de um banho termostatizado, o que permite promover o resfriamento da
parte superior do tubo digestor, a fim de ajudar a recirculacdo dos acidos dentro
do tubo maior.

Agua

Agua < fl P, Encaixe de
== PTFE

Dedo Frio

Tubo Digestor

Figura 1. Esquema representativo do sistema de dedo frio com circulacdo de
agua. (adaptado de ORESTE et al. 2012).

Foi realizado um planejamento estatistico, através do software Statistica 7.0,
buscando obter uma condicdo compromisso para as variaveis em estudo. Apos
avaliacdo dos resultados obtidos, foi possivel avaliar e fixar as melhores
condicBes de trabalho. Sendo assim, aproximadamente 50 mg de amostras foram
pesadas, em triplicata, e adicionados 6 mL de HNOg3 e levados ao aquecimento a
145°C em bloco digestor, com o sistema de dedo frio acoplado aos tubos. Depois
de passados 45 minutos, os tubos foram resfriados e adicionados 2,5 mL de H,0;
e retornaram ao aquecimento por mais 15 minutos, totalizando um tempo de
digestédo final de 1 hora. Este procedimento de preparo de amostras foi realizado
para as amostras de cinzas fortificadas (com concentracdes conhecidas dos
elementos de interesse), bem como para as amostras de cinzas nao fortificadas,
para que fosse possivel a realizacdo do estudo de adi¢cdo e recuperacdo dos
analitos.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Uma verificacdo da exatiddo do método proposto foi realizada através do
método de adicao e recuperacao dos analitos estudados em amostra de cinza. De
acordo com os resultados apresentados na Tabela 1, foi possivel verificar uma
boa exatiddo dos resultados obtidos através do método proposto para a
determinacdo dos respectivos analitos em amostras de cinzas, com recuperacoes
variando entre 102 a 106%. Além disso, foram encontrados valores baixos de
desvio padrao relativos (RSD), sendo estes inferiores a 5% para ambos o0s
analitos, o que evidencia uma boa preciséo dos resultados.

Tabela 1. ConcentracBes obtidas de Cu e Zn, média + desvio (RSD) e % de
recuperacao.

~ . 1 ~
Amostras de cinzas Concentracéo obtida em mg L Recuperagao

média + desvio (RSD) (%)
Cu
Amostra sem adicao 0,23 +0,01 (4,3) 106
Amostra com adi¢do de 1,5 ppm 1,82 £0,04 (2,2)
Zn
Amostra sem adicao 0,26 £ 0,01 (3,8)
Amostra com adi¢do de 0,5 ppm 0,67 £0,01 (1,3) 102

Os parametros de mérito obtidos para a determinacdo de Cu e Zn em
amostras de cinzas por F AAS a partir da metodologia de digestdo das amostras
sob refluxo desenvolvida, estdo apresentados na Tabela 2. Como pode ser
observado, as curvas de calibragdo para ambos o0s analitos estudados
apresentaram bons coeficientes de correlacédo linear, com R > 0,99, bem como
mostraram LDs, LQs e sensibilidades adequadas para atender ao objetivo que o
trabalho se propde.

Tabela 2. Parametros de Mérito para Cu e Zn.
Faixa Linear

; -1 -1 -1
Analito (mg LY a(L mg) LD(mgL™ LQ (mgL™) R

Cu 0,5-3,0 0,053 0,032 0,108 0,999
Zn 0,25-1,0 0,216 0,003 0,010 0,999

a: coeficiente angular da curva; LD: limite de deteccdo; LQ: limite de
guantificacdo; R: coeficiente da curva de calibracao.

4. CONCLUSOES

A metodologia apresentada para a digestdo acida de amostras de cinzas
em um novo sistema sob refluxo, demonstrou ser um método eficiente de preparo
de amostra, que utiliza poucas quantidades de amostras e reagentes. A eficiéncia
do método proposto também pbde ser avaliada pelos resultados obtidos, com
percentuais de recuperacédo entre 102 a 106% dos analitos em estudo, atestando
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uma boa exatiddo da metodologia, bem como mostrou ser um preparo de
amostras rapido, simples e seguro.
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