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Introducéo

Os componentes ambientais (solo, agua e ar) sao
importantes vias de transporte de contaminantes, como
metais, para 0s organismos. A presenca e o nivel dos ions
de metais toxicos e potencialmente toxicos nessas
matrizes podem esta associados com a capacidade de
migrarem entre 0os compartimentos, de bioacumularem, e
serem transferidos entre os niveis tréficos. Quando
alcancam o solo, os metais podem ficar retidos e, de
acordo com a sua biodisponibilidade, serem absorvidos
pelas plantas, podendo atingir todos os niveis da cadeia
alimentar.

Existem diversas técnicas analiticas para
determinacdo dos teores desses elementos nas matrizes
ambientais, e a escolha da técnica geralmente se baseia
em aliar confiabilidade, validade, eficiéncia e baixo custo.
Diante disso, o presente trabalho teve como objetivo
desenvolver uma metodologia para preparacdo de
amostras de solo para analise por Espectrometria de
Fluorescéncia de Raios-X (FRX), considerando algumas
caracteristicas fisicas como condutividade hidrdulica,
capacidade de campo (CC) e granulometria, além dos
teores de elementos trago.

Resultados e Discussao

O primeiro ensaio realizado foi a determinacao da
condutividade hidraulica, onde foi analisada a intensidade
do deslocamento da agua no solo, utilizando o método de
Klute e Dirksen (1986). Constatou-se que o solo estudado
€ de rapida saturagdo, e com granulometria de carater
argilo-arenosa. Além disso, foi feita uma identificacdo
gualitativa dos elementos tragcos no FRX (Minipal4,
Panalytical). Os resultados mais significativos dessa
andlise foram a observacgéo da grande quantidade de ferro
presente em todas as amostras e a baixa quantidade de
chumbo. A capacidade de campo caracteriza-se como
sendo a quantidade de agua que pode ser retida pelo solo
em condi¢cdes normais. Esse fator foi medido em um teste
feito pela Embrapa, na cidade de Cruz das Almas - BA. Os
resultados desse ensaio estdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1. Capacidade de campo: Amostra de solo

Retencdo de dgua — Ug* (%)

cc PMP** Agua disponivel

20,81 15,74 5,07

*Ug = Unidade gravimétrica / ** PMP = Ponto de murcha
permanente

Para avaliacdo quantitativa do chumbo pelo FRX,
optou-se pelo uso de pastilhas. Elas proporcionam maior

confiabilidade  nos  resultados, conferindo  maior
homogeneidade nas amostras, pois ocorre um aumento na
superficie de contato das mesmas (WASTOWSKI et al.,
2010). Para preparacdo de uma pastiha com boa
consisténcia, foram testados alguns aglutinantes como:
parafina, celulose, amido e &cido bdrico. Dentre esses, 0
uso do &cido bdrico mostrou-se como o melhor resultado
guanto a consisténcia e homogeneidade da superficie. As
partilhas foram feitas com 5 g de solo seco, 1,5 g de acido
bérico (99% puro — marca: Nuclear) e mais as respectivas
quantidades de nitrato de chumbo definidas para cada
ponto de contaminagdo. Utilizando uma presséo entre 5 —
8 ton, é possivel preparar uma pastilha com espessura
entre 4 e 5 mm e diametro entre 26 — 30 mm.

Para elaboracdo da curva de calibragdo para
chumbo no FRX, foram definidos 7 pontos, com
concentracdes de Pb* variando de 0,00% a 0,098 %
(m/m) em relacdo a massa de solo utilizada nas pastilhas.
A adicao nitrato de chumbo (99% puro) da marca Dindmica
Quimica Contemporénea Ltda, foi feita considerando um
fator de bioacumulagédo de 100 dias. As leituras de cada
ponto foram feitas em triplicata, sendo definida a curva
através da média das concentracgdes identificadas em cada
um deles. A curva de calibracdo calculada apresentou um
coeficiente de correlacdo de 0, 941, o que constitui uma
linearidade considerada aceitavel, porém que ainda
precisa ser melhorada. Os limites de deteccdo e
guantificacéo da curva corresponderam a respectivamente
0,00488 % e 0,00603%, sendo a mesma valida para
concentracbes de chumbo variando entre 0,00603% e
0,098%.

Conclusdes

O solo coletado caracteriza-se por ser de rapida
saturacdo, fazendo com que o transporte da agua e
consequentemente dos metais sejam dificultados. O uso
de pastilhas para andlises utilizando o espectrobmetro de
fluorescéncia por raios —x é aconselhavel quando é preciso
manter a estrutura original do material para andlises
posteriores, além de proporcionar maior rapidez no
procedimento mantendo uma qualidade aceitavel. Para
obter uma melhor linearidade nas curvas de calibracéo,
serdo repetidos novos testes com um maior nimero de
repeticdes.
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