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A3DAQS3 - Metais

Anexo 3- Ambiente Dulcicola- Andlise Quimica

1 METODOLOGIA

1.1 METAIS EM AGUA

11.1 Metais traco

As amostras de 4gua coletadas nas esta¢Bes foram analisadas, pela técnica de EspectrometriaAtdmica
com Plasma Indutivamente Acoplado com detec¢éo por Espectrometria de Massas (ICP-MS), sob trés
aspectos: Metais Totais; Metais Dissolvidos; Metais no Material Particulado em Suspensé&o (MPS). Para
todas as amostras foram determinadas as concentracdes, em pg L2, de 30 elementos: Al, As, Ba, Cd,
Ce, Co, Cr, Cu, Dy, Er, Eu, Fe, Gd, Hg, Ho, La, Lu, Mn, Nd, Ni, Pb, Pr, Sm, Sn, Th, Tm, U, V, Yb e Zn.
Para tal utilizou-se equipamento ICP-MS da marca Agilent — Modelo 8800-QQQ. As curvas analiticas

foram construidas usando-se materiais de referéncia rastreaveis e solventes de elevada pureza.

1.1.2 Metais trago totais

A fracdo de metais totais é obtida pela digestdo em micro-ondas da amostra adicionada de umamistura
de acidos (HNO3z e HCI) segundo norma EPA3515A.

1.1.3 Metais traco particulados

A fracé@o de metais em MPS foi obtida pela digestdo da membrana utilizada na filtragdo da amostra para
a andlise de metais dissolvidos, em micro-ondas da amostra adicionada de uma mistura de 4cidos
(HNOs, HCI, HF e H203), seguida de uma neutralizagdo do HF com solucéo saturada de acido bdrico.

Este procedimento segue a norma EPA3052.

1.1.4 Metais traco dissolvidos

A fracdo de metais dissolvidos é obtida no filtrado em membrana de 0,45 um da amostra coletada. A

andlise é feita de forma direta.

1.2 METAIS EM SEDIMENTO

As amostras de sedimentos coletadas nas estacfes foram analisadas, pela técnica de Espectrometria
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Atémica com Plasma Indutivamente Acoplado com detecc¢éo por Espectrometriade Massas (ICP-MS),

sob dois aspectos:

1. Metais Totais,

2. Metais Biodisponiveis;

3. Extracdo sequencial:

a. Fracdo 1 — metais adsorvidos;

b. Fragéo 2 — metais ligados a carbonatos;

c. Fracdo 3 — metais ligados a éxidos de ferro e manganés;

d. Fracéo 4 — metais ligados a matéria organica;

Para todas as amostras foram determinadas as concentra¢des, em ppm ou mg kg-1,de 30 elementos:
Al, As, Ba, Cd, Ce, Co, Cr, Cu, Dy, Er, Eu, Fe, Gd, Hg, Ho, La, Lu, Mn, Nd, Ni, Pb, Pr, Sm, Sn, Th, Tm,
U, V, Yb e Zn. Para tal utilizou-se equipamento ICP-MS da marca Agilent —Modelo 8800-QQQ. As
curvas analiticas foram construidas usando-se materiais de referéncia rastreaveis e solventes de

elevada pureza.

1.2.1 Metais totais

A fracéo de metais totais foi obtida pela digestdo em forno micro-ondas da amostra adicionada de uma
mistura de acidos (HNOs, HCI, HF e H203), seguida de uma neutraliza¢&o do HF com solucgéo saturada

de acido bdrico, conforme metodologia EPA 3052.

1.2.2 Metais biodisponiveis

A fracdo de metais biodisponiveis foi obtida pela digestdo em forno micro-ondas da amostra adicionada
de uma mistura de &cidos (HNO3s, HCI, e H202), seguida de uma filtracédo e analise do filtrado, conforme
metodologia EPA 3051A.

1.2.3 Metais trago na fracao trocavel (extragdo sequencial 1)

A Fracao 1 foi obtida a partir da extracdo dos metais no sedimento por uma solugédo de cloreto de
magnésio 1 mol L1, a pH 7, sob agitagcao continua por uma hora a temperatura ambiente, seguida de

uma filtracéo e analise do filtrado.
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1.2.4 Metais traco nafragdo adsorvida/carbonética (extracdo sequencial 2)

A Fracéo 2 foi obtida a partir da extracéo dos metais no sedimento por uma solugao de acetato de sédio
1 mol L%, a pH 5, sob agitagdo continua por cinco horas a temperatura ambiente, seguida de uma

filtracdo e andlise do filtrado.

1.2.5 Metais traco na fracdo reduzivel (extracdo sequencial 3)

A Fracéo 3 foi obtida a partir da extracdo dos metais no sedimento por uma solucdo de NH20OH.HCI
0,04 mol L, com 25% de &cido acético, sob agitacdo esporadica por seis horas a temperatura de 96

°C, seguida de uma filtracao a frio e andlise do filtrado.

1.2.6 Metais traco na fracéo sulfidica/orgéanica (extragao sequencial 4)

A Fracéo 4 foi obtida a partir da extracéo dos metais no sedimento em trés etapas: mistura de HNOs
0,2 mol Lt e H202 30 volumes, sob agitacdo esporadica por duas horas a temperatura de85 °C; nova
adicdo de H202 30 volumes, sob agitacdo esporadica por trés horas a temperatura de 85 °C; apds
resfriamento, adicao de acetato de aménio 3,2 mol L1, em 20 % de HNO3, seguida de agita¢édo continua

por trinta minutos a temperatura ambiente, seguida de uma filtracdo e andlise do filtrado.
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