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Resumo. A contaminacdo de solos por metais
é uma das maiores preocupacdes ambientais
atualmente, e cada vez mais buscam-se
alternativas viaveis para sua mitigacao.
Sendo necessario saber a que fase
geoquimica do solo o metal foi adsorvido,
métodos de extracdo sequencial se tornam
essenciais por serem capazes de submeter o
solo a solugbes com diferente poder de
ataque e fornecer a concentracdo dos metais
nas diferentes fases. O objetivo geral deste
trabalho foi avaliar o método de extracdo
sequencial BCR 701, através de calibracdo
em amostra padrdo certificada. Os
resultados indicam que a analise foi
satisfatdria, obtendo-se pequenas diferencas
entre as concentracdes de cada metal em
cada etapa de analise, em comparacdo do
valor analisado com o certificado. Com
dado resultado, conclui-se que o método
BCR 701 mostra-se reproduzivel e confiavel,
e podem-se fazer novas pesquisas utilizando-
0 como premissa para a tomada de decisao.

Palavras-chave: Fases  Geoquimicas.
Especiacdo do Contaminante. Compostos
Metélicos.

1. INTRODUCAO

Considerando os potenciais problemas
causados pela contaminacdo de solos por
residuos contendo compostos metéalicos, se
faz necessario o estudo de alternativas
viaveis do ponto de vista tecnoldgico,
ambiental e econdmico, capazes de garantir
a mitigacdo do fluxo desses poluentes no
subsolo. Para a tomada de decisdes no
gerenciamento de areas contaminadas, saber
a que fracdo do solo o contaminante esta
ligado € muito importante, para avaliar-se a
melhor técnica de remediacao ou controle.

Neste contexto, os procedimentos de

extracdo sequencial tornam-se Uteis e
importantissimos, visto que quando é
realizado o estudo simples de um

contaminante associado & fase solida,
geralmente ndo se sabe se este foi adsorvido,
absorvido, precipitado na superficie do
solido ou fracionado na matéria organica
(DIAS ET AL., 2001). Com a extracdo
sequencial, esse conhecimento torna-se
possivel, assim como a previsdo da
mobilidade e da biodisponibilidade dos
metais, de curto e longo prazo.

No inicio da década de 1990, o
“Community Bureau of Reference” (BCR)
da Comissdo da Comunidade Europeia
desenvolveu um procedimento padrdo de
extragdo sequencial, que reuniu varios
procedimentos ja existentes, mas ainda sem
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padronizacdo. O método BCR 701 foi
desenvolvido em trés etapas, nas quais 0s
metais sdo  divididos em  fracdo
soluvel/trocavel, reduzivel e oxidavel. O
método fornece bons resultados, além de
prover informacgdes mais importantes que
apenas a concentracdo total de metais no
meio (URE & GARDEN, 1998; MESTER,
1997).

Levando em consideracdo a importancia
de maior conhecimento sobre o método BCR
701, o objetivo do trabalho foi avaliar o
método de extracdo sequencial, através da
calibracdo em amostra padrdo de sedimento
certificada, conforme a norma, comparando
0s resultados analisados dos certificados.

2. METODOLOGIA

Através do procedimento certificado
BCR 701 (EUROPEAN COMMISSION,
2001), a andlise de extracdo sequencial é
dividida em 3 etapas. Para calibracdo do
método  utilizou-se  amostra  padrédo
certificada com concentracdes conhecidas de
determinados metais, extraiveis em cada
uma das etapas.

A Tab. 1, que relaciona as solucGes
extratoras com a fracdo extraivel, mostra que
a primeira etapa libera os metais mais
fracamente ligados a matriz do solo. Ja a
segunda etapa libera para a solucdo os
metais ligados a Oxidos, 0 que sugere uma
ligacdo mais forte, por isso a necessidade de
uma solu¢do com maior poder de ataque. Por
fim, a terceira etapa libera os metais ligados
ainda mais fortemente a matriz do solo.

Tabela 1. Etapas do método de Extragdo Sequencial
BCR 701.

2.1 Materiais

O material certificado pelo Centro de
Pesquisa da Comissdo Europeia (Joint
Research Centre — Institute for Reference
Materials and Measurements European
Comission), para calibracdo do método BCR
701, é constituido de uma amostra de solo
contaminado com quantidade conhecida de
uma série de metais. Os metais que
constituem a amostra sdo Cadmio, Cobre,
Cromo, Niguel, Chumbo e Zinco.

A Tab. 2 mostra as concentracdes
certificadas de cada metal esperadas para a
extracdo em cada uma das trés etapas.

Tabela 2. Concentragdes Certificadas da Amostra
Padrdo de Sedimento para BCR 701.

Valores certificados (mg/kg)

Metal Cd Cu Cr Ni Pb Zn

Etapa 1 73 493 226 154 3,18 205
Etapa2 3,77 124 457 266 126 114
Etapa3 0,27 55 143 154 93 46

Etapa Extrator Fracao
1 Acido acético 0,11 mol/L Trocavel +
Carbonatos
Cloridrato de Oxidos de
Hidroxilamina 0,1 mol/L Fe/Mn
Peréxido de Hidrogénio Matéria
3 8,8 mol/L Organica +
Acetato de amonia 1 mol/L Sulfetos

2.2 Etapas de analise

A primeira etapa consiste em adicionar a
cada amostra de aproximadamente 1 g, 40
mL de solucéo de &cido acético 0,11 mol.L™
em tubo de centrifuga de 50 mL. Procede-se
com agitacdo e centrifugacdo para posterior
recolhimento do extrato que sera analisado e
encaminhamento do residuo sélido para a
proxima etapa.

A segunda etapa inicia ao passo em que
se deve adicionar 40 mL de solugdo de
cloridrato de hidroxilamina 0,5 mol.L™ ao
residuo da etapa anterior. A agitacdo e a
separacdo devem ser realizadas conforme
etapa anterior.

Por fim, na terceira etapa, deve-se
adicionar cuidadosamente 10 mL de solucao
de peréxido de hidrogénio 8,8 mol.L™" ao
residuo da etapa anterior. O conjunto passa
por etapas de digestdo a temperatura
ambiente e em banho-maria. Apo0s o
resfriamento, adiciona-se 50 mL de solucéo
de acetato de aménia 1,0 mol.L™, e submete-
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se 0 conjunto a agitacdo e centrifugacao,
para separar do extrato e do residuo final.

Apbs a realizacdo das 3 etapas, a
concentragdo dos metais cadmio, cobre,
cromo, niquel, chumbo e zinco no extrato
obtido ao fim de cada procedimento foi
determinada através de espectrofotometria
de absorcéo atdmica.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Levando em consideracdo o significado
das concentracdes dos metais em cada uma
das etapas, a Tab. 2 mostra que o metal
Zinco, por exemplo, tende a se concentrar
mais na fracdo trocavel do que ligado a
oxidos ou a matéria organica. JA& o metal
Chumbo se apresenta mais ligado aos 6xidos
do que as outras fases. Sdo estes valores de
concentracdo que devem ser comparados
com os valores analisados, servindo como
padrdo de comparacdo e certificacdo do
método.

As Fig. 1, 2 e 3 ilustram a comparagédo
entre as concentracbes analisadas e
certificadas para cada metal em cada uma
das etapas. Esperam-se valores muito
proximos para indicar maior acurcia da
andlise.
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Figura 1. Comparagdo entre as concentragfes

certificadas e analisadas em cada uma das etapas, para
0s metais Cddmio e Cobre.
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Figura 2. Comparacdo entre as concentracOes
certificadas e analisadas em cada uma das etapas, para
os metais Cromo e Niquel
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Figura 3. Comparacdo entre as concentracdes
certificas e analisadas em cada uma das etapas, para
0s metais Chumbo e Zinco.

De modo geral, a calibracdo apresentou
bons resultados, principalmente quando
analisam-se o0s graficos comparativos de
Cobre e Cromo (Figuras 1 e 2). Os metais
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Niquel e Zinco (Figuras 2 e 3) sdo 0s que
mais apresentam diferenca entre as
concentragcdes certificadas e analisadas,
porém ndo observa-se tendéncia de erro em
determinada etapa, apenas que a
concentracdo analisada tende a ser maior que
a certificada, com excecdo do metal Cobre
(Figura 1) para as duas primeiras etapas,

onde o contrario é visualizado bem
nitidamente.

As diferencas  encontradas entre
concentracdes analisadas e certificadas,

apesar de ndo tdo acentuadas, podem ser
explicadas por erros experimentais e/ou
analiticos, visto que nem sempre foi possivel
manter as mesmas condicOes exigidas pelo
método BCR 701 durante o decorrer da
analise. Observa-se, a partir de alguns
estudos (por exemplo Mossop & Davidson,
2003; Davidson et al., 2004), que ndo é
muito facil obter exatamente as mesmas
concentracdes certificadas, em funcdo de
determinadas etapas terem condicionantes
mais rigorosas e mais dificeis de se manter
em laboratorio.

4, CONCLUSAO

Com os estudos realizados, denota-se
gue a extracdo sequencial constitui uma
ferramenta atil para estimativas, de curto e
longo prazo, do comportamento de solos
contaminados por metais bem como para a
previsdo de possiveis processos de
remediacdo, quando pertinentes. 1sso porque
com este estudo aprofundado, € possivel
saber a que fase do solo o metal foi
adsorvido, pois dois metais podem ter a
mesma capacidade de serem adsorvidos, mas
sera a forma de adsorcdo que indicard sua
mobilidade no solo.

Esta pesquisa comprova que o método
de extracdo sequencial apresenta bons
resultados, sendo considerado reproduzivel e
confiavel. Dessa forma, o método pode ser
utilizado como base para novos estudos, nos
quais serd possivel analisar  solos

contaminados e nortear a tomada de decisao
para 0 seu gerenciamento.
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