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Fertilizantes

=) S30 indispensaveis na produgao e desenvolvimento agricola.
=2 O uso em excesso causa a contamina¢do do solo por metais toxicos.
=) Metais traco, como o talio, podem ocasionar problemas sérios de saude

em humanos e animais.

AMOSTRAGEM SOLIDA:

* Menor quantidade da amostra;

e Baixo risco de contaminac¢ao;

* Uso de reagentes ¢ reduzido;

* Menos tempo;

* Reduzida a chance de perda do analito;

GF AAS

Utilizada para determinagdo de metais
traco em diversos tipos de amostra.

Desenvolver um método analitico para determinacdao de talio em amostras de
fertilizantes e corretivo agricola por amostragem solida, comparando a espectrometria de
absor¢do atomica em forno de grafite com fonte de linha e corretor de fundo baseado no efeito

Zeeman (Z-GF AAS) e espectrometria de absor¢ao atobmica em forno de grafite com fonte
continua de alta resolu¢ao (HR-CS GF AAS).

m) Calibragdo: Solugdo-padriao aquoso
=) SRM : SRM 2704 Buffalo River Sediment
=2 Massa de amostra: 0,3 — 2,0 mg.

Reagentes

=> Moidas em moinho vibratorio
Preparo de amostra = Peneiradas em membrana de 45nm

=) Secas em estufa durante 1 hora na temperatura de 85°C

Equipamentos

=  Acessorio manual de amostragem solida: SSA6 (Analytik Jena, Alemanha)
=) Micro-balanca: M2P- Sartorius
=) Moinho vibratorio: Pulverisette 0 (FRITSCH )

m) Z-GF AAS

ZEEnit 650 P (Analytik Jena, Alemanha);
Correcao de fundo baseado no efeito Zeeman € campo magnético transversal;
Forno de grafite aquecido tranversalmente;

Lampada de catodo oco de TI;

A: 276,6 nm; 1: 5,0 mA;

Fenda: 0,5 nm; Forca do campo: 0,8 T

m) HR-CS GF AAS
ContrAA 700 (Analytik Jena, Alemanha);

Lampada de xendnio com arco curto de alta pressao;

Forno de grafite aquecido tranversalmente;
A:276,7860 mm.

Programa de aquecimento

Etapa Temperatura /°C Rampa/°C st Patamar/s
Secagem 100 6 20
Secagem 150 3 20
Pirdlise 600 300 10
Atomizacao* 1700 2000 5
Limpeza 2400 1000 4

*Fluxo de gas 2 L min.”! em todas as etapas, exceto na atomizagdo quando o fluxo de gas é interrompido.

Curva de Pirolise e Atomizacao com HR-CS GF AAS
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(m) 0,4 ng Tl em solugdo aquosa; (@) 5 mg de calcario; (A) 0,5 mg de SRM 2704.
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Perfis de sinais analiticos para HR-CS GF AAS
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(a) 0,4 ng Tl em solucao aquosa A, ,: 0,2463s; (b) 0,5 mg SRM 2704 A,,.: 0,3168 s; (¢) 2,536 mg de Calcario
A0 0,03686s; Ta 1700 °C e Tp 600 °C.
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Curvas de calibraciao
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Validag¢ao do Método

Parametros Z7-GF AAS HR-CS GFAAS (CP£1)
Equagdo da Regressdo Linear* A, =0,0077 +0,1617 m®> A. =0,0123 + 0,5808 m®
Coeficiente de correlacao 0,9976 0,9998

C -1
LD /ngg 14,6 6,1

c -1
LQ /ngg 48,7 20,5
m, / pg 24 7,1

aSolugdo-Padrdo aquosa. ® Massa de Tl em ng. °LD e LQ foram calculadas para 2,0 mg de massa de amostra.

Material Certificado Tl /ng g!
SRM 2704 / pg g-! Z-GF AAS HR-CS GF AAS (CP + 1)
1,2+0,2 1,14 +£0,02 1,1 £0,04

Resultados analiticos para Tl em amostras de fertilizantes e corretivo agricola

Tl/pggt
Amostras HR-CS GF AAS (CP £1)
Fertilizante (N:P:K=10:10:10) 0,52 +0,03
Fertilizante TSP (46% P,O. + 15% Ca) 0,24 £ 0,01
Calcario 0,055 + 0,002

. Os resultados obtidos neste trabalho mostram que fo1 possivel o desenvolvimento de um
meétodo analitico para a determinacdo de T1 em fertilizantes utilizando Z-GF AAS e HR-CS
GF AAS por amostragem solida.

. HR-CS GF AAS mostrou maior sensibilidade (LD e m;) e maior linearidade quando
comparada Z-GF AAS.

. Devida a baixa concentracdo de talio nas amostras investigadas, a determinagdao foi
realizada apenas com HR-CS GF AAS.

*  Em ambos os metodos fo1 utilizada calibragdo com padrdes aquosos.

A amostragem direta de solido, reduziu o manuseio da amostra, ¢ a elevada

sensibilidade da técnica tornaram o método desenvolvido adequado para andlises de rotina.
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