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Resumo

A espectrometria de absor¢do atémica com chama (Flame Atomic Absorption Spectrometry — FAAS) é uma
técnica baseada na absorcdo de energia pelos atomos do analito (elemento a ser determinado) no estado
fundamental. Apesar de ser uma técnica bastante utilizada em laboratorios de rotina, erros sistematicos e/ou
aleatorios podem ocorrer durante a execugao das analises e assim, podem prejudicar a exatidao e precisao dos
resultados analiticos. Sendo assim, é de extrema importéncia que o0 método proposto para cada elemento e tipo
de amostra seja validado. Neste trabalho é apresentado o procedimento rotineiro de determinacéo de potéssio
(K) em amostras liquidas por FAAS, no laboratério 05 do Grupo de Quimica Analitica (GQA) da Coordenagao de
Anélises Minerais (COAM).

1. Introducéo

A espectrometria de absorcdo atbmica com chama (FAAS) é uma técnica baseada na absorcéo de energia pelos
atomos do analito no estado fundamental. Os atomos no estado gasoso, se excitados térmica ou eletricamente
emitem radiacOes caracteristicas nas regides ultravioleta e visivel. O conjunto das radia¢Ges caracteristicas
emitidas por uma espécie atdmica constitui 0 seu espectro de emissdo. Como cada espécie atdmica tem sua
configuracéo propria e Unica e so pode existir em alguns estados excitados, as energias dos fétons que poderao
ser absorvidos serdo especificas de cada espécie atbmica. Em outras palavras, cada espécie atdmica absorvera
radiacbes com frequéncias especificas. A intensidade da absor¢do de uma radiacéo caracteristica por um atomo

no estado fundamental permite quantificar o elemento (CAMPOS et al., 1991).

O instrumental basico de um FAAS inclui uma fonte de emissao, que geralmente é uma lampada de catodo oco,
mas pode ser uma lampada de descarga sem eletrodo; a célula de absorcdo, que é uma chama; um

monocromador; um fotodetector; um amplificador e um sistema de leitura.

Para evitar que uma fracdo significativa de K se ionize na chama, j& que se trata de um elemento facilmente
ionizavel, adiciona-se cloreto de césio como supressor de ionizagdo. O césio € um elemento que se ioniza com
mais facilidade do que o K, deslocando o equilibrio de ioniza¢&o no sentido oposto a formagéo de ions K*, pois
havera excesso de elétrons na chama, com a consequente regenerag&o do sinal de absorg&o. E valido ressaltar
que o ion K* ndo absorve a linha analitica, diminuindo assim o sinal de absorcéo e afetando a qualidade da
analise (CAMPOS et al., 1991).
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Apesar da técnica de FAAS ser bem estabelecida e suficientemente robusta para a determinagdo quantitativa de
elementos em laboratérios de rotina, erros sistematicos e/ou aleatérios causados por altera¢des na temperatura
da chama, na taxa de aspiragdo da solucdo, na composicdo da amostra, entre outras, podem prejudicar a
exatiddo e precisdo dos resultados analiticos (FERNANDES et al., 2003). Sendo assim, resultados analiticos ndo
confidveis podem conduzir a decisdes desastrosas e prejuizos financeiros irreparaveis, e por isso, € de extrema
importéncia que o método proposto para cada elemento e tipo de amostra seja validado. Os pardmetros de
validagdo envolvem: seletividade; faixa de linearidade; sensibilidade do método, representada pelos limites de
deteccdo (LD) e quantificagdo (LQ); precisdo e exatidao (INMETRO, 2011).

A determinagdo da concentragéo de K tem sido requisitada frequentemente por pesquisadores do CETEM para
0 acompanhamento de projetos na linha dos agrominerais. Além disso, K é determinado em solugBes salinas
enviadas pela PETROBRAS.

1. Objetivo

Apresentar o procedimento de rotina para a determinacdo de K em amostras liquidas utilizando FAAS, com

énfase em solugdes salinas oriundas da PETROBRAS.

2. Material e Métodos

2.1. Equipamentos e materiais

No laboratério do GQA / COAM existem trés espectrometros de absorgao atbmica com chamas: Agilent, modelo
SpectrAA-55B; Agilent, modelo SpectrAA-50B; e Thermo, modelo Solaar S4. Qualquer um desses equipamentos
pode ser utilizado para a determinacéo de K. As condi¢Oes operacionais para a determinacéo séo: chama de ar /
acetileno (99,7 a 99,8% de pureza), corrente da lampada igual a 10 mA e comprimento de onda igual a 766,5
nm. Todas as solu¢Bes sdo preparadas utilizando &gua deionizada e todos os reagentes utilizados sdo, pelo
menos, de grau analitico (P.A.). Uma solu¢do de 1000 mg L* de potassio de procedéncia confidvel é utilizada

como solugdo estoque.

2.2. Procedimento utilizado para a determinagdo rotineira de potassio em solugGes salinas por FAAS

Antes de iniciar as determinagdes rotineiras, o procedimento foi validado atendendo aos requisitos da norma
“Orientacdo sobre Validacdo de Métodos Analiticos”, DOQ-CGCRE-008, elaborado pelo IMMETRO.

O procedimento consiste em construir duas curvas de calibracdo contendo faixas de concentracdes de K de 0,1 -
1mgLte1,0-10 mgL?em solucdo de HNOs 5% viv. Uma amostra controle é preparada contendo a seguinte
composi¢do: 200 mg LT Na+30mg Lt Ca+5mgLtS+5mgLtK+0,05mgL?t(Ba+ Sr+Si+Fe+Li.
Cloreto de césio é adicionado em todas as solugbes padrdo, de controle e amostra, a fim de se obter uma

concentracéo final de 0,2 % m/v (0,16% m/v Cs). As medidas das concentra¢des do analito nas solucdes de
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andlise sdo resultantes das médias de trés determinacfes (n=3). Se as amostras forem diluidas, os fatores de
diluicho sdo considerados nos célculos das concentragBes finais. Os valores médios das concentracfes do
analito sdo transferidos para planilhas Excel para a validacdo dos resultados de K na amostra controle e
determinagdo da incerteza das concentragdes obtidas nas amostras. J& que a amostra controle contém 5,0 mg
L1 K, as concentracBes encontradas ndo poderdo sair dos limites inferior e superior de 4,8 e 5,2 mg Lt K,
respectivamente. Valores de incerteza < 20 % sao considerados satisfatérios. O limite de detecgdo para a curva
baixa (0,10 - 1,0 mg L K) foi de 0,015 mg L K, enquanto que para a curva alta (1,0 - 10 mg L1 K) foi de 0,12
mg L1 K. O limite de quantificacdo para a curva baixa (0,10 - 1,0 mg L K) foi de 0,051 mg L1 K, enquanto que
para a curva alta (1,0 - 10 mg L K) foi de 0,41 mg L1 K.

3. Resultados e Discussao

A Figura 1 apresenta uma carta de controle utilizada para a determinagéo das concentracdes de K na amostra

controle.
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Figura 1. Carta controle utilizada para a determinac&o rotineira de potéassio por FAAS.
4. Concluséo

O procedimento rotineiro descrito para a determinacdo de K em amostras salinas por FAAS assegura

confiabilidade nos resultados obtidos. O procedimento elimina erros sistematicos e/ou aleatérios causados por
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alteracles na temperatura da chama, na taxa de aspiragdo da solu¢éo, na composi¢do da amostra, entre outras,

que podem prejudicar a exatiddo e precisdo dos resultados analiticos.
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