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RESUMO

Em ambientes aquéticos, o fosforo € um elemento cumulativo e nutriente limitante ao
crescimento dos organismos fitoplancténicos. Seu acUimulo nestes ambientes pode resultar em
floracdes excessivas de algas e consequentes prejuizos na qualidade da agua.

O método mais utilizado na determinacdo de fésforo total é a colorimetria, onde utiliza-se
acido ascorbico e molibdato de aménio precedido de abertura de amostra em meio acido (H,SOy).
Alternativamente, pode-se utilizar a abertura em meio acido (HNO3) assistida por micro-ondas e
quantificar este analito por ICP- OES (espectrometria de emissdo Optica com plasma indutivamente
acoplado).

O presente estudo comparou estas duas metodologias analiticas de determinacéo de fosforo, a
fim de estabelecer qual é a melhor proposta analitica. Para isso, alguns critérios de validacdo foram
desenvolvidos e avaliados para os métodos: exatiddo, precisao, limites de deteccdo e quantificacéo,
utilizando protocolos de validacéo ja estabelecidos.

A espectrometria de emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado apresentou melhores
resultados para todos os parametros avaliados, mostrando-se melhor quando comparada a técnica
colorimétrica. Esta ultima, apesar de realizavel, exige uma maior atencdo e automatizacdo no

processo analitico para que possa ser utilizada de forma eficiente.
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1. INTRODUCAO

1.1. Fosforo no Meio Ambiente

Em razdo do fésforo (P) ser um elemento de ciclo sedimentar, seu principal
reservatorio € a litosfera. Por meio de processos erosivos, € liberado na forma de fosfatos e
parte deste material é carregado para oceanos, sendo perdido ou consumido pelo
fitoplancton.[1]

Apresenta-se na agua de variadas formas, tais como: ortofosfatos (PO3~, HPO;™,

H,P0;), a principal forma de fosforo encontrada nas &guas, polifosfatos e fosforo

organico.[2] E um importante macronutriente para os processos bioldgicos, logo, é um
parametro imprescindivel em programas de caracterizacdo de efluentes industriais que se
pretende tratar por processo bioldgico.

Quando descarregado em excesso nas aguas ambientais, favorece o crescimento
descontrolado de organismos fitoplanctonicos e algas, levando a eutrofizagdo do meio. O
crescimento exagerado de populacdes de algas reduz a concentracdo de oxigénio na agua,
elemento essencial para a manutencdo de outras espécies neste ambiente. Causa polui¢do por
morte e decomposicdo, além de gerar problemas para 0 uso que se possa fazer da agua,
prejudicando seriamente o abastecimento publico, por exemplo. [3]

A Tabela 1 relaciona o nivel tréfico de lagos e reservatorios com as concentragdes de
fésforo total:

Tabela 1: Niveis troficos de lagos e reservatorios. [4]

Nivel P totar (Mg/L) | Clorofila (png/L)
Oligotréfico <0,010 <2,5
Mesotrofico 0,010 - 0,035 2,5-8,0

Eutréfico 0,035 - 0,100 8,0-25,0
Hipereutrofico >0,100 >25
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No nivel hipereutrofico, é observado um crescimento desordenado de algas, bem como
o0 surgimento de macrofitas. Pelas questdes apresentadas, o fésforo tornou-se um importante
componente no indice de qualidade de aguas.

A Resolugdo CONAMA (Conselho Nacional do Meio Ambiente) n°® 357/2005 [5]
classifica as aguas doces em cinco tipos: classe especial, classe 1, classe 2, classe 3 e classe 4.
Nesta classificacdo, estabelece limites diferentes para a concentracdo de fosforo total nas
aguas doces classes 1 e 3 em funcdo da forma em que ocorre o escoamento [3,4], conforme

Tabela 2:

Tabela 2: Limite de fésforo para os diferentes ambientes de adgua doce.

Tipo de ambiente Limite P (mg/L)
Agua doce Classe 1 | Classe 3
Ambientes lénticos 0,020 0,050
Ambientes intermediarios | 0,025 0,075
Ambiente l6tico 0,100 0,150

Com a finalidade de se obter um maior controle sobre a concentracdo de fosforo
liberada no meio ambiente e, considerando que uma parcela deste elemento provinha de
detergentes em po atraves do tripolifosfato de sédio (STPP), a resolucio CONAMA N°
359/2005 [5] regulamentou um limite deste elemento na formulacdo dos detergentes em pé.
Esses novos critérios se fundamentaram no estado critico de eutrofizacdo, causado pelo
excesso deste nutriente ndo-biodegradavel e cumulativo.

Torna-se, portanto, essencial a determinacdo quantitativa deste elemento em aguas

ambientais.

1.2. Determinacdes Analiticas

A determinacdo de fésforo em aguas é essencialmente feita através da espectroscopia.
Um dos métodos mais utilizados para a determinacdo é o colorimétrico com quantificacao

utilizando espectrofotébmetro UV/VIS. Ha mais de 50 anos esta técnica analitica tem sido
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utilizada para a identificacdo e determinacdo quantitativa de muitas espécies moleculares,
inorgénicas ou organicas, incluindo espécies provenientes de matrizes bioldgicas. Gragas a
sua versatilidade analitica, permite um grande nimero de aplicagdes; ao seu baixo custo e
robustez do método instrumental, a colorimetria é uma das técnicas analiticas mais utilizadas
nos laboratorios de controle quimico da qualidade. [6]

Aplica-se a substancias que geram uma cor caracteristica ao reagir com outra, a partir
da qual é feita uma comparacédo entre a coloracdo da solucdo de concentracdo desconhecida
desta substancia e a coloracdo de uma ou mais solugfes com concentragfes conhecidas desta
mesma substancia. [7]

A espectrofotometria de absorcdo molecular para a determinacdo de fosforo total
utiliza-se de duas etapas: a primeira trata da conversdo do fdsforo de interesse (total) em
ortofosfato dissolvido, e a segunda estabelece a determinacdo colorimétrica do ortofosfato
dissolvido.

O processo utilizado para conversdao da forma de fosforo presente em ortofosfato
dissolvido ¢ através de uma digestdo, onde se aquece a amostra em presenca de oxidante forte,
adequado para converter em ortofosfato sollvel as fracGes de fosfato organico em suspenséo
ou em combinacdo com matéria organica através da ligacdo C-P ou C-O-P, destruindo a
matéria organica presente.

Existem basicamente trés métodos de digestao preliminar para fosforo total [8]:

e Digestdo com acido perclérico;
e Digestdo com &cido sulfurico/ &cido nitrico;
¢ Digestdo com persulfato.
Alternativamente, pode-se utilizar ainda outra digestdo, com os mesmos principios das

anteriores, acida e com poder oxidante, mas que é eficiente tanto para a determinacdo de
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fésforo total quanto para nitrogénio organico. Essa digestdo é feita utilizando-se acido
sulfarico concentrado e sulfato de mercurio como agente oxidante.

Realizada a digestdo, utiliza-se 0 método do &cido ascorbico [8], que consiste em
reagir o ortofosfato com o chamado reagente combinado: &cido ascdrbico, molibdato de
amonio e o antimdnio tartarato de potassio. Ocorre entdo a reducdo do acido fosfomolibdico
formado a azul de molibdénio.

A quantificacdo da amostra digerida é feita em espectrofotdmetro, com comprimento
de onda definido para o elemento, e a intensidade da cor é proporcional a concentracdo de
ortofosfato disponivel.

Ja na espectrometria de emissdo atbmica utiliza-se do principio de que, quando um
atomo sofre alteracédo de energia, por meio de altas temperaturas, pode ocorrer a promocao de
elétrons para um nivel de energia mais intenso, que é conhecido como estado excitado do
elétron. Ao retornar para o estado fundamental, o elétron perde a energia ganhada
anteriormente através da emissdo de foton. A diferenca entre os dois niveis de energia €
quantizada, sendo liberada através de radiacdo eletromagnética. Por esta razdo, emite-se luz
em diferentes comprimentos de onda. [9]

Cada elemento quimico possui seu proprio nivel de energia caracteristico, podendo
assim ser identificado de acordo com o seu comprimento de onda. A partir disso, esta
propriedade é utilizada pela espectrometria de emissdo para a determinacdo analitica
elementar.

A determinacdo de fosforo utilizando-se dessa técnica requer, assim como para 0S
outros elementos quimicos, um pré-tratamento da amostra. Este pré-tratamento também
consiste em uma digestdo acida. [10] A digestdo com acido nitrico é eficiente para a maioria
dos metais determinados por ICP-OES (espectrometria de emissdo Optica com plasma

indutivamente acoplado), inclusive o fésforo. Utiliza-se de um forno micro-ondas, cujo
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sistema é fechado, e por isso tem-se uma maior precisao se comparada as digestdes em chapas
de aquecimento. [8]

Apoés a digestdo, as amostras sdo quantificadas no ICP-OES, onde determina-se a
concentracdo do analito, mediante calibracdo do equipamento, levando-se em consideragédo

poténcia, estabilidade do plasma, interferentes, limites de deteccdo, entre outros. [10]

2. OBJETIVO

Avaliar comparativamente os métodos colorimétrico e espectrometria de emissdo
Optica com plasma de argdnio indutivamente acoplado (ICP-OES) para determinacdo de

fosforo total em amostras de agua de interesse ambiental.

3. METODOS

3.1. Espectrofotdmetro UV/ VIS

A determinacdo colorimétrica de fdsforo total foi realizada em um espectrofotémetro
UV/VIS modelo DR 200 da marca HACH. O comprimento de onda selecionado foi de 880
nm [8] e a determinacdo foi feita em cubeta de quartzo de 7 mL com 20 mm de caminho
optico. O sinal analitico obtido foi em absorbancia, o qual foi convertido posteriormente em
concentracdo de fosforo total. Para esta técnica foi feita uma curva analitica de calibragdo com
as seguintes concentrages: branco, S1 (0,4 mg/L), S2 (0,6 mg/L), S3 (0,8 mg/L), S4 (1,6 mg/L) e
S5 (2,0 mg/L).

Para cada nivel, foram preparados 25 mL de solucdo a partir de uma solucao estoque
com padrdo de fésforo 10 mg/L. A digestdo destes, bem como replicatas de uma amostra de
agua bruta e de um padrdo de referéncia de fosforo total foi realizada na presenca de 5 mL de
solucdo digestora, composta por acido sulfurico concentrado e sulfato de mercario[8], por 2

horas em bloco digestor. Em seguida, ajustou-se o volume para 25 mL, bem como o pH para



Pagina |9

Avaliagdo dos métodos colorimétrico e espectrométrico (ICP-OES) na determinagdo de fosforo total em amostras ambientais

posteriormente proceder com a reacdo colorimétrica e quantificagdo em espectrofotdmetro

UV/VIS.

3.2. Espectrometria de Emissdo Optica com Fonte de Plasma Acoplado

Indutivamente (ICP-OES)

A quantificacdo de fésforo por ICP-OES foi feita no equipamento modelo iCAP 6000
Series da marca Thermo Scientific com software de aquisicdo e andlise de dados Thermo
iTEVA Control Center, versdo 2.8.0.89. O método criado para esta analise possui as

caracteristicas descritas na Tabela 3.

Tabela 3: Variaveis analiticas utilizadas nas analises por ICP-OES.

Variaveis Valor
Poténcia da Radio Frequéncia 1300 W
Configuracao Axial
Vazdo do gas auxiliar (argbnio) 0,50 L/min
Vazao do gas de nebulizacao (argbnio) 0,50 L/min
Comprimento de onda () 178,284 nm

Segundo a EPA [10], o comprimento de onda recomendado para determinagdo de
fésforo total no ICP é em 213,618 nm. Neste comprimento de onda, observa-se grande
interferéncia de cobre (Il). Por esta razdo, foi utilizada outra linha (178,284 nm) que possui
como principal interferente para o fésforo o elemento iodo, relevante apenas em aguas
marinhas, e ndo em aguas brutas, enfoque deste trabalho.

Para a determinagdo de fésforo por ICP-OES foi construida uma curva analitica de
calibracdo com 4 niveis de concentracdo a partir de uma solucao estoque de 10 mg/L.

Foram estabelecidos os seguintes padrfes para a curva analitica: branco, S1 (0,10
mg/L), S2 (1,00 mg/ L) e S3 (5,00 mg/L).

Foi realizada a digestdo acida no forno de micro-ondas da marca ETHOS por 1 hora,

adicionando-se 2,5 mL de &cido nitrico concentrado [8] em 25 ml destas concentracdes, bem
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como em 25 mL de replicatas de uma amostra de dgua bruta e de um padréo de referéncia de
fésforo total.

Apos o preparo (digestdo), os pontos da curva, amostra e material de referéncia foram
transferidos para frascos devidamente identificados, coletados e posteriormente analisados no

ICP-OES.

3.3. Parametros de Eficiéncia Analitica

Baseado no DOQ — CGCRE 8 (Documento da Qualidade - Coordenacdo Geral de
Acreditacdo do Inmetro) [13], efetuou-se a avaliacdo dos métodos com a verificacdo das
figuras de mérito do protocolo DOQ — CGCRE 8, que estdo sumarizadas na Tabela 4. A
comparacdo da precisdo dos métodos foi feita através do uso de uma solugdo de fosforo
certificada (material de referéncia) e uma amostra de agua bruta. Um material de referéncia é
aquele cuja caracteristica € utilizada para calibrar um equipamento, verificar um método ou

controlar a analise de outras amostras. [14]
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Tabela 4: Figuras de Mérito, segundo DOQ-CGRE-008.
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PARAMETRO NUMERO DE REPLICATAS MATRIZ CALCULO OBSERVACAO
y= resposta medida (absorbancia);
X = concentracao;
Faixa Linear Padrdes do analito em y=ax+bh a = interse¢do com o eixo y, quando X

diferentes concentracdes

b = inclinacdo da curva analitica =
sensibilidade.

Branco da amostra com

LD =0+t s ondeséodesvio

A “menor concentragdo aceitavel” é

Limite de Detecgéo (LD) 8 . « N aquela tida como a concentragdo mais
adlgaz cotlaéiltg\]/ir;odrocgr? ;ﬁ? (;[ragao d_pa}draot (EIOS b rianc((j)s ?gtangos;[ra com_ 1 baixa para a qual um grau aceitavel de
adicao e L€ 0 valor de t student para n-L. incerteza pode ser alcancado.
Limite de Quantificacdo 8 Branco da amostra com LQ =X +10 s, onde X € a média dos al(?u‘;rlr;etrilg; ggrrﬁgr;tz?r?gexg;gega?s
adicdo da menor concentragdo | valores de brancos e s é o desvio padrio . "
(LQ) ¢ aceitavel do analito ¢ d0s brancos da amostra com adipgéo balxzfl para a qual um grau aceitavel de
' incerteza pode ser alcangado.
DP DP = desvio-padréo;
Precisdo 7 . A C.V.=DPR = x 100
Material de Referéncia CMD CMD = concentragio média
determinada.
C; = valor da concentracdo do
C; — Cref: elemento obtido experimentalmente.
ER = % x 100
Exatidio 8 refi C.efi = valor aceito como verdadeiro
Material de Referéncia (valor certificado do material de
%R = —1 % 100 referéncia).
ref

C.t = a melhor estimativa do valor
verdadeiro.
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3.4.  Comparacdo da Precisdo entre Métodos

Efetuou-se a comparacao dos resultados obtidos através do teste F, a fim de se obter o grau de

proximidade destes. [13]

_ ;?XA:),

O teste F baseia-se no célculo da razdo entre as variancias das duas técnicas (F, ;. = o
colocando-se a maior no numerador, de modo que a razdo seja maior ou igual a 1. Em seguida,
comparou-se este valor obtido com o valor tabelado de F, considerando-se o nivel de significancia
adotado (5%), os graus de liberdade do numerador (n-1) e do denominador (n-1).

Quando Fgye € menor ou igual a0 Figpelado, 0S dois métodos ndo apresentam diferencas
significativas entre si, relativamente as suas precisoes.

Realizou-se o teste F para o material de referéncia de fosforo de 1 mg/L e para uma amostra

de &gua bruta.
4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Linearidade Analitica dos Métodos ICP-OES e Colorimétrico

Na Figura 1 é mostrada a curva de calibracdo obtida por ICP-OES para o comprimento de
onda estabelecido (178,28 nm).

E possivel observar que a curva de calibragdo apresentou coeficiente de correlagdo (R?) igual
0,9999 que é indicativo de boa linearidade analitica.

Verifica-se que com a espectrometria de emissao Optica com plasma indutivamente acoplado
a determinacdo de ndo metais em comprimentos de onda abaixo de 190 nm como o fésforo (P),
bromo (Br), iodo (1) e enxofre (S) é possivel, e com sensibilidade adequada. [16]

Por ter elevada energia e ionizagdo quando comparada a maioria dos elementos, a ionizacdo

destes ndo metais no plasma de argbnio é incompleta, levando a formacdo de um plasma
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relativamente pobre em atomos excitados e, portanto, que podem gerar altos limites de deteccdo

(LD).

Curvaanalitica ICP-OES (178,284 nm)

3200
2800
2400

_.2000

& 1600

o 1200

800
400

y=57522x+ 17,774
R?=0,9999

0 1 2 3 4 5
Concentracdo (mg/L)

Figura 1: Curva analitica de calibracdo do Fosforo total em 178,284 nm.

*|R: Intensidade relativa de sinal.

Outros problemas seriam a absorcéo da radiacdo emitida na regido vacuo ultravioleta (VUV)
por componentes do ar, como oxigénio e vapor de agua, e também a disponibilidade de um detector
sensivel nessa regido. O desenvolvimento de sistemas Gpticos purgados com gases, como o argénio
(Ar), como o do equipamento utilizado neste trabalho, possibilita a remocdo de espécies que
absorvem a radiacéo e viabilizam a medida. Interfaces adequadas para a remocao da regido mais fria
do plasma possibilitam uma diminuicdo significativa de interferéncias no sistema axial e a
determinacdo na regido do VUV do espectro eletromagnético. [16]

Na Figura 2 é mostrada a curva de calibracdo obtida para a determinacdo colorimétrica do P
para avaliagéo da linearidade da metodologia na faixa de concentragéo avaliada.

Pode-se verificar que curva analitica de calibracdo apresentou um menor coeficiente de
correlacéo (R?), igual a 0,9877, comparativamente indicando que a técnica por ICP-OES para este

parametro apresentou melhor resultado.
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Curva analitica Espectrofotometro UV/ VIS

= e
=B - A -]
1 1 1 1 1 ]

Absorbancia

=
[=))
1

v=10,782x+ 0,0316
R*=0,9877

s =
[ I N

(=]

0 0,5 1 1.5 2 2.5
Concentracio (mg/L)

Figura 2: Curva analitica de calibragdo do Fosforo total em 880 nm.

Apos a digestdo acida, adicionou-se solucdo de NaOH 6M [6] até atingir-se uma faixa de pH
final entre 8 e 10, uma vez que em meio alcalino o complexo formado com o molibdato é reduzido
pelo acido ascorbico, formando um novo complexo de coloragédo azul. Esta diferenca de pH entre os
niveis de concentracdo pode ter causado possiveis diferencas na reacdo final que gera a cor
caracteristica do método, e € essencial para a analise espectrofotométrica em UV/ VIS.

As reac0es discutidas sdo apresentadas abaixo:

PO~ +12Mo0;” + 27H* = H,PMo,,0,, + 12H,0 1)
catalizsador
HyPMo0,,0,, + C3H,0, ——— Azul de molibdénio (2)
Agente redutor

A solucdo digestora utilizada para a quantificacdo de fosforo também € eficiente para a
determinacdo de nitrogénio total, o que torna a analise operacionalmente mais eficiente na rotina de
um laboratério. Utiliza como agente oxidante sulfato de mercirio. Uma opcdo como reagente
oxidante seria a utilizacdo de sulfato de cobre (Il), porém, como este reagente possui coloracdo
azulada, comprometeria a leitura final de fosforo total, que possui esta mesma coloragdo na reacéo

com &cido ascorbico.
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4.2. Limites de Deteccéo e Quantificacdo das Metodologias Avaliadas

Os valores de limite de deteccdo e quantificacdo de fosforo total obtidos para ambos os

métodos foram calculados conforme mostrado na Tabela 4 e s&o apresentados na Tabela 5.

Tabela 5: Calculo de LD e LQ para a técnica em espectrofotdbmetro e em ICP-OES.

Parametros Espectrofotdmetro UV/VIS ICP-OES
Concentragéo (mg/L) Concentragéo (mg/L)
LD 0,032 0,003
LQ 0,105 0,011

De acordo com a Tabela 2, pode-se estabelecer que o menor valor de interesse para analise de
fésforo total é de 0,02 mg/L. Para maior seguranca na analise, é recomendavel que o limite de
quantificacdo analitico seja de, pelo menos, a metade deste valor, portanto, de 0,01 mg/L.

Através da Tabela 5, é possivel verificar que os resultados obtidos pela espectrometria de
emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) garantiu esta recomendacdo e
apresentou limites dez vezes menores quando comparados a técnica colorimétrica. Isto pode ser

justificado pelo fato da técnica colorimétrica exigir mais etapas no processo de preparo da amostra.

4.3. Precisdo

A quantificacdo de fdésforo total no material de referéncia para determinacéo da precisdo foi
realizada utilizando-se as duas técnicas em avaliacdo. Os valores dos coeficientes de variacdo sao

apresentados na Tabela 6.

Tabela 6: Calculo de precisdo do material de referéncia pelas duas técnicas analiticas.

Técnica Coeficiente de Variacéo (%CV)
ICP-OES 0,64
Espectrofotometro UV/VIS 2,52

Os coeficientes de variacdo obtidos para 0s dois métodos séo aceitaveis, porém o obtido em
ICP apresentou-se menor, demostrando maior homogeneidade, e consequentemente, maior precisdo

para os valores alcang¢ados.
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O ajuste de pH apds a digestdo, assim como para a linearidade, sdo os fatores que
comprometeram o resultado final obtido pelo método colorimétrico. Uma forma de minimizar esta
grande interferéncia € utilizar-se de um auto-analisador em fluxo, que automatizaria o0 processo de
ajuste de pH, acréscimo de reagente e tempo de leitura, aléem de utilizar volumes muito menores.
Sem a automatizacao do processo o erro operacional humano sdo fatores que interferem na andlise.

Na técnica espectrométrica, o preparo da amostra é mais simples e gera resultados

satisfatdrios, como ja apresentado nestes parametros de eficiéncia.

4.4, Exatidao

Uma vez que a exatiddo é avaliada numericamente através da tendéncia ou recuperagdo
analitica combinado com o critério de decisdo de erro relativo [13], foi efetuado o calculo para os

dois métodos, de acordo com a Tabela 4. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 7.

Tabela 7: Calculo de exatiddo do material de referéncia pelas duas técnicas analiticas.

Técnica Instrumental Recuperacéo (%) Erro Relativo
ICP-OES 105,88 5,88
Espectrofotometro
UVIVIS 133,7 33,7

A técnica espectrométrica de emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado garantiu
uma melhor recuperacdo, mostrando-se mais eficiente. O erro relativo para 0 método colorimétrico
foi maior, indicando que a exatiddo para este método € menor em comparacdo ao método de ICP-
OES. Uma possivel contaminagdo na digestdo ou preparo das amostras pode ter propagado um erro

falso positivo na recuperacéo.
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4.5. Comparacéo da Precisao entre Métodos

Para a realizacdo do teste F, utilizou-se dos resultados de replicatas do material de referéncia
de concentragdo igual a 1,00 mg/L de fosforo total e de uma amostra de agua bruta. Os resultados sdo

apresentados na Tabela 8.

Tabela 8: Resultados de Teste F para material de referéncia e amostra de dgua bruta nas duas técnicas analiticas.

Concentracao de Fésforo Total (mg/L)
UV-Vis | ICP-OES (178,284 nm) | UV-Vis | ICP-OES (178,284 nm)
Amostra Mat. Referéncia Amostra
1 1,3253 1,0680 0,3217 0,4472
2 1,2997 1,0528 0,3113 0,4468
3 1,3867 1,0500 0,3266 0,4502
4 1,2959 1,0584 0,3049 0,4645
5 1,3381 1,0558 0,3164 0,4829
6 1,3432 1,0669 0,3253 0,4831
7 1,3701 1,0599 0,3266 0,4844
S 0,03372 0,00676 0,00844 0,01775
S? 0,00114 0,00005 0,00007 0,00031
Teste F calculado 24,9 4,42
Teste F tabelado 4,28 4,28

O valor do Teste F, que compara a técnica espectrofotométrica UV/VIS com a técnica por
espectrometria de emissdo Gptica com plasma indutivamente acoplado foi maior que o F tabelado,
tanto para o material de referéncia como para a amostra de agua bruta, este Gltimo com uma menor
diferenca. Pode-se, portanto, considerar que os dois métodos apresentam diferencas significativas

entre si, como demonstrado nos célculos de limites de quantificacdo e deteccado, exatiddo e precisao.

5. CONCLUSOES

Através deste estudo, foi possivel realizar a avaliagdo comparativa dos métodos colorimétrico
e de ICP-OES para determinacéo de fosforo total em amostra de agua de interesse ambiental.
A técnica de espectrometria de emissdo Optica com plasma acoplado apresentou melhor

resultado, uma vez que todos os parametros de eficiéncia analitica (linearidade analitica, limites de
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deteccdo e quantificacdo, precisdo e exatiddo) atenderam aos limites estabelecidos pelos érgdos
fiscalizadores. Através da aplicacdo do Teste F e comparagdo entre as duas metodologias estudadas
para a determinagdo de fosforo total em amostras de dgua de interesse ambiental, observou-se a
consideravel diferenga entre os resultados alcancados pelo uso e aplicagdo de ambas as
metodologias.

A técnica colorimétrica, realizada da forma como apresentada neste trabalho, ndo foi
satisfatéria com relacdo aos limites de deteccdo e quantificacdo alcancados, comprometendo o
método. O preparo de amostra, processo que despende o maior tempo de toda a analise, também se
mostrou melhor para o ICP-OES. A digestdo que precede a analise colorimétrica, além de utilizar-se
de um metal toxico, exige muitas etapas de contato com a amostra 0 que possibilita a ocorréncia de
uma maior propagacdo de erros comprometendo o resultado final. Ja a digestdo (preparo de amostra)
para determinacdo por ICP-OES, além de mais rapida e simples, pode ser utilizada para a
determinacéo de outros elementos.

Pode-se considerar, portanto, que a utilizacdo do ICP-OES para a determinagdo de fosforo
total foi eficiente e pode ser utilizada para este fim. A técnica colorimétrica é realizavel, porém,

exige uma maior atengdo e automatizacdo do processo para que possa atingir melhores resultados.
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