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Introducéao

Os procedimentos envolvidos nas analises quimicas
podem ser considerados como uma sucessdo (em
série e em paralelo) de operagBes unitarias que
culminam na expressdo da(s) quantidade(s) da
espécie(s) quimica(s) de interesse presente(s) em
uma dada amostra. O preparo de solugbes de
referéncia € uma das operagfes unitarias que esta
presente em grande parte dos métodos analiticos,
visando permitir o célculo da concentracdo do analito
por interpolag&o. O preparo de solugdes de referéncia
se baseia em diluigbes controladas de uma solugéo
estoque, de modo a obter uma série de solucdes de
trabalho com concentragdes conhecidas.
Considerando as boas préaticas analiticas, trés ou
mais solucdes de referéncia devem ser preparadas e
submetidas ao mesmo procedimento de andlise que
as amostras, para garantir uma confiabilidade
adequada na determinagdo de concentragdes. Para
isto, diversos materiais volumétricos sdo empregados
(pipetas, buretas, baldes volumétricos) e, na maioria
dos casos sem estarem calibrados. No presente
trabalho foi proposta uma estratégia de preparo de
solucdes de referéncia baseada na (1) minimizagao
dos materiais volumétricos; e (2) na aplicacdo de
seqliéncias numeéricas, como a progresséao aritmética
(PA) e geométrica (PG). Para avaliacdo do
procedimento proposto foram preparadas solugbes
mistas de referéncia para a determinacéo simultanea
de Fe, Al, As, Co, Cd e P em biocombustiveis por
ICP OES e de corante (azul de metileno) por
fotometria.

Resultados e Discussao

Ha varias opcdes para o preparo de solucbes de
referéncia, baseando-se na transferéncia de aliquota
da solugdo estoque, ou branco, para a solugcdo-mae
(branco ou solucdo estoque), seguida da retirada de
aliquota da solucao (solucao-filha) apos
homogeneizacdo. Na maioria das vezes, as
concentracdes das solucdes de referéncia seguem
sequéncias como PA ou PG. Para que as
concentracdes sigam uma PA, estabeleceu-se a
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seqiiéncia de adicdo e retirada de aliquotas, os
volumes da solucdo inicial (solucdo-mée) e de
trabalho (solug8es-filhas), além do ndmero de pontos
na curva de trabalho. No caso de uma PA, o volume
da solucdo-mée (V;) deve ser exatamente igual &
produto do nimero de pontos da curva desejada (n)
pelo volume transferido (Vi=n.Vyas) € 0 volume da
aliquota transferida deve ser igual a metade do volume
das solugbes-filhas (Vi=2.Vyans). Para realizar o
preparo de solu¢des de referéncia com concentracéo
0; 2,5; 5; 7,5; 10; 12,5 mg L (n=6) foi preparada uma
solugdo estoque mista com diferentes ions metalicos
em concentracdo 12,5 mg L™ e esta foi submetida ao
processo proposto. O volume transferido para a
solugdo-mée foi de 1 mL (Vyans) € O volume das
solugBes-filha (Vy) foram iguais a 2 mL (limite minimo
para medidas com o ICP OES). Para este caso,
V=12 mL. Na Fig. 1 é apresentada acurva analitica
(r=0,9998) obtida para aluminio, empregando a linha
de emissdo de 237,312 nm, com o procedimento
proposto.
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Figura 1. Curva analitica para aluminio
Para as solucdes de referéncia, cujos valores de
concentracéo seguem uma PG (A, = A.(9)"™]), Vians
deve ser igual a V;, e Vi=n.Vyans.

Conclusdes

Para a aplicagio do processo proposto sé&o
necessarias 2 pipetas volumétricas para as tomadas
de Vians © Vi, além de um baldo volumétrico para a
tomada de V;,. O processo € rapido, mesmo em
condicbes ndo automatizadas, e apresenta baixa
probabilidade de erro no preparo de solugbes de
referéncia. O processo foi aplicado com sucesso no
preparo de solugdes para analises de amostras de
biocombustiveis por espectrometria atdmica e
molecular.
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