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RESUMO

O desenvolvimento de Analisadores Portateis de digpeetria de Fluorescéncia de Raios-X
(FRX), concebidos para analisar solos e sedimeéntsiu e ex-sity veio facilitar os processos
de caracterizacdo, monitorizagdo e gestdo de lgoaitmminados, sobretudo pela presenca de
metais pesados e arsénio. Dadas as potencialididtss equipamentos e a qualidade dos
resultados com eles obtidos na caracterizacao atabide locais contaminados, pretende-se
com o presente trabalho avaliar o contributo quenadisadores portateis de FRX podem dar ao
estudo dos solos de areas mineiras degradadaso B&eito, foram ensaiadas amostras de solos
de minas nacionais utilizando um modelo deste dip@quipamento. Os dados obtidos foram
analisados com recurso a diversas ferramentadstist e avaliados no que respeita a sua
repetibilidade e reprodutibilidade.

ABSTRACT

The development of Field Portable X-Ray FluoreseeBpectrometry Analysers (XRF), which
ware equated to analyse soils and sedimémtstu and ex-sity has been improving the
characterization, monitorization and managementgsses of contaminated sites, especially
with heavy metals and arsenic. Because of the paliéies of this equipments and the good
quality of their results obtained in the charaaation of contaminated sites, the aim of this
work is to evaluate the contribution that the XRIedr Portable Analysers can give to the study
of degraded mining areas soils. For this, it watized a few tests in samples collected in many
national mines, with a XRF analyser. The data vearalysed using some statistical tools and
evaluated with respect to the repeatability andagycibility.

1. INTRODUCAO

O presente trabalho enquadra-se na sequéncia dritumapresentado neste congresso — 10°
Congresso Nacional de Geotecnia, intitul#d@liacdo Expedita por FRX de Areas Mineiras
Degradadas em que sdo introduzidas as caracteristicas eiohaldades do analisador
utilizado para a obtencdo dos resultados publicagste artigo. O equipamento referido é o
Analisador Ambiental NITON Série XLi 70fue opera segundoMétodo EPA 620(01] (U.S.
Environmental Protection Agency) e que permiteiaanbmostras de solos e sedimeimesitu

e ex-situ



2. METODOLOGIA DOS ENSAIOS

A avaliagéo da repetibilidade e reprodutibilidads dados obtidos com o analisador em estudo
foi realizada com base nos resultados de ensasotuatios em dez amostras de solo recolhidas
em minas nacionais, gentilmente cedidas pela EDMpfEsa de Desenvolvimento Mineiro,
SA).

Com o material de cada uma das dez amostras forepanadas trés capsulas de ensaio,
seguindo o Protocolo proposto pela NITON Corporafiara a preparagdo das amostras de solo
a ensaiaex-situ Obtiveram-se no total trinta capsulas de engagu(a 1).

Figura 1 — Capsulas de ensaio (trés provetes pamuma das dez amostras).

Cada um dos provetes foi ensaiado vinte vezes coigas, em que cada ensaio teve a duracéo
de 90 segundos. As analises decorreram mantend@sagontes isotdpicas que integram o
analisador (Cadmio-109, Ferro-55 e Americio-241jvas em simultdneo e com periodos de
rotacdo entre si de 30 segundos.

Procurou proceder-se ao ensaio das trés capsulasad® amostra no mesmo dia e
ininterruptamente, de modo a que fossem mantidadig@es laboratoriais semelhantes durante
os diversos ensaios.

3. APRESENTACAO E TRATAMENTO DOS RESULTADOS

A EPA recomenda, para a avaliacdo da qualidadetisnatios dados produzidos com os
analisadores que operam segundélé@odo EPA 6200a determinacdo de alguns parédmetros
estatisticos e a comparacado dos dados com os sktitboe as mesmas amostras, mas com outro
método analitico.

Para a avaliacdo da repetibilidade dos resultado§PA recomenda a determinacdo do
Coeficiente de Variaca@CV) para cada elemento analisado.
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O valor de CV deve ser, para os elementos preseatesamostras ensaiadas, inferior a 20%,
para que os dados sejam considerados repetitiveis.

No que respeita a reprodutibilidade, a EPA acomselhealizacdo de unfenalise Regressiva
que permita comparar os resultados obtidos comradupidos por um método de referéncia
num laboratério credenciado. No caso foram utilimads resultados produzidos no INETI
(Instituto Nacional de Engenharia, Tecnologia evauéio), pelo método laboratorial de
Espectrometria de Emissdo com Plasma Condutivo XEPC

Foram ainda realizad&artas de Controlo de Qualidade de ShewWa}t uma vez que a analise
destas cartas permite averiguar se um conjuntesigtados se mantém a um nivel aceitavel de
confianga.

A interpretacdo dos resultados s6 foi realizada apejeicdo dos valores andmalos pledste
de Grubb’s[3].

A concentragdo elementar de cada amostra obtideRXre por EPC é apresentada no Quadro
1 e o valor de CV determinado para cada elemeratiisado consta do Quadro 2.

Na Figura 2 apresentam-se os resultadoArddise Regressiva osCoeficientes de Regresséao
(R? obtidos para alguns dos elementos estudadosPiBa, Zn e As) e na Figura 3 podem
observar-se algumas d@sartas de Controlo de Qualidade de Sheward exemplo para o Pb
em quatro das amostras analisadas.

Quadro 1 — Concentracéo média dos elementos af@digppm).

Elementos Znalisados

Pb Fe Ba Zn As Mn Cu Sb

am1 |ERX] 9020 | 3346316 | 61441 | 16698 | - 170308 | - | -
EPC 72 43000 578 218 | - 1951 | - | -----

Am 2 FRX 82842 287981¢ | 50146 | 142020 | 10746} -—- | -— | --—--
EPC 675 36000 468 1300 46 1 - | ] -

Am 3 FRX | 132680 | 2145651 | 4€5,97 | 315966 | 54407 54553 36316 | -----
EPC 1232 27000 463 2900 534 554 459 |  -----

Am 4 FRX | 178256 1535480 | 1446€ 72119 61505} - | - | ----
EPC 2103 26000 168 828 742 | - 1 -] -
AM 5 FRX | 298249 | 1350970 | 1872€ 91360 26493 | - | ---- 21452
EPC 3000 20000 219 863 186 | - | ---- 145

amo |-ERX] 7001 | 3807225 | 81877 | 13860 | - 72798 | - | -
EPC 48 47000 725 136 | - 724 | |
Am 7 FRX | 579084 177840S | 34465 17750 41336 | ----- 20288 | 39041
EPC| 6800 28000 407 192 448 | - 216 270

amg | FRX | 127¢37 | 3736140 | 6758¢ | 15300 | - | oo | oo | oo
EPC| 1143 45000 654 171 | — | - | | —
Am 9 FRX | 640890 | 234096S | 26003 | 327559 | 9720€ | ----- 293,3¢ | 44C,0C
EPC 6000 28000 314 2900 959 | - 275 302

Am 10 FRX | 326703 171931 | 1739C | 210858 | 51172 | - | - | ----
EPC 3400 25000 185 2300 490 | - | - | -

Pb — chumbo, Fe — ferro, Ba — bario, Zn — zinco;-Assénio, Mn — manganés, Cu — cobre e
Sb — antiménio.



Quadro 2 — Valores de Coeficientes de Variacdo gakementos analisados.

Elementos Analisados
Pb Fe Ba Zn As Mn Cu Sh
Am1 | 15,05 3,60 10,22 23,7¢  ---- 13,16 - | -----
Am2 | 6,30 3,36 | 13,49 455] 1064 | | | -
Am3 | 3,36 2,86 | 12,93 | 3,78 7,81 | 15,90] 16,70 ----
Am 4 2,93 250 | 22,81 | 8,27 6,48 | - | - | -
CV | ams | 219 | 280 | 1936 | 647 | 1862 | v | - 41,75
(%) Am6 | 14,04 | 152 | 893 | 20,09 | - 22,17 - | -
Am7 | 1,78 | 2,61 | 1456 | 18,95| 1337 | - 12,52 | 13,18
Am8 | 408 | 2,41 | 1062 1762 o | - | - |
Am9 | 374 | 431 | 1682 | 481 | 915 | - 26,82 | 21,70
Am10| 3,03 | 2,67 | 21,23 | 352 | 1254 | - | - | -
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Figura 2 — Graficos referentes a Analise Regressiaspectivos valores de Coeficientes de

Regresséao.



Concentracdo em As

1200
1000 - .

FRX (ppm)

R? = 0,960

0 T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200
EPC (ppm)

Figura 2 — Gréficos referentes a Andlise Regressiaspectivos valores de Coeficientes de
Regressagcontinuacgag.
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Figura 3 — Cartas de Controlo de Qualidade de Stiewa



4. CONCLUSOES

Os resultados obtidos comAmalisador Ambiental NITON Série XLi 7830 considerados,
segundo critérios da EPA, de boa qualidade aralitima vez que sdo consistentes em termos
de repetibilidade e reprodutibilidade.

Quanto a analise da repetibilidade dos resultaderifica-se que dCoeficiente de Variacao
(CV) obtido para cada um dos elementos analisgglms amostra, € na maioria dos casos,
inferior a 20%, em concordancia com as recomendad@eEPA. Note-se que, mesmo nos
exemplos em que este valor € excedido, & excepga@amtdnonio na Amostra 5, cujo valor de
CV é de 41,8 %, nunca sao atingidas percentaggresistes a 27 %. Apesar das excepcdes,
pode considerar-se que os resultados sdo repistits@bretudo, por se tratarem de dados
obtidos com um método de analise expedito.

No que se refere a reprodutibilidade dos dadés)ddise Regressiveevela uma boa correlacao
entre os dois métodos comparados (FRX e EPC) taedis-se valores de’Ruperiores a 0,96
para todos os elementos analisados.

A realizacdo de&artas de Controlo de Shewatémonstra, ainda, que os resultados produzidos
com o analisador se encontram dentro dos respectiattes de controlo estabelecidos,
mantendo-se, portanto, a um nivel aceitavel deiaagd.

A qualidade dos resultados permite demonstrar quiélizacdo de equipamentos portateis de
analise de Espectrometria de Fluorescéncia de faipsde facilitar consideravelmente a
caracterizacdo de solos contaminados com meta&lpgsoptimizando o tempo e 0s custos
associados ao programa de amostragem. Neste pentcstd, justifica-se a utilidade destes
equipamentos no rastreio ambiental das areas mindiegradadas, onde a concentracdo em
metais pesados atinge muitas vezes valores bastantglos, assim como na monitorizacdo dos
trabalhos de recuperagéo.
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