


INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
Autarquia associada a Universidade de Sao Paulo

DETERMINAGAO DE METAIS PESADOS E OUTROS ELEMENTOS DE
INTERESSE EM SEDIMENTOS LACUSTRES DA ESTAGAO DE TRATAMENTO
DE ESGOTO DE BARUERI, SAO PAULO, POR ATIVAGAO NEUTRONICA

ANDREZA PORTELLA RIBEIRO

Dissertagao apresentada como parte

dos requisitos para obtengao do grau de
Mestre em Ciéncias na Area de
Tecnologia Nuclear — Aplicagodes.

Orientadora:

Dra. Ana Maria Graciano Figueiredo

SAO PAULO
2002

OMISSAC MACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP s






o

AT

LA



[

1

P






























g |






=1






+






Ewe Gama L LRITAN
Frorms ’

Radivwe

k-=~m/’%\?._._._h/ﬂ'-z? —g

LS4l ]
Fotpem |

r
Hixiwe nas W,

Blama |







spa XN, mf l-e e



' (LI "\II
N mf l-e¢
% = /

o T

A A #r,



fi






ETE
SISTUMA












Jil- e -r1'|n-|.--'|.--— Pl

gt —t: Fova — = ) - =
5.,.._'1*-; = mp=she o . “m .___lhfi';.; i ._._._' [LF. IL. L —— I-;i"_— AN | N

e -

- o P — e
IIl.l LR LACSSSE e J_I._.l I.I.._l.. .._l--.._ r_ - :I

i o )

= 5 5 - "I';I_h_-‘-‘- - - -—dl— &
Bl ) e TR ek P et = et e
ﬁ _r-.—l"—-n-—_l-'l- "',‘ -. I‘_—T{i‘: _"|'ﬂ-_.|l:.- : * o Fad _‘ — ‘i..... r__
— s o '.' - - _.-. - .-,
___E_~__=u...": K o Rt S WS B L R

el FUE N '='-*.--'..-_-.- | METaTE, R RSESy HoAsie
R O T A iy AT AR TV B | A Gk e
o e e wift oo ofa Tve = | mErs SO
RN L L Rl Tlf" .-"'-‘1‘ = 4wt i I-_
STvaltnd  sman wEnsSE SOl & DR g
- e s i-'u.;-:— :-:: ‘_l‘:‘ I."__J'.T% e l*-!i:‘ At = --'_"1'1;--—-'|
-‘_‘: .= Sl END RS S SN Ny o Jit L M 3
#_ERSC N TR EoCRIE 52T syl el Moy TR
i tan o S ere b = ISR TIPS (i Sl
- N e Il P, _i'f‘ f'-"*:t', e L
' S A et e e .
G_= SAP R vl as & GRS 1 _ED B Sf Wt = sl o 4
iomeein

Lo

































gk AT
- b L R

e A g | I e i i Femain dr " rmay
—

Fresner s L T e L TR

—— asr i W e it [

i WAL







E1EM]







e

-
F

i

R

e

e ot R o -:_'.-;: T Y
T LI DR B .g,. | M, 4 0 s  EEuege

— —

T i T |_ SONEN N 2=n ...__L..__;.‘.ﬂxﬁ_t =1 =

lﬂl.;!'l:._ l_i.-— “Hi.-—_--hr vy ht .h|' -|'. r}. 'Ir' F'ﬂ"'. —ul—lﬂi
ol et 4.L1.i'=*"‘"'i IH . FE _:_:‘::—l--"-— —r"érrﬂ_| |-";' —!'I' B

L_]'n'*I:L—I._ =LY .'- = me

=—"-l-|. “|: h A “ - 'I'-..l-.-l_*'. e ._1_ -._'t .m

U . .I.Fi"?f'" ;';" e '_:: S By v
T et T B M

I-'-' E! e 'I‘:"' f| L—-a-.- el ._‘_l \:: ‘u:'.l:i o N .l. i l.Il l."— i .'. I I I
T S N s i e
- | B T SR =02 ot -.—_*a'l:' 'F _.:_l: et

. 1 o '
e ST ll_.}' |"_‘ﬁ L AL LL S p.i_-'l[i.:












ug










1533m

e e R A S T R R 3 X e R s S ] - e e T















A Telck BN apirtaria @ U Tdas o

Lo etned [Mmaaarss rx0 sins

3 [CIL) IR

UK Barrnestis) olitcs pere o Arochies te samant

1T L

CUETIECCED (B RETAINE. & INE. Mot

v e AT STy Sl (T

WeTE? Of HHRISITRGR) o

e 0 e B e et re | ke

Dorrey =T O firieey sl orites emd SRRy

LTS O SRR sl SamOiusira

Lt Lo OO C32e O £ DO T

T RD A KEDNWET 85 GSDECEE [P ImIcRN [T

ETENT - ooy e -
T Ehe — e (2 Xl
TR 0 o7
EiEah= e e =
STEDS - Yo ] 3
EVE[M = hirw \2 A
ETELS - mg 2 | s
BT =gt AT U
£ TR - Dt 3 L
ST 1. T
IETELT = baisa i e
ST ~— 90 L e

ETENE - = 5 38
ETEND —dhe »n I
. [ . .

ol T el e | L r 4
: . ¢ -

r'!nrn.l_h__-. T
S P T | 18 Fijs ]

£ S 3 - Dt e (R ISmenes: Ot AeclTTew BN |

J:l

-
[ =]






"y

L . I_'ua"uerm Ly i

JAm

gyl



file:///kiloull

51

menor concentragdo do elemento que pode ser detectada como aquela que difere
estatisticamente do branco analitico. Em se tratando de medida de radioatividade,
esse valor corresponde a 3 vezes 0 desvio padrdo da area medida para a
radiacdo de fundo na regiao de interesse no espectro de raios gama. Os valores
apresentados correspondem a média de seis replicatas e os erros associados aos
dados representam um desvio padréo. De acordo com os resultados obtidos,
pode-se verificar que os erros relativos foram menores que 5%, exceto para os
elementos Co, Fe, Rb e Zn que apresentaram erros relativos entre 8 e 10%.

TABELA 5.4: Resultados obtidos para o material de referéncia Buffalo River
Sediment (NIST SRM 2704) em pug g™

Elemento Buffalo River Sediment ~ Valores Certificados LD (3c)
As 23,2+0,8 23,4+0,8 0.6
Ba 408 + 14 414 £12 23
Co 12,5+0,1 14,0+ 0,6 0,02
Cr 135 +1 135+5 1,9

Cs 58+0,1 ©® 0.2
Fe(%) 3,76 £ 0,07 4,11 +0,10 7
Hf 8,06 + 0,08 8 0,069
Rb 91+4 (100) 59
Sb 3,77 + 0,06 3,79+0,15 0,082
Sc 11,4+£0,2 (12) 0,012
U 3,0+£0,2 3,13+0,13 0,15
Zn 476 + 5 438 +12 0,3
La 234+03 (29) 0,06
Ce 66 + 1 (72) 0.3
Nd 20,0+0,9 7 6
Sm 49+01 ®.7 0,014
Eu 1,25+ 0,01 (1.3) 0,097
Tb 0,90 + 0,02 m 0,23
Yb 2,91+0,03 (2,8) 0,15
Lu 0,58 + 0,01 0,6 0,015

1/l Nao possui valor certificado
Valores entre parénteses séo valores de informagéo

'OMISSAC WACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP Uit
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A Figura 5.2 mostra os valores de z score obtidos para os elementos
analisados e que tém valores de concentracdo certificados no material de
referéncia Buffalo River Sediment (NIST SRM 2704), calculado conforme descrito
por BODE (1996).

O valor de z para um determinado resultado é dado por:

Ci - Cref i

Zm—— (equacao 5.1)
0-12 +O-r22fi

onde;

C, - concentragéo obtida para o elemento | no material de referéncia
C,: - valor de concentragéo certificado ou de consenso para o elemento i
o, - incerteza da concentrag&o obtida para o elemento i no material de referéncia

Orefj - iINCerteza do valor certificado ou de consenso para o elemento i

Se |zl< 3, o valor concentracdo obtido deve estar no intervalo de

confianga de 99% do valor de concentracéo certificado.

A reprodutibilidade das anadlises foi boa, mostrando desvios padréo
relativos de 0,7 a 4%.

Com relacdo os elementos Cs, Hf, Rb, Sc, La, Ce, Sm, Eu, Yb e Lu, que
nao possuem valores certificados, os valores de concentragcao obtidos foram
normalizados em relacdo aos valores recomendados para o material de referéncia
Buffalo River Sediment, conforme apresentado na Figura 5.3. Pode-se observar
uma concordancia muito boa com os valores recomendados. N&o se nota,
também, qualquer tendéncia sistematica, isto €, foram obtidos tanto valores acima
como abaixo dos valores de informacgao.
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Buffalo River Sediment (NIST SRM 2704)
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Figura 5.2: - Carta de controle (valores de z) para as concentragdes normalizadas
em relacao aos valores certificados do material de referéncia Buffalo River
Sediment (NIST SRM 2704).
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Figura 5.3: Normalizag&o da concentragéo obtida para os elementos em relacéo
aos valores recomendados para o material de referéncia Buffalo River Sediment
(NIST SRM 2704).






55

Considerando como indicador de contaminagdo a obtencZo de teores
superiores ao do xisto, somente os elementos Ba, Hf, Mo, Th, Zn e ETR podem
sugerir uma contaminag&o. Ja a comparag¢&o com 0s teores no solo e na rocha s&
pode nos levar a outras conclusdes, depéndendo se ocorre, ou nao, um
enriquecimento do elemento ao longo do perfil.

Elementos como Cs, Hf, Rb demonstraram ser originarios das litologias
circundantes se observarmos os valores obtidos no solo e na rocha. Os elevados
valores encontrados para os ETR sugerem que a fonte original desses elementos
esta associada as rochas graniticas e granitdides do Complexo de ltaqui,
encontrado nas vizinhang¢as do ambiente lacustre (FERREIRA, 1996). Por outro
lado, deve-se considerar que os elementos Mo, Sb e Se, devido as dificuidades
na determinacdo em amostras geoldgicas, apresentam erros analiticos altos,
gerando duvidas a respeito da origem natural dos mesmos.
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TABELA 5.5: Teores de concentragdo obtidos para as amostras de sedimento, perfil do solo e rocha sa em pg g™

Faixa de concentragao Média das Mgédia das concentragdes no perfil do
(n g'l) concentragdes (Lg g’l) 1
Elemento |: Topo ' Topo | Aluvionar Saprolito
chuvoso chuvoso
As 0,5-2,7 2+1 --- ---
Ba 318 - 1357 732 £ 254 953 + 53 655 +47
Co 13,731 21 +£13 7.2+02 9+1
Cr 40 - 90 76 £13 18,6 +£0.5 49+ 11
Cs 3,7-7,5 S+1 3,0£04 33+04
Fe (%) 2,7-5,5 541 1,7+0,1 3,604
Hf 2,8-119 7+3 10+ 1 15+1
Mo 7,9-9,9 9+1 4+1 3+1
Rb 98 — 232 159 £ 41 138+ 1 132+ 45
Sb 0,08 — 1,49 0.8+0,3 0,082 0,11 +0,01
Sc 76164 15+3 43402 10,4+ 04
Se 0,4-2,0 0,8+0,6 1,07 £ 0,04 1,8+0,1
Ta 1,0-20 1.5+03 1,20 + 0,04 25+02
Th 19,6 - 31,1 290+3 5141 37+6
U 2,1-179 4+2 41+05 4+1
Zn 68 - 170 128 +28 55+5 58 +20
La 105 - 199 151 +£25 177+9 249 + 71
Ce 60 — 265 J 190 + 50 288 =21 374 £ 66
Nd 56 - 160 100 £ 31 109+9 162 +27
Sm 17,0 - 25,1 19+3 20+ 0,4 29+6
Eu 2,8-5,0 4+1 24+£0,1 44+04
Tb 1,60 -2,7 1,9+0.3 1,4+£02 3+1
Yb 2,447 3,5+0,8 -] 23102 5+1
Lu 0,44 - 0,93 06102 “10,4+0,04 | 0,7+0,1
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