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APRESENTAÇÃO

O E-book: “Química: Discutindo a Vida Moderna e o Meio Ambiente” em seu volume 
I é composto por dezoito trabalhos científicos em forma de capítulos que buscam apresentar 
e promover a discussão em relação à busca por alternativas e soluções que visem ampliar 
o aproveitamento de matéria-prima de origem vegetal que são tratados como resíduos e 
até passivos ambientais. Neste sentido, a incorporação de materiais lignocelulósicos (rico 
em fibras, vitaminas e outros nutrientes) como matéria-prima na composição de outros 
alimentos vem sendo cada vez mais investigado e aplicado tanto na nutrição animal quanto 
na humana. Além disso, a biomassa vegetal vem sendo estudada para: (i) produção de 
materiais e utensílios com propriedades semelhantes às encontradas em matérias-primas 
virgens provenientes de fontes não renováveis e que causam grandes impactos ao ambiente 
tanto em sua extração quanto no descarte após sua utilização; (ii) produção de combustíveis 
oriundos de fontes renováveis e que causam menor impacto ao meio ambiente; (iii) materiais 
com alta capacidade de remoção de poluentes presentes em diferentes matrizes aquosas e 
com enorme potencial para serem utilizados tanto em substituição quanto na complementação 
de etapas convencionais de tratamento de água e esgoto.

Neste contexto a busca por novos materiais; tecnologias que proporcionam maior 
rapidez, menor consomem de reagentes, reaproveitamento de materiais, solventes menos 
tóxicos e produzidos a partir de fontes renováveis vêm ganhando cada vez mais espaço e 
se constituindo na chamada Química Verde.

No entanto, apesar de todos os esforços que vem sendo feitos nos diferentes 
setores da industria, pesquisa e tecnologia na busca por processos ecologicamente mais 
corretos e sustentáveis, o estilo de vida da população fundamentado no consumo além da 
necessidade vem ocasionando inúmeros impactos ambientais tanto a biota aquática quanto 
aos diferentes ecossistemas do planeta Terra, tendo nos recursos hídricos o principal meio 
de propagação de substâncias provenientes de inúmeras fontes, em especial pelo sistema 
de saneamento básico e pela aplicação de pesticidas nas atividades agropecuárias.

Neste contexto, inúmeras técnicas de detecção e quantificação em escala traço (ng 
a µg L-1) vem se destacando pela miniaturização ou capacidade de detectar e quantificar 
inúmeras classes de compostos (resíduos de fármacos, pesticidas, drogas ilícitas, hormônios, 
dentre outros) que se constituem em uma classe de substâncias na qual não se conhece os 
possíveis efeitos deletérios a médio e longo prazo para a saúde humana e do ambiente.

Com o intuito de colaborar tanto na divulgação quanto na disseminação de 
novos conhecimentos, a Atena Editora organiza e publica trabalhos de alta relevância, 
disponibilizando de forma gratuita em diferentes plataformas de busca e pesquisa. 

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Este capítulo apresenta uma breve 
descrição dos principais métodos que são 
aplicados à determinação e quantificação de 
poluentes em águas naturais. Sendo assim, 
foram ressaltadas as técnicas espectroscópicas, 
cromatográficas e eletroquímicas. Foram 
descritos os princípios básicos de cada método, 
suas aplicações e exemplos de poluentes a 
serem analisados.
PALAVRAS-CHAVE: Poluentes, águas naturais, 
espectroscopia, cromatografia, eletroquímica.

ANALYTICAL METHODS APPLIED TO 
POLLUTANTS IN NATURAL WATERS

ABSTRACT: This chapter presents a brief 
description of the main methods that are applied to 
the determination and quantification of pollutants 
in natural waters. Therefore, spectroscopic, 
chromatographic and electrochemical 

techniques were focused. The basic principles 
of each method, its applications and examples of 
pollutants to be analyzed were exposed.
KEYWORDS: Pollutants, natural waters, 
spectroscopic, chromatography, electrochemical.

1 | 	INTRODUÇÃO
A água é uma das substâncias mais 

importantes do planeta Terra, abrangendo 
desde para o abastecimento humano, como 
também para atividades agrícolas e industriais. 
No entanto, os recursos hídricos estão se 
tornando cada vez mais escassos por causa 
do crescimento populacional exponencial, das 
mudanças climáticas e da poluição das águas (LI 
et al., 2020). Aliado a isso, um número cada vez 
maior de substâncias vem sendo incorporadas 
nos ambientes aquáticos (águas superficiais 
e subterrâneas) devido a vários fatores, entre 
esses, a urbanização dos grandes centros e as 
práticas agrícolas intensivas (GAVRILESCU et 
al., 2015).

É possível observar nas últimas décadas 
o estabelecimento de legislações para o 
monitoramento e limitação da quantidade de 
substâncias perigosas no meio ambiente (por 
exemplo, pesticidas, derivados de petróleo, 
metais e íons) e mais recentemente uma 
preocupação com o surgimento de poluentes 
emergentes (PEs). Desta forma, faz-se 
necessário o uso de mecanismos normativos 

https://wwws.cnpq.br/cvlattesweb/PKG_MENU.menu?f_cod=56A82FC1B6B367C4704ADDB2EE149F52
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para categorizar os recursos hídricos de acordo com a seu tipo de uso, bem como padrões de 
qualidade. Segundo a legislação brasileira, a definição da qualidade da água faz referência 
ao tipo de uso ao qual se destina, e estipula os padrões de qualidade na resolução 357 do 
Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA) de 2005 e suas modificações (BRASIL, 
2005). Assim, é de fundamental importância o enquadramento dos recursos hídricos em 
classes específicas para que haja um maior controle da poluição bem como destinação 
para usos específicos dos mesmos.

De acordo com von Sperling (2005) quando se vai avaliar o impacto da poluição no 
corpo d`água e a eficácia das medidas de controle, há a necessidade da quantificação das 
cargas poluidoras afluentes ao corpo hídrico. E para atender as exigências da legislação, 
se faz necessário o uso de certos métodos analíticos padronizados e equipamentos 
apropriados. 

Este capítulo apresenta uma suscita descrição de alguns métodos analíticos 
que podem ser aplicados para análise de poluentes em águas naturais. Técnicas 
espectroscópicas, técnicas cromatográficas, e técnicas eletroquímicas são empregadas 
com sucesso para análises aquosas em amostras ambientais.

Para atingir o objetivo desse capítulo, foi utilizada a pesquisa bibliográfica, onde 
foram selecionados os principais autores que trabalham os temas bem como artigos 
científicos para exemplificar a utilização dos métodos explicados.

2 | 	POLUIÇÃO DAS ÁGUAS
Segundo von Sperling (2005), entende-se por poluição das águas a adição de 

substâncias ou de formas de energia que, direta ou indiretamente, alteram a natureza do 
corpo d`água de uma maneira tal que prejudique os legítimos usos que dele são feitos. 
No entanto, esse conceito sobre poluição das águas cada vez mais vem se tornando mais 
abrangente em função de maiores exigências com relação ao uso racional e a conservação 
dos recursos hídricos (FALCÃO, 2011). 

Os poluentes aquáticos são classificados baseados na sua natureza, conjuntamente 
com seus efeitos poluidores mais representativos. De acordo com von Sperling (2005), alguns 
tipos de poluentes podem ser classificados em: I) poluentes orgânicos biodegradáveis; 
II) poluentes orgânicos não-biodegradável; III) metais; e IV) nutrientes. Já os poluentes 
emergentes (PEs) abrangem uma ampla gama de produtos químicos sintéticos (como 
pesticidas, cosméticos, produtos de higiene pessoal e domésticos, produtos farmacêuticos, 
entre outros), que são utilizados em todo o mundo e indispensáveis para a sociedade 
moderna (GAVRILESCU et al., 2015). Muitos desses poluentes são usados e liberados 
continuamente no meio ambiente, mesmo em quantidades muito baixas. Mesmo em 
pequenas quantidades alguns PEs podem causar toxicidade crônica, desregulação 
endócrina em humanos e animais selvagens aquáticos e desenvolvimento de resistência a 
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patógenos bacterianos (UNESCO, 2020). 

3 | 	MÉTODOS ANALÍTICOS 
O efeito de um certo composto no meio ambiente só é possível de se definir se 

métodos e técnicas analíticas são aplicadas, compreendendo, entre outros, a identificação 
do poluente, avaliação da exposição, caracterização do risco, quantidade/concentração 
e também dos aspectos da regulamentação legal (PIERZYNSKI, SIMS e VANCE, 2005). 
Deve-se destacar que “a terminologia adotada no Brasil estabelece que uma técnica refere-
se ao instrumento utilizado e um método, ao procedimento adotado, o qual emprega uma 
determinada técnica instrumental”  (SKOOG, HOLLER e CROUCH, 2009, p.775)

De acordo com a definição do objetivo analítico, o problema deve ser abordado 
de forma metódica (ROUESSAC e ROUESSAC, 2007). Sendo assim, considerando-se a 
natureza do analito a ser determinado, o ponto de partida consiste na escolha de um método 
de análise: o método espectroscópico, o método eletroquímico, o método de separação, 
etc. Em seguida, deve-se escolher uma técnica. Por exemplo, se a cromatografia for 
escolhida como método, qual seria a melhor técnica: a cromatografia em fase gasosa ou 
em fase líquida? É importante observar que na maioria das vezes, os métodos que são 
utilizados  para a identificação de uma determinada substância, por exemplo, a orgânica, 
não são os mesmos utilizados para identificação de outra classe de contaminantes, por 
exemplo, inorgânicos (POOJA et al., 2020). 

3.1	 Métodos analíticos clássicos e instrumentais
Os métodos analíticos utilizados na quantificação de um analito podem ser divididas 

em duas classes: os métodos clássicos (tradicionais ou via úmida) baseados na medição 
de massa, quantidade de matéria e carga - que fornecem valores absolutos - e os métodos 
instrumentais, que trabalham com valores expressos como mg L-1, mg kg-1, μg m-3 e assim 
por diante (VAZ JR., 2018).

Até o início do século XX, a maioria das análises que envolviam separação 
de compostos químicos eram realizadas por extração, destilação ou por reações de 
precipitação. Nas análises qualitativas, os analitos de interesse eram tratados com 
reagentes apropriados, produzindo compostos que pudessem ser identificados por suas 
propriedades, tais como solubilidade, cor, pontos de fusão e ebulição (VAZ JR., 2018). Por 
outro lado, na análise quantitativa os compostos eram quantificados por meio de métodos 
razoavelmente simples e de boa precisão, como a gravimetria (medição de massa) e a 
volumetria/titulométria (medição de volume) - são exemplos típicos de métodos clássicos 
que são utilizados até hoje (HUSSAIN e KEÇILI, 2019; VAZ JR., 2018; SKOOG et al., 2014). 

De acordo com Skoog e colaboradores (2014), os métodos gravimétricos de análise 
baseiam-se em medidas de massa feitas com uma balança analítica, um instrumento que 
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fornece dados altamente exatos e precisos. Dessa forma, na análise gravimétrica, a massa 
de um determinado produto é usado para calcular a quantidade do analito presente na 
amostra original (HARRIS, 2011). Apesar de ainda ser utilizada atualmente, várias análises 
por gravimetria foram largamente substituídas por métodos instrumentais de análise, que 
são mais rápidos e menos trabalhosos (HARRIS, 2011). 

Já os métodos volumétricos (ou titulométricos) incluem um amplo e poderoso grupo 
de procedimentos quantitativos baseados na medida da quantidade de um reagente de 
concentração conhecida que é consumida pelo analito (SKOOG et al., 2014). A partir dessa 
quantidade, a concentração do analito na amostra desconhecida pode ser determinada 
(HARRIS, 2011). Embora a análise volumétrica seja bastante antiga, existem diversas 
abordagens modernas, tais como o método potenciométrico para a identificação do ponto 
final de uma titulação (HUSSAIN e KEÇILI, 2019). 

Algumas outras propriedades físico-químicas particulares de um determinado 
elemento ou composto que não são investigadas nos métodos clássicos começaram a 
ser avaliadas. Essas propriedades, geralmente associadas a fenômenos como a absorção 
e a emissão da radiação são os princípios dos métodos instrumentais que são utilizados 
nas técnicas espectroscópicas, por exemplo, na espectrometria molecular e espectrometria 
atômica (POOJA et al., 2020; VAZ JR., 2018). Outras propriedades físico-químicas como 
a corrente elétrica, potencial elétrico, razão massa/carga, resistência elétrica e refração 
da radiação também impulsionaram o desenvolvimento de uma grande diversidade de 
instrumentos analíticos (VAZ JR., 2018). Os métodos instrumentais são geralmente mais 
rápidas do que os métodos clássicos, e são empregadas na determinação de baixas 
concentrações de analito, no nível de traços ou abaixo dos valores de ng L-1/ ng kg-1 (VAZ 
JR., 2018).

3.2	 Métodos Espectrométricos
Os métodos espectrométricos abrangem um conjunto de métodos analíticos 

baseados na espectroscopia atômica e molecular. De acordo com a região espectral do 
campo eletromagnético em função do comprimento de onda, temos diferentes interações 
da radiação incidente (refletida, transmitida ou absorvida) com a matéria e a partir daí 
diferentes técnicas podem ser desenvolvidas e aplicadas (SKOOG et al., 2014; VAZ JR., 
2018). 

A espectroscopia desempenha um papel importante na análise e quantificação de 
diversos poluentes em águas naturais (JIAO, SHANG e SCOTT, 2021; KUMAR et al., 2013; 
UGBEDE et al., 2020). De um modo geral, apresenta-se como uma ótima técnica para a 
análise em níveis de traço de muitos elementos da tabela periódica (HARVEY, 2000). A 
escolha da técnica espectroscópica apropriada e dos sistemas de detecção ampliou os 
recursos de aplicação dessas técnicas para a análise eficiente e sensível de poluentes, 
como de pesados metais, pesticidas, herbicidas e hidrocarbonetos aromáticos policíclicos 
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(HPAs) (HUSSAIN e KEÇILI, 2019). 
Entre os métodos espectrométricos para a identificação de elementos presentes 

em amostras aquosas e para a sua determinação de suas concentrações, temos a seguir 
a espectrometria óptica a qual engloba a técnica de espectrometria absorção molecular no 
ultravioleta/visível (UV/Vis), absorção atômica e emissão atômica. 

3.2.1	 Espectrometria de Absorção Molecular UV/Vis

A espectrometria de absorção molecular nas regiões espectrais do ultravioleta e do 
visível, na região de comprimento de onda entre 180 a 780 nm (SKOOG et al., 2014). Essa 
técnica é largamente utilizada para a analises qualitativas e quantitativas de um grande 
número de espécies inorgânicas, orgânicas e biológicas. Dessa forma, sendo amplamente 
aplicada para a análise de poluentes ambientais tais como pesticidas, herbicidas, corantes, 
entre outros (GÜRKAN, KIR e ALTUNAY, 2015; LENG et al., 2019; LEPOT et al., 2017; 
WEN et al., 2011).

A espectroscopia de absorção molecular no UV/Vis é uma das ferramentas mais 
úteis disponíveis ao químico para análise quantitativa (EWING, 2016). As suas principais 
características são: I) ampla aplicabilidade – um número enorme de espécies inorgânicas, 
orgânicas e bioquímicas; II) alta sensibilidade – limites típicos estão na faixa de 10-4 a 10-5 
mol L-1, podendo chegar até mesmo a 10-7 com certas modificações de procedimento; III) 
seletividade de moderada a alta – com frequência, pode-se descobrir um comprimento 
de onda no qual somente o analito absorve; IV) boa exatidão – os erros relativos na 
concentração observados estão na faixa de 1 a 5%; e V) facilidade e conveniência – as 
medidas espectrofotométricas são realizadas de forma rápida e fácil com instrumentos 
modernos, além disso, os métodos podem ser automatizados por si mesmos (SKOOG et 
al., 2014; SKOOG, HOLLER e CROUCH, 2009).

3.2.2	 Espectrometria Atômica

Na espectroscópica atômica a substância que está sendo analisada é decomposta 
em átomos (individuais ou íons elementares) por meio de uma chama, um forno ou um 
plasma (HARRIS, 2011). A determinação da espécie atômica somente é feita em meio 
gasoso no qual os átomos se encontram muito bem separados uns dos outros (SKOOG, 
HOLLER e CROUCH, 2009). A espectrometria atômica é uma ótima técnica para a análise 
dos níveis de traço de muitos elementos da tabela periódica. De modo geral, os métodos 
espectroscópicos atômicos são empregados na determinação qualitativa e quantitativa de 
mais de 70 elementos da tabela periódica (SKOOG et al., 2014). Dentre as técnicas por 
espectroscopia atômica serão descritas a seguir as que se baseiam nos fenômenos de 
absorção e na de emissão da radiação eletromagnética.
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3.2.2.1 Espectrometria de Absorção Atômica

O princípio fundamental da espectrometria de absorção atômica (AAS - do inglês 
Atomic Absorption Spectroscopy) envolve a medida da absorção da intensidade da 
radiação eletromagnética, proveniente de uma fonte de radiação primária (lâmpada 
de catodo oco ou lâmpada de descarga sem eletrodos), por átomos gasosos no estado 
fundamental (SKOOG, HOLLER e CROUCH, 2009). AAS é uma técnica especifica que 
pode ser aplicada na determinação quantitativa de metais, semi-metais e alguns não 
metais em amostras ambientais, biológicas, alimentos, etc (SKOOG et al., 2014). Aliado 
a isso, fornece sensibilidades analíticas no nível de partes por milhão (ppm) até parte por 
bilhão (ppb) (SKOOG et al., 2014).

A classificação dos métodos espectrométrico de absorção atômica é baseada na 
forma como a amostra é atomizada. Isto é, a amostra pode ser atomizada pelo método 
de chama (FAAS – do inglês Flame Atomic Absorption Spectrometry) ou pelo método 
eletrotérmico (EAAS – do inglês Eletrotherma Atomic Absorption Spectrometry) (SKOOG, 
HOLLER e CROUCH, 2009). No início, a técnica ETAAS empregava apenas fornos de 
grafite para atomização eletrotérmica que é denominada de espectrometria de absorção 
atômica em forno de grafite – GFAAS (Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry), 
o que acabou se confundindo com o nome para a técnica (SKOOG, HOLLER e CROUCH, 
2009). Outra forma de vaporização que pode ser combinada com AAS é a vapor a frio 
(CVAAS), utilizada quase exclusivamente para a determinação de mercúrio (HARRIS, 
2011). A aplicação de cada um desses métodos depende principalmente do analito a ser 
determinado e do limite de detecção (LD) requerido (VAZ JR., 2018).

A técnica por FAAS apresenta rapidez de análise (apenas alguns segundos), custo 
relativamente baixo por análise, equipamento de fácil operação e manutenção, maior 
precisão, e apresenta um LD de aproximadamente entre 0,1 – 1,0 μg/mL, sendo que os 
valores podem variar de elemento para elemento (SKOOG et al., 2014; SKOOG, HOLLER 
e CROUCH, 2009). Já a atomização eletrotérmica (ETAAS e, especialmente, GFAAS), 
necessita de pequenas quantidades de amostra (líquidas, sólidas, gases ou suspensões), 
permite um pré tratamento térmico in situ durante o programa de aquecimento, excelente 
sensibilidade – os limites de detecção são de 10 a 100 vezes menores do que na chama 
(SKOOG et al., 2014; SKOOG, HOLLER e CROUCH, 2009). 

A técnica por FAAS foi aplicado com sucesso na análise de metais pesados, Ni, Pb, 
Cu, Cr e Cd, em amostras de águas superficiais de rio (UGBEDE et al., 2020). Enquanto 
GFAAS também foi utilizado com sucesso na detecção de metais, tais como Ti, Ag, Cu e Al 
em águas superficiais naturais (SOUSA e TEIXEIRA, 2020).

3.2.2.2 Espectrometria de Emissão Atômica

Devido às limitações na AAS, as técnicas que não exigem lâmpadas dedicadas para 
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cada um dos elementos foram sendo aprimoradas (SKOOG et al., 2014). Essas técnicas, 
chamadas espectroscopia óptica de emissão atômica (OES – do inglês Optical Emission 
Spectrometry ou AES – do inglês Atomic Emission Spectrometry), baseiam-se na propriedade 
dos átomos neutros ou íons no estado gasoso de emitirem, quando termicamente ou 
eletricamente excitados, radiações em comprimentos de ondas característicos nas regiões 
UV/Vis (SKOOG et al., 2014; VAZ JR., 2018). Este ambiente pode ser obtido por meio de 
chama, em forno de grafite, ou, mais recentemente, através de um plasma (mistura gasosa 
condutora contendo uma concentração significativa de íons e elétrons), entre outros. No 
entanto, a fonte de plasma acoplado indutivamente (ICP) é atualmente a fonte mais popular 
para a espectrometria de emissão (ICP-OES), sendo utilizado para a determinação da 
maioria dos elementos em inúmeros tipos de amostras (SKOOG et al., 2014). 

O ICP também pode ser acoplado a espectrometria de massas (MS - do inglês, 
Mass Spectrometry) que é uma ferramenta quantitativa que pode determinar quase todos 
os elementos da tabela periódica. No ICP-MS os íons gasosos gerados no plasma indutivo 
são introduzidos no espectrômetro de massas, os quais são separados em função da razão 
massa/carga (m/z) através do transporte sob ação de campos elétricos e magnéticos que 
modificam as suas trajetórias (HARRIS, 2011). No caso do ICP-MS, o espectrômetro de 
massas atua apenas no estudo das massas atômicas isotópicas de átomos. Contudo, a 
MS também pode ser utilizado no estudo da massa atômica de moléculas ou fragmentos 
de moléculas, e neste caso pode estar acoplado como detector, por exemplo, na 
cromatografia (SKOOG et al., 2014). Os limites de detecção para o ICP-MS (partes por 
trilhão) são suficientemente baixos para a certificação da pureza de reagentes, vidrarias e 
a confiabilidade de procedimentos de análise (HARRIS, 2011). 

O ICP tem-se tornado a fonte espectroscópica de emissão mais utilizada, 
principalmente para as amostras ambientais, devido às vantagens como: alta estabilidade, 
baixo ruído, baixa intensidade de emissão e fundo e imunidade a muitos tipos de 
interferentes. Outra é a qualidade dos espectros de emissão para a maioria dos elementos 
em um único conjunto de condições de excitação, permitindo a análise simultânea de 
aproximadamente 70 elementos (HARRIS, 2011; SKOOG et al., 2014). 

Todos os metais ou não metais de interesse ambiental, determinados por AAS, 
podem ser determinados por OES - o último pode favorecer, para alguns elementos, a 
obtenção de valores mais baixos de limites de detecção e quantificação (VAZ JR., 2018). A 
técnica por ICP-OES foi aplicada com sucesso para a análise de traços de metais pesados, 
Cd, Co, Fe, Mn, Mo, Ni e Zn em amostras águas naturais (WAQAR et al., 2012). Em 
outro estudo importante utilizando a técnica por ICP-MS, Kumar e colaboradores (2013) 
analisaram com sucesso os íons U, V, Cu, Cr e Pb em águas naturais.

3.3	 Métodos Cromatográficos
A cromatografia é, conceitualmente, um método largamente usado na separação 
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de componentes químicos de uma amostra de acordo com seu tempo de retenção, para 
posterior identificação e determinação/quantificação (SKOOG et al., 2014). De modo 
geral, a cromatografia é um método físico-químico de separação de componentes de 
uma mistura, realizada através da distribuição desses componentes em duas fases, que 
estão em contato íntimo (COLLINS, BRAGA e BONATO, 2006). Assim, de acordo com o 
tempo necessário de cada análise, fase estacionária e móvel adequados, é possível isolar 
diferentes tipos de solutos. 

Os métodos cromatográficos têm um papel crucial na detecção e quantificação 
de vários tipos de poluentes em águas naturais, tais como, trialometanos e agrotóxicos 
(CARLOS et al., 2011), estrogênio (LOPES et al., 2010), poluentes emergentes, pesticidas, 
dentre outros (PORTOLÉS et al., 2011). A escolha de um sistema de detecção adequado 
e dos tipos de colunas ampliaram as capacidades desta técnica para uma análise sensível 
de poluentes ambientais (HUSSAIN e KEÇILI, 2019). A melhora do LD nas análises de 
poluentes ambientais, foram causadas, principalmente, pelo desenvolvimento de sistemas 
cromatográficos com detectores mais sensíveis, o que levou a detecção das concentrações 
de μg L-1 para ng L-1 ou pg L-1 (HUSSAIN e KEÇILI, 2019). Existem várias formas de 
realizar o processo cromatográfico. Entre essas, temos a cromatografia gasosa (CG) e a 
cromatografia líquida de alto eficiência (CLAE).

3.3.1	 Cromatografia Gasosa

Na cromatografia gasosa, os componentes de uma amostra de gases ou substâncias 
volatizáveis (termicamente estáveis) são separados em consequência da distribuição deles 
entre uma fase móvel gasosa e uma fase estacionária líquida ou sólida mantida em dentro de 
uma coluna (COLLINS, BRAGA e BONATO, 2006; SKOOG et al., 2014). Contudo, quando 
a substância de interesse não atende a esses requisitos, há necessidade de derivação, 
onde as substâncias serão tornadas compatíveis com a técnica de CG (COLLINS, BRAGA 
e BONATO, 2006).

Diferentes tipos de detectores podem ser acoplados ao cromatógrafo gasoso, como 
o de captura de elétrons ou o espectrômetro de massas, entre outros. Dependendo do 
detector, um LD típico é apresentado, podendo se situar na faixa de 10-8 a 10-15 g s-1 do 
soluto (SKOOG et al., 2014).

A utilização da cromatografia gasosa, assim como sua importância, pode ser 
facilmente verificada no cumprimento das análises requeridas na legislação vigente 
CONAMA 357, Tabela III, classificação águas doces, onde se refere aos parâmetros 
orgânicos (BRASIL, 2005).

A avaliação da qualidade das águas relativa à presença de poluentes orgânicos 
empregando técnicas cromatográficas, especialmente a CG, já foi avaliada em diversos 
trabalhos científicos (CARLOS et al., 2011; PORTOLÉS et al., 2011; VERA et al., 2018). 
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3.3.2	 Cromatografia Líquida de Alta Eficiência

A cromatografia líquida de alta eficiência é o tipo mais versátil e amplamente 
empregado de cromatografia por eluição. Essa técnica pode ser utilizada para separar e 
determinar espécies em uma variedade de materiais orgânicos, inorgânicos e biológicos. 
Na CLAE, a fase móvel é um solvente líquido, o qual contém a amostra na forma de uma 
mistura de solutos (SKOOG et al., 2014). 

A técnica por CLAE pode ser aplicável para separação e análise de misturas 
cujos constituintes sejam solúveis na fase móvel. Não há limitações de volatilidade ou 
de estabilidade térmica, como acontece na CG (HARRIS, 2011). Os detectores mais 
amplamente empregados em CLAE são baseados na absorção da radiação UV/Vis 
(SKOOG et al., 2014). No entanto, a combinação da cromatografia líquida (CL) com um 
detector MS produz uma ferramenta muito poderosa, com alta seletividade, denominada 
CL-MS. Para se obter ainda uma melhor resolução, é possível encontrar equipamentos 
com o acoplamento de dois (CL-MS/MS) ou mais analisadores de massas em conjunto, 
em uma técnica conhecida como espectrometria de massas tandem (SKOOG et al., 2014). 
Geralmente, os espectrômetros de massas também são sistemas do tipo quadrupolo ou 
espectrômetros de armadilha de íons, que podem ser acoplados a outras técnicas, como 
CG e ICP.

A aplicação da cromatografia líquida para análise de águas é utilizada em alguns 
dos compostos que fazem parte dos parâmetros orgânicos apresentados no CONAMA 357, 
como por exemplo, o agrotóxico glifosato, mas aplica-se, principalmente, na determinação 
de parâmetros inorgânicos da referida legislação (BRASIL, 2005). Entre as análises mais 
comuns realizadas pela cromatografia líquida, em específico pela cromatografia iônica, 
estão: análise de nitrito e nitrato, cloreto, fosfato, flúor e sulfato e também alguns cátions 
como íon amônio para análise de amônia. Uma das vantagens do uso da CLAE é que 
normalmente as amostras em meio aquoso não precisam passar por uma etapa prévia 
de extração ou concentração, como acontece na técnica por CG (COLLINS, BRAGA e 
BONATO, 2006). 

A técnica por CLAE foi aplicada com sucesso para a análise de poluentes em 
amostras aquosas. Por exemplo, Tolosana-Moranchel e colaboradores (2020) analisaram 
com sucesso poluentes fenólicos em amostra de águas naturais.

3.4	 Métodos Eletroquímicos
A eletroquímica ou química eletroanalítica compreende um grupo de métodos 

analíticos qualitativos e quantitativos baseados nas propriedades elétricas de um analito 
em solução quando este faz parte de uma célula eletroquímica (SKOOG, HOLLER e 
CROUCH, 2009). 

Os métodos eletroquímicos oferecem certas vantagens sobre outros tipos de 
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métodos relatados anteriormente: I) as medidas são com frequência especificas para um 
estado particular de oxidação de um elemento; II) oferecem informações sobre a atividade 
de uma espécie química em vez de sua concentração; III) portabilidade - capazes de 
realizar estudos in situ e em tempo real e IV) rotas eficazes e custo relativamente baixo de 
sua instrumentação para lidar com poluentes ambientais comuns, como metais pesados, 
compostos de corantes têxteis, pesticidas, entre outros.(SKOOG, HOLLER e CROUCH, 
2009; VAZ JR., 2018). 

As técnicas eletroquímicas encontraram aplicações em várias áreas, inclusive na 
detecção de poluentes ambientais, tais como os metais pesados como Cu, As, Pb, entre 
outros, em águas naturais (CHOW et al., 1996; SANTOS et al., 2017; WARDAK; 2016; 
ZHANG et al., 2017). 

A seguir, será apresentado uma visão geral de duas das técnicas eletroquímicas, 
potenciometria e voltametria, que podem ser utilizadas em análise de poluentes em águas 
superficiais.

3.4.1	 Potenciometria 

O uso de eletrodos para medir potenciais elétricos que fornecem informações 
químicas é chamado potenciometria (HARRIS, 2011). Existem eletrodos que respondem 
seletivamente a analitos específicos presentes em solução ou em fase gasosa. De modo 
geral, os métodos potenciométricos de análise baseiam-se na medida do potencial de 
células eletroquímicas, sem o consumo apreciável de corrente (SKOOG et al., 2014).

O equipamento empregado para as análises potenciométricas são simples e de 
baixo custo, e inclui um eletrodo de referência (meia-célula, que produz um potencial de 
referência constante), um eletrodo indicador (responde às variações na atividade do analito) 
e um dispositivo de medida de potencial (HARRIS, 2011; SKOOG et al., 2014). Eletrodos 
de referência mais comum são os de calomelano e prata-cloreto de prata, enquanto que 
os eletros indicadores mais usados incluem o eletrodo inerte de platina, e o eletrodos íons-
seletivos (HARRIS, 2011). 

O método potenciométrico de medida do potencial hidrogeniônico (pH) é 
possivelmente o método analítico mais comum já criado, o qual utiliza um eletrodo de íons-
seletivo (VAZ JR., 2018). Diversos tipos de medidas potenciométricas já foram aplicadas 
com sucesso na análise de poluentes em amostras de águas naturais (CHOW et al., 1996; 
CLEVEN e FOKKERT, 1994; WARDAK e GRABARCZYK, 2016)

3.4.2	 Voltametria

A voltametria compreende um conjunto de técnicas onde as informações a respeito 
do analito são obtidas através da medida da corrente em função do potencial aplicado 
durante um processo eletroquímico (HARRIS, 2011; SKOOG et al., 2014). Já a polarografia 
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é um conjunto de técnicas de voltametria que utilizam o eletrodo gotejante de mercúrio 
(HARRIS, 2011). 

A voltametria é usada na determinação quantitativa de uma ampla variedade de 
espécies orgânicas e inorgânicas, incluindo moléculas de interesse biológico (SKOOG et 
al., 2014). O procedimento voltamétrico envolve o uso de uma célula com três eletrodos: 
I) um eletrodo de trabalho, no qual ocorre a eletrólise que se está investigando; II) um 
eletrodo de referência e III) um eletrodo auxiliar (SKOOG et al., 2014). 

Na polarografia, os LD alcançam aproximadamente 10-5 mol L-1, superando em 
muitos casos a absorção atômica, com as vantagens adicionais de permitir a especiação de 
elementos e quantificar múltiplos elementos em um único experimento (SKOOG, HOLLER e 
CROUCH, 2009). Dependendo do tipo de voltametria utilizada, por exemplo, na voltametria 
de pulso diferencial, geralmente são duas a três ordens de grandeza menor o LD do que na 
voltametria clássica, localizando-se assim na faixa entre 10-7 a 10-8 mol L-1 (SKOOG, 2014). 

Os processos analíticos de pré-concentração têm sido usados para análise de 
traços a fim de aumentar a corrente faradaica. Uma das técnicas utilizadas é a voltametria 
de redissolução anódicas ou catódica, que pode ser utilizada na determinação de metais 
tóxicos em solo e na água (VAZ JR., 2018). A análise de soluções na faixa de 10-6 a 10-9 mol 
L-1 torna-se factível pelos métodos de redissolução que são simples e rápidos (SKOOG et 
al., 2014). É possível verificar o uso das técnicas voltamétricas para a análise de poluentes 
em águas naturais em diversos trabalhos (FEENEY e KOUNAVES, 2002; MIRANDA et al., 
2015; SANTOS et al., 2017) 

4 | 	CONCLUSÕES
Este capítulo fornece uma descrição básica de alguns métodos analíticos, sendo 

elas gravimetria, volumetria, espectrometria de absorção molecular UV/Vis, espectrometria 
de absorção e emissão atômica, cromatografia gasosa, cromatografia líquida de alta 
eficiência, potenciometria e voltametria, que podem ser aplicados a diversos tipos de 
poluentes em águas naturais.

A escolha do método a ser utilizado vai depender de diversos fatores relacionados 
ao poluente a ser analisado, sendo eles: o tipo, a fonte, o estado físico, etc. Além dos 
fatores relacionados ao elemento, deve-se levar em consideração: o recurso disponível a 
ser aplicado (custo), o método indicado pelas instruções normativas, a disponibilidade de 
insumos para a aplicação do método, a capacitação/habilitação do profissional que está 
fazendo a análise. 

Como pôde-se perceber através deste capítulo, a utilização de métodos químicos 
para a análise de poluentes em águas naturais é algo complexo que necessita de, além de 
capacidade do profissional da análise, vasta pesquisa bibliográfica e legislativa referente 
ao poluente que vai ser quantificado.
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