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Resumo

O monitoramento de fosfato em matrizes hidricas é essencial para avaliar a qualidade ambiental e os riscos de eutrofizagdo. Este
trabalho objetivou adaptar e validar um método espectrofotométrico miniaturizado baseado na reacao do azul de molibdénio para
quantificacdo de fosfato em aguas, comparando o desempenho analitico entre o volume convencional (100 uL) e reduzido (50 uL)
de solugdes reagentes. As leituras foram realizadas a 880 nm em curvas analiticas de sete pontos e em treze amostras de agua (rio,
pogo, torneira e mineral). Os limites de detecgao e quantificagao obtidos foram de 0,026 mg L' e 0,086 mg L}, respectivamente, para
o procedimento de 100 L, e de 0,028 mgL~! e 0,080 mgL~—"! para 50 uL. O procedimento miniaturizado apresentou maior sensibili-
dade (o = 0,1984Lmg ') em relacdo ao convencional (o = 0,1754 Lmg~!), com diferenca estatisticamente significativa pelo teste
t (p < 0,0001). As concentragoes de fosfato nas amostras variaram de 0,011 a 0,33 mgL~!, sem diferenca significativa entre os dois
procedimentos (p > 0,05), demonstrando a robustez do método mesmo diante de variagées de pH (4,71 a 7, 80) e condutividade (46, 5
a 651 puS cm™!). A miniaturizacao permitiu reducao de 50% na geracao de residuos analiticos (de 10,6 mL para 5,3 mL no lote avaliado),
atendendo aos principios da Quimica Verde. Conclui-se que o método miniaturizado é eficiente, exato e ecologicamente sustentavel
para analises de rotina de amostras com baixas concentragdes de fosfato (< 0,4mgL~1).

Palavras-chave: Fosforo inorgdnico dissolvido. Ambiente aquatico. Espectrofotometria.

Abstract

Phosphate monitoring in water matrices is essential for assessing environmental quality and eutrophication risks. This study aimed to
adapt and validate a miniaturized spectrophotometric method based on the molybdenum blue reaction for phosphate quantification
in water, comparing the analytical performance between conventional (100 L) and reduced (50 nL.) volumes of reagent solutions.
Spectrophotometric measurements were performed at 880nm using seven-point analytical curves and thirteen water samples (river,
well, tap, and mineral water). The limits of detection and quantification obtained were 0,026 mgL~" and 0,086 mgL~!, respectively,
for the 100 uL procedure, and 0,028 mg L~ and 0,080 mg L' for the 50 uL. procedure. The miniaturized procedure exhibited higher
calibration sensitivity (o« = 0,1984 L mg!) compared to the conventional one (o« = 0,1754 Lmg!), with a statistically significant
difference confirmed by Student’s ¢-test (p < 0.0001). Phosphate concentrations in the samples ranged from 0.011 to 0,33 mgL~!,
showing no significant difference between the two procedures (p > 0.05), demonstrating the method’s robustness despite variations
in pH (4.71 to 7.80) and electrical conductivity (46.5 to 651 1S cm~!). Miniaturization achieved a 50% reduction in analytical waste
generation (from 10,6 mL to 5,3 mL for the evaluated batch), in direct compliance with Green Chemistry principles. Therefore, the
miniaturized method is efficient, accurate, and environmentally sustainable for routine analysis of samples containing low phosphate
concentrations (< 0,4mgL~1).

Keywords: Dissolved inorganic phosphorus. Aquatic environment. Spectrophotometry
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1. INTRODUCAO

fosfato é considerado um nutriente essencial e limitante

para a produtividade priméria em ecossistemas aqudticos.
Contudo, o aporte excessivo de fosfato resultante de atividades
antrépicas pode causar eutrofizagdo, resultando na proliferagdo
excessiva de microalgas, processo que degrada a qualidade da
dgua e ameaga a biodiversidade (Esteves, 2011). Em contra-
partida, em corpos hidricos ndo poluidos, o fosfato frequente-
mente encontra-se em concentragdes traco, exigindo métodos
analiticos de elevada sensibilidade, exatiddo e reprodutibilidade
para o seu monitoramento continuo (Nagul; McKelvie; Worsfold;
Kolev, 2015).

A determinacgdo espectrofotométrica baseada na reagao do
acido ascérbico (C4HgOg) e molibdato de amoénio - proposta
originalmente por Murphy and Riley (1962) - permanece como
a metodologia de referéncia para a quantificagdo de ortofosfato
em amostras de dguas naturais (Grasshoff; Kremling; Ehhhardt,
1999; American Public Health Association, 2023). O método
fundamenta-se na formacao do acido fosfomolibdico e sua subse-
quente reducdo ao complexo azul de molibdénio, cuja absorban-
cia é mensurada a 880 nm. Apesar de sua consolidada eficién-
cia, o protocolo convencional consome volumes expressivos de
reagentes contendo 4cidos fortes e metais pesados (molibdénio e
antimonio), gerando efluentes de alta toxicidade que demandam
tratamento complexo e oneroso (Lenarddo; Freitag; Dabdoub;
Batista, 2003).

Nesse contexto, a Quimica Verde tem incentivado a adap-
tagdo de métodos classicos por meio da miniaturizacdo e mi-
croandlise, priorizando a prevencdo da geracdo de residuos na
fonte (Galuszka; Migaszewski; Namie$nik, 2013; Pena-Pereira;
Wojnowski; Tobiszewski, 2020). A utilizacio de menor quan-
tidade de reagentes nas andlises laboratoriais pode garantir a
mesma, qualidade nos resultados, reduzindo os custos e o im-
pacto ambiental.

Diante do exposto, este trabalho teve como objetivo adaptar
e validar o método do azul de molibdénio (Murphy; Riley, 1962)
em escala miniaturizada, avaliando o efeito da reducao de 50%
no volume de solugdes reagentes sobre os parametros analiticos
de sensibilidade, limites de deteccao e exatidao na quantificacao
de fosfato em diferentes matrizes hidricas.

2. MATERIAIS E METODOS

24. Preparo de Material de Campo e Laboratorio

Este trabalho foi desenvolvido no laboratério de Quimica
Ambiental, pertencente ao Centro de Ciéncias Exatas e Tec-
nolégicas (CETEC), da Universidade Federal do Recoéncavo da
Bahia (UFRB).

As vidrarias e materiais utilizados na coleta das amostras e
nas determinacdes quimicas foram descontaminados com &gua
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da torneira, detergente comercial, solu¢do de acido cloridrico
20%(v/v), enxaguados com dgua da torneira e 4gua deionizada
(pH = 5,53; condutividade elétrica=3,93 nScm™1) trés vezes. As
vidrarias foram secas em temperatura ambiente e dentro de ban-
dejas plasticas forradas com papel toalha.

Um total de 13 amostras de dgua foi coletado em garrafas
plasticas de 500 mL no municipio de Cruz das Almas-BA e iden-
tificadas como mostrado abaixo.

a) Lago Laranjeiras, localizado no bairro Assembleia: L;

b) Pogos artesianos, sendo dois localizados na cidade (P, e P,)
e os outros dentro da UFRB (P; e P,);

¢) Torneira (T, e T,) e bebedouros (T}, T5 e T;) da UFRB,
sendo a dgua fornecida pela Concessionaria EMBASA (Em-
presa Baiana de Aguas e Saneamento S.A.);

d) Agua mineral sem gas - nomeadas como M, M, e M;, com-
prada em lojas comerciais da cidade de Cruz das Almas.

As amostras foram levadas para o laboratoério e submetidas
as determinacoes de pH, condutividade e fosfato.

2.2. Determinacoes Fisica e Quimicas

As determinacoes de pH das amostras foram feitas com
equipamentos de bancada: pHmetro (marca/modelo: TECNO-
PON / mPA-210) calibrado com padrées de pH4,0 e 7,0; condu-
tivimetro (marca/modelo: TECNOPON / mCA-250) calibrado
com solucdo para condutividade, de 146,9 nScm™".

A determinagdo quimica de fosfato foi realizada com base
no método cldssico proposto por Murphy and Riley (1962), o
qual envolve a formagdo de um complexo azul de molibdénio,
onde a reagdo ocorre em duas etapas, envolvendo uma mistura
do molibdato de aménio (NH,)sMo;0,, - 4H,0), tartarato de
antimoénio e potéssio (K(SbO)C,H,O4 - 21H,0) e acido ascér-
bico (vitamina C).

Na primeira etapa do processo, o fon ortofosfato reage
com o molibdato de aménio para formar o acido fosfomolibdico
(H3[PMo,5,0,44]), uma substéncia incolor ou levemente amare-
lada, conforme mostrada na reagdo a seguir:

PO~ (aq) + 12Mo0?%~ (aq) + 27H* (aq)

H,[PMo,,0,0](aq) + 12H,0(1)

Na segunda etapa, o acido fosfomolibdico é reduzido pelo
acido ascérbico a um complexo de coloracdo azul, conhecido
como azul de molibdénio. A reagdo é entdo catalisada pelo tar-
tarato de antimonio e potassio, o qual acelera a reagdo para a
formagdo da cor azul, aumentando deste modo, a sensibilidade
do método, como mostra a reacgdo simplificada da redugdo com
o 4cido ascérbico CgHgOgq abaixo:

H3[PMo;,0,](aq) + CgHgOg
ﬁ
azul de molibdénio (complexo reduzido)
+
produtos oxidados do acido ascérbico.

A solucdo contendo o complexo azul é lida em comprimento
de onda maxima em torno de 880nm em espectrofotometro, para
a deteccdo do fosfato.

O preparo das solugdes para a determinacido quimica in-
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cluiu uma mistura de trés reagentes (chamada reagente misto),
preparada da seguinte maneira: primeiro 1,25g de hepta-
molibdato tetrahidratado de amoénio [(NH,)sMo,O,, - 4H,O]
foram dissolvidos em 12,5mL de dgua deionizada num recipi-
ente. Em paralelo, 0,05¢ de tartarato de antimonio e potéssio
(K(SbO)C,H,O4 em 2,0mL foram dissolvidos de dgua deion-
izada em outro recipiente. As duas solugdes foram entdo mis-
turadas a 35,0mL de solucdo de 4cido sulftrico 4,5molL~1. O
acido sulfarico atua acidificando o meio reacional, favorecendo
a formacdo do complexo, garantindo a seletividade da reagéo e
evitando a redugdo do molibdato na auséncia do fosfato. J4 a
solugéo de acido ascérbico foi preparada separadamente, na con-
centragdo de 10%(m/v), dissolvendo-se 10,0g do reagente em
100mL de solucdo de 4cido sulfiirico 2,25 mol L1,

O método de Murphy and Riley (1962) propde que, para
cada 50,0 mL de amostra de dgua devem ser utilizados 1,0 mL
de cada uma das solugdes de acido ascérbico (10%, m/v) e de
reagente misto. No entanto, considerando o tamanho da cubeta
(plastica) utilizada, de 1,0cm de caminho &tico, com volume
interno de 3,5 mL e, o volume para ambientar a cubeta (em torno
de 1,0mL), foi feita a determinagdo quimica usando 5,0 mL de
amostra, ou seja, uma reducao de 10 vezes o volume de amostra,
sendo a adi¢do das solugdes reagentes em volumes proporcionais
para 5,0 mL de amostra, ou seja, 0,10 mL (100 pL) de solugao de
acido ascérbico e 0,10 mL (100 uL) do reagente misto.

Neste trabalho foram testados dois procedimentos para o
método adotado: procedimento 1 - uso de 100 pL. das solugdes
reagentes; e procedimento 2 - (50uL), para cada 5,0mL de
amostra e solugbes padrdo das curvas analiticas. Micropipetas
de volume varidvel foram utilizadas para pipetar as amostras e
as solugdes reagentes.

Uma solugdo de trabalho de 10mgL~! contendo fosfato foi
preparada em um baldo volumétrico, por diluicdo da solugdo
estoque de Dihidrogenofosfato de potdssio de 1361,0mgL~'. A
solugdo de trabalho foi utilizada no preparo de uma curva
analitica ou de calibragdo, feita em balGes volumétricos de 25 mL,
por diluigdo com agua deionizada, para compor a seguinte faixa
de concentracgdo: 0; 0,05; 0,07; 0,24; 0,28; 0,32 e 0,40mgL~!.
Apds o preparo da curva analitica, o volume de 5,0 mL referente
a cada concentragdo da solucido padrao foi retirado para tubos
de ensaio, estando as mesmas concentragoes em dois blocos, para
compor as curvas 1 e 2. Nos tubos de ensaio contendo a solugao
padrao da curva 1 foram acrescentados 100 pL. de cada solugdo
reagente (4dcido ascérbico e reagente misto), enquanto naquele
contendo a solucdo padrdo da curva 2 foram adicionados 50 pLL
das solugbes reagentes.

2.3. Tratamento de Dados

A concentracio de fosfato das amostras foi calculada com
base na equacao da reta, obtida com as curvas de calibragao.
Tanto as curvas analiticas quanto as amostras foram lidas a
880 nm em espectrofotometro de UV-VIS (marca: BEL, modelo
SF325NM). O equipamento foi calibrado usando uma cubeta
de cor preta para zerar a transmitancia e outra transparente
(composicao: metacrilato), contendo a amostra em branco (dgua
deionizada e os reagentes) para zerar a absorbancia. A leitura de
absorbancia foi realizada em cubeta descartivel de metacrilato
com caminho 6ptico de 1,0cm. Esse tipo de cubeta no espectro
do infravermelho préximo atende as especificacdes Opticas de
transparéncia sem interferéncia na medigdo (American Public
Health Association, 2023; Skoog; Holler; Crouch, 2018).

O método baseou-se na Lei de Lambert-Beer, na qual a
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absorbancia (A) é diretamente proporcional & concentragido do
analito (¢). Os valores de absorbéncia das solugdes-padrao foram
corrigidos com o desconto do branco dos reagentes, ajustando a
curva analitica ao modelo linear que passa pela origem (y = ax).
A concentracdo do analito nas amostras foi quantificada a partir
da equacao da reta obtida.

As determinagdes para cada analito foram realizadas em
triplicata, para o célculo da precisdo analitica. Amostras em
branco também foram adicionadas & batelada de medidas quimi-
cas. Ao final das determinacées, os residuos aquosos foram
descartados em galdo para residuos inorgénicos.

Os dados obtidos foram tratados em planilhas do Excel,
para céalculos de média, desvio-padrao e desvio-padrao relativo
ou coeficiente de variacdo. Para a avaliagdo dos parametros
analiticos, construiu-se a curva de calibragdo relacionando a ab-
sorbancia & concentracdo de fosfato. A partir da andlise de re-
gressdo linear (nivel de confianca de 95%), determinaram-se os
residuos da regressdo e o cdlculo do limite de detecgdo (LD) e
quantificagdo (LQ) do método, para os dois procedimentos.

O LD representa a concentracdo minima que pode ser de-
tectada, mas, ndo necessariamente quantificada sob as condigdes
experimentais testadas. A andlise de regressdo permitiu calcular
o Erro padrao do Intercepto (Epl) da curva e o Desvio padrao
do Intercepto (Dpl = EpI - \/n, onde n é nimero de pontos da
curva). O LD foi calculado da seguinte maneira:

3,3 Dpl

LD =222
«

onde «a é o coeficiente angular (sensibilidade) da curva analitica.

De forma complementar, calculou-se o limite de quantifi-
cacao (LQ), definido como a menor concentracdo do analito que
pode ser determinada com precisdo e exatiddo aceitdveis sob
as condigdes experimentais avaliadas (American Public Health
Association, 2023), pela seguinte expressdo:

LQ = 10 - Dpl

onde Dpl e « correspondem, respectivamente, ao desvio padrao
do intercepto e ao coeficiente angular da curva analitica, con-
forme descrito para o calculo do LD.

Amostras com concentragoes situadas entre o LD e o LQ
foram consideradas detectaveis, porém ndo quantificdveis com
plena confiabilidade estatistica.

A comparagio entre a sensibilidade analitica das duas cur-
vas de calibracdo foi realizada por meio do teste ¢ de Student
para comparagdo de coeficientes angulares (inclinages) de retas
de regressdao independentes.

A concordancia entre os teores de fosfato obtidos nas
amostras reais (n = 13) através dos dois procedimentos (100 pL e
50 uL) foi avaliada via teste ¢ pareado, com nivel de significAncia
de 5% (a =0,05).

Para avaliar a associacdo entre os parametros fisico-
quimicos intrinsecos das amostras (pH e condutividade elétrica)
e a concentracdo de fosfato determinada, aplicou-se o teste de
Correlagdo Paramétrica de Pearson (r). O nivel de significAncia
adotado para todas as andlises estatisticas foi de 5% (p < 0,05).
Os célculos foram realizados utilizando o Software Origin 6.0.
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Figura 1. Curvas de calibracio lidas a 880 nm, por espectrofotometria.
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(a) adicdio de 100 uL da solugdo reagente, para o mesmo
volume de solugao padrao.
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(b) adigdo de 50 L da solugdo reagente, para o mesmo volume
de solugdo padrao.

Fonte: elaborada pelos autores (2026).

2.4. Declaracao de Uso de IA

Ferramentas de inteligéncia artificial generativa GEMINI e
CLAUDE foram utilizadas para auxilio na revisdo gramatical,
reestruturacio do texto e tradugdo para inglés. Todo o contetido
conceitual, interpretacido de dados, discusséo cientifica e redagao
final foram revisados e validados integralmente pelos autores.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados dos procedimentos utilizando dois volumes
diferentes de solugbes reagentes nas curvas analiticas, obtidos
por espectrofotometria no comprimento de onda de 880 nm es-
tao ilustrados na Figura 1. As curvas de calibragdo foram us-
adas nos célculos das concentragoes de fosfato das amostras de
dgua. A aplicagdo dos procedimentos nas amostras de 4gua pode
ser visualizada na Tabela 1. Os limites de detecgdo e de quan-
tificacdo calculados com base nas curvas analiticas de fosfato
foram: LD = 0,026 mgL~! e LQ = 0,086 mgL ! para a curva 1;
e LD =0,028mgL™! e LQ = 0,080 mgL~! para a curva 2.

As curvas analiticas do fosfato (Figura 1) apresentaram boa
linearidade e sensibilidade de calibracdao (Skoog; West; Holler;
Crouch, 2013). A curva 2 (Figura 1b) feita com metade da
concentragdo dos reagentes mostrou uma maior sensibilidade
(a = 0,1984 L mg ') em relagdo & curva 1 (o = 0,1754Lmg 1)
(Figura la), na qual se utilizou a concentracao convencional dos
reagentes. O teste ¢ comprovou diferenca significativa entre os
valores das sensibilidades das retas, indicando que o procedi-
mento com uso de 50 pl. de solugbes reagentes é estatisticamente
mais sensivel que o de 100 uL (¢, = 13,29 > ¢ =2,228;p <
0,0001).

critico

A adigado do dobro do volume de reagentes na curva 1 pode
ter causado uma pequena diminui¢do na inclinacdo. Esse efeito
pode ocorrer devido a diluicdo da amostra ao aumentar o vol-
ume total da reagdo ou por pequena alteracdo na estequiome-
tria do complexo formado na medicdo espectrofotométrica. O
ganho de sensibilidade com o procedimento miniaturizado pode
ser atribuido & menor diluicdo do volume reacional final e & re-
ducdo da absorbancia do branco dos reagentes, o que otimiza
a formagdo estequiométrica do complexo azul de molibdénio,
aumentando a razdo sinal-ruido na leitura espectrofotométrica
(Skoog; West; Holler; Crouch, 2013).

O fosfato das amostras variou de 0,011 a 0,32mgL~" com
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a utilizacdo de 100uL das solucbes reagentes, e de 0,015 a
0,33 mg L~ para o uso de 50 uL (Tabela 1). Os teores de fosfato
obtidos nas dguas de poco, torneiras e bebedouros estdo dentro
da faixa de valores relatados por Conceicdo, Mazzini, Moruzzi,
and Navarro (2014), Lauthartte, Holanda, Luz, Mussy, Pansini,
Manzatto, and Bastos (2016) e Mendes, Silva, Carvalho, Junior,
and Diniz (2016), para dguas de abastecimento puiblico. No Lago
Laranjeiras (0,038 mgL 1), o valor encontra-se préximo aos lim-
ites definidos pela Resolugio CONAMA n® 357/2005 (Brasil.
Conselho Nacional do Meio Ambiente, 2005) para preven¢ao da
eutrofizagdo em ambientes 1énticos de Classe 2 (0,030mgL™1).
Ja as amostras de 4gua mineral exibiram concentragoes de fos-
fato dentro dos limites tabelados em rétulos de varias marcas
brasileiras, o que evidencia a adequacdo do método analitico
empregado.

A anélise da concentracao de fosfato revelou uma correlacgio
positiva moderada com o pH (r = 0,461) para o volume de
100 plk e r = 0,461 para 50 pl. das solugdes reagentes, indicando
uma leve tendéncia de aumento na concentragdo do nutriente em
meios mais alcalinos. Por outro lado, a relagdo entre o fosfato
e a condutividade elétrica foi fraca (r = 0,195 para 100pL e
r = 0,197 para 50 pL), demonstrando pouca associacdo linear
direta entre esses dois pardmetros.

As amostras apresentaram uma variagdo de pH (4,71 a
7,80) e condutividade elétrica (46,5 a 651nScm™!) esperada
(Tabela 1), devido as diferentes fontes de agua estudadas (rio,
poco, torneira e mineral). Mesmo diante dessas variagdes de
acidez e concentragdo de sais nas aguas, os resultados para a
quantidade de fosfato foram os mesmos tanto no procedimento
de 100 pL. quanto no de 50 pL. Isso prova que o método com
volume reduzido é bastante robusto, ou seja, funciona com pre-
cisdo e sem sofrer interferéncias das caracteristicas naturais das
aguas.

Considerando os valores de LD e L@ calculados para cada
procedimento, notou-se que cinco amostras (L, P, P,, T; e T))
exibiram concentragdes de fosfato inferiores ao LD no procedi-
mento de 100 uL, enquanto quatro delas (P, P, T3 e Ty) per-
maneceram abaixo do LD também no procedimento de 50 pL.
Nesse ltimo, a amostra L (0,038 mgL~1) passou a situar-se
na faixa entre o LD e o L@, evidenciando maior capacidade
do procedimento miniaturizado de discriminar concentragoes ex-
tremamente baixas de fosfato. Outras trés amostras (1), M; e
M,) posicionaram-se entre o LD e o LQ em pelo menos um
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Table 1: Valores de pH, condutividade elétrica (CE) e concentragdes médias + desvio-padrdo de fosfato (mgL ') nas amostras de

agua tratadas com 100 nL e 50 pL de solugbes reagentes.

Ponto Amostra de agua pH  Condutividade Fosfato (mg L)
(uScm™1) 100 nLL 50 nL

L Lago Laranjeiras 7,22 410 0,020 +0,004 0,038 40,0004
P Poco 1 (residencial) 4,71 628 0,014 4 0,004 0,018 & 0,004
P, Poco 2 (residencial) 5,49 651 0,014+ 0,004 0,025 -+ 0,0003
Py Pogo 3 (NEAS-UFRB) 6,85 460 0,24 4+ 0,002 0,22 + 0,003
P, Poco 4 (Bloco S-UFRB) 7,63 432 0,32 + 0,004 0,33 + 0,003
T Bebedouro da biblioteca 6,37 314 0,072 + 0,003 0,063 + 0,004
T Torneira do PAV 1 6,35 283 0,13 + 0,001 0,1240,01
T, Bebedouro do PAV 1 6,62 282 0,017 40,0002 0,015 -+ 0, 0002
Ty Torneira do PAV 2 7,30 273 0,011 40,0001 0,015 + 0,0002
Ty Bebedouro do PAV 2 7,80 280 0,15 + 0,004 0,12 + 0,007
M, Mineral 1 5,01 47,7 0,086 4+ 0,001 0,081 £ 0,0008
M, Mineral 2 6,30 116 0,071 4+ 0,004 0,066 40,0007
M, Mineral 3 5,96 46,5 0,089 40,003 0,082 -+ 0,003

Fonte: Elaborado

dos procedimentos, sendo, portanto, detectaveis, mas ndo quan-
tificdveis com plena confiabilidade estatistica. Ao todo, mais da
metade das amostras (7 de 13) apresentou concentragdes de fos-
fato abaixo do L@ em pelo menos um dos procedimentos avali-
ados, refletindo a natureza oligotrofica das aguas avaliadas e
reforcando a necessidade de métodos analiticos sensiveis, como
o aqui validado, para o monitoramento rotineiro de matrizes
com baixissimos teores de fésforo. Ressalta-se que, nessa faixa
de concentracdo, a incerteza relativa das medidas tende a ser
maior, de modo que os valores correspondentes devem ser in-
terpretados como indicativos da ordem de grandeza do teor de
fosfato, e ndo como medidas quantitativas de elevada exatid&o.

O teste t para amostras pareadas mostrou nao haver difer-
enga significativa (t = 0,808; df = 12; p = 0,435) entre os pro-
cedimentos testados (100 e 50 uL). Esse resultado demonstrou
que o uso de uma menor quantidade de reagentes na determi-
nacio de fosfato em dgua contendo concentracio < 0,4mgL~! é
satisfatério, eficiente e vantajoso.

A reducgao de 50% no volume de solugoes reagentes para
a determinacido de fosfato atende diretamente aos preceitos
da Quimica Verde, fundamentando-se no 1° Principio (Pre-
vencao de Residuos) e no 8° Principio (Redugéo de Reagentes
Auxiliares/Derivados) (Lenardao; Freitag; Dabdoub; Batista,
2003; Gatluszka; Migaszewski; Namiesnik, 2013). Prevenir a ger-
acdo do efluente analitico na prépria fonte é substancialmente
mais vantajoso do que promover o seu tratamento posterior, o
qual envolve custos elevados e maior complexidade operacional
(Lenardao; Freitag; Dabdoub; Batista, 2003).

Como foram avaliadas 13 amostras em triplicata de 5,0 mL
cada para fosfato, e mais duas curvas analiticas contendo 7 pon-
tos de concentracdo, e considerando ainda que foram testadas
duas solugdes reagentes em dois volumes diferentes (100 e 50 pL),
o volume total gasto foi de 15,9 mL, sendo 10,6 mL no proced-
imento de 100 pL e 5,3mL no procedimento miniaturizado de
50 L. Embora o volume absoluto de residuos em escala ban-
cada seja pequeno, a adocao dessa abordagem miniaturizada
em rotinas de monitoramento ambiental - onde a demanda por
amostras e réplicas é elevada - reduz substancialmente os custos
de insumos e os gastos operacionais associados ao tratamento de
residuos perigosos, bem como o impacto ecolégico do laboratério
(Lenardao; Freitag; Dabdoub; Batista, 2003; Pena-Pereira; Wo-
jnowski; Tobiszewski, 2020).

A adaptagdo de metodologias cldssicas para escalas reduzi-
das de reagentes é uma tendéncia amplamente amparada pelos
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pelos autores.

preceitos da Quimica Analitica Verde (Galuszka; Migaszewski;
Namieénik, 2013). No caso do método do azul de molibdénio,
a redugdo no consumo de reagentes aumenta a pontuacio da
metodologia em ferramentas de avaliagdo de sustentabilidade,
como o indice AGREE (Pena-Pereira; Wojnowski; Tobiszewski,
2020), comprovando que a eficiéncia metodolégica pode ser har-
monizada com a responsabilidade ecolégica em monitoramentos
ambientais de larga escala.

4. CONSIDERACOES FINAIS

A redugao de 50% no volume de solugoes reagentes (50 pL)
no método espectrofotométrico do azul de molibdénio provou
ser altamente eficiente e robusta para a quantificacdo de fosfato
em matrizes hidricas de concentragdes inferiores a 0,4mgL~!.
O procedimento miniaturizado mostrou excelente linearidade e
sensibilidade analitica, sendo superior ao método convencional,
néo sofrendo interferéncias de matriz devido as variagoes de pH e
condutividade elétrica. Além disso, gerar menos residuos téxicos
segue os principios da Quimica Verde, tornando esse método
uma opg¢ao pratica, barata e sustentdvel para o monitoramento
continuo das aguas.
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