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Introducao

“Materiais de referéncia sdo amostras que possuem

um ou mais valores de  propriedades
suficientemente homogéneos, estaveis e bem
estabelecidos, de maneira a poderem ser

empregados na calibragdo de um instrumento de
medi¢do, na validagdo de um método analitico, ou
na atribuigdo de valores a um dado material”.
Existem dois tipos de estudos de estabilidade a
serem considerados: a curto e a longo prazos. No
primeiro caso é definida a estabilidade do material a
diferentes condicoes de transporte e
armazenamento e com a estabilidade a longo prazo
pode-se determinar o chamado “tempo de
prateleira”, ou seja, qual o periodo para o qual os
valores de propriedades estédo garantidosz.

Resultados e Discussao

O material de referéncia foi preparado a partir do
plantio da forrageira Brachiaria brizantha Stapf cv.
Marandu em 375 vasos de 25 kg de solo em casa
de vegetacdo na Embrapa Pecuaria Sudeste.
Definiu-se previamente a dose de 25 mmol/vaso de
As, Cr, Cd e Pb, para que o material produzido
apresentasse esses contaminantes em sua
estrutura. Foram realizados dois cortes, um a cada
60 dias, sendo todo o material produzido seco em
estufa a 45 °C e moido em moinho de facas.
Visando diminuigdo do tamanho de particulas, foi
utilizado moinho ultracentrifugo, obtendo-se 20 kg
de material seco e moido. Apds essa etapa a
amostra foi homogeneizada em homogeneizador
tipo Y e a seguir foi envasada em frascos de vidro
previamente desmineralizados. O objetivo desta
etapa do trabalho foi realizar o estudo de
estabilidade a longo prazo em relagdo a presenca
de As, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Pb e
Zn como uma das etapas do processo de
preparagdo do material de referéncia de forrageira.
Para realizar esse teste, 3 frascos (n° 61, 81, 357)
foram sorteados aleatoriamente e a cada 3 meses
foi feita a quantificagdo dos analitos, em ftriplicata,
durante o periodo total de 9 meses. O material foi
armazenado a temperatura ambiente, visando
acompanhar a estabilidade do material sob
condigbes de armazenamento®. Para o preparo da
amostra foi realizada a digestdo de 200 mg de

amostra € 4 mL de HNO; (7,0 mol L"), 4 mL H,0 e
2 mL de H,O, (30% m m'1) em micro-ondas com
cavidade. As, Cd, Cr e Pb foram determinados por
ICP-MS (CRI, Varian 820-MS) e Ca, Cu, Fe, K, Mg,
Mn, Na, P e Zn foram determinados por ICP OES.
Os materiais de referéncia certificados “Tomato
Leaves” (NIST 1573a) e “Peach Leaves” (NIST
1547) foram incluidos nas determinagdes analiticas
para controle de qualidade e garantia da
rastreabilidade dos resultados obtidos. Foi realizada
a analise de variancia ANOVA one-way, sendo
possivel observar que 0 Feitico > Fanaitico Para todos
os elementos de interesse. Na Tabela 1 s&o
apresentados os resultados para o periodo avaliado.

Tabela 1. Teores médios e desvio-padrao da

estabilidade a Iongo prazo gbase secaz.

2,15+0,36 1,41x0,04 1,70+0,12 1,78%0,09
3,03+0,23 3,52+1,34 2,17+0,37 2,20+0,20
5,07+0,83 3,9410,23 4,78+0,25 4,96+0,33
23+0,8 19+0,6 19+1,2 20,040,7
5,60,3 5,6+0,1 5,3+0,4 5,4+0,6
3,14+0,12 3,11+0,05 2,96+0,30 3,26+0,17
0,15+0,01 0,13%0,01 0,21+0,03 0,20£0,05
90+7 81+3 83+9 81+4
3,43+0,10 3,44+0,10 3,26%0,12 3,27+0,14
6,3+0,4 7,1+1 6,8+0,6 7,7+0,8
11+0,6 12+0,5 14+1,1 1417
732 70+2 68+6 81+4
1,00,1 1,1+0,1 1,0£0,3 1,0+0,3

Conclusoes

Concluiu-se que o material de referéncia de
forrageira € suficientemente estavel para ser
armazenado sob temperatura ambiente, sem
alteragcbes significativas na composicdo dos
elementos avaliados neste trabalho.
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