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Estabelecimento de uma rotina laboratorial para analise quimica de sedimentos e sua
aplicacdo a sedimentos continentais do Minho (NW Portugal): contribuicio para a

reconstituicio paleoambiental da regiao

RESUMO

Este trabalho tem como principal objectivo a implementagdo de métodos de andlise
quimica de sedimentos para utilizagdo em rotina no Laboratorio de Espectrometria do
Departamento de Ciéncias da Terra da Universidade do Minho, tendo em vista estudos
ambientais. A determinacdo da composicdo quimica de sedimentos reveste-se da maior
importancia, uma vez que constituem um dos melhores arquivos de alteragdes em sistemas
naturais. Outro objectivo ¢ a aplicagdo dos métodos analiticos implementados a amostras de
sedimentos de trés areas da regido do Minho (Bertiandos, Donim e Bitarados) e interpretagdo
dos resultados, por forma a contribuir para a reconstituicdo paleoambiental deste sector.

Procedeu-se ao tratamento fisico das amostras, seguindo-se um estudo aprofundado
sobre a sua preparagdo quimica. Como resultado deste estudo, foi escolhida e implementada
em rotina a técnica de fusao com metaborato de litio e dissolugdo em acido fluoridrico e acido
nitrico.

Foi realizada uma sintese do comportamento geoquimico dos elementos quimicos
seleccionados (Al, As, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Ni, P, Pb, Sb, Si, Sn, Zn). Em seguida,
procedeu-se ao estudo e implementa¢do em rotina laboratorial dos métodos analiticos ICP-
AES, HGAAS e GFAAS para os elementos acima referidos.

Em todas as amostras determinaram-se os teores de perda ao rubro e os teores de Al,
Ca, Cu, Fe, P, Si e Zn por ICP-AES. Para um conjunto mais restrito de amostras de
sedimentos provenientes de Bertiandos e de Donim foram ainda determinados os teores de:
Cd, Co, Cr, Ni e Sn por ICP-AES, As e Sb por HGAAS e Pb por GFAAS. A exactiddo e a
precisdo das metodologias utilizadas foram avaliadas usando materiais de referéncia
certificados. A obten¢do de resultados com precisdo <10% e recuperacdes de 100 + 5%
evidenciam o controlo dos erros aleatérios e sistematicos, bem como a adequabilidade dos
resultados para estudos ambientais e paleoambientais com recurso a andlise quimica de
sedimentos.

Por ultimo, procedeu-se ao tratamento dos dados obtidos e interpretacdo dos padrdes
geoquimicos encontrados nas areas em estudo, relacionando-os com aspectos geologicos e
com influéncias antropogénicas, contribuindo assim para a reconstituicdo paleoambiental da

regido.
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Establishment of a laboratorial routine for the chemical analysis of sediments and their
application to continental sediments of Minho (NW Portugal): contribution to the

palaeoenvironmental reconstitution of the region

ABSTRACT

This work has as main objective the implementation of methods for the chemical
analysis of sediments for the routine use in the Spectrometry Laboratory of the Department of
Earth Sciences at the Minho University, having environmental studies in mind. The
determination of the chemical composition of sediments has the greatest importance, since
they constitute one of the best alterations archives in natural systems. Another objective is the
application of the implemented analytical methods to sediment samples originating from three
areas of the Minho region (Bertiandos, Donim and Bitarados) and the interpretation of the
results, in order to contribute to the reconstitution of the paleoenvironment of this sector.

The physical treatment of the samples was then processed, followed by a study of their
chemical preparation. As a result of this study, the technique of fusion with lithium
metaborate and dissolution in hydrofluoric acid and nitric acid, was chosen and implemented
as routine.

A synthesis of the geochemical behaviour of the chemical elements selected was carried
out (Al, As, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Ni, P, Pb, Sb, Si, Sn and Zn). We then proceeded with the
study and implementation in laboratorial routine of the analytical methods ICP-AES, HGAAS
and GFAAS for the above mentioned elements.

In all samples the contents of loss on ignition and the contents of Al, Ca, Cu, Fe, P, Si
and Zn by ICP-AES were determined. For a group of sediment samples originating from
Bertiandos and Donim the following contents were further determined: Cd, Co, Cr, Ni and Sn
by ICP-AES, As and Sb by HGAAS and Pb by GFAAS. The exactness and the precision of
the methodologies used were assessed using certified reference material. The acquirement of
results with the precision of <10% and recoveries of 100 + 5% point out the random and
systematic error control, as well as the adaptability of the results to environmental and
paleoenvironmental studies using chemical analysis of sediments as a resource.

Finally, the obtained data was processed and the interpretation of the geochemicals
standards found in the areas study was under taken. These were related to the geological
aspects and to the anthropogenic influences, contributing to the paleoenvironmental

reconstitution of the region.
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