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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o método.de determinagao de bario em

amostras de agua natural e de ab@stecifaento) efluentes  domésticos

e industriais, por espectrofotdmetrid de|absorgao atomica.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma € necessario consultar:
-~ CETESB L5.012 - Tratamentos preliminares de amostras de égua
para determinacao de metais por espectrofotome
trda de @bSorgao atomica.

- Guia de Coleta e Preservagao de Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINICOES

Para os efeitosf{destdyNorma sao adotadas as definigdes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensibilidade

’

E a concentragao do metal, em mg/L, que produz uma absorgéo de 1%

(0,0044 unddades de absorvancia).

3.2 Limite d¢ detecgao

’,

E a menor coneéntragao do elemento em estudo, que produz um sinal

significativamente maior que o '"background" do aparelho.

4 APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e equipamentos
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4.,1.1 Vidraria, materiais e equipamentos constantes do item 3.1 da
Norma L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absorgao atdmica, constituido essencial
mente de:

~ fonte de energia radiante, que emite o espectro discreto
do bario (lampada de catodo o6co de bario);

- sistema atomizador-queimador, para produzir %apof atomico
de solugao da amostra, em chama de 0xido nitroso - acetile-
no, a cerca de 3 OOOOC;

- monocromador, ou filtro com fenda, para isolar,a linha de
absorgao;

- detector, para medir a absorgéo ocorridaina chama, associa

do a amplificador de sinal.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principios gerais

5.1.1 A concentragao de um elemento em dma amostra e determinada
por espectrofotometria de absorgao atamica, medindo-se a quantidade
de radiagao especifica, absorvida_pelos atomos vaporizados desse
elemento na amostra. Esta quantidade'de radiagac absorvida e propor

cional a concentragao do elemento na amostra.

5.1.2 A amostra, ou amostra pré—tratada, e aspirada numa chama, de
temperatura adequada para vaporizé—la e atomiza-la. A chama e atra
vessada por uma radiagéo caracteristica do elemento, a qual em se
guida passa por um nomgeromador e atinge um detector, que mede a
quantidade de radiagal absorvida pelo elemento atomizado na chama.

Esta quantidade e réferida a uma curva de calibragao. Em caso de a
mostras complexas,futiliza-sefla tecnica da adigao-padrao. Como cada
elemento absorve numi ¢omprimento de onda emitido por ele, usa-se co

mo fonte de radi@gao uma Dampada do proprio elemento.

5.1.3 Os limites degdetécécao, a sensibilidade e as faixas otimas
(lineares) de concentragéo para cada metal, variam conforme os re
cursos do espectrofiotometro. Os limites de detecgao podem ser melho
rados empregando-se tratamentos preliminares de concentragéo da a
mostra ou técnicas que nao usem a chama como elemento volatilizador,
como por exemplo, a microtécnica do forno de grafite. A faixa 6ti
ma de concentragéo, na maioria dos casos, pode ser ampliada,usando-

-se escala expandida ou reduzida, usando-se comprimento de onda
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menos sensivel, ou diminuindo-se o caminho percorrido pela luz na
chama, por rotagéo do queimador, no caso de solugaes muito concen

tradas.

5.2 Principio do método

Para a determinagao das varias formas do bario, a amostra ou  amos
tra pré-tratada, é vaporizada e atomizada em chimagde,acetileno-oxi
do nitroso, em condigoes de operacgao especificas. A guantidade de
energia radiante, emitida por uma lampada de catod@foco de bario,de
comprimento de onda 553,6 nm e absorvida nal chama é proporcional a

concentragao de bario na amostra.

5.3 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a ACS,

5.3.1 Reagentes constantes do item 3\2 da/Norma L5.012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de Oleo, agua, po e outras substancias
5.3.3 Acetileno para absorgao atamica,_dissolvido em acetona. Re
encher o cilindro quando a pressao eStiver abaixo de 7 kgf/cm®, pa

ra evitar contaminagao pela acetona.

5.3.4 Oxido nitroso (N20, protéxido de azoto), em cilindros a pres
sao de 50 kgf/cm®, providos de valyula reguladora de dois estagios,
com manta de aquecimento|para evitar congelamento do regulador du
rante a operagao, o que pode ocasionar leituras erradas ou retorno
da chama.

5.3.5 Solugao de cloreto'de sodio: dissolver 250 g NaCl, em agua

destilada e desionizadagpdiluir a 1 000 mL.

5.3.6 Solugao-gstoque de bario: dissolver 1,7787 g de Ba0122H20 em

cerca de 200 ml de égua destilada e desionizada; diluir a 1 000 mL
com égua destilada e desionizada contendo 1,5 mL de HNO3 conc. por
litro. .

5.4 Interferentes

5.4.1 EmBamoStras com teor elevado de solidos dissolvidos pode o

correr absorga@o,nao-atomica. Este tipo de interferéncia se  contro
la utilizando-s€ a teécnica de extragao do metal neste tipo de amos

tra.

5.4.2 Chama nao suficientemente quente deixa de dissociar as liga

95es quimicas muito estaveis, o que nao permite a absorgao pelos
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atomos. O mesmo ocorre quando os atomos dissociados, formam oxidos
refratarios gque nao mais se dissociam na temperatura da chama. E o
que se denomina interferéncia quimica, que se controla adicionando-
-se a amostra e padroes uma substancia que impede a formagao de um

composto entre o ion interferente e o elemento a ser determinado.

5.4.3 Chama de temperatura suficientemente elevadaipara,causar a
ionizagao de parte dos atomos a serem determinados, deva/a uma redu
cao da absorgao. Este tipo de interferéncia se controlafadicionando
a amostra, aos padroes e ao branco, um excessodéllim, clemento facil
mente ionizavel. No caso do bério, adiciona-s€ um saltde metal alca

lino, solugéo de cloreto de sédio, por exemplo.

5.5 Coleta de amostras

As amostras para a determinagao das varias formasgde bario, sao co
letadas conforme o Guia de Coleta e Preservacac de Amostras da
CETESB.

5.6 Procedimento para determinagad de bapidytotal

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de marcasjegde modelos de espectrofoto
metros de absorgéo atomica exifstentes), € recomendado seguir as ins
trugoes para funcionamento e/ as condig@es de operagao constantes do

manual que acompanha o aparelho.

5.6.2 Construgao da curva @de calibracao

5.6.2.1 Deve ser empregado acgido de um mesmo lote na preservagao
dos reagentes e no précesSsamento,da prova em branco, das solugoes—

-padrao e da amostral.

5.6.2.2 No momento do siso, preparar um branco de agua destilada e
desionizada, 3 a 6Jsolucoes#padraoc de varias concentragoes de bé
rio, fazendo diluigoeslda /Solugao-estoque (5.3.6) em balao  volume
trico, de mode a obter solugaes—padréo na faixa de concentragao em

que a curva de calibragac apresenta linearidade.

5.6.2.3 Adicionar a 100 mL de cada solugao-padrao e do branco,

2 mL de solugao de @loreto de sodio (5.3.5).

5.6.2.4 Queimar cada solugéo na chama, e ler a absorvéncia, utili-

zando O branco para zerar o aparelho.

5.6.2.5 Construir uma curva de calibracgao absorvancia x mg Ba/L,em

papel milimetrado.
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5.6.2.6 Descartar as solugoes-padrao apos o uso.

Nota 1: Opcionalmente pode-se determinar a equagéo da reta que me

lhor se adapte aos pontos obtidos, por meio da regressao
linear.,
Nota 2: A curva de calibragéo vale para um determinado aparelho,

e deve ser feita nova curva para cada lYoteldegpamostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pré-tratar a amostra conforme a normapCETESB) L5.012, item
4.4,2. No caso de amostras de éguas naturais e de abastecimento, po
de-se usar uma aliquota homogénea sem pné-tratamento, ou apenas de

cantada.

5.6.3.2 Preparar uma prova em brancdgmdiluindo HNO3 conc. de modo
a obter uma solugao de concentragao equivalente a concentragao des-
se acido na amostra. Usar acido de um mesmo lote em todas as opera

goes.

5.6.3.3 Lavar o atomizador, agpirande solugao de acido nitrico

0,15%, e zerar o aparelho.

5.6.3.4 Adicionar a amostra,. bem ‘como a prova em branco, solugéo
de cloreto de sodio (5.3.85), na proporgao 50 mL de amostra: 1 mL de

solugao de cloreto de sodio.

5.6.3.5 Queimar a amostra,,e lerda absorvancia (AA). Caso seu va
lor seja superior ao valer da absorvancia do padrao mais concentra

do, diluir nova aliquota da amostra, e tornar a queima-la.
5.6.3.6 Queimar a provapem,branco, e ler a absorvancia (AB).

5.6.3.7 Correrfum padrao com cada lote de amostras, desde o pré—

-tratamento.

5.6.3.8 Desligar a chama, colocando a valvula em posigéo de . entra

da de ar e £fechando a seguir o fornecimento de acetileno.

5.7 Bario dissol¥ido

5.7.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme o item 5.6.1.

5.7.2 Construgao da curva de calibracao

Proceder conforme o item 5.6.1.2.
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5.7.3 Processamento da amostra

5.7.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, item
4.4.1. Considerar também os itens 4.2.4 e 4.4.5 da mesma norma
1L5.012.

5.7.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré—tratada, conforme item
5.6.3, de 5.6.3.2 a 5.6.3.8.

5.8 Determinagao do bario em suspensao

5.8.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme o item 5.6.1.

5.8.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme o item 5.6.2.

5.8.3 Processamento da amostra

5.8.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, item
4.4.3.
5.8.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré—tratada, conforme 0

item 5.6.3, de 5.6.3.2 a 5.6.3.8,

5.9 Determinagdo do bario extpaivel

5.9.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme o item 5.6.1x%

5.9.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme o item 5.6.2.

5.9.3 Processamento,da amostra

5.9.3.1 Pré-tratap. a am@stra conforme a norma CETESB L5.012, item

4.4.4. Considerar/também os dtens 4.2.4 e 4.4.5 da mesma norma.

5.9.3.2 Prosseguir compa amostra assim pré—tratada, conforme e}
item 5.6.3, defb5.6.8.2 a 5.6.3.8.

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos pesultados

6.1.1 Para cada forma de Ba, a concentragéo de Ba € dada por:

P

C =B x F, onde:
C = concentragao de Ba na amostra, mg/L.
B = concentragéo do metal na aliquota, obtida subtraindo e}



CETESB L5.105 7

valor da absorvancia da prova em branco do valor da ab
sorvancia da aliquota, e entrando com esta diferenga na
curva de calibragao.

F = fator de diluigao, que abrange todas as diluigoes ou con
centragoes da amostra, desde a tomada da.amostra origi
nal até a diluigado da ultima aliquota, ou seja:

Ve x d1 X d2 X «.. X dn

F = , onde

2 A . 2
Vo X 1 X 5 X .. X %n

Ve = volume a que a amostra original foi concentrada

Vo = volume original da amostra

d = volume a que foi elevada a aliquota, ém balao volumétrl
co
£ = volume da aliquota a ser ‘@iluida.

6.2 Precisao e exatidao

Num laboratorio da Environmentad Protgetion)Agency, utilizando um
efluente misto doméstico e industriad de| concentragao de bario de
0,40 mg Ba/L e 2 mg Ba/L, os desvios-padrao encontrados foram
X 0,043 e h 0,13 mg respectivamentep As'recuperaQSes nestas concen

tragSes foram de 94% e de113%, respectivamente.

/ANEXO
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