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OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve & metodo de determinagao de magnésio

em amostras de égua natural e de abastecimento, efluentes domesti

cos e industriais por espectrofotometria/de absorgao atomica.

2 NORMA.E DOCUMENTO.COMPLEMENTARES

Devem ser consultados os |[seguintes| documentos:

- CETESB 15.012 - Tratamento preliminar de amostras de égua para
determifiaga® de metais por espectrofotometria
de absorcao atomica/emissao de chama - Metodo
de Ensaio.

- Guia de Coleta € Preservagéo de Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINICOES

‘Para os efeitos desta Ndrma, sao adotadas as definigoes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensipilidade
Concentragao do .ametal), em mg/L, que produz uma absercao de 1%

(0,0044 Unidades de absorvancia).

3.2 Limite de-detecgao

Menor concentragao do elemento em estudo que produz um sinal signi

ficativamente 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 da segéo 3.1
da Norma L5.012.

4.1.2 Espectrofotdmetro de absergao atomica, constituido essen
cialmente de:
a) fonte de energia radiante, que emite o espectro -discreto
do magnésio (lampada de catodo oco de magnésio);
b) sistema atomizador-queimador, para produzir)vapor atomico
de solugéo da amostra, em chama de ar-acetileno, 2 200°C;
c) monocromador, ou filtro com fenda, paragisclar-a linha
de absorgao;
d) detector, para medir a absorgao ocoffrida na chama, asso

ciado a amplificador de sinal,

5 EXECUGAO.DO ENSAIO

5.1 Principios.gerais

5.1.1 A concentragao de um elementoem umayamostra e determinada

por espectrofotometria de absorgao atomicd medindo-se a quantidade
de radigao, de comprimento de onda caracteristico do elemento, ab
sorvida pelos atomos vaporizados desseleleménto na amostra. Esta
quantidade de radiagao absorvidd e proporcional a concentragéo do
elemento na amostra,

5.1.2 A amostra, ou amostra ppé-tratada, € aspirada numa chama de

temperatura adequada para vaporizé—la e atomiza-la. A chama €& atra
vessada por uma radiagdo caragteristica do elemento, a qual em se
guida passa por um monocromadorie atinge um detector, que mede a
quantidade de radiagao absorvidagypelo elemento atomizado na chama.
Esta quantidade e referida a uma curva de calibragao. Em caso de
amostras complexas, utildza-seya técnica da adigao-padrao. €omo ca
da elemento absorve hunm comprimento de onda caracteristico, igual
ao comprimento degonda emitido por ele, usa-se como fonte de radié
gao, uma lampada do préprio elemento,

5.1.3 Os limites de detecgéo, a sensibilidade e as faixas otimas

(lineares) de conecentragao para cada metal, variam conforme os re
cursos do espectrofotametro. Os limites de detecgao podem ser me
lhorados, empregando-se tratamentos preliminares que nao usem a

chamacomo elemento volatilizador, como por exemplo, a microtecnica
do forno de grafite. A faixa otima de concentragao, na maioria dos

casos, podé-ser ampliada, usando-se escala expandida ou reduzida,
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usando-se comprimento de onda menos sensivel ou diminuindo-se o ca
minho percorrido pela luz na chama, por rotagao do queimador, no

caso de solugoes concentradas.

.5.2 Principio‘doAmétodo

Para a determinagao das varias formas de magnésio, a amostra ou amos
tra pré—tratada e vaporizada e atomizada em chama de ar-acetileno,
em condigoes de operagao especificas. A quantidade)de energia ra
diante, emitida por uma lémpada de catddo S8co_de magnésio, de com
primento de onda 285,2 nm e absorvida na chama, e proporcional a con
centragéo de magnésio na amostra,.

5.3. Reagentes

Todos o0s reagentes devem ser p.a. ~ A.C.S.

5.3.1 Reagentes constantes das segoesh3.241 a 3.2.4 e 3.2.6 da Nor
ma L5.012,

.3.2 Ar comprimido, isento de0leo, jagua, pé e outras substancias.

(32}

5.3.3 Acetileno para absorgao atamica, dissolvido em acetona. Re
encher quando a pressao estiver abaixo de 7 kgf/cm®, para evitar con

taminagao pela acetona.

5.3.4 Solugdo de lantanid: DissolVer 58,65 g de oxido de  lantanio
La203, em 250 mL HC1l con¢., adicionando o acido ao o0xido. Diluir a
1 000 mL com agua destiladaye desionizada.

5.3.5 Solugao-estoque de magnésio: Dissolver 10,0135 g de sulfato
de magnésio heptahidratadog Mg SO4.7H20,f6m‘ébO'mL“dé’ééuak destila
da e desionizada, “adicionar, 1,5 mL de I—INO3 conc. € completar - a

1 000 mL com égua destilada e desionizada; 1,00 mL = 1,00 mg Mg.

5.4 . Interferentes

5.4.1 Em amostra$ com geor elevado de solidos dissolvidos pode ocor
rer absorga® nao atomiica. Este tipo de interferéencia se controla uti

lizando-sé a teécnicande extragao neste tipo de amostra.

5.4.2 Chama /de temperatura suficientemente elevada pode causar a
ionizagao de parte dos atomos a serem determinados, o que leva a uma
redugéo da absorcao. Este tipo de interferéncia se controla, adicio
nando-se a amostra e aos padroes um excesso de elemento facilmen

te ionizavel.

5.4.3 A chama nao suficientemente quente, deixa de dissociar as 1i

gagoes 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 que nao mais se dissociam na temperatura da chama. E e}
que se chama interferéncia quimica, que se controla adicionando-se a
amostra uma substancia que impede a formagao de um composto entre o

ion interferente e o elemento a ser determinado.

5.4.4 Na determinagao do magnésio causam interfergncia quimica 0s
fosfatos. A interferencia é controlada adicionando-seé solugao de

lantanio (5.3.4) aos padroes e a amostra.

5.5 Coleta.de. amostras

As amostras para a determinagao das varias fgrmas de magnésio sao co
letadas conforme o Guia de Coleta e Preservagao, de Amostras de Agua,
da CETESB.

5.6 Procedimento para.determinagao de magnesioftotal

5.6.1 Ajuste do-aparelho

Em vista da grande variedade de marcé@s e modelos de espectrofotome
tros de absorgao atomica existentes§, e réeoméndado seguir as ins
trugoes para funcionamento e as condigoes de operagao constantes do

manual que acompanha o instrumento.

5.6.2 ConstrugéoAda.curva,de~calibra950

5.6.2.1 Deve ser empregado acido de um mesmo lote na preservagao da
amostra, na preparagao dos reagentes g€ no processamento da prova em

branco, das solugoes-padraohe da l&@fmostra.

5.6.2.2. No momento do uso, preparar um branco de égua destilada e
desionizada, 3 a 6 soligoes-padrao de varias concentragoes de magné
sio, fazendo diluico®s da solugao estoque (4.2.5) em baldo volumé
trico, com solucgao/de HNO; 0,15%, de modo a se obter solugoes-padrao
numa faixa de con€entragao que inclua a concentragao de magnesio es

perada.

5.6.2.3 Adicifonar a 100 mL de cada solugao-padrao, 0,2 mL de solu

gao de lantanio (5.3W4)N

5.6.,2.4 Queimar cada solugéo na chama, ler a absorvancia.

Nota: A média de vabores de absorvancia obtidos para cada solugao-

-padrao € mais confiavel que um valor iselado.

5.6.2.5 Construir uma curva de calibragao absorvancia x mg Mg/L, em

papel milimetrado, tomando a origem como um ponto da curva.

5.6.2.6 Descartar as solugoes-padr

ao apos o uso.
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Notas: a) Opcionalmente, pode-se determinar a equagao da reta que me

lhor se adapte aos pontos obtidos, por meio da regressao
linear.
7 Db) A curva de calibragao vale para um determinado aparelho,

e deve ser feita nova curva para cada lote de amostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pre-tratar as amostras, conforme norma CETESB L5.012, segao
4.4.2, No caso de amostras de éguas naturais e de abastecimento, po

de-se usar uma aliquota homogénea sem pré-trag@mentollou apenas decantada.

Nota: Em geral, a quantidade de magnésio presente nas amostras nao
requer concentragao. Se necessério, eobnsidefar as segoes 4.2.4
e 4.4,5, da norma L5.012.

5.6.3.2 Lavar o atomizador, aspirando solugao de acido nitrico 0,15%

e zerar o aparelho.

5.6.3.3 Preparar uma prova em branco,diluindo HNO3 conc. de modo
a obter uma solucgao de concentnacao eguivalente a concentragao desse

acido na amostra. Usar acido de um mesmo /lote em todas as operagoes.

5.6.3.4 Adicionar a amostra, ou amosgfa pre-tratada, bem como a pro
va em branco, solugao de léntaniol(5.3.4) na proporgao de 50 mL de

amostra: 0,1 mL de solugdo de lantanio.

5.6.3.5 Queimar a amostrahe ler & absorvancia (AA). Caso seu valor
seja superior ao valor da abservancia do padrao mais concentrado, ai

luir nova aliquota de amostra e tornar a queima-la.
5.6.3.6 Queimar a‘prove,em branco, e ler a absorvancia (AB).

5.6.3.7 Correr iim padrao com cada lote de amostras, desde o pré-tpg

tamento.

5.6.3.8 Desligarpa chama, fechando primeiro o fornecimento de aceti

leno, e em gégmwida, 0)de ar.

5.7 Procédimentogpara determinagao do magnesio dissolvido

5.7.1 Ajustel do aparelho

Proceder conformeps5.6.1...>

5.7.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme 5.6.2.

5.7.3 Processamento da amostra
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5.7.3.1 Preée-tratar a amostra conforme a Norma CETESB L5.012, segao
4.4.,1. Em geral a quantidade de magnésio presente nas amostras nao
requer concentragao. Se necessario, considerar as segoes 4.2.4 e
4.4.5 da Norma L5.012.

5.7.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré-tratada conforme as segoes
5.6.3, 5.6.3.2 a 5.6.3.8.

5.8 Procedimento para determinagao do magnésio em suspenséo

5.8.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme a segaoc 5.6.1.

5.8.2 Construgao da curva de calibracao

Proceder conforme a segao 5.6.2.

5.8.3 Processamento da amostra

5.8.3.1 Preé-tratar a amostra conforme a Norma L5,012, segao 4.4.3.

5.8.3.2 Prosseguir com‘a amostra assim pré—tratada conforme ‘a segao
5.6.3 de 5.6.3.2 a 5.6.3.8.

5.9 Determinagao do magnésio extraivel

5.9.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme a segao 5.641.71.

5.9.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme a segao 5.6.2k

5.9.3 Processamento da amostra

5.9.3.1 Pré-tratar a amostra @onforme a Norma CETESB L5.012, segao
4.4.4. Em geral a quantidade de, magnesio presente nas amostras nao
requer concentracaod Se necessario, considerar as segoes 4.2.4 e 4.4.5,
da Norma L5.012.

5.9.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré—tratada conforme a segao
5.6.3 de 5.6.3,2a,5.6.3.28.

6 RESULTADQS

6.1 Expresséo dos, resultados

6.1.1 Para cada forma de magnésio, a concentragao de Mg e dada por:

C=BxPF
onde:

C = concentragéo de Mg, mg/L, na amostra
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B = concentragéo do metal na aliquota, obtida subtraindo o valor
da absorvancia da prova em branco do valor da absorvancia da
aliquota, e entrando com esta diferenga na curva de calibra
cao |

F = fator de diluigao, que abrange todas as diluigoes ou concen

tragoes da amostra, desde a tomada da a a original ate

a diluicao da Ultima aliquota, ou seja:

. VC b4 d1 b 4 d2 Xeoweaos X dn
VO X 21 X 12 XesessnasX Ln
onde:
VC = volume a que a amostra original oncentrada
Vo = volume qriginal de amos
d = volume a que fol elevada a iquota em balao volumétri

ida.

co '
¢ - = volume da aliquota a se
6.2 Precisao e exatidao
Num so laboratorio da Environment ection Agency, usando uma

amostra de agua destilada 8,2 mg/L de magnésio, os desvios-

-padrao foram £ 0,1 e ¥

vamente. As recuperagoes emambos

os casos foram de 100%.

/ANEXO







CETESB/L5.132 9

I
w

ANEXO - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION - Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. 14 ed. New York, APHA,
AWWA, WPCF, 1975.

ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY - Manual ofMethods for Chemical
Analysis of Water and Wastes. Washington, "EPA  Office  of

Technology Transfer, 1974.

PARKER, C.R. - Water Analysis by Atgmic Absorption = Spectroscopy.

EIWELL, W.T., & GIDLEY. J.A.F. - Atomic Absorption Spectroscopy.

2 ed. London, Pergamon Press, 1966 (Ihternation Series of

Monographs in: Analytical Chemistrys volume 6).

HALLBACH, Paul F. - An Intrg@uctionfito Atomic Absorption Spectroscopy.

Cincinnati, Ohio, Envoronmetal Protection Agency Training:

Programs, s.d.

INSTRUMENTAI Analysisfof Chemical Pollutants Training Manual,

Cincinnati, Ohio, Environmental Protection Agency Trabntng

Programs, 1974.

ENVIROMENTAL CANADATH Water Quality Branch - Analytical Methods
Manual. Ottawa, 1974,

ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY - Environmental Monitoring and
support Laboratory. Methods for Chemical Analysis of - Water

and Wastes4 Cincdnnati, March 1979.






