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1 OBJETIVO

A presente Norma prescéreve o metodo de determinagao de estanho em amos
tras de agua natural e de abastecimento, efiluentes domesticos e indus

triais, por espectrofotometria de absofgao atomica.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Na aplicacdo desta Norma é ne@é&ssario consultar:

- CETESB L5.012 - Tratamento preliminar de amostras de égua para
determinagao de metais por espectrofotometria de
afisorcaonatomica/emissao de chama - Método de
ensaio

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

3 DEFINIGOES

Para os efeitod desta Norma sao adotadas as definigoes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensibilidade

Concentragao do metal,“em mg/L, que produz uma absorgéo de 1% (0,0044

unidades de abgorvancia).

3.2 Limitellde detecgao

Menor concentracaé do elemento em estudo, que produz um sinal signifi

cativamente 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 segao 3.1 da
norma CETESB L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absorgao atomica, constituido essencial

mente de:

a) fonte de energia radiante, que emite o espectro discreto do
estanho (lampada de catodo oco de estanho);

b) sistema atomizador-queimador, para produzir uapor atomico
de solugéo da amostra, em chama de oxido nitrosoc-acetileno,
cerca de SOOOOC;

¢c) monocromador ou filtro com fenda, para isolar a linha : de
absorgao;

d) detector, para medir a absorgao ocorridalna /hama, associa

do a amplificador de sinal.

5 EXECUCAO DO ENSAIO

5.1 Principios gerais

5.1.1 A concentragao de um elemento em uma amostra e determinada por

espectrofotometria de absorgao'atamica, medindo a quantidade de radia
: 950 especifica absorvida pelos atomos veporizados desse elemento na
amostra. Esta quantidade de radiacao absorvida e proporcional éconceg

tragao do elemento na amsotral.

5.1.2 A amostra, ou amostra pré—tratada, e aspirada numa chama de
temperatura adequada para vaporiza-ta. A chama ¢ atravessada por uma
radiagao caracteristica do elemenﬁo, a qual em seguida passa por um
monocromador e atinge umpdetector, que mede a quantidade de radiagao
absorvida pelo elemento atomizado na chama. Esta quantidade e referi
da a uma curva de cdlibragao. Em caso de amostras complexas, utili
za-se a tecnica da adigdo-padfao. Como cada elemento absorve num com
primento de onda emitido por ele, usa-se como fonte de radiagao uma

lampada do propriclelementd.

5.1.3 Os limites degdetéécao, a sensibilidade e as faixas otimas (15
neares) de concentragéo para cada metal, variam conforme os recursos
do espectrofothetro. Os limites de detecgéo podem ser melhorados, em
pregando-se tratamentos preliminares de concentragao da amostra ou
tecnicas que nao usem a chama como elemento volatilizador como., .por
exemplo, a microtécnica do forno de grafite. A faixa otima de concen
tragao, na maioria dos casos,'pode ser ampliada usando-se escala ex

pandida ou reduzida, usando-se comprimento de onde menos sensivel,
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ou diminuindo-se o caminho percorrido pela luz na chama por rotagao

do queimador, no caso de solugoes muito concentradas.

5.2 Principio do método

 Para a determinagao das varias formas de estanho a amostra, ou amos
tra pré—tratada, e vaporizada e atomizada em chama de oxido nitroso-
-acetileno, em condigoes de operagao especificas. A guantidade de
energia radiante, emitida por uma lampada de catodo, oo de estanho,
de comprimento de onda 286,3 nm e absorvida na chama, é proporcional

a concentragao de estanho na amostra.

5.3 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a.-A.C.S.

5.3.1 Reagentes constantes da segao @2Ndagnorma CETESB L5.012.

5.3. Ar comprimido, isento de oleo, agua, pé e outras substancias.

n

5.3.3 Acetileno para absorgao atomilca, dissolvido em acetona. Reen

cher o cilindro quando a pressad estiverfabaixo de 686,5 kPa (7 kgf/onf ),

para evitar contaminagao pela acetona.

5.3.4 Oxido nitroso (N2O)’ em cilbindrds a pressao de 4,9 MPa
(50 kgf/cm® ), providos de a@lvulla, reguladora de dois estagios, com
manta de aquecimento para evitar congelamento do regulador durante a

operagao, o que pode ocasionar leiguras erradas ou retorno da chama.

5.3.5 Solugao-estoque de estanho

Dissolver 1 000 g de estanho hetélico em 100 mL de HCl1 conc., e dilg

ir a 1 000 mL com égua destilada e desionizada.
i mL = 1,00 mg Sn |

5.4 Interfereftes -

5.4.1 Em amostras| de tdor elevado de solidos dissolvidos, pode ocor
rer absorcaegnao atomif€a. Este tipo de interferencia se controla. uti

lizando aftecnica de extracao do metal neste tipo de amostra.

5.4.2 Chama de temperatura suficientemente elevada para causar a io
nizagao de parte dos atomos e serem determinados leva a uma redugao
da absorgao. Este tipo de interferéncia se controla adiconando a amos

tra e aos padroes um excesso de um elemento facilmente ionizgvel.

5.4.3 A chama nao suficientemente quente deixa de dissociar as liga
coes quimicas muito estaveis, o que nao permite a absorgao pelos ato

mos. O mesmo ocorre quando 0s atomos dissociados formam oxidos refra
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tarios que ndo mais se dissociam na temperatura da chama. E o que se
denomina interferéncia quimica, que se controla adicionando a amostra
uma substancia quelimpede a formagao de um composto entre o ion inter

ferente e o elemento a ser determinado.

5.5 Coleta de amostras

5.5.1 As amostraq para a determinagao das varias formaspde sestanho

s30 coletadas conforme o Guia de Coleta e Preservagaoh'del -Amostras.
de Agua,da CETESB.

5.6 Procedimento para determinagéo do estanhof total

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de=marcas=e de modelog,de espectrofot6
metros de sbsorgao atomica existentes, e régomendado Seguir as instru
goes para funcionamento e as condigoes de operagao constantes do ma

nual que acompanha o instrumento.

5.6.2 Construgao da curva de calibracao

5.6.2.1 Deve ser empregado acido de um mesmo lote na presepvagéowda

. amostra, na preparagao dos reagenteshe no processamento da prova em

branco, das solugoes-padrao e dagamostra.

5.6.2.2 No momento do uso, preparar um branco de,égua destilada e
desionizada, 3 a 6 solugoes-padrao de warias concentragoes de esta

nho, fazendo diluicdes da fsolugao-estédque (5.3.5) em balao volumétri
co, com solugao de HNO, 0,18%, de modo a obter solugoes-padrao numa

faixa de concentracgao em que a curva apresente linearidade.

5.6.2.3 Queimar cada’solugaogna )chama, e ler a absorvancia, utili

zando o branco parajzerar o aparelho.

5.6.2.4 Construip uma gurva fde calibragao absorvancia“x mg Sn/L em

papel milimetrado, ‘temando & origem como um ponto da curva.
5.6.2.5 Descarftathas solligcoes-padrao apos o uso.

Notas: a) Opcionalmente, pode-se determinar a equagao da reta que
melhor se adapte aos pontos obtidos, por meio de regresséo
lineary |

b) 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 a amostra conforme a norma CETESB L5.012, segao



CETESB/L5.163 5

4.4,2. No caso de amostras de éguas naturais e de abastecimento, po
de-se usar uma aliquota homogénéa sem tratamento ou apenas decanta

da.

5.6.3.2 Preparar uma prova em branco, diluindo HNO3 cencentrado; de
modo a obter uma solugao de concentragao equivalente a concentragao
desse acido na amostra. Usar acido de um mesmo lotewem, todas as ope

ragoes.

5.6.3.3 Lavar o atomizador, aspirando solugao de aeido nitrico 0,15%,

e zerar o aparelho.

5.6.3.4 Queimar a amostra, e ler a absorvancia (AA)e Caso seu valor
seja superior ao valor da absorvancia do padfao mais concentrado, di

luir nova aliquota da amostra e tornar a queima-1a.
5.6.3.5 Queimar -a prova em branco, e ler a/absorvancia (AB)'

5.6.3.6 Correr um padrao com cada lote de amostras, desde‘o pré—trg

tamento.

5.6.3.7 Desligar a chama, ccloGando @& valvula em posicao de entra

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

5.7 Determinagao do estanho dgissolvido

5.7.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5:6:bt. ...

5.7.2 Construgao da curya de @alibragao

Proceder conforme 5.6.2.

5.7.3 Processamento da amostra

5.7.3.1 Pre-tratar a,amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua

segao 4.4.1. Cdnsiderar tgdmbem a-secac=4.2.4. da mesma norma.

5.7.3.2 Prosseguir ,com/fa amostra assim préitratada, conforme auseg§§7
5.6.3, de 546.3%2 a 5.6.3.7.

5.8 Detefminagadlldo estanho em suspensao

5.8.1 Ajusteé do aparelho

Proceder conforme's.6.1.

5.8.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme 5.6.2.

5.8.3 Processamento da amostra
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5.8;3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua

segao 4.4.3., Censiderar também?afsegéo 4.2.4, da mesma norma.

5.8.3.2 Prosseguir com a amostra'assim pré-tratada conforme a segao
5.6.3, de 5.6.3.2 a 5.6.3.7.

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos resultados

6.1.1 Para cada forma de Sn, a concentragao de .Snpe.dada por:

C=BxF
onde:
C = cbncehtragao'de Sn na amostra, em mg/L -

B = concentragao do metal na aliquota, lebtida subtraindo o valor
da absorvancia da'prova em branco do'wvalor da absorvancia da
aliquota e entrando com esta diférenga  na curva ,E@elcalibig
gao. '

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

tragoes da amostra, desde a tomada da amostra original ate

a diluigao da Ultima alligquota, ou seja:

V. o x d1 X dy X...k.d

F = -2 . Wi
VO X ml X 22 x:....zn
onde
VC = volumgma,que a‘amostra original foi concentrada;
Vo = volume original“de amostra:
d = volume spque foi elevada a aliquota, em baldc volumé
teico
% = volumé da aliquota a ser diluida.

6.2 Precisao efexatidao

Num so laboratorio/dd Environmental Protection Agency, utilizaxbiefqi
entes mistos demesticos-industriais - de concentragdes de estanho de
4,0, 20 e 60 mg Sn/lpobteve-se desvios-padrao de £ 0,25, % 0,5eto0,s5,

respectivamente. As recuperag oes._ f,orém‘i—re:‘sp‘e"ctivarnéntef,;dé 96%, 101% e 101%.

/ANEXO
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