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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o método de determinagdo de arsénio em
amostras de Aguag naturais e de Abastegimento. efluentes domésticos e
industriais. em concentragdes superiores a 0.002 mg-/L As.

1.2 Esta Norma é complementar ‘ao Decreto Estadual n® 8468, Capitulo
IT. Artigos 11, 12, 18 @ 1% A, da 8-9/764

2 PRINCIPIO DO METODC

A amostra ¢ injetada e-cu pipetada para o interior de um tubo de
grafite. A amostra passa por um processo de secagem para eliminag8o
do solvente. Apéds esta etapa. a amostra é pré-tratada em temperatura
adequada para oxidagdd) da' matéria orglnica. atéd a mineralizagdo
completa. Em seguida a \amostra 6 atomizada esletrotermicamente em
forno de grafite para a formag3o da nuvem atdmica.

A quantidade 'de energia radiante emitida por uma lampada de cdtodo
oco ou de descargalsempeletrodo absorvida no interior de um tubo de
grafite é proporcional & concentra¢do de arsénio na amostra.

3 INTERFERENTES

3.1 Formagdo depdéxidos metdlicos antes da atomizag3o.

3.2 Absorgiopde fundo/devido ao alto tempo de residéncia da amostra
no caminho &tico.

3.3 Perda de arednio durante a etapa de secagem, em particular nos
gaig voléteis. /como no caso dos cloretos.

3.4 Efseito matricial fisico e quimico.
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3.5 Absorg3o de fundo provocada pela absorglio n3o especifica, como
espalhamento de luz e abgorgfo molecular. Este tipo de interferéncia
é minimizada pelo sistema de corregdc de fundo (corretor de
"background"}.

3.6 Perda da eficiéncia do tubo de grafite. O /Mmimero,de atomizagdes
recomendado ¢ 300. Este nimero pode variar dependendo da matriz.

4 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Na aplicagéo desta Norma & necessario consultar:

Guia de Coleta e Preservacdo de amostras de aguas, CETESB, 1988.

5 APARELHAGEM

5.1 Béqueres de diversos volumes.

5.2 Pipetas volumétricas de diversos vVolumes.

5.3 Baldes volumétricos de diversos volumes.

5.4 Espectréometro de absorcg3oc com atomizaglio em forno de grafite., e
com corretor Zeeman.

5.5 Chapa de aquecimento.

5.6

Balanga analitica com precisdo,de 0.1 mg.

REAGENTES E SOLUCﬁES
Acido nitrico concentrado. HNOs. p.a.. ACS.ISO.

1
.2 Acido cloridrico c¢encentradod HCl., p.a.. ACS.I1ISO.
3

A &N O O

Perdxido de hidrogénio. F&Oz; 30%, p.a.

6.4 Solucdo‘de &cido cloridrico 10%.

Diluir 10 mL de, dcido eloridrico (6.2) para 100 mL, com A&gua
destilada e desionizada.

6.5 Solug@o-estoque/de arsénio

Digsolver 1,320 g, de padrdo primdrio de triéxido de arsénio. As,0;,
em 25 mL de solug&o,de 20% (P-V) de KOH. Neutralizar com solugéo de
Acido sulfuipdeco de We0% (V~-V). Diluir para 1000 mL em bald3o
volumétrico/com dgua destilada e desionizada.

Notas: a)/ 1 mL{ da golugdo contém 1000 Qg de As.
b)) Manusear o tridéxido de arsénio com cuidado dev;do a gsua
toxicidade.
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6.6 Solugdo intermedidria de arsénio

Diluir 1 mL da solugdo (6.5) e completar o volume a 1000 mL em baldo
volumétrico,

Notas: a) 1 mL da solugdo contém 1 ug de As.
b) Preparar diariamente.

6.7 Modificador de matriz

Dissolver 2.0 g de nitrato de niquel. Ni(NO§),. 6H30. ultrapuro., p.a..

em Agua destilada e desionizada. aferindo © volume )a 100 mL em balido
volumétrico,

7 METODO DE ENSAIO

Existem variagSes do método, adaptadas aos ‘diversos tipos de
amostras,

7.1 Método A: Injecg#io direta

Aplica-se a 4dguas gque ndo contém sdélidos em suspensdo e/ou
sedimentavais @ que apresentam homogensidade.

7. 1 1 A amostra deve ser injetada ey/ou pipetada diretamente para o
interior do tubo de grafite.

7.2 Método B: Pré-tratamento

Aplica-se a 4guas que contém &0lidos em suspensdo e ou sedimentdveis
® gue ndo apresentam homogéneidada.

7.2.1 Transferir 100 mL |de amostra homogeneizada para um béquer de
300 mL.

7.2.2 Adicionar 2 mL de Acidognitrico concentradeo, HNO3;, p.a.. ACS-
ISO (6.1).

7.2.3 Adicianar 1 mL ds (perdéxido de hidrogénio., Hy0,., 30%. p.=a.
(6.3). ,

7.2.4 Levar & chapa de aquecimento até a redugdéo do wvolume para
50 mL.

7.2.5 Esfriar ) transferir quantitativamente para o baldo
volumétrico de| 100/ mL e completar o volume com &8gua destilada e
desionizada.

Notas: a) Cago) a amostra apresente material de suspensio ao final
da digestdoc, & necessério filtrar a amostra em papel de
filtroggdey filtracdo média. somente apods completar o
volume. ‘
b) A prova em branco, os padrdes da curva de calibragdo e de
carta de controle deveréo seguir o mesmo procedimento da
amostra.
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7.3 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de marcas e modelos de espectrémetras de
absorcdo atOmica com atomizagdo em forno de grafite existentes, 6
recomendado seguir as instrugdes de operaglio constantes do manual que
acempanha o instrumento.

7.3.1 Curva de calibracgdo

Preparar solugdes-padr8o de arsénic de 5.000ugrL, 10,00 ug- L. 25.00
ug-L. e 50,00 ugsL. a partir de soluQdo Iintermediaria (6.6).
utilizando

respectivamente 2 mL, 4 mL., 10 mL e 20 mL{em baldc volumétrico de 200
mL @ completar o volume com &agua destilada g desionizada.

Notas: a) A prova em branco e as soclugdes-padrdo devem ter a mesma
concentragdo de dcido nitrico gque a amostra.

b) Deve ser empregado 4acido nitrico,de um mesmo lote na
preparac¢do das solugdes, no processamento da prova em
branco. das solug¢des-padrdo e da amostra.

c) Opcionalmente, pode-se determinar a equagdo da reta que
melhor se adapte aos_ pontos obtidos, por meio de
regressdo linear.

d) Elaborar uma curva/de calibrag3o cada vez que forem
preparadas ou utilizadas gsovas solugles. novos reagentes
ou apés alguma alteragdo no aparelho.

7.3.2 CondigBes analiticas para desenvolvimento de método
As condigSes analiticas abadXonrecomendadas referem-se somente aos

aparelhos que possuem corretor de) sinal de fundo ("background”) do
tipo Zeeman:

a) comprimentolds onda: 1%3.7 nm:
b) fenda: 0.7 mmi
) tipo de tubo ‘@ypplataforma: tubo de grafite pirolitico

com plataforma de L'VOV:
modificador de matriz: nitrato de nigquel 2%;
temperatura de secagem: 90-120°C:

‘ temperatura de) pré-tratamento: 900-1300°C:
temperatura de atomizagso: 2100-2300°C; :
gas.fluxo! nitrogénioc ou argdnio 300mL- minuto:
diluente: solugdo de Acido nitrico 0, 2%:

volume de amostra tempo de secagem: 20 UL - 40 segundos
e 40 UL - &0psegundos.

RO MO 0

8 RESULTADCQ

A concentragdoc de arsénio é obtida diretamente da equagdo da curva de
calibragdo/ Se /|a amostra sofreu diluigles este resultado deve ser
multiplicado pelo fator correspondente.






