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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o método /de determinag@o de selénio em
amostras de Aguas naturais e de abastecimento, efluentes domésticos e
industriais. em concentragdes superiores @ 0,002 mg/L Se. ‘

1.2 Esta Norma é complementar Jaol Decreto Estadual n® 8468,
Capitulo II., Artigos 11. 12,4187, 19 A, de 8-9/76,

2 PRINCIPIO DO METODO

A amostra é injetada e ou \pipetada para o interior de um tubo de
grafite. A amostra pas§a por jum processo de secagem para eliminagdo
do molvente. Apdés esta etapa, & amostra é pré-tratada em temperaturas
‘adequada para oxidag¢so 'da matéria organica. até a mineralizagdo
completa. Em seguida a amostra & atomizada eletrotermicamente em
forno de grafite para a formag3o da nuvem atémica. )

A guantidads de energia radiante emitida por uma lampada de catodo
oco ou de descarga sem eletrodo absorvida no interior de um tubo de
grafite é proporgional a concentragdo de selénio na amostra.

3 INTERFERENTES

3.1 Formacdopde éxidos metdlicos antes da atomizagdo.

3.2 Absorgdo de fundo devido ao alto tempo de residéncia da amostra
no. caminhol ético.

3.3 Perda del selénio durante a etapa de sgecagem. em particular nos
gsaig volateils, como no caso dos cloretos.

3.4 Efeito matricial fisico e gquimico.



2 : CETESB~-L.5.198

3.% Absorg#o de fundo provocada pela absorg¢3o n¥3o especifica. como
espalhamento de luz & absorc3o molecular, Este tipo de interiferéncia
é¢ minimizada pelo sistema de corregdo de fundo (corretor de
"background").

3.6 Perda da eficiéncia do tubo de grafite. O Mmimerc,de atomizag¢des
recomendado é 300. Este numero pode variar dependendo da matriz.

4 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Na aplicagdio desta Norma & necessdrio consultar:

‘Guia de Coleta e Preservacdo de amostras de Aguas, CETESB, 19§88.

5 APARELHAGEM

5.1 Béqueres de diversos volumes.

‘5.2 Pipetas volunmétricas de diversos volumes.

5.3 Baldes volumétricos de diversos volumes.

5.4 Espectrémetro de absorg3o com atomizagdo em forno de grafite. e
com corretor Zeeman.

5.5 Chapé de agquecimento.

5.6 Balanca analitica com precisdo,de0.1 mg.

6 REAGENTES E SOLUGOES
Acido nitrico concenitrado. HNOy. p.a.. ACS.ISO.

1
6.2 Acido cloridrico c¢encentradod HCl, p.a.. ACS.ISO.
3

6. Perdxido de hidrogénio. HyO,, 30%. p.a.

6.4 Solucdo'de &cido cloridrico 10%.

Diluir 10 mL de, &cido “cloeridrice (6.2) para 100 mL. com A&gua
destilada e desionizada.

6.5 Soluglo-estoque/de selénio

Diséolver 1.0000 g,d6 selénio metdlico, Se®, p.a., em um volume minimo
de dcido nitrico eoncentrado. HNOs;. p.a. (6.1). Evaporar até a, secura

e adicionar 2mmL de hégua destilada e desionizada. Evaporar até a
secura por mals duas ou trés vezes., Dissolver em &cido cloridrico 10%
(6.4) @ diluir para 10006 mL em baldc volumétrico.

Nota: 1 ‘mbydalsoclugdo contém 1000 Hg de Se.

6.6 Solug3o intermediaria de selénio

Diluir 1 mL da solugfo (6.5) © completar o volume a 1000 mL em baldo
volumétrico.
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Nota: Preparar diariamente.
6.7 Modificador de matriz

Dissolver 2.0 g de nitrato de nigquel. Ni(NOj),.6H;O. ultrapuro, p.a..
em Agua destilada e desionizada. aferindc o volumelapidlo ml em baldo
volumétrico. '

7 METODO DE ENSAIQ

Existem variagles do método, adaptadas( aos diversos tipos de
amostras.

7.1 Método A: Injecgso direta

Aplica-se a 4gua que ndo contém sdélidos), &m suspensdoc e /ou
sedimentdveis e que apresentam homogensidade. ;

" 7.1.1 A amostra deve ger injetada s~ ou pipetada diretamente para o
interior do tubo de grafite. '

7.2 Método B: Pré—-tratamento

Aplica-se a Aguas que contém sélidos em)suspensdc e ou sedimentéveis
e que ndo apresentam homogeneidade.

7.2.1 Transferir 100 mL de amostra. homogeneizada para um bsquer de
300 mL.,

7.2.2 Adicionar 2 mL de &cido nitrico concentrado, HNO5;. p.a.., ACS-
ISO (6.1},

7.2.3 Adicionar 1 mlL de perdéxido de hidrogénio, H;O,. 30%. p.a.
(6.3).

7.2.4 Levar & chapa de) aquecimefito até a redugdo do volume para 50
mL .-

7.2.5 Esfriar e transferir quantitativamente para o baldo
volumétrico de 100 _mlL e completar o volume com &gua destilada e
desionizada,.

Notas: a) Caso /a8 amostra apresente material de suspensl3o ao final
da digest@o. é necessédrio filtrar a amostra em papel de
filtro de filtrag3io média, somente apds completar o
volume.
b) A prowva em branco. os padrdes da curva de calibragdo e de
carta de, controle deverd@oc seguir o mesmo procedimento da
amogtra.

7.3 Ajuste do aparelho

Em vista /da grande variedade de marcas e modelos de espectrSmetros de
absorcdo atémica com atomizagsio em ,forno de grafite existentes, &
recomendado seguir as instrugdes de operacio constantes do manual que
acompanha o instrumento.
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7.3.1 Curva de calibracg#io

Preparar =olugdes-padrd8o de selénio de 5,00 ugsL., 10,00 pg-sL., 25,00
ug-L. e 50,00 ug/L. a partir de solucgdo intermedidria (6.6),
utilizando respectivamente 2 mlL. 4 mlL. 10 mL.e 20 mlL em baldo
volumétrico de 200 mlL e completar o wvolume ‘com d&guapdestilada e
desionizada.

Notas: a) A prova sm branco e as solugdes-padrdoc devem ter a mesma
concentragéo de dcido nitrico que_a amostria.

b) Deve ser enmpregado 4&cido nitrico de, um mesmo lote na
preparacdo das solugdes. no processamento da prova em
branco. das solugdes-padrio e i da amostra.

c) Opcionalmente. pode—-se determinar a equagéo da reta gque
melhor se adapte aos pontosgs) obtidos, por meioc de
regressdo linear.

d) Elaborar uma curva de calibragdc cada wvez gque forem
preparadas ou utilizadas novas solug¢des, novos reagentes
ou apés alguma alteragdo no aparelhos

7.3.2 Condigdes analiticas para desenvolvimento de método

Az condic¢Ses analiticas abaixo recomendadas referem-se somente aos
aparelhos que possuem corretor de #inal de) fundo ("background”) do
tipo Zeeman:

comprimento de onda: 196,00 nm:

fenda: 2.0 mm;

tipo de tubo & plataforma® tubo de grafite pirolitico
com plataforma de L 'VOWVg

modificador defmatriz: nitrato de nigquel 2%:
temperatura de secagem: $0-120°C:

temperatura /de pré-—-tratamento: 900-1300°C;

temperatura de atomizag#o: 2100-2300°C;

gas-fluxo: nitrogénio ou argonio-3oomL-minuto:
diluente:, solugdo defdcido nitrico 0.2%;

volume de amostrasteémpc de secagem: 20 UL - 40 segundos
e 40 uL - 60 segundos,

St Nt St

TR0 O DD
et N Nl Nt et Nt N

8 RESULTADO

A concentracio de/selénio é obtida diretamente da equagdo da curva de
calibragdo. Se al amostra eofreu diluigles este resultado deve eser
multiplicado pslo fator correspondents.






