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1 OBJETIVCQ

1.1 Esta Norma prescreve o mdtodo /para determinag8o de metais
{Prata, Zinco, Cadmio, Niquel. [Chumbd, Cobaltc e Cobre) em &aguas
naturais e de abastecimento, efluentes domésticos e industriais por
espectrometria de absorgido atdmica\

1.2 Esta Norma ¢ complemefitar), ac Decreto Estadual n*® 8468,
Capitulo II. Artigos 11, 12.418 e 19)A, de 8,9-76.

2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Na aplicag8o desta Norma (& necessdrdoc consultar:

- Guia de Preservac8o de Amostras de Aguas, CETESB. 1988.

- 15.012 - Tratamento preliminar de amostras de &gua para determina

¢do de metais por espectrofotometria de absorg¢do atémica-
Emis=s&oco de chama - Método de ensaio -~ CETESB. 1978.

3 DEFINIGOES

Para efeito desta Norma s8of/adotadas as definigles de 3.1 a 3.8.

3.1 Metal '

Elemento quimdco, \geralmente sdélido., com brilho caracteristico, bom
condutor de dalor|e eletricidade., e que possui tendéncia acentuada dse

perder slétrons.

3.2 Prata

Elemento quimico'de numero atdmico 47 e massa atdmica 107,87 g mol,
cujo simbolo é Ag. E um metal branco, sélido. brilhante, atacado por
agentes oxidantes.
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3.3 Zinco

Elemento quimico de nimero atémico 30 e massa atébmica 65.37 g mol.
cujo simbolo é Zn. E um metal sdélido, dictil e maledvel., de cor
branco-azulada. ~

3.4 Niquel

Elemento gquimico de nimerc atOmico 28 e massa atOmdca 58.71 g mol,
cujo simbolo é Ni. Possui caracteristicas de dureza e resisténcia a
oxidagdo.

3.5 Céddmio

Elemento quimico de numerc atémico 48 e{massa atémica 112.40 g/mol.
cujo #imbolo é Cd. E um sélido. encontrado na, natureze como impureza
dos minerais que contém zinco.

3.6 Chumbo

Elemento quimico de numero atémico 82 '@ massa atbmica 207.19 g mol,
cujo simbolo é Pb. E um metal sélido, de/cor cinza e pouco brilho.
baixa dureza e pouco tenaz. .

3.7 Cobalto

Elemento quimico de numero atémico 27 e  massa atdmica 58.93 g-/mol.

cujo mimbolo é Co. E um metal de cor cinzZa, de brilho semelhante ao
do ferro, s6lidc e de relativa dureza.

3.8 Cobre ‘

Elaménto quimico de numerd atémico) 29 e massa atbmica 63.54 g-/mol,
cujo simbolo é Cu. E um metal vermelho-amarelado, dictil e maleédvel.
4 APARELHAGEM

Toda vidraria volumétrica utilizada deve ser classe A,

.1 Baldes volumétricos aferidos. de diversos volumes.

Pipetas volumétricasllateridas. de diversos volumes.

Bégqueres de/ 100 mL.

Funil analitico de aproximadamente 11 cm de dildmetro.

Bast3o de wvidro.

Balangal analitical com precis@o de 0.1 mg.

Estufa com termestato regulavel para 250°C.

[ T SR S S Y )
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Egspéctrémetro de absorgdo atbmica.

»

4.9 Lampada dejcatodo oco.

Nota: Opcionalmente, pode-se utilizar lampadas de deséarga sem
eletrodo para os elementos cddmio. chumbo e =inco.



CETESB/L5.199 3

4.10 Ar comprimido filtrado para eliminar 6élec, &gua. pd e outras
impurezas.

4.11 Acetileno para absorgdo at&mica.

4.12 Chapa de agquecimento.

5 REAGENTES
5.1 Agua destilada e desionizada. isenta degmetais.
5

.2 Acido nitrico concentrado., p.a.. HNOj,

5.3 Acido nitrico 1:1.

Diluir 500 mL de Acido nitrico (5.2) em 500 ‘mh, de &dgua destilada e
desgsionizada (5.1).

5.4 Acido cloridrico concentrado., p.a), HC1.
5.5 Acido cloridrico 1:1:

Diluir 500 mL de Acido cloridricog{5.4) em 500 mL de agué destilada e
degionizada (5.1).

5.6 SolugSo-estoque de prata (1000 mgsL):

Pesar 1,575 g'de nitrato de praté, p.a.4 AgNO;., e dissolver em &gua
degtilada e desionizada (5.1). Adicionar 1.5 mL de d&cido nitrico
{5.2). Diluir a 1000 mL comlldgua destilada e desionizada (5.1) em
bal3o volumétrico.

Nota: A prata & sensivel/a luz. Armazenar em fraeco &mbar.
5.7 SolucB#o-estoque de Zinco (1000 mg/L):

Pesér 1.000 g de zinco metdlico 'em péd, Zn°., e dissolver em 20 mL de
Acido cloridrico 1:1 (5.%) a gquente. Diluir a 1000 mL com d&gua
destilada e desionizada (5V1) em bal3¢o volumétrico,

5.8 Solug8o-estoquéide niquel (1000 mg/L):

Pegsar 1.273 g del éxido de niquel, p.a., NiO, previamente seco en
estufa por uma//hora;, e dissolver em um volume minimo de 4cido
clorfdrico 1:1 {§.5),/, a quente. Diluir a 1000 mlL com &gua destilada e
degionizada (5,1) em baldg vVolumétrico.

5.9 Solucg@io-estoque dé céAdmio (1000 mg/L):

Pesar 1.000/g de, cadmio metdlico em péd, p.a.. Cd®, e dissolver em um
volume minimo de Acido cloridrico 1:1 (5.5), a quente. Diluir a 1000
mlL com dgqula destidadalle des=ionizada (5.1). em bal3o volumétrico.

5.10 Solug3o-estoque de cobre (1000 mg-/L):

Pesar 1.000 g ‘depcobre metdlico em pé. p.a.. Cu®. e dissolver em 15
mlL de d&cido nitrico 1:1 (5.2). a quente. Diluir a 1000 mL com &gua
destilada e desionizada (5.1). em bal3oc volumétrico.
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5.11 Soluc3oc-estoque de chumbo (1000 mgrL):

Pesar 1.589 g de nitrato de chumbo. p.a.. Pb(NOj),. previamente seco
em estufa por uma hora., e dissolver em 200 mL de &gua destilada e

desionizada (5.1). Adicionar 1.5 mL de &cido nitrico (5.2). Diluir .a
1000 mL com Agua destilada e desionizada (5.1). (em baldopvolumétrico.

5.12 Solug8o-estoque de cobalto (1000 mg,L):

Pesar 1.000 g de cobalto metdlico. p.a.. Co°., e dissolver em um
minimo de dcido cloridrico 1:1 (5.5). a quernte., Diluir a&a 1000 ml com
dgua destilada e desionizada (5.1). em bal%o volumétrico.

5.13 Solugdo intermediéAria de Prata. 2Zinco. | Niquel. Cédmio.
Chumbo, Cobalto e Cobre (5 mg-rL):

Diluir 5 mlL das solucgdes 5.6 a 5.12 em Agua destilada e desionizada
(5.1). aferindo o volume a 1000 mlL em baldo volumétrico.

Nota: As solugles 5.6 a 5.12 devem @er armazenadas em frascos de
polietileno ou polipropileno, por um periodo maximo de seis
meges.

5.14 Solucg8o intermediiria de &humbo (50 mg/L):

Diluir 50 mL da solugéoﬂs.ll em Agua/destilada e desionizada (5.1).
completando o volume a 1000 mlL em bal@oc volumétrico,

5.15 SoluclBo intermediadria de Eobalto {10 mg/L):

Diluir 10 ml da solugdo 5.l2uem,Agua destilada e desionizada (5.1).
completando © volume a 1000 mlL em ballo volumetrico,.

6 EXEBCUGAO DO ENSAIO
6.1 Principio do método

A amostra pré-tratada para a determinag83o do metal é wvaporizada e
atomizada em chama de ar-acetileno, em condigdes especificas para
cada metal e faixa de concentragdo. A gquantidade de energia radiante
emitida por uma la&mpada, de ‘cAtodo oco ou de descarga sem eletrodo
abgsorvida na chama & proporcional & concentragéio do elemento na
amostra.

6.2 Interferentes

6.2.1 Em amostras c£om allto teor de sélidos dissolvidos, pode ocorrer
absorg¢do ndo-atimica. Este tipo de interferéncia é minimizado por
extrag@o do metal da amaostra. .

6.2.2 A absor¢do molscular e o espalhamento da luz pela presenga de
particulas/ sélidasgna’chama pode causar valores erréneos de absorcdo,
resultands em Jferros positivos. Neste caso. recomenda-se o usc do
corretor de) ruido de fundo acoplado ao espectrémetro de absorgéo
atdmica, '
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6.2.3 A técnica de evaporag8o para pré-concentrag3o da amostra deve
ser usada com reservas. uma vez que a presen¢a de grandes gquantidades
de cloreto. como no caso de Aguas naturais. forma-se cloreto de prata
ou chumbo., gque podem precipitar ou ser adsorvidos nas paredes do
frasco.

6.2.4 A técnica de extragdo com solvente orgénico, 6 utilizada para
eliminar interferéncias de matriz e para diminuwir/o limite de
detecc3o do slemento.

6.2.5 Quando a viscosidade. a tensdo superficial ‘e, os prdéprios
componentes, da amostra ndo s8o compardveis ads dos padrdes. emprega-—
se o método da adigio-padrd3o para minimizar Anterfserencias.

6.3 Procedimento
6.3.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de marcas & démmodelos de espectrémetros
de absorg8o atémica existentes. é recomendado,;seguir as instrug¢ldes de
cperacdo constantes do manual que acompanha o aparelho.

6.3.2 Tabelas - diluig@o da solugdo intermedidria

Preparar solug¢des-padrdc de variads concentragles de prata. zinco,
nigquel, cAdmio., <chumbo. cobalto e cobre), fazendo diluig¢des da
solugdo-padr3o (5.13) em bal3o volumétrico. conforme as Tabelas do
Anexo .

Notas: a) Deve ser empregado &acidoipde Mdm mesmo lote na preparagdo
das solugdes e no procsssamento da prova em branco. das
solugdes-padrdo e da amostra.

b) Opcionalmente, pogde-se determinar a equagdoco da reta gque
melhor se adapte/aos pontos obtidos. por meio de regresséo
linear.

c} Elaborar uma curva, de calibrag@o cada vez que forem prepa
rados ou utilizadosynovosi reagentes, ou apds alguma altera
¢30 no aparelho. .

6§.3.3 Efetuar a amostra conforme a Norma CETESB L5.012.

6.3.4 Apds a otimizagde,. do aparelho, lavar o atomizador. aspirando
solucdo de Acido nitrico 0.15%:

6.3.5 Ajustar a apPsorvancia em zZero com a prova em branco, preparada
concomitantemente /& amostra.

6.3.6 Aspirar al amosfra e /[determinar a absorvéncia.

Notas: a) Diluir a“ amostra. caso o valor da absorvancia 'seja
supérior a do padr3oc mais concentrado da curva de calibra
céo.

b} Ofvalor dagabsorvancia obtido apds a diluigdo n8c pode ser
maior /gue ‘a do padrdo mais concentrado, nem menor que a do
padri3o menos concentrado da curva de calibragédo.

6.3.7 Desligar ‘@paparelho., seguindo as instrugbes de operagéo.
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6.4 Adig3o-padri3o

6.4.1 Adicionar a trés baldes volumétricos de mesma capacidade trés
porgSes idénticas de solugdo-padr@o de diferentes concentracgdes.
Completar o volume com a amostra original.

Nota: E recomenddvel que a concentrac3o do padrdc adicionado ao
segunde baldo corresponda ao dobro daquela adicionada ao
primeiro bal3o ® que a concentragdo do terceiro bal3o correg
ponda ao dobro daquela adicionada ao segundo balio.

6.4.2 Efetuar tratamento da amostra original e, dag submetidas &
adig3o-padr3c. conforme a Norma CETESE L5.012.

6.4.3 Aspirar as porgdes de amostra tratadaz em 5.4.2 e determinar a
abgorvéncia.

6.4.4 Plotar o8 wvalores de absorvéncia feixo vy) contra a
concentragdo do metal (eixo x). Considerarpagconcentragdo de metal na
emostra original como sendoc zero., e nas demais usar a concentragéo
conhecida que foi adicionada a cada amgstra. Cconstruir uma reta com
og pontos obtidos. A concentrac3c de metal na amostra é medida no
8ixo x. na diregdoc negativa. usando a mesma escala de concentracgdo.

7 RESULTADOS

A concentragiio de cada elemento é obtida diretamente da equagso da
curva de calibrag@o. Se a amostra sofreu diluigdes, este resultado
deve ser multiplicado pelo fator correspondente.

SANEXO
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ANEXO -~ Tabelas

Tabela 1
mlL de solugtio (5.13)a elevara
METAL CON‘%ENTRA D CAO | 250 mL com dgua destiladale
desionizada
Ag, Zn 0,1 5,0
Ni, Cd 0,2 10,0
Cu 1,0 50,0
Tabela 2
mL de soluclio (5.13) aelevara
METAL CONC(.ENT%ACAO 250 ml com dgua destiladae
' 8 degionizada
1,0 50
2,0 10,0
Pb 50 25,0
10,0 50,0
Tabela 3
" mlL de solucio (5.13) a elevar a
METAL CONCEI( ",Im) CAO | 250 mL com dgua destilada e
desionizada
0,2 5,0
0,4 10,0
Co 1,0 25,0
2,0 50,0






