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1 OBJETIVO
A presente ncrma prescreve O metodc de detérminécao de boro em

aguas, efluentes domésticos e indusgtriais atraves do metodo colori

metrico Curcumin.

2 APARELHAGEM

2.1 Vidraria, materiais e equipamentos

2.1.1 Pipetas volumétricas de Nalgene ou material equivalente, clas
se A, diversos volumes.

2.1.2 Pipetas volumetpicas de WNalgene ou materiélequivaleqte,cla§
se B, diversos volumes.

2.1.3 Baloes volumétrices de Nalgene ou material equivalente, clas
se A, diversos volumes.

.

2.1.4 Baldes volumetrigos de Nalgene ou material equivalente, clas
se B, diversos{volumes.

2.1.5 Capsullas de evaporagao com capacidade de 100 a 150 mL de

Vycer(*), platinag ou outro material equivalente.

2.1.6 Papellde filtro quantitativo n® 4C.

2.1.7 Funil de Nallgene com 5 cm de diametro.

2.1.8/ pPisseteldépolipropilenc ou polietileno, capacidade 25C ml.

2.1.9 _Banho maria para ser utilizado na temperatura de 55 t 2%,

2.1.10 Espectrofotdmetro ou fctocolorimetro, para uso em 540 nm
com percurso optico de 1 cm ou maior.

(*) Vycor, fabricada pela Corning Glass Works, ou equivalente.
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2.2_ Reagentes

2.2.1 Solucao estoque de boro

Dissolver 571,6 mg de acido borico anidro p.a. ACS, HgyBO,, em agua
destilada e diluir a 1000 mL; 1,00 mL = 100 pgB. Pelo fato do H3B03
perder peso quando seco a 105°C, usar reagente com especificagGes
ACS, como anotado acima, e manter o frasco hermeticamente fechado pa

ra prevenir entrada de ar.

2.2.2 Solugao padrao de boro
Diluir 10,00 mL da solugao estoque de boro (item 2.2.19%a 1000 mL
com agua destilada; 1,00 mL = 1,00 pgB.

2.2.3 Reagente Curcumin

Dissolver 40 mg de curcumin em p6 e 5,0 g de aciido oxalico p.a. ACS,
em 80 mL de alcool etilico 95%. Adiciomary4,2 mL deHCl conc. p.a. ACS
e completar o volume para 100 mL em balae volumetrico com alcool e
tilico 95% (alternativamente usar alcool isopfdpilico). Esse reagen
te é estavel por alguns dias desdeqquie guardado em geladeira.

2.2.4 Alcool etilico ou isopropilico,/95%

2.2.5 Reagentes para remocao de alta dureza e interferencia de ca

tions

2.2.5.1 Resina de troca cdtionica fortemente acida. '
2.2.5.2 Acido cloridrico, HCl p.a. ACS.

3 COLETA DE AMOSTRAS

As amostras deverao ser coletadas em frascos de polietileno ou vi

dro alcali-resistentey,. livres de boro.

4 EXECUCAO DO ENSAIO

4.1 Principiofdo método

A égua contendo boro. e acidificada e evaporada na presenga de curcu

min, formando a\rosocianina de coloragao vermelha.

4.2‘ Interferentes

4,2.1 Concentracgoes de nitrogenio nitrato acima de 20 mg/L inter
ferem.

4.2.2 Valores mais altos de boro sao encontrados quando a dureza
total de calcio e magnésio for maior do que 100 mg/L como carbonato
de calcio (CaCO,). Niveis moderados de dureza tambem podem causar
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consideravel porcentagem de erro quando a concentragao de boro e
baixa. Esta interferencia se origina da insolubilidade dos sais cau
sadores de dureza em alcool etilico 95%, isto €, provocam turbidez
na solugao final. Filtrar a solugao final ou passar atraves de resi
na de troca catidnica fortemente acida a amostra original, para remo
gao dos cations interferentes. Este ultimo procedimento permite a
utilizagao do metodo para amostras com altos teeores‘de dureza ou
so6lidos.

4.2.3 Fosfatos nao interferem.

4,3 Procedimento

4.3.1 Precaugoes

Controlar rigorosamente os volumes e concentragaes dos reagentes co
mo também o tempo e a temperatura deliSecagem. Usar cépsulas de eva
poragao da mesma forma, tamanho e composigao, para manter igual (e}
tempo de evaporagao, pois, acrescimo de)tempo resultara intensifica
¢ao da cor final.

4.3.2 Construcao da curva de calibPacao

4,.3.2.1 Preparar solugSes-padréo de varias concentragoes de boro,
fazendo diluicdes da solucio de tpabalho (item 2.2.2) em balao volu

métrico, conforme a tabgla abaixo: .

TABELA |- Preparo|de solugcoes-padrao

Volume da Solugao 2.2.2 a elevar
Concentragao de B'em mg/L para 100 mL com agua destilada e

desionizada, isenta do boro (mL)

0 (branco) 0]
0,050 ‘ 5
0,100 10
04250 25
0,500 50
0,750 75

4,3,262, Pipetar 1,00 mL das solugaes—padrao e branco para uma cap
sula de ewvaporagao do mesmo tipo, tamanho e composicao:

4.3.2.3 Adicionar 4,0 mL do reagente Curcumin (item 2.2.3) e agi
tar cuidadosamente ate homogeneizagéo.

4.3.2.4 Deixar as capsulas flutuando em banho-maria a temperatura
de 55 * 2°C por um periodo de 80 minutos, o qual é suficiente para
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a secagem e eliminagao do HCl. Utilizar o mesmo tempo para padroes
e amostras.

4.3.2.5 Apos as capsulas terem atingido & temperatura ambiente,adi
cionar 10 mL de alcool etilico 95% (item 2.2.4) a cada capsula e
aglitar cuidadosamente com um bastao de polietileno ate completa dis
solugao do produto vermelho formado.

4.3.2.6 Lavar o conteido da capsula para dentro dejum balac volumé
trico de 25 mL, usando alcool etilico 95% (2.2.4). Elevar a marca
com alcool etilico 95% e homogeneizar.

4.,3.2,7 Fazer a leitura dos padroes e amostras em % de transmitég
cia ou absorbancia utilizando como compriménte de onda 540 nm, apos
ajustar 100% de transmitancia ou zero de absorbafieial com o branco.

Nota: A curva de calibragao € linear de '0§000pa.1,000 mg/L B. Efe
tuar as leituras apos 1 hora da seeéagem das amostras.

4.3.2.8 Construir uma curva de calibracao %,T x mg/L B, utilizando
papel monolog, e a partir desta curva elédborar uma tabela % T b4
mg/L B.

Nota: Opcionalmente pode-se fazerta regresS8ao linear dos pares ab
sorbancia/concentracao, e,com a equa¢50 obtida elaborar uma
tabela.

4,3.3 Tratamento da amostra

4,3.3.1 Para éguas contendo de. 0,10 a 1,00 mg/L B utilizar 1,00 mL
da amostra. Para aguas contendo valores acima de 1,00 mg/L B, fazer
uma diluigao da amostra com égua destilada 1livre de boro e tomar

uma aliquota de 1,00 mLllcontendo aproximadamente 0,5 pg B.

4.3.3.2 Pipetar 1,00 mL da amostra ou da diluigao para uma capsula
de evaporagao.

4.,3.3.3 Prepararjum branéo e dois padroes de 0,1 mg/L B e 0,9 mg/L
B e pipetar 1500 mL para uma cépsula de evaporagao.

4,3.3.4 Proceder conforme ‘itens 4.3.2.3 a 4.3.2.7.

4.3.3.5 Sela golugao final estiver turva, filtrar em papel de fil
tro n? 40,

4.3.4 Remocao de alta dureza e interferéncia de cations

4,3.,4.1 Preparar uma coluna trocadora de ion de aproximadamente 20
cm x 1,3 cm de diametro.
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4,3.4,2 Encher a coluna com resina de troca cationica fortemente
acida. Lavar com agua destilada para a remogao de bolhas de ar in
tersticiais.

Nota: Cuidar para que a égua destilada adicionada cubra a resina
todas as vezes.

4.3.4.3 Passar 50 mL de HCl1 1 + 1 pela colunagnaprazao de 0,2 mL
de acido/mL de resina/minuto.

4.3.4.4 Lavar a resina com agua destilada até torna-la livre do
acido. '
4.3.4.5 Pipetar 250 mL da amostra, ou um volume menor diluido se

houver alta concentragao de boro e passar atraves da coluna.

4.3.4.6 Ajustar o fluxo para aproximadamente 2 gotas/seg. e cole
tar o efluente em um balao volumetrico de S0NmI.

4.3.4.7 Lavar a coluna com pequenas porgoes de égua destilada reco
lhendo no mesmo balao volumetriecoy onde ‘foi coletado o efluente da
amostra (item 4.3.4.6) atée atdngir g marca.

4,3.4.8 Homogeneizar e transferir 2,00 mL para a cépsula de evapo
ragao.

4.3.4.9 Proceder conforme itens 4.3.2.3 a 4.3.2.7.

5 RESULTADOS

5.1 Expressao _do resultado

.

5.1.1 A concentragao de, boro é calculada utilizande-se as leituras

de absorbancia cenforme a)equagao:

A2 x C
mg/L B =
A1 X S
onde:
A = absorbancia do padrao
A= absorbancia da amostra
¢/ = pg B usado do padrao
S = mlL"da amostra.

5.2 Precisao e exatidao

Conforme "Standard Methods for the Examination of Water and Waste
water", 162 edigao, uma amostra contendo 240 pg B/L, 40 pg As/L, 250
pg Be/L, 20 pg Se/L e 6 pg V/L em agua destilada foi analisada em
30 laboratorios pela método do Curcumin com um desvio padrao relati
vo de 22,8% e erro relativo de 0%. ‘






