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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve a determinag3o de metais em residuos sélidos com
alto teor de matéria orgé&nica. por espectfofeotometria de absorgdo
atdmica.

DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Guia de Colsta e Preservagdo de Amostrashde Agua, CETESB, 1988.
Norma CETESB L5.149 - Determinagdoc dg sélidos em &guas - Métodos
gravimétricos - Método de ensaio.

NBR 5734 — Peneiras para ensaios.

APARELHAGEM

3.1 Baldes volumétricos, de/diversos wvolumss.

3.
3.
3.
3.
3.
3.
3.

.2 Pipetas volumétricas. de diversos volumes.
.3 Almofariz de &gata od)outro,recipiente apropriado.

.4 Bandeja de vidro.

S Capsulas de porcelana.

6 Balanga analitica com prec@isdo de + 0.1 mg.
7 Peneira com malha de 20 e 80 mesh.

8 Agitador mecaAnicoy

9 Chapa de aquecimento.

10 Estufa reguldvel para operar a 103-105°C.

11 Espectrofotomestrognde absorgio atdmica e fontes ds ensrgia

radiante dos{eleméntos a serem analisados (lampadas de catodo oco ou
de descarga sem eletrodo).

Notas: a) Todos os,reagentes devem ser p.a.

b) A vidraria empregada para a determinagdo de metais deve
ser lavada com solugdoc de 4Acido nitrico 1:1 e enxaguada
com &gua destilada e desionizada.
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4 EXECUGAO DO ENSAIO
4.1 Principio do método

Os metais ligados a matéria orgdnica e presentes na forma de
precipitados. sd3o oxidados atraveés da digestdo aAcidapapqguente. com
posterior solubilizag3o da amostra para liberagdo do metal.,"A amostra
é vaporizada e atomizada em condigdes especificas. A energia radiante
é emitida por uma lampada de catodo oco do slemento ‘&fabsorvida na
chama. proporcional & concentragdo do elemento na amostra.

4.2 Tratamento preliminar da amostra

4.2.1 Secar a amostra em estufa a 103°C-405°C em uma bandeja de
vidro. cépsula de porcelana ou em um outrc recipiente apropriado para
eliminar a umidade.

4.2.2 Pulverizar em almofariz de &gata, de porcelana ou em um outro
recipiente apropriade. com o cuidado de nao fazré-lo demasiadamente
para ndo alterar o tamanho natural das particulas.

4.2.3 Passar em malha de 850 microns (20 mesh) para separar a fracgao
mais grosseira e. posteriormente. pela malha de 180 microns (80
mesh) .

Nota: Conforme especificagdo da NBR 57344

4.2.4 Armazenar a amostra em saco pléstico de polietileno.

4.3 Processamento da amostra

4.3.1 Pesar 1.00 g da amostral brutajou preparada (4.2.1 a 4.2.3) em
um béquer de 300 mL. ’

4.3.2 Adicionar 40 mL de &4gua destilada e desionizada. Em seguida.
adicionar 10 mL de &cido nitrieo concentrado (HNOz). p.a.. e 30 mL de

Acido cloridrico concentrade (HCL). pLa.

4.3.3 Tampar o béqguer com widro de relégio e digerir em chapa de
agquecimento até concentrar e atingir um volume de 15 mL.

4.3.4 O final da digéstdc & hindicado quandc a solugdo estiver
ligeiramente colorida, Caso contrédrio, repetir as adigdes de &cido
nitrico até que issoj/ocorra.

4.3.5 Transferir quantitativamente a solugdo para um baldo
volumétrico de 100 mlf{. aferindo o volume com 4&gua destilada e
desionizada.

4.3.6 Determinappa concentracdo do metal por espectrofotometria de
absorgdo atdmica’

5 CURVAS DE CALIBRAGAC

5.1 Construir curva de calibrac®o em matriz de agua régia.

§.2 Preparar prova em branco. com &gua régia.
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.3 A partir das leituras obtidas da curva padrdo, fazer uma
regressdo linear e. com a equagdo, elaborar uma tabela absorvéncia x
mg-L do metal.

Notas: a) O ajuste do aparelho deve seguir as instrugdes para o
- funcionamento e as condigbSes de operagadconstantes do
manual que acompanha o instrumento.
b} Opcionalmente, pode-se construir uma curya em papel
milimetrado, relacionando absorvancia x mg-s/LE do metal.
6 RESULTADOS

Calcular a concentragdo do metal pela seguintepexpressioc:

C = ——=- x 1000
onde:
C = concentragdo do metal em yig-rg.
A = concentragdo do metal em mgs L obtido por regressdo linear ou
por via grafica.
B = massa da amostra seca convertidajfem g~ L.

Nota: Determinar paralelamente a porcentagem de umidade da amostra
bruta.






