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1 OBJETIVCO
Esta Norma prescreve o método de determinagio de metais em sélidos
com baixissimo teor de matéria org@nica,por espectrofotometria de
absorgdo atbmica.
2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
- Guia de Coleta e Preservacdoc defAmostras de Agua. CETESB. 1988.
— Norma CETESE L5.149 - Determin@acdo dé 86lidos em Aaguas -~ Métodos
gravimétricos - Método de ensaio.
- NBR 5734 — Pensiras para ensajlos
'3 DEFINIGOES
3.1 Metal

Elemento quimico eletropositivo, geralmente sdlido, com brilho
caracteristico. bom condutor \de calor @ de eletricidade.

3.2 Metal pesado

Todo metal cuja densidade & sSuperior a 5g-cm3.

3.3 Metal total

E a medida equivalente & concentragio de metal organico e inorgéanico.
3.4 Motal extraivel

E a soma das doncenftragdedg do metal nas formas dissolvidas e
adsorvidas no materiall, apds extragdo com:dcido diluido a frio.

4 APARELHAGEM

4.1 Baldes folumdtficos. de diversos volumes.
4.2 Pipetas volumétricas. de diversos volumes.
4.3 Béqueres. de diversos volumes.

4.4 TFrascos descartdveis de polietileno ou de polipropileno.
capacidade 250 mL.
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4.5 Sistema de filtragdo a vacuo para filtragdc em membrana de
0.45 ym. '

4.6 Almofariz de &gata ou outro recipiente apropriado.
4.7 Bandeja de vidro neutra.

4.8 CaApsulas de porcelana.

4.9 Balanga analitica com precisdo de 0.1 mg.

4.10 Peneira.

4.11 Agitador mecdnico.

4.12 Espectrofotémetro de absorgdo atémica @) fontes de energia
radiante do elemento a ser analisado (l&mpadas depcatodo oco ou de
. descarga sem eletrodo).

5 EXECUGAO DO ENSAIOC
§.1 Principio do método

Os metais ligados & matéria organjca e presentes na forma de sais
precipitados e adsorvidos. sd3o liberados empregando-se uma solugdo
Acida diluida a frio. A amostra é vaporizada e atomizada em condigdes
especificas. A energia radiante & emitida por uma lampada do elemento
e absorvida na chama. proporcional)d copcentragdo do elemento na
amostra. ,

5.2 Interferentes

5§.2.1 Dependéncia existente| entre a goncentragdo do metal e a Aresa
superficial, que é eliminada fazendo-se a extragdo na porg&o que
passa pela malha de 180 microns (80 mesh).

5.2.2 Chama de temperatura suficientements elevada pode causar a
ionizagdo de parte dos &tomos a serem determinados. o que leva a uma
redugdc da absorgao. Este \tipo de interferéncia se controla
adicionando & amostra e aos padrdes um excesso de elemento facilments
ionizavel .

$5.2.3 A chama n3o/ suficientemente gquente deixa de dissociar as
ligagdes quimicas mldito @stdveis. o que ndo permite a absorgado pelos
Atomos. O mesmo ogorre/ quando os &Atomos dissociados formam O6xidos
refratdrios. que né@o mais sel dissociam na temperatura da chama. E o
gue se denomina interferéncia quimica, que se controla adicionando a
amostra uma substé&ncia. que/impede a formacd3o de um composto entre o
ion interferentege o elemenito a ser determinado. ’

5.3 Reagentes
5.3.1 Solugdoc de 4&cido cloridrico 0.1 N

Diluir 8.4 mL de,adcido cloridrico concentrado (HCl). p.a.. em &gua
destilada e desionizada. e aferir o volume a 1000 mL.
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Nota: Para preparar as solugSes-estoque de cada metal a ser
determinado., bem comc os pontos da curva de calibragdo., &
recomendado seguir as instrug¢des constantes do manual de
operagdo que acompanha o instrumento.

5.4 Coleta de amostras

As amostras para determinagdo de metais em sdélidos, sdoc coletadas
conforme Guia de Coleta de Amostras de Agua. da CETESB.

5.5 Procedimento

5.5.1 Secar a amostra em estufa a 103-105°C @ém uma bandeja de vidro,
em cépsula de porcelana. ou em um outro recipiente apropriado para
eliminar a umidade.

Nota: Determinar a porcentagem de umidade. conforme Norma CETESB -
L5.145.

5§.5.2 Pulverizar em almofariz de &dgata, em moinho de bola ou em um
outro recipiente apropriado. com o cuidado de n3o ftaze-1lo
demasiadamente para ndo alterar o tamanho natural das particulas.
5.5.3 Passar em malha de 850 microngl{(20 mesh)) para separar a fragéo
mais grosseira e. posteriormente./pela /malha’ de 180 microns (80
mesh) .

Nota: Conforme especificagdes da NBR 5734.

5.5.4 Armazenar a amostra em sacop.plédstico de polietileno ou
polipropileno.

5.6 Processamento da amostra

5.6.1 Pesar 5.00 g de amostra preparada (5.5.1 @ 5.5.4) e transferir
para um frasco de polietilenol ou polipropileno. capacidade 250 mL.

5.6.2 Adicionar 100 mL de soluc¢do de Acido cloridrico 0.1 N (5.3.1)
e tampar os frascos.

$.6.3 Agitar., a temperatura ambiente, com agitador mecdnico por duas
horas.

5.6.4 Filtrar a sugpensdo em sgistema a vécuo. empregando membrana
filtrante de 0.45 uym,.

5.6.5 Transferir /o filfrado/para baldo volumétrico de 100 mL.

Nota: N3o aferir o wvolume,

5.6.6 Determinar & concentragdo do metal por espectrofotometria de
absorgdo atdomilca.

5.7 Curva de calibragao

5.7.1 Construir curva de calibragdo em matriz de solugdo de é&cido
cloridrico 0.1 N (8$33.1).

5.7.2 Preparar prova em branco. com solugdo de dcido cloridrico
0.1 N (5.3.1).
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5.7.3 A partir das leituras obtidas da curva padrédoc., fazer uma

regressio linear e. com a equagdc. elaborar uma tabela absorvéncia x

mg-L do metal.

Nota: Opcionalmente, pode-se construir uma curva papel milimetra
do., relacionando obsorvancia x mg-L do metal

6 RESULTADOS

A concentragio do metal & dada por:

C = ——— x 1000
onde:
C = concentragdo do metal em ug-sg.
A = concentrac3oc do metal em mgsL obt sgressdo linear ou
por via gréafica.
B = massa da amostra convertida em g /L.
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