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AGUA - DETERMINAGKO DE SELENIO - METODO
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i OBJETIVO

1.4 Esta Norma prescreve o método de determinacio de selénio
e amostras de dgua natural e de abdstE@Cimento, ¢ de efluentes
industriais e domdsticos.

1.2 Este método se aplica h determina¢fo do selénio em concentrg
¢Bes de 0,002 mg/L a 0,040 mg/L. Cofl@entragBes maiores ou menores
podem ser determinadas diluindo ogu concentrando a amostra.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

- Guia de Coleta e Preservag¢fo de fAmostr@s de dgua, CETESB, 1988.

3 APARELHAGEM

3.4 Béqueres de vidro boressilicatg, 2000 ml.

3.2 Frasco Erlenmeyer, de vidra borossilicato, 500 ml.
3.3 Provetas, 1000 mlL e 50 mL.

3.4 Pipetas volumdtricas,lde volumes diversos.

3. Pipetas graduadasg, de volumes diversos.

i

3.6 Funis de separagéo, 250 wml., tampa e torneira de teflon.

3.7 Medidor de pH,@guipPade com eletrodos de vidro e  referéncia
ou eletrodo gombinado, “com pressfo de, no minimo, 9,1 unidade de
pH.

3.8 Banho=maria.

3.9 Espectrofot@metro, para uso a 420 nm, com cubetas de 40 mm,
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ol mais, de percurso dptico, providos de cubetas calibradas.

4 EXECUGKO DO ENSAIO

4.4 Principio do método

4.1.4 O selénio na forma de selenito reage com ahdiaminobenzidl
na em pH 1,3, formando-se um complexo amarelo de piazéelenols o]
complexo ¢ extraldo em tolueno € a intensidade da cor do extrato,
proporcional R concentragio de selén ol & medida en
espectrofotfmetro a 420 nm e comparada comfa intensidade da cor
de solugles—padrio.

4.4.2 0 selénio presente na amostra € previ@mente Oxidado a sele
nato com permanganato de potdssio em meio cidaomel posteriormente
€ feita uma reducfo do selenato a selenito, com #cido clorlfdrico,
sendo  a  concentragfo de dcido, températur@entenpo de redugfo
definidos para obter—-se redugfo quantitativa,

4.2 Interferentes

4.2.1 Matéria orgénica presente/ndo intérfere na oxidac% do sg
18nio.

4.2.2 Selénio na forma de selenato de sddio pode perder-se na
evaporacfos essa perda € evitada pedaadicio de Tons de cdlcio.

4.2.3 irmpostos odidantes & redutdres fortes interferem.

4.2.4 fons de Fe*d interf@rem, e a interferénecia de até 2,% mg &
eliminada pela adi¢¥o de EDTA.

4.2.5 Compostos orgénices coloridos que no forem oxidados pelo
permanganato de potdssio podem ser extraldos pelo tolueno.

4.2.6 Conmpostos quéposidam ajdiaminobenzidina constituem interfg
réncia negativa.

4.2.7 Jodeto ef brometo levam a resultados de selénioco mais
baixos.

4.3 Reagentes
Todos os reagentes devemw ser p.a.~A.0.5.
4.3.1 Sulfato desddio, Na,50,, anidro.

4.3.2 Tolueno.
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4.3.3 dAcido clorfdrico, HC1, concentrado.

4.3.4 5olugfo de decido clorfdrico 9,14 N
Ditluir 8 ml HCl concentrado a 19000 ml. com dgua destilada e
desionizada, € aferir o volume.

4.3.5 Solugfo de hidrdsido de sddio ©,4 N
Dissolver 4 g NaOH em 100¢ ml de dgun destilada eddesionizada, e
aferir o volume. ;

4.3.6 SolugHo de hidrdsido de ambnio 5 N
Diluir wuma por¢fo de NH,OH concentrado comfduas por¢les de Hgua
destilada ¢ desionizada.

4.3.7 SolugHo de cloreto de ambnio
Dissolver 250 g NH,C1 em 1000 ml de Hgua destiladale desionizada,
¢ aferir o volume.

4.3.8 8olugHo de cloreto de cflcio
Dissolver 30 g CaCl,.2H,0 em Hgua destilada ¢ desionizada e
diluir a 1000 ml.

4.3.9 Solugéo de permanganato dé potdgsio 9,1 N
Dissolver 3,2 g KMnO, em 1000 ml de dgua destilada e desionizada,
e aferir o volume.

4.3.40 Reagente EDTA-sulfato

Dissolver 100 g de etilenodiaminatetracdtico de sddio diidratado,
CigHyy NoNO70g 2H0, & 200 gl de sulfato de sddio, NO,8S0,, em 4 1}
tro de dgua destilada e desionizaday adicionar NH,O0H concentrado,
gota a gota e com agitagla, atd dissolugfo completa.

4.3.44 SolugHo-estoquelde se&lénio

Colocar num béquer de 10@ mlL uma por¢fo de selénio metdlico com
cerca de 1 g, pesada com exatidfo: adicionar 5 ml de HNOj
concentrado, aquecer até Ocompletar a ren¢fo e, com cuidado,
evaporar apenas atéga.securaaDiluir a 1000 ml com Hgua destilada
¢ desionizada, em bal% volumetrico.

4.3.42 Solucfo-padrfe de selénio

Diluir um volume apropriadeo da solugHo-estogue (4.3.11) a 1000 mlL
com dgua destilada ¢ desidnizada.

Notas 41,09 ml.= 1,90hud Se.

4.3.43 Solu¢Ho de diaminobenzidina
Dissolver /400 mg de tetracloreto de 3,3~diaminobenzidina em 10 mb
de dgua destilada e desionizada, e aferir o volume.

Nota: Estabilidade de oito horas.
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4.3.44 Solu¢éo indicadora de alaranjado de metila
Dissolver 0,9 g de alaranjado de metila, Cy, Hy, N3SO3Na, em dgua
destilada e desionizada, e diluir a8 100 mb.

4.4 Coleta de amostras

As  amostras para determinacéo de selénio devem WBerpacoletadas
conforme o Guia de Coleta e Preservagd4o de Amosteas de Agua, da
CETESB . |

4.5 Procedimento
4.5.4 Processamento da amostra

4.5.4.4 Num béquer de 2000 ml., colocar 100@hml de amostra e 40
gotas de solugfo indicadora de alaranjado de hmefila (4.3.44):
adicionar solu¢o de “cido clorfdrico 0,1 N (4.3.4) até a viragenm
do indicador, e mais um excesso de 2 nl.

4.59.4.2 Adicionar 3 mk de solu¢fo de perm8hganato de potdssio
(4.3.9), 5 nlL de solugéo de cloreto de cdlcio (4.3.8) ¢ pérolas
de ebuli¢8o; aquecer até a ebuldi@¥o, adicionando solugfo de
permanganato de potdssio conforme neces@dr io para manter sempre a
colorago roxa. Proceder assim @td reduzir o volume a 250 mb, e
transferir o volume quantitativamente para um frasco Erlenmevyer
de 500 ml..

4.5.4.3 Adicionar 9 nl de soluwedo dehidrdido de sddio @,1i N e
evaporar exatamente atd o iAifcio d&, secura. Evaporagfo aldm deste
ponto pode causar perda del selénio.

4.35.4.4 Esfriar o frasco, adicionar 5 ml de dcido cloridrico copn
centrado (4.3.3) ¢ 10 ml de 8olucld de cloreto de ambnio (4.3.7).
Aquecer em banho-maria fervente par (10 + 0,5 minutos.

4.5.4.5 Transferir a mistupa quente € o precipitado de cloreto
de ambnio, se houvepgpopara umbdquer; lavar o frasco com 5 mL de
reagente EDTA-sulfato (4.3040) e com % ml de solucgfo de hidrdxido
de ambnio 5 N (448.6); ajustar o pH em 1,5 + 0,3 com solugfo de
hidrdxido de ambnio (4.3.6), empregando medidor de pHy adicionar
i ml. de solugofde di@minobenzidina (4.3.43) e aquecer em banho~
maria fervente por 80 mingtos, atd desenvolver uma cor amarelo-
avermelhada.

4.5.4.6 Esffiar), e ajustar o pH em (8 + 1) com hidrdxido de
ambnioy o precipitado de EDTA se dissolverd; transferir todo o
volume par@ uma/proveta de 50 nl, € acertar o volume em (50 + 1)
mh. com lavagens do béquer.
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4.5.4.7 Transferir o volume da proveta para um funil de sSepar
¢80 de 250 ml, adicionar 19 mk de tolueno (4.3.2) e agitar
durante (30 t 35) segundosy descartar a camada aquosa e filtrar a
fase orgénica por papel de filtro seco contendo 1 g de sulfato de
sddio anidro.

4.5.4.8 Em paralelo, efetuar uma prova em brancalmesccedendo
com 1000 ml de dgua destilada e desionizada, conforme/4.9.14.1 =a
4.5.4.7. :

4.5.4.9 Ler a transmitfncia do extrato orgéndicona 420hnm em tubo
de 18 mm, utilizando o branco cono referncia, para Aajustar =a
transmit&ncia em 100% T,

4.5.2 Construgfo da curva de calibrag¥o

4.5.2.4 Preparar solu¢les-padrfo de_ vidrias concentragies de
selénio, fazendo diluig8Bes da solugfd-padifont4.3.12) em bal%o
volumétrico, conforme & Tabela.

TABELA ~ Preparo defsolugles—padrio
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Concentragfo de Se | Volume de Solugfo 4.8.1i2 a elevar a 1000 mL
ma /L. i com Hdgua destilada em balfo volumétrico, mbl

9,005 ! b
0,010 i 10
0,020 H 20
@,040 } 49
4.5.2.2 Colocar 1900 nlide cada solu¢Ho-padrio em béqueres de

2000 ml., e prosseguir com @ada solugfo~padrfo, conforme 4.5.1.1 a
4.5.4.7, e ler a transmit&necia dos extratos orgénicos & 420 nnm,
utilizando o brangopeomo 1Tguido de referéncia para ajustar o
aparelho em 100X T.

4.5.2.3 Construjir umapcurva % transmiténcia x mg Se, utilizando
papel monolog, ou abgorvéngia » mg Se, utilizando papel milimetrg
do.

Notas: a) Opgionalmente, pode-se fazer a regressfo linear dos pa
et absorvéncia/concentragfo e, com a equagio obtida,
@laborar _uma tabela.

b A curva'de calibra¢lo vale para um determinado aparg
bhos e deve ser feita nova curva cada vezr que Forem
preparados ou utilizados novos reagentes ou for feita
algumapalteracio no aparelho.
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S RESULTADOS
A concentragHo de Se € dada por:s

mg Se x 1000
MY/l BE 58 e e

l"AM
onde? :
mg Se ¢ obtido da curva de calibragfo ‘
UM = volume de amostra original
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