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AGUA — DETERMINACAO DE SODIO - METODO DA
ESPECTROFOTOMETRIA POR EMISSAO DE CHAMA

CETESB 1.5.182
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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o métodohde determinagao de sodio em
amostras de égua natural e de abastecimente, efluentes domesticos e
industriais e égua do mar, por gspectpofetometria de emissao de cha

ma.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Devem ser consultados os géeguintes) documentos:

- CETESB - L5.012 - Tnratamento preliminar de amostras de égua pa
radetermin@cao de metais por espectrofotome
%kia de ‘absorcao atomica/emissao de chama.

- Guia de Coleta e Preservacgao de Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINICOES
Para os efeitosf/destayNorma, é adotada a seguinte definigao:

3.1 Limite dé detgecao

Menor concentragao do elemento em estudo que produz um sinal - signi

ficativamernte maior que o "background" do aparelho{

4 APARELHAGEM

1 Vidraria, ‘materiais e equipamentos

4.
4.1.,1 Vidraria, materiais e equipamentos constantes da segao 3.1 da

Norma 1L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absor¢ao atomica ou fotometro de  chama,

constituidos essencialmente de:
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a) sistema atomizador-queimador, para produzir vapor atomico
de solugao da amostra, em chama de ar-acetileno, 22OOOC;

b) monocromador, ou filtro com fenda, para isolar a linha es
pectral;

¢) detector, para medir a intensidade da radiagao emitida pe

lo elemento na-chama, associado a amplificador de sinal.

) EXECUCAO DO ENSAIO

5.1 A concentragao de um elemento em uma amostpd €hde terminada . por
espectrofotometria de absorgéo atomica/emissag de chama} = medindo-se
a intensidade de radiagao emitida pelo elemento na chama. Esta quan
tidade de radiagao emitida é proporcional a concemtrag@o do  elemen

to na amostra.

5.1.2 A amostra, ou amostra pre-tratada, ehaspirada numa chama de

temperatura adequada para Vaporizé—la e atomizé—la, excitando -~ dessa
maneira. o elemento a ser determinadeli"Em seguida, a radiagao emiti
da passa por um monocromador e atinge um detector, que mede a quan
tidade de radiagao emitida pelo elemento atomizado na chama. Esta

guantidade é¢ referida a uma curva de calibragéo.

5.1.3 Os limites de detecgao,fa sensibilidade e as faixas 6timas(li
neares) de concentragao para [cada metal\variam conforme os recursos
do espectrofotametro; Os limites de deteccao podem ser melhorados,
empregando-se tratamentos preliminares que nao usem a chama;cbmo elg
mento volatilizador, -como porjexemplo, a microtécnica do forno de
grafite. A faixa otima de concentragao, na maioria dos casos, pode

ser ampliada, usando-gse escalagexpandida ou reduzida.

5.2 Principio do método

Para a determinagaéd do glemento sodio, a amostra ou amostra pré—trg
tada e vaporizada e dtomizada em chama de ar-acetileno, em condi
coes de operagapgfi€specifileds. A quantidade de radiagao emitida pelo
elemento na ch@ma & proporcional a concentracao de sodio na amos

tra. O comprimentof de onda utilizado & 294,8 nm-VIS.

5.3 Reagentes
Todos os reagentes devem ser p.a.-A.C.S.

5.3.1 Reagentes constantes da segao 3.2 (itens 3.2.1 a 3.2.4) da
Norma L5.012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de o6leo, agua, po e outras substancias.
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5.3.3 Acetileno para absorgao atamica, dissolvido em acetona, Reen

cher quando a pressao estiver abaixo de 686,6 kPa (7 kgf/cm’), para

evitar contaminagao pela acetona.

5.3.4 Solugao-estoque de sodio

Dissolver 2,542 g de cloreto de s6dio, NaCl, seco a 140°C, em  agua
destilada e desionizada contendo 10 mL de HNO3 CONCwm,..& CcOmpletar a
1 000 mL.

1,00 mlL desta solugéo contem 1,00 mg Na.

5.4 Interferentes

0 sbdio.- é parcialmente ionizavel em cham@ de ar-acetileno. Os efei
tos desta ionizagao podem ser substancialmente diminuidos pela adi
¢ao de um outro alcali em excesso (1000-2000 pg/mL) aos padroes e

amostras.

5.5 Coleta de amostra

As amostras para a determinagao de sédiOg\séo coletadas conforme o

Guia de Coleta e Preservacao de fAmostpashde Agua, da CETESB.

5.6 Procedimento

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de ‘marcas e modelos de espectrofotame
tros de absorcao atdomica € fotometros de chama, € recomendavel se
guir as instrugdes para funcionamento e as condigoes de operagao cons

tantes do manual que aéompanhagoginstrumento.

5.6.2 Construgao da curvahde calibragao

5.6.2.1 Deve ser éempregado acido de um mesmo lote na preservagao da
amostra, na preparagéo dos reagentes e no processamento da prova em

branco, das sol@dgoes<pPadrao e da amostra.

5.6.2.2 No moméntd do use, preparar um branco de égua destilada e
desionizada, 3 a 6 solugSes-padréo de varias concentragaes de 'sodio
fazendo diMiicoes da solugao-estoque (4.3.4) em balZo volumetrico,

com solucdo de/HNOSYE 0,15% de modo a se obter solugoes-padrao numa

3
faixa de ceohcéntragao que inclua a concentragao de sodio esperada.

5.6.2.3 Queimarleada solugao na chama, e ler a intensidade da radia
gao.
Nota: A média de valores obtidos para cada solugao-padrao e mais con

fiavel que um valor isolado.

5.6.2.4 Construir uma curva de calibragao com intensidade de radia
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gao X mg Na/L, em papel milimetrado, tomando a origem como um ponto

da curva.
5.6.2.5 Descartar as solugoes-padrao apos o uso.

Nota: A curva de calibragao wvale para um determinado aparelho, e de

ve ser feita nova curva para cada lote de amostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pre-tratar as amostras conforme Norma CETESB L§4012, segao
4.4.2. No caso de amostras de aguas naturais e degabasteeimento, po
de-se usar uma aliquota homogénea sem pré-tratémento ow, apenas decan
tada.

5.6.3.2 Lavar o atomizador, aspirando solugao dellacido nitrico a

0,15% e zerar o aparelho.

5.6.3.3 Preparar uma proya em branco, diluindo HNO3 conc., de modo:
a obter uma solugao de concentragao equivalente a concentracao desse

acido na amostra.

Nota: Usar acido de um mesmo lote em todds as operagoes.

~

5.6.3.4 Adicionar a amostra, ou a amestra pre-tratada, bem como a
prova em branco e padroes outrogaleali em excesso (1000-2000 pg/mL,

de preferéncia litio).

5.6.3.5 Queimar a amostra. e ler a intensidade de radiagao. Caso
seu valor seja superior aolwalorpda intensidade do padrao mais con

centrado, diluir nova aliquota, de amostra e tornar a queima-la.
5.6.3.6 Queimar a proya em branco - e ler a intensidade da radiagao.

5.6.3.7 Correr um padrao com cada lote de amostras desde o pré—trg

tamento.

5.6.3.8 Desligardaychdma, féchando primeiro o fornecimento de aceti

leno e, em seguida, o“de, an.

6 RESULTADOS

6.1 Expressao . @ds resultados

6.1.1 A concentracad de Na ¢ dada por:

mg/L Na = (mg/L Na na aliquota) x F

F = fator de diluigao, ou seja:
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F = mL da amostra + mL de agua destilada

mL da amostra

6.2 Precisao e exatidao

Uma amostra sintetica contendo 19,9 mg/L Na; 108 mg/L Ca; 82 mg/L Mg;
3,1 mg/L K; 241 mg/L Cl; 0,25 mg/L NOp emN;1,1 mg/L NO3 em N; 259
mg/L SO4; e 42,5 mg/L de alcalinidadé total foi i em 35 la

boratorios pelo metodo de espectrofotometria da

com um desvio-padrao relativo de 17,3% e um erro

/ANEXO
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