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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o metodohdé determinagao de potassio
em amostras de égua natural e de abastecimento, efluentes domesbticos,
e industriais e égua do mar por fespectfdofotometria de emissao de cha

ma.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Devem ser consultados os s€guinteghdocumentos:

- CETESB 1L5.012 - Tratlamento preliminar de amostras de égua para
determinagao [de metais por espectrofotometria de
absergao atomica/emissio de chama - Método de
ensailo

- Guia de ColetamepPreservacao de Amostras de Agua, da :CETESB.

3 DEFINIGAO
Para os efeito§ desfa Norma, e adotada a'seguinte definigao:

3.1 Limite de deteegao

Menor concebhtragao do elemento em estudo que produz um sinal signi

ficativaménte mai®r que o "background" do aparelho.

4 APARELHAGEM

1 Vidraria, materiais e equipamentos

4.
4,1,1 Vidraria, materiais e equipamentos constantes da segéo 3.1 da
Norma L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absorgao atomica ou fotometro de chama,
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constituido essencialmente de:

a) sistema atomizador-queimador, para produzir vapor atomico
de solugao da amostra, em chama de ar-acetileno, 220000;

b) monocromador, ou filtro com fenda, para isolar a lintia- espec
tral;

c) detector, para medir a intensidade da radiagaogemitida pe

lo elemento na chama, associado a amplificador de sinal.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principio gerais

5.1.1 A concentracao de um elemento em uma amostra ¢ determinada por

espectrofotometria de absorgao atomica/emissao de chama, medindo-se
a intensidade de radiagao emitida pelo elemento namchama. Esta quan
tidade de radiagao emitida e proporcional a eoncentragao do elemento

na amostra.

5.1.2 A amostra, ou amostra pré-tratada, e aspirada - numa chama de
temperatura adequada para vaporiza=la e dtomiza-la, excitando dessa
maneira o elemento a ser determinado.zEm segliida a radiagao emitida
passa por um monocromador e atingegpum detector, que mede a quantidg
de de radiagao emitida pelo elfemento atomizado na chama. Esta quan

tidade é referida a uma curva de calibnagao.

5.1.3 Os limites de detecgao, @sensibilidade e as faixas otlimas (1i
neares) de concentragao paracada metal variam conforme os recursos
do espectrofotametro. Os limites de detecgao podem ser melhorados,
empregando-se tratament@8ppreliminares que nao usem a chama como ele
mento volatilizador, /domo por exemplo, a microtecnica do forno de
grafite. A faixa_étima,de concentragao, na maioriéfd05>casos, pode
ser ampliada, usando-sSe# escala expandida ou reduzida.

5.2 Principio do_metoden ‘

Para a concentracao do elemento potéssio, a amostra ou amostra;né—tpg
tada e vaporizada ¢ @tomizada em chama de ar-acetileno, -em condigoes
de operagao especificas. A quantidade de radiagao emitida pelo ele
mento na chama, e proporcional a concentragéo de potéssio, na amos

tra. O comprimento de onda utilizado & #383,4 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 Nor
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ma L5.012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de oleo, agua, pos e outras substancias.

5.3.3° Acetileno para absorgéo atamica, dissolvido em acetona. Reen
cher quando a pressao estiver abaixo de 686,6 kPa (7 kgf/cm®), para

evitar contaminagéo pela acetona.

5.3.4 Solugao-estoque de potassio

Dissolver 1,907 g de cloreto de potassio, KCl, secoya 140°C, em agua
destilada e desionizada contendo 10 mL de HNO3 conc.,he completar a
1 000 mlL.

1,00 mL desta solugao contem 1,00 mg K.

5.4 Interferentesr

O potassio e parcialmente ionizavel émWeHmamde.ar-acetileno. Os efei
tos desta ionizacao podem ser substancialménte diminuidos pela adi
¢ao de um outro alcali em excesso (1000-2000 pg/mL aos padroes e amos

tras).

5.5 Coleta de amostras

As amostras para a,determinagao de potéssio, sao coletadas conforme
o Guia de Coleta e Preservacgao de Amostras de Agua, da CETESB.

5.6 Procedimento

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande var@edadep,de méarcas e modelos de espectrofotome
tros de absorgao atomicale fotometros de chama, é recomendavel seguir
as instrugoes para funcionamento e as condigdes de operacao constan

tes do manual que ‘acdfpanha 0, instrumento.

5.6.2 Construga0® da curva de calibragao

5.6.2.1 . Deve @Ser empregado acido de um mesmo lote na preservagao da
amostra, na preparagéo dos reagentes e no processamento da prova em

branco, dasg86lucoes padrao e da amostra.

5.6.2.2. No momentogdo uso, preparar um branco de agua destilada e
desionizaday, 3/a 6 solugSes—padréo de varias concentragSes de poté§

sio, fazendo @iluicoes da solugao-estoque (5.3.4) em balzo volumétri

co, com solugao de HNO, a 0,15% de modo a se obter solugdes padrio nu

3
ma faixa de concentragao gque inclua a concentragao de potassio esperada.

5.6.2.3 Queimar cada solugao na chama, e ler a intensidade da radia
cao.

Nota: A média de valores obtidos para cada solugfo-padrio -é mais
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confiavel que um valor isolado.

5.6.2.4 Construir uma curva de calibragao com-intensidade de ~radfagdo”
xmg K/L,em papel milimetrado, tomando a origem ¢omo um ponto da cur

va.
5.6.2.5 Descartar as solugaes—padrao apés 0 uso.

Nota: A curva de calibragao vale para um determinadohaparelho, e de

ve ser feita nova curva para cada lote de amostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Preée-tratar as amostras conforme Norma CETESB L5.012, segao
4,4,2, No caso de amostras de éguas naturais e“de,  abastecimento, po
de-se usar uma aliquota homogénea sem pre-tratament@pou apenas decan
tada.

5.6.3.2 Lavar o atomizador, aspirando solugao/de acido nitrico a
0,15% e zerar o aparelho.
5.6.3.3 Preparar uma prova em bran¢o, diliaindo HNO, conc., de modo

3
a obter uma solugao de concentragao| equivalente a concentragao desse

acido na amostra. Usar acido de um mesmo loté em todas as operagoes.

5.6.3.4 Adicionar a amostra, ow'amostra pré—tratada, bem como a pro
va em branco e padroes alcali/fem excesse (1000-2000 pg/mL, de prefe

réncia litio).

5.6.3.5 Queimar a amostra,.e leriagintensidade de radiagao. Caso seu
valor seja superior ao valor ‘da intensidade do padrao mais concentra

do, diluir nova aliquota de amostra e tornar a queimé—la.
5.6.3.6 Queimar a prova em branco, € ler a intensidade da radiagéo.

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

tamento.

5.6.3.8 Desligarga chamay, /MFfechando primeiro o fornecimento de acefl

leno, ¢ em seguida, o de ar.

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos resultados

6.1.1 A concentragao de potéssio e dada por:

mg/L K = (mg/L K-na'porg3o) x F

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

mL da amostra

6.2 Precisao e exatidao

Em um unico laboratorio, usando amostras de égua destilada contendo

+

1,6 ¢ 6,3 mg/LK,os desvios padrSes foram de ¥ 0,2 e - 0,5, respecti

vamente. As recuperagoes destes niveis foram de 02% respec

Q /ANEXO

tivamente.
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