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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma préscreve o metodohde determinagao de tungst§

nio em amostras de égua natural egdey abasteécimento, efluentes domes

ticos e industriais, por espectrofotometiia ‘de absorgao atomica.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma e aléceégsario consultar:

- CETESB L5.012 - Tratamento pretiminar de amostras de égua para
determinagao de metais ~por -espectrofotometria
dehabsorgaog@tomica/emissao de chama

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

3 DEFINICOES

Para os efeitos/desta,Norma sao adotadas as definigoes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensibilildade

Concentracao_do metad, m mg/L, que produz uma absorgao de 1% (0,0044

unidades dé absorvancia).

3.2 Limite deldetecgao

Menor concentracao do elemento em estudo, que produz um sinal signi

ficativamente malor que o "background" do aparelho,

4 APARELHAGEM

4,1 Vidraria, materiais e equipamentos
4.

1.1 Vidraria, materiais e equipamentos constantes da segao 3.1 da




2 CETESB/L5.185

norma CETESB L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absorgao atomica, constituido essencial

mente de:

a) fonte de energia radiante, que emite o espectro discreto
do tungstenio (lampada de catodo oco de tungstenio);

b) sistema atomizador-queimador, para produzir._vapor atomico
de solugao da amostra, em chama de &dﬁb*nitroso—acetileno,
a cerca de 3000°C;

c) monocromador, ou filtro com fenda, paragisolarta linha de
absorgao; '

d) detector, para medir a absorgao ocorrida na chama, associa

do a amplificador de sinel.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principios gerais

5.1.1 A concentragao de um elementogem uma amogtra & determinada por

espectrofotbmetria de absorgao atamica, medindo-se a quantidade de
ﬁﬁﬁébao eSpecifica, absorvida pelos atomos vaporizados desse elémen
to na amostra. Esta quantidade de radiagao absorvida e “proporcional

a concentragao do elemento na anostra.

5.1.2 A amostra, ou amostra pré—trada, e aspirada numa chama de tem

peratura adequada para vaporiza-la e atomiza-la. A chama -é atraves
sada por uma radiagao caraéteristicagdo elemento, a qual em seguida
passa por um-monocromador e atinge um detector, que mede a quantida
de de radiagao absorvida pelo elemento atomizado na chama. Essa quan
tidade é referidaka uma curva de calibragéo. Em caso de amostraé com
plexas,}ﬁjiim}éefé aftécnica da adigdo-padrao. Como cada elemento ab
sorve num comprimento def onde,emitido por ele, usa-se como fonte de

radiagao uma lampddandd propfio elemento.

5.1.3 Os limiteSlide dete@g¢ao, a sensibildiade e as faixas 6timas(;1
neares) de conentracao para cada metal, variam conforme os recursos
do espectrofgtomete. Os limites de detecgao podem ser melhorados em
pregando-se tratamentos preliminares de concentragao da amostra ou
tecnicas que nao usempa chama como elemehto~volatilizador, como, por
exemplo, a microtecnica do forno de grafite. A faixa otima de concen
tragéo, na maioria dos casos, pode ser ampliada, usando-se escala
expandida ou reduzida; usando-=sé¢ comprimento-de-onda menéS'Sensivel,
ou diminuindo-se o caminho percorrido pela luz na chama, por fotagéo

do queimador, no caso de solugoes muito concentradas.
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5.2 Principio do método

Para a determinagao das varias formas do tungsténio, a amostra, ou
amostra-pré-tratada, é vaporizada e atomizada em chama de oxide nitro
so-acetileno, em condigoes de operagao especificas. A quantidade de
energia radiante, emitida por uma 1§mpada de catodo oco de tungsté
nio, de comprimento de onda 255,1nm e absorvida na chama,é proporcio

nal a concentragao de tungsténio na amostra.

5.3 Reagentes

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

5.3.1 Reagentes constantes da segao 3.2{da norma GETESB L5.012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de o0leo, agua, polle. dutras substancias.

5.3.3 Acetileno para absorcao atomida, disSolvido em acetona. Reen

cher o cilindro quando a pressao estiven abaixo de686,5 kPa (7 kgf/cnf ),

para evitar contaminagéo pela acetona.

5.3.4 Oxido nitroso (N,0), et cilindBos a pressao de 4,9 MPa
(50 kgf/cm?®), pfovidos de valvula reguladora de dois estagios, com

manta de aquecimento para evita®)congelamento do regulador durante
a operagao, o que pode ocasionar leifliras erradas ou retorno da cha

ma.

5.3.5 Solugao-estoque de tungstéenio

Dissolver 17,95 g de tdngstatonde sédio dizhidratado, .
200 mL de égua destilada e desionizada. Adicionar 100 mL de NaOH 10%

(W/V) e diluir a 1000 mL cém agua destilada e desionizada. Guardar

1%%@@2‘2320;ﬁmpﬁfm@a.de

em frasco de poligtilenon

5.4 Interferentes

5.4.1 Em amostras £om teor elevado de solidos dissolvidos pode ocor
rer absorgao nac @tomica. Este tipo de interferéncia se controla uti

lizando-se @& técnica de extragao do metal neste tipo de amostra.

5.4.2 Chéama naog8lifi¢ientemente quente deixa de dissociar as liga

goes quimilgasimuito estaveis, o que na3o permite a absorgao pelos ato

mos. O mesmo ©€orre quando os atomos dissociados formam oxidos refra
tarios, que nao mais se dissociam na temperatura da chama. £ o que
se denomina interferencia quimica, que se controla adicionando-se a
amostra e padroes uma substancia que impede a formagao de um compos

to entre o ion interferente e o elemento: a ser determinado.

5.4.3 Chama de temperatura suficientemente elevada para causar a io
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nizagao de parte dos atomos a serem determinados, leva a uma redugéo
da absorgao. Este tipo de interferencia se controla adicionando a
amostra, aos padrSes e ao branco um excesso de um elemento facilmen

te ionizavel.

5.5 Coleta de amostras

As amostras para a determinagdo das varias formas defitungsténio sao
coletadas conforme o Guia de Coleta e Preservagéo de ‘Amostras de Agua,
de. CETESB.

5.6 Procedimento para determinagao de tungstenio total

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de marcas e de modelas,de espectrofoté
metros de absorgao atomica existentes, é recomendado seguir as instru
¢des para funcionamento e as condigoes de ‘@peragac econstantes do ma

nual que acompanha o aparelho.

5.6.2 Construgao da curva de calibragao

5.6.2.1 Deve ser empregado acido de um mesmo lote na preservacgao
dos reagentes e no processamento da\prova em/branco, das solugSes—pg

drao e da amostra.

5.6.2.2 No momento do uso, preparar um branco de égua destilada: e de
sionizada, 3 a 6 solugoes-padpao de vanias concentragéos de tungste
nio, fazendo diluigdes da solugao-estogue (5.3.5) em balao volumetri
co, de modo a obter solugoestpadrao na faixa de concentragao em que

a curva de calibragao apresenta linearidade.

5.6.2.3 Queimar cada Solligae,na chama e ler a absorvancia, utilizan

do o branco para zerar o aparelho.

5.6.2.4 Construirfuma curva de calibragao absorvancia x mg W/L, em

papel milimetrado.
5.6.2.5 Descarfarnas solug5es—padr50aapés O uso.

Notas: a) Op€ionalmentenpode-se determinar a equagao da reta que me
lhor, sé adapte aos pontos obtidos, por meio da regresséo
lineanry

b) A curva de calibragao vale para um determinado aparelho,

e deve ser feita nova curva para cada lote de amostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua
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segao 4.4.2. No caso de amostras de éguas naturais e de abastecimen
to, pode-se usar uma aliquota homogénea sem pré-tratamento ou apenas

decantada.

5.6.3.2 Preparar uma prova em branco, diluindo HNO3 conc. de modo ‘a
obter uma solugao de concentragao equivalente a concentragao desse

acido na amostra. Usar acido de um mesmo lote emptodas as operagoes.

5.6.3.3 Lavar o atomizador, aspirando solugéo dedacido nitrico 0,15%,

e zerar o aparelho.

5.6.3.4 Queimar a amostra e ler a absorvancia (Ay) . Caso seu valor
seja superior ao valor da absorvancia do padrao mails concentrado, di

luir nova aliquota da amostra e tornar a quUeima-1a.
5.6.3.5 Queimar a prova em branco e_ler a absorvancia (AB).

5.6.3.6 Correr um padrao com cada lote)de samostras, desde o pré—trg

tamento.

5.6.3.7 Desligar a chama, fechando o g£ernecimento de acetileno e, em

seguida o de ar.

5.7 Tungsténio dissolvido

5.7.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5.6.1.

5.7.2 Construgao da curvajde calibragao

Proceder conforme 5.6.2%

5.7.3 Processamento da amostra

5.7.3.1 Prée-tratar a amost®a conforme a norma CETESB L5.012, em sua
segao 4.4.1. Comsiderar tambem as segoes 4.2.4 ¢ 4.4.5 da mesma nor

ma.

5.7.3.2 Prosseguir com/a amostra assim pré-tratada, conforme 5.6.3,
de 5.6.3.2 484 506.3.7,

5.8 Detepminagaofid@tungstenio em suspensao

5.8.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5.6.1

5.8.2 Construgao da curva de calibragao .

Proceder conforme 5.6.2.

5.8.3 Processamento da amostra
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5.8.3.1 Pré-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua

secao 4.4.3.

5.8.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré—tratada, conforme 5.6.3,
de 5.6.3.2 a 5.6.3.7.

5.9 Determinagao do tungsteénio extraivel

5.9.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5.6.1.

5.9.2 Construgao da curva de calibragao

Proceder conforme 5.6.2.

5.9.3 Processamento da amostra

5.9.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a néfmanCETESB 15.012, em sua
segad 4.4.4. Considerar também as segoes 4.2.4 £ 4.4.5 da mesma nor

ma.

5.9.3.2 Prosseguir com a amostra aséim pré;m%wada,, conforme 5.6.3,
de 5.6.3.2 a 5.6.3.7. ‘

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos resultados

6.1.1 Para cada forma de W, a concentracao de W & dada por:

C=BXFPF

C = concentragao deéliWpna amostra, em mg/L

B = concentragao o metal na aliquota, obtida subtraindo o wvalor
da absorvandia da prova em branco do valor da absorvancia da
aliquota, £ entrando é6m esta diferenga na curva de calibra
gao |

F = fator dgfdiduicao,lque abrange todas as diluigoes ou concen
tragoe§ da amostra, desde a tomada da amostra original ate

a diluigaofda ultima aliquota, ou seja:

V. x d, x d, X.e...d

F = .S 1 2 n
VO X 9«1 X 2.2 x.....’bn

onde:
VC = volume a que a amostra original foi concentrada
V_ =

volume original da amostra
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d = volume a que foi elevada a aliquota, em balao volumétri
co

- volume da*aliquota a ser diluida.

©
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