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1AGUA ~ DETERMINACKO DE ARSENIO INORGANICO !
! TOTAL - METODO DO DIETILDITIOCARBAMATO ! L5.104
CETESB ! " DE PRATA '
! ! AGO/93
H Método de ensaio }
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i OBJETIVO

1.4 Esta Norma prescreve 0 método de determinagfo de arsénio
inorglnico em amostras de Egua naturadlPepde abastecimento, e de
efluentes domést icos e industriais, pelo método do
dietilditiocarbamato de prata. ' '

Notaz Em alguns casos de efluentessppode Ser necessdria uma di
gest 4o prévia.

1.2 Este método se aplica h determinagfo de  arsénio inorgénico
total em concentra¢ces acima de 9,04 mg/L/ As.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

-~ Guia de Coleta e Preservacio de amostras de dgua, CETESB, 1988.

3 APARELHAGEM
3.4 Conjunto gerador de @rsina, conforme Figura, constante des

a) bal¥o de ebuli¢%o, fundo chato, 250 ml., de vidro borossi
licato (A)y

b) tubo purificador de gds, capacidade 2% wl, contendo algg
d%o0 ou Y& de Midro_embebido em acetato de chumbo, conectsy
do ao baléo através de rolha de borracha (B). Pode-se
usar uma piceta de 25 mbly :

¢) tubof absorvedor de arsina (C), capacidade 39 ml., conecta
tadd ao tubo purificador de gds através de tubo de tygon
e golha/perfurada (D). Pode~se usar uma pipeta de 30 ml.




3.2
3.3
3.4
3.5
3.6
3.7
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FIGURA - Conjunto gerador de arsina

Béqueres, de diversos Volumesd

Pipetas graduadas, de diversos volumes.
Pipetas volumétricas, de diversos volumes.
Balfies volumétricos, de diversos volumes.
Espectrofot®metr, para uso a 530-540 nm.

Chapa de agquecimento.

4 EXECUCHO DO ENSAIO

4.4

Princlpio/do método

O0s compostos InOnglnicos de arsénio sfo reduzidos a arsina,

A§H3 y
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pelo =zinco em meio dcido. A arsina € purificada pela passagem
através de 14 de vidro embebida em solugfo de acetato de chumbo e
recolhida numa solug8o de dietilditiocarbamato de prata. Forma-se
um complexo soldvel entre a arsina € o dietilditiocarbamato de
prata, de coloragfo amarelada a wvermelha. A intensidade da
coloragfo, medida em espectrofotbmetro a %35 nm, € proporcional X
concentragfo de arsénio.

4.2 Interferentes

4,.2.4 Cromo, cobre, cobalto, mercdrio, molibdénio, nfquel,
platina e prata interferem na transformacfoddo arsénio em arsina.

4.2.2 Antimbnio interfere, fornecendo umfcomposto vermelho, de
absorvédncia mdxima a 510 nm.

4,2.3 Sulfeto interfere no desenvolvimento da cor, porédm € retj
do no purificador de gds, na forma de HZS.

4.3 Reagentes
Todos os reagentes devem ser p.a.—Apb.5.
4.3.4 Acido cloridrico, HCl, concentrado.

4.3.2 Zinco granulado, ABNT 0,840-0,4600 mm, de baixo teor de ar
sénio. ‘

Notat As peneiras ABNT 0.840-9,600 mm equivalem is de ng 20-30
(mesh) da série U.8., do Bureau of Standards, dos FlUA.

4.3.3 Piridina.

4.3.4 Solugfo de iodeto de potdssio
Dissolver 1% g de iodeto de potdssio, KI, em 100 ml de Hguar
destilada € desionizada.

Notat Guardar em frasco @&mbar.

4.3.5 Solugfo de¢ cloneto estanoso

Disgsolver 490 g de cloreto estanoso, SnClz.EHZO, de baixo teor de
arsénio, em 100 ml de Leido clorfdrico concentrado.

4.8.6v Solu¢éo _de acetato de chumbo

Dissolver 19 g de acetato de chumbo, Pb(CZH302)2.3H20, em 100 ml
de dgua destilada e desionizada. : '

4.3.7 Solugfofde dietilditiocarbamato de prata
Dissolver 19 de dietilditiocarbamato de prata, AQSCSN(CZH5>2 emn

»
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200 ml. de piridina.
Notat Guardar em frasco &mbar.

4.3.8 Soluglo-estoque de arsénio

Dissolver 1,320 g de triduido de arsénio, As, 0., padro primdrio,
em 10 ml de dgua destilada e desionizada, contendo 4 g de
hidréxido de sddio, NaOH, € elevar a 1000 ml.

Notas 4,00 wml. = 1,00 mg As.

4.3.9 SolucHo intermedidria de arsénio
Diluir 5,00 mL da solugéo-estoque (4.3.8) a 500 wmL com Hgua
dest ilada, em balfo volumdétrico (SOLUCKO TOXICA).

Notas 41,00 ml = 19,0 pg As.

4.3.40 SolugHo-padréo de arsénio
Diluir 40,0 mL da solugfo intermedidria (4.3.9) para 100 mlL com
dgun destilada e desionizada em bal%o valumétrico.

Notas 1,00 ml = 1,00 pg As.
4.4 Coleta de amostras

4,.4,4 As amostras para determina¢fo de arsénio devem ser
coletadas conforme Guia de Coletane Preservacfo de Amostras de
Agua, da CETESB.

4.5 Procedimento
4.%.4 Processamento da amostra

4.5.1.4 No balfo (A)do gerador de arsina, colocar 35 wmlL de
amostra (ou de uma dilui¢®o conveniente da amostra), adicionando
a seguir, sucessivamente e tom agitacfo apds cada adi¢4o, 5 ml de
HC1 (4.3.1), 2 ml de _solugfo de iodeto de potdssio (4.3.4) e aito
gotas de solugfo de¢ clorEtopestanoso (4.3.5).

4.5.1.2 No absorvedor, (C), colocar & mlL de solugfo de dietild}
tiocarbamato de /prata (4.3.7).

4.5.4.3 No tubo purificador (B), colocar 14 de vidro embebida na
solugéo de acetato de,chumbo (4.3.6), sem eXCesso. ‘

4,.%5.1.4 Adicionaf 3 g de zinco granulado (4.3.2) no bal%o (AY e
imediatamente uni@ (€)Y com (B) pelo tubo de tygon e rolha perfurg
dan )

4.5.1.9 Agitar cuidadosamente e aquecer lentamente, controlando
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o borbulhamento no absorvedor de arsina para manté-lo lento, por
cerca de 30 minutos.

4.9.4.6 Cessar o aguecimento e desconectar imediatamente o sisteg
ma para impedir o refluxo.

4.%.4.7 Transferir a solug¢fo do absorvedor parallumptubo de 18 .mm
e medir a % de transmiténcia em espectrofotfmetrona 535 n.

4.9.4.8 Efetuar uma prova em branco, procedendo com/3% ml de
dgua destilada e desionizada, conforme 4.5.1.4.8 4.5.0.6, € utilj
=d~1a para ajustar o aparelho em 100X T.

4.5.2 Construcfo da curva de calibrago
4.5.2.4 Preparar solugles~-padréo de vdriaghp . concentragles de

arsénio, fazendo dilui¢Bes da solucfo-padrio (4.3¢19) em bal4o vo
lumétrico, conforme a Tabela.

TABELA -~ Preparo de solugles—padro
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{ Volume de Bblucﬁo 4.3.40 a elevar a 1000 mlL
mg /L. H com do9ud destilada e desionizada, ml

?,01 H 19

o,02 H =20

0,94 H 49

®,10 ! 100

0,29 } 200
4.5.2.2 Tratar cada uma “dessas solugbes conforme 4.5.1.4 =
4,5.4.7, utilizando,o branco para ajustar o aparelho em 100% T.
4.,5.2.3 Construiryuma curva % transmitfncia x mg As/L, utilizan

do papel monolog/ e, a partir dessa curva, elaborar uma tabela %
transmiténcia x/mg As/l. :

Notas: a) Opcionalmente,/ pode~ase fazer a regressfo linear dos pa
res absorvéndia x concentragfo, €, com a equag¥o obtj
day €laborar uma tabela. ;

b) A curva de calibrag¢fc vale para um determinado apareg
lho £ dever® ser feita nova curva cada vez que forem
preparados ou utilizados novos reagentes, ou for feita
alguma alterag¢fo no aparelho.
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5 RESULTADOS
S.4 A concentracgfo de As € dada por:

mg As/L = mg As » F

ondet
mg As ¢ obtido da curva de calibragfo
F = fator de dilui¢fo da amostra






