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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o metodo de determinagao de cromo em amostras
de égua natural e de abastecimento, _efluentes domesticos e industri

ais, por espectrofotometria de absorgadhatomica.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma e neeessario consultar:

- CETESB L5.012 - Tratamento preliminar de amostras de égua para
determinagao de metais por espectrofotometria
dehabsorgao atomica/emissao de chama - Método de
ensaio

- Guia de Coleta e Preservégao de Amostras de Agua,'da CETESB.

3 DEFINICOES

Para os efeitosf{ destd Norma sao adotadas as definigoes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensibilidade

Concentragad dometal, em mg/L, que produz uma absorcao de 1% (0,0044

unidades de absorvancia).

3.2 Limiteldé detecgao

Menor concentracga® do elemento em estudo, que produz um sinal signi

ficativamente maior que o "background" do aparelho.

- -

4 APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e equipamentos




2 CETESB/L5.193

4.1.1 Vidraria, materiais e equipamentos ccnstantes da segao 3.1 da
norma CETESB L5.012.

4.1.2 Espectrofotometro de absorgao atamica, constituido essencial

mente de:

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

b) sistema atomizador-queimador, para produzir wapdr atomico
de solugéo da amostra, em chama de ar-acetileno, 22OOOC;
¢) monocromador ou filtro com fenda, paralisolar a linha de

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

do a amplificador de sinal.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

Principios gerais

5.
5.1.1 A concentracao de um elementofem uma amostra & determinada por

espectrofotometria de absorgéo atamica, medindo-se a quantidade de
radiagio, de comprimento de onda caracteristico do elemento, absorvi
da pelos atomos vaporizados desse_elemento na amostra. Esta quantida
de de radiagao absorvida e proporcional a concentragao do .elemento

na amostra.

5.1.2 A amostra, ou amostna pré—tratada, é aspirada numa chama de
temperatura adequada para vaporiza-la e atomiza-la. A chama e atraves
sada por uma radiagao caracteristica do elemento, a qual em seguida
passa por um monocromades.e atinge um detectpr, que mede a quantida
de de radiagao absorviida pelo elemento atomizado na chama. Esta quan
tidade e referida auma curva de calibragao. Em caso de amostras com
plexas, utiliza-sefa tecdnica da adigao-padrao. Como cada elemento ab
sorve num comprimenteo de onda caracteristico, “igual rao comprimento
de onda emitidapofyecle, WsSa-se como fonte de radiagao umé lampada

do proprio elefento.

5.1.3 Os limites/de detecgao, a sensibilidade e as faixas<6timas(11
neares) de concentragéo para cada metal variam conforme os recursos
do espectrofot6metro. Os limites de deteccao podem ser melhorados,
empregando-se tratamentos preliminares de concentragao da amostra ou
técnicas que nao usem a chama como elemento volatilizador; como - por
exemplo a microtécnica do forno de grafite. A faixa otima de concen
tragao na maioria dos casos pode ser ampliada, usando-se escala ex



CETESB/L5.193 3

pandida ou reduzida, usando-se comprimento de onda menos sensivel ou
diminuindo-se o caminho percorrido pela luz na chama, por rotagao do

queimador, no caso de solugoes muito concentradas.

5.2 Principio do méetodo

Para a determinagéo das varias formas de cromo, a amostra, ou amos
tra pré—tratada,é vaporizada e atomizada em chama \de ar-acetileno, em
condigoes especificas. A quantidade de energia radiante, emitida por
uma lampada de catodo oco de cromo, de comprimento de,onda 357,4 nm
€ absorvida na chama, e proporcional a concentragéo dej'cromo na amos

tra.

5.3 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a.-A.CaSs

5.3.1 Reagentes constantes das secoes B3.24 a 3.4.2 da norma CETESB
L5.012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de 0leo, Agua, pO e outras substancias.

5.3.3 Acetileno para absorgao atamica, dissolvido em acetona. Reen
cher quando a pressao estiver abaixo de 686,5 kPa (7 kgf/cm®) para

evitar contaminagao pela acetona,

5.3.4 Solugao-estoque de/cromo

Dissolver 2,828 g de dicromato de potéssio anidro, K20r207, em apro
Ximadamente 200 mL de égua destilada e desionizada, adicionar 1,5 mL

de HNO3 conc. e diluir a ‘000 mL com agua destilada e desionizada;

1,00 mLL = 1400,mg Cr.

5.4 Interferentes

5.4.1 Em amostra col teop,elevado de solidos dissolvidos, pode ocor
rer absorgao nadpatomical Este tipo de interferéncia se controla uti
lizando a teenica delextracao do metal neste tipo de amostra. '

5.4.2 Chama del temperatura suficientemente elevada pode causar a io
nizacao de, papte dos atomos a serem determinados, o que leva a uma
redugao da absorcao. Este tipo de interferencia se controla adicio
nando a amostra epaos padrSes um excesso de elemento facilmente ioni

zavel.

-

5.4.3 A chama nao suficientemente quente deixa de dissociar as liga
gcoes quimicas muito estaveis, o que nao permite a absorgao pelos ato

mos. O mesmo ocorre quando os atomos dissociados formam oxidos refra
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térios, que nao mais se dissociam na temperatura da chama, E O que. .se
chama interferencia quimica, que se controla adicionando a  amostra
uma substancia que impede a formagao de um composto entre o ﬂx1inte£

ferente e o0 elemento a ser determinado.

5.5 Coleta de amostras

As amostras para a determinagao das varias formas démeremo. s30 cole
tadas conforme o Guia de Coleta e Preservagao de Amostras/de Agua,
da CETESB.

5.6 Procedimento para determinagao do cromo tgfal

5.6.1 Ajuste do aparelho

Em vista da grande variedade de marcas e modeloslde /espectrofotome
tros de absorgao atomica existentes, & regemendado seguir as instru
goes para funcionamento e as condigoes de operagao eonstantes do ma

nual que acompanha o instrumento.

5.6.2 Construgao da curva de calibraao

5.6.2.1 Deve ser empregado acido de um mesmo lote na preservagao da
amostra, na preparagao dos reagenteS\e no processamento da prova em

branco, das solugoes-padrao e da amostrams

5.6.2.2 No momento do uso, preparar um_ branco de égua destilada e
desionizada, 3 a 6 solugoes-padrao- de varias concentragoes de cromo,
fazendo diluigOes da solugao-estoque (5.3.4) em balao volumétrico,

com solugao HNO, 0,15%, de medo a @bterem-se solugoes-padrao numa

3 .
faixa de concentragao que incluwa a concentragao de cromo esperada na

amostra.
5.6.2.3 Queimar cadd’solugao na chama e ler a absorvancia.

5.6.2.4 Construiruma cfirva de calibragao absorvancia x mg Cr/L, em

papel milimetrado,“temando ofeorigem como ponto da curva.
5.6.2.5 Descart@Ppas soluigoes-padrao apos o uso.

Notas: a) Opgionalmentempode-se determinar a equagao da reta que me
lhor, se¢ adapte aos pontos obtidos, por meio da regresséo
linear.

b) A curva de' calibracao vale para um determinado aparelho e

deve ser feita nova curva a cada lote de amostras.

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pré-tratar a amostra conforme a norma CETESB 15.012, em sua

secao 4.4.2. No caso de amostras de égua natural e de abastecimento,
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pode-se usar uma aliquotalxmmgywa sem tratamento ou apenas decanta
da.

5.6.3.2 Lavar o atomizador, aspirando solugao de acido nitrico 0,15%

e zerar o0 aparelho.

5.6.3.3 Preparar uma prova em branco, diluindo HNO, conc. de modo

3
a obter-se uma solugao de concentragao equivalentella concentra@abxk§
se acido na amostra. Usar acido de um mesmo lote ‘em todas as opera

goes.

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

luir nova aliquota de amostra e tornar a quéima-la;
5.6.3.5 Queimar a prova em branco e ler a absorvancia (AB)‘

5.6.3.6 Correr um ou mais padroes com cada/lote de amostras, desde

o pré-tratamento.

5.6.3.7 Desligar a chama, fechando o fernecimento de acetileno e,

em seguida, o de ar.

5.7 Procedimento para determinagao do cpomo dissolvido

5.7.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5.6.1.

5.7.2 Construgao da curva)de calibragao

Proceder conforme 5.6.2%

5.7.3 Processamento da amostra

5.7.3.1 Preée-tratar a amosteas conforme a norma CETESB 1.5.012, em sua

secao 4.4.1. Condiderar também as segoes 4.2.4 e 4.4.5 da mesmo norma,

5.7.3.2 Prosséguirfcom afémostra assim pré-tratada, conforme 5.6.3.2
ate 5.6.3.7.

5.8 Procedimento para determinagao do cromo 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

5.8.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB 15.012, em sua
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segad 4.4.3. Considerar também as segoes 4.2.4 e 4.4.5 da mesma nor

ma.

5.8.3.2 Prosseguir coma amostra assim pre-tratada, conforme 5.6.3.2
atée 5.6.3.7.

5.9 Procedimento para determinagao do cromo extraivel

5.9.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme 5.6.1.

5.9.2 Construgao da curva de calibragéov

Proceder conforme 5.6.2.

5.9.3 Processamento da amostra

5.9.3.1 Prée-tratar a amostra conforme a norma CETESB 15.012, em sua
segao 4.4.4. Considerar também as segoes 402.4 ¢ 4.4.5 da mesma nor

ma.

5.9.3.2 Prosseguir com a amostra assim‘pré—tratada, conforme 5.6.3.2
até 5.6.3.7. ’

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos resultados

Para cada forma de cromo, a concentracac de Cr e dada por:
C=BxF
onde:

C = concentragab de Cr na amostra, ém mg/L

B = concentracgaosdo metal Ha aliquota, obtida subtraindo-o va
lor da absdrvancia da prova em branco do valor da absorvan
cia da aliquota e "enfrando com esta diferenca na curva de
calibragao

F = fator demdiluigae4 que abrange todas as diluigoes ou concég
tragoes da jamostra, desde a tomada da amostra original ate

a diluicabo da ultima aliquota, ou seja:

V d, X d;, Xeeseeaoex d

F = S l‘ 2 n
Vo X %1 X £2 KeoesooosX zn
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 volumé
trico
% = volume da aliquota a ser diluida.

6.2 Precisao e exatidao

Em estudo interlaboratorial com analise de tragos de metais por ab

sorgao atomica e conduzido pela EPA, - seis  sof intéticas

contendb niveis diferentes de Al, Cd, Cr, Cu, Fe, b e Zn foram
adicionadas a amostras, de égua natural. O resulta estatistico‘pg

ra cromo foi o da Tabela..

TABELA - Dados de precisaol e 20

Numero de Vélores reais Desvio-padrao
Laboratorios ng/L ng/L
74 370 105
76 407 128
72 74 29
70 35
47 7,8
47 1 9,0

/ANEXO







CETESB/L5.193 ; 9

ANEXO - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

A-1 AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION - Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewaterﬂ 16 ed., New, York, APHA,
AWWA, APCF, 1975.

A-2 ELWELL, W.T. & GIDLEY, J.A.F. - Atomic¢c Absorption Speétrophoto
metry. 2 ed., Londdﬁ, Pergamon . Press, .1966 (International
Series of Monographs in Analytical Chemistry,hvol. 6).

A-3 ENVIRONMENTAL CANADA - Aralytical Methods Manual. Ottawa, Water
Quality Branch, 1974. '

A-4 ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY "= Manual 6f Methods for Chemical
Analysis of Water and Waste. Washington, EPA; Office of
Technology Transfer, 1979.

A-5 Instrumental Analysis of Chemical Pollutants Training

L] B
Manual . Cincinnati, Ohie, EPA, Training Programs, 1974.
A-6 HALLBACH, Paul F. - An Introduction to Atomic Absorption Spec

troséopy. Cincinnati, Ohio, EPA, Training Programs, s.d.

' PARKER, C.R. - Watér Andlysi§ by Atomic ~ Absorption Spectroscopy.

Springvale, Amstralia, Varian Techtron, 1972.-.






