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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o metodo.de determinacdao de titanio

em amostras de égua natural e de @dbastecimento, efluentes domesticos

e industriais, por espectrofotometria/de absorgéo atomica.

2 NORMA E DOCUMENTO COMPLEMENTARES

Na aplicagao desta Norma egheces8ario ccnsultar:

- CETESB 1L5.012 - Tratamento préliminar de amostras de égua para
determinagao de metais pcr espectrofotome tria de
absorcaolatomica/emissao de chama - Metodo  de
ensajo

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

3 DEFINIGOES

Para os efeito§ desta NopMa sao adotadas as definigoes 3.1 e 3.2.

3.1 Sensibilidade

Concentragéo do metal, em mg/L, que produz uma absorgéo de 1% (0,0044

unidades /de absorvancia).

3.2 Limite'de,detecgao

Menor concentragao do elemento em estudo, que produz um sinel signi

ficativamente maior que o "background" do aparelho.

-

4 APARELHAGEM

-

4,1 Vidraria, materiais e equipamentos
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4.1.1 Vidraria, materiais e equipamentos constantes da segao 3.1 da
norma. CETESB L5.012.

4.1.2 Espectrofotametro de absorgao atamica, constituido essencial

mente de:

a) fonte de energia radiante que emite o espectro discreto:do
titanio (l2mpada de catodo oco de titanio)j

b) sistema atomizador-queimador, para produzir wvarpor atomico
de solugao da amostra, em chama de acido nitroso-acetileno,
a cerca de 3000°C; b

¢) momocromador, ou filtro com fenda, para isolar a linha de
absorgao;

d) detector, para medir a absorgéo ocorrida mna /hama, associa

do a amplificador de sinal.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principios gerais

5.1.1 A concentragao de um elemento em uma amostra ¢ determinada por
espectrofotometria de absorgao atomica, medindo-se a quantidade de
radiagao especifica, absorvida pelos étomos vaporizados desse elemen
to na amostra. Esta quantidadefde radilacao absorvida éproporcional a

concentracao do elemento :na amostra.

5.1.2 A amostra, ou amostpa pré-tratada, e aspirada numa chama, de
temperatura adequada para vaporiza-la e .atomiza-la. A chama e atra
vessada por uma radiacao caracteristica do elemento, a qual em segui
da passa por um monocromader.e atinge um detector, que mede a quantida
de de radiagéo absorvidda pelo elemento atomizado na chama. Esta quan
tidade € referida ajfuma curva de calibragao. Em caso de amostras com
plexas, utiliza-sefa tednica da adigao-padrao. Como cada elemento ab
sorve num comprimentolide onda emitido por ele, usa-se como fonte de

radiacdo uma lampada do proprio elemento.

5.1.3 Os limites deqdeteccao, a sensibilidade e as faixas otimas (1i
neares) de coneentracao para cada metal, variam conforme os recursos
do espectrofotametro. Os limites de detecgao podem ser melhorados em
pregando-se tratamentos preliminares de concentragao da amostra ou
tecnicas que nao usem a chama como elemento volatilizador, como, _por
exemplo, a microtecnica do forno de grafite. A faixa otima de concen
tragao, na maioria dos casos, pode ser ampliada, usando-se escala ex
pandida ou reduzida, usando-se comprimento de onda menos sensivel,
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ou diminuindo-se-o caminho percorrido pela luz na chama, por rotagéo

do queimador, no caso de solugoes muito concentradas.

5.2 Principio do metodo

Para a determinagao das varias formas de titanio, a amostra,ou amos
tra. pre-tratada, e vaporizada em chama de acido nitroso«acetileno,
em condigoes de operagao especificas; A quantidade de jenergia radian
te, emitida por uma lampada de catodo oco de titaniled de comprimento
de onda 365,2 nm e absorvida na chama,é propencional a concentragao

de titanio na amostra.

5.3 Reagentes

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

5.3.1 Reagentes constantes das segoés), 3.2.17am8k2.4 da norma CETESB
L50012.

5.3.2 Ar comprimido, isento de o¥€®, agua) po e outras substancias.

5.3.3 Acetilkeno para absorgao atSmica, dissolvido em acetona. Reen

cher o cilindro quando a pressao estiver/abaixo de 686,5 kPa /(7 kgf/cmz),

para evitar contaminagéo pela acetona.

5.3.4 Oxido nitroso (N2O), em eilindros a pressao de 4,9 MPa
(50 kgf/cm’ ), providos de valvula reguladora de dois estégios, com
manta de aquecimento para evitar congelamento do regulador durante
a operagao, o que podetocasicdnharfleituras erradas ou retorno da cha

ma.

5.3.5 Solucao-estogue de tiltanio

Dissolver 3,960 g de cloreto de titanio LIV);(TiCl4V199;8§ou“99;9%),
em uma mistura /de vodumes iguais de HCL 1N e HF 1N; diluir a1 000 mL
com esta mistdra acdida;

1,00 mLL =1,00 mg Ti.

5:4w infefferentes

5.4.1 EMm.amogtras com teor elevado de solidos dissolvidos pode ocor
rer absorgael nao atomica. Este tipo de interferencia se controla uti

lizando-se a teemica de extragao do metal neste tipo de amostra.

5.4.2 Chama nao suficientemente quente deixa de dissociar as liga

coes quimicas muito estaveis, o que nao permite a absorgao pelos ato
mos. O mesmo ocorre quando 0s atomos dissociados formam oxidos refré
tarios que nao mais se dissociam na temperatura da chama. E o que se

denomina interferencia quimica, que se controla adicionando a amos
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tra e padroes uma substancia que impede a formagao de um composto en

tre o ion interferente e o elemento a ser determinado.

5.4.3 Chama de temperatura suficientemente elevada para causar a 10
nizagéo de parte dos atomos a serem determinados leva a uma redugao
da absorgao. Este tipo de interferéncia se controla?adﬂﬁphandd'éfamqg
tra, aos padroes e ao branco um excesso de um elemento facilmente to

nizavel.

5.5‘ Coleta de amostras

As amostras para a determinagao das varias formas de titando sao co
letadas conforme o Guia de Coleta e Preservacao de Amostras de Agua,
da CETESB. '

5.6 Procedimento para determinagao de titanio total

5.6.1 Ajuste do aparelho.-

Em vista da grande wariedade de marcas e de modelos de:.espéctfofbta
metros de absorgao atomica existentegh e recomendado seguir &s instru
¢oes para funcionamento e as condigBes defopeBacao constantes do ma

nual que acompanha o aparelho.

“5,6.2 Construcao da curva de calibragado

5.6.2.1 Deve ser empregado adido de um mesmo lote na preservagéo,
nos 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
desionizada, 3 a 6 solugoes-padrao de varias concentragoes de tita
nio, fazendo diluigoesiidamsolucad-estoque (5.3.5) em balao volumetri
co, de modo a obter ddlugoes-padrao na-faixa de-concentragao em que

a curva de calibrag@o apfésenta linearidade.

5.6.2.3 Queimar “ecadafsolugdo na chama e ler a absorvancia, utili

zando o branco para zerdr, o aparelho.

5.6.2.4 Construir luma curva de calibragao absorvancia x mg Ti/L, em

papel milimetrado.
5.6.2.5 Descartarpas solugEes—padréo apés o uso.

Notas: a) Opcionalmente pode-se determinar a equagéo da reta que me
lhor se adapte aos pontos obtidos, por meio da regressao
linear.

b) A curva de calibragao vale para um determinado aparelho

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



CETESB/L5.194 5

5.6.3 Processamento da amostra

5.6.3.1 Pre-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua
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.

Nota: Para determinacao de titanio total e em $USpensao,. adicionat
2 mL de HZSO4,conc.>(para um’ﬁblﬁméw,final de 100 mL) alem do
HNO3 conc. -ja adicionado. Quando a solubilizagao estiver com
pleta, aquecer ate o aparecimento de fumps brancos de 803. Es
friar e adicionar HNO3 conc. até que a diluigao final conte
nha 0,5% (v/v) HNOS.
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 mesme, ldte em todas as operagoes.

5.6.3.3 Lavar o atomizador, aspirando solugoes de HNO, 0,15%, e ze
rar o aparelho.

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

luir nova aliquota da amostraieptornar a queimé—la.
5.6.3.5 Queimar a prova /@ém branco e ler a absorvancia (Ag).

5.6.3.6 Correr um padrao com cada/lote de amostras, desde o pré—tpg

tamento.

5.6.3.7 Desligar a chama,)colocando a valvula em posigéo de entrada

de ar e fechando a@seguir o fornecimento de acetileno.

5.7 Titanio dis&olvido

5.7.1 Ajuste do aparelho

Proceder conforme '5.6.14

5.7.2 Congtrugéo da eurva de calibragao

Proceder/conforme "5.6.2.

5.7.3 Processamento,da amostra

5.7.3.1 Pre-tratar a amostra, conforme a norma CETESB 1L5.012,em sua
segdo 4.4.1. Considerar também as segoes 4.2.4 e 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 a 5.6.3.7.
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5.8 Determinagao do titanio em suspensao

5.8.1 Agjuste 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 Preée-tratar a amostra conforme a norma CETESB L5.012, em sua
secao 4.4.3.

5.8.3.2 Prosseguir com a amostra assim prée-tratada, conforme 5.6.3,
de 5.6.3.2 a 5.6.3.7.

5.9 Determinagao do titanio extraivel

5.9.1 Ajuste do aparelho.

Proceder conforme 5.6.1.

5.9.2 Construgao da curva de calibpagao

Procedqr conforme 5.6.2.

5.9.3 Processamento da amostra

5.9.3.1 Pre-tratar a amostrajfeconforme da norma CETESB L5.012, em sua
segao 4.4.4. Considerar tambem as secoes 4.2.4 e 4.4.5 da mesma nor

ma.,

5.9.3.2 Prosseguir com a amostra assim pré~tratada, conforme 5.6.3,
de 5.6.3.2 a 5.6.3.7.

6 RESULTADOS

6.1 Expressao dos/resulitados

6.1.1 Para cada amostra de/Ti, a concentragéo de Ti: e dada por:
C =B x/F
onde:

C = concentragéo de Ti, na amestra, em mg/L

B = concentragao. do metal na aliquota, obtida subtraindo o valor
da absorvancia da prova em branco do valor da absorvancia da
aliquota e entrando com esta diferen¢a na curva de calibra
cao

F = fator de diluigao, que abrange todas as diluigees ou concen

tragoes da amostra, desde a tomada da amostracoriginal ate
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a diluigdo da ultima aliquota, ou seja:

Vc b ¢ d1 X d2 XeosoosssesX dn

F =

% [} ceseere VX %
VO b'd 1 X 5 b ¢ X

VC = volume a que a amostra original fo

VO = volume original da amostra

d = volume a que foi elevada a aliquota, e ao volume
trico

2 = volume da aliquota a ser dil

6.2 Precisao e exatidao

Em um unico laboratorio da Environmen usando

concen

drao encontrado foi de

+ +

X 0,07; -~ 0,1 e - 0,4, respectiv ecuperagoes destes ni

veis foram de 97%; 91% e 88%,

/ANEXO
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