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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o método de determinag8io de manganés, ferro,
zinco, niquel, cddmio, chumbo e cobre em animais aquéaticos.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR
Na execuglfo deste método & necessdrio consultar:

- Guia de Coleta e Preservacgioc de Amostras de Agua, CETESB, 1988.

APARELHAGEM

Bal®&es volumétricos, diversos volumes.

.

® N U oe W N

Pipetas volumétricas, diversos wvolumes.

Béqueres de 100 mL. *
Almofariz de Agata.

Banho-maria.

Estufa.

Balanca analdtica/com precis3c de + 0.1 mg.

W W oW W W Ww W Ww W

Chapa de aguecimento. .

3.9 Espectrofdtémetro  'de absorgdo atémica e fontes de energia
radiante dos @lementos a serem analisados.

4 REAGENTES
Todos os reagentes devem ser p.a.

4.1 Acido nitrico concentrado., HNO3, com baixo teor de metais.
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4.2 Acido cloridrico concentrado, HCl, com baixo teor de metais.

4.3 Etanol. CpHgOH. 95%.

4.4 Solucdo alcodlica de nitrato de magnésio.
Disgolver 10,0 g de nitrato de magnésio,. Mg (NO3 ) 24 6HZOpem, 100 mL de

etanol (4.3).

4.5 Solugdo para extragéo.
Adicionar 200 mL de &cido cloridrico (5.2) e 150 mL de)é&cido nitrico
(4.1) em 650 mL de Agua destilada e desionizada.

4.6 Solugdo-estoque de cédmio (1 000 mg-L)
Dissolver 1,000 g de cAdmio metdlico em 100 mL de 4&cido cloridrico
1:1 @ diluir a 1 000 mL com &gua destilada e desionizada.

4.7 Solugdo-estoque de chumbo (1 000 mg-/L).

Dissolver 1.598 g de nitrato de chumbo em, 200 mL de dgua destilada e
desionizada. Adicionar 1.5 mL de Acido nitricop(4.1). e aferir o
volume a 1 000 mlL com Agua destilada e dasionizada.

4.8 Solucdo-estoque de cobre (1 000 mg-L):
Dissolver 1.000 g de cobre metdlico_em 15 mLhde &cido nitrico (1:1).
e diluir a 1 000 mL com Agua destilada e desionizada.

4.9 Solugdo-estoque de zinco (1 000 mgsL).
Dissolver 1.000 g de zinco metdlico em 20 mL de &cido cloridrico 1:1.
Diluir a 1 000 mL com Agua destilada e desionizada.

4.10 Soluc3o-estoque de ferro_(1 000 mg-sL) .
Dissolver 1,000 g de ferro metdlico em 50 mL de A&cido nitrico 1:1.
Diluir a 1 000 mL com Agua déstilada)e desionizada.

4.11 Soluc3o-estoque de manganés (1 000 mgsL).
Dissolver 1.000 g de manganés met&lico em 100 mL de A&cido nitrico
1:1. Diluir a 1 000 mL com &cido clofidrico 1%.

4.12 Solugio-estoque de nigquel (1 000 mg/L). .
Dissolver 1,000 g de niquel \metélico em 100 mL de &cido nitrico 1:1.
Diluir a 1 000 mlL com Acido mitrico 1%.

4.13 Solugfo-padr3co demetais\(Fe. Zn, Ni. Cd., Pb. Co, Cu).
Em um baldo volumétrico de 1 000 mL. adicionar 5.0 mL das solugdes-
estoque de cédmio (4.6). de cobre (4.8). de zinco (4.9). de manganés
(4.11). de niquel /(4.12). 25.0 mL de solug8do-estoque de ferro (4.10).
50 mlL de solucgdofestodue de, chumbo (4.7) e aferir o volume com agua
destilada e desionizada.
Nota: Esta soluga@o contém:

Zn., NdomCd, Mn 5.0 mg-L)

Fe (25 mg~sL)

Pb (50 mg- L)

5 EXECUGCAO DO ENSAIO

$.1 Principio dométodo

A amostra é pré-calcinada até a carbonizagdo. Em seguida é incinerada
em temperatura controlada, até atingir a oxidagdo completa. O residuo
é solubilizado em solucgdo &cida & quents. A amostra é vaporizada e
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atomizada em condig¢des especificas para cada metal e faixa de
concentracgao. A quantidade de energia radiante emitida por
uma lampada de cétodo oco ou de descarga sem eletrodo absorvida na
chama é proporcional & concentragdo do elemento na amostra.

5.2 Tratamento preliminar da amostra

§.2.1 A amostra de animal aquédtico é macerada em almofariz de &gata
até que se obtenha uma pasta homogénea.

5.2.2 Pesar em béquer de 80 mL. uma porgdoc degio g da amostra. ou
uma quantidade adequada.

5.2.3 Adicionar 10 mL de solugdo alcodlica de nitrato de magnésio
(4.4).

5.2.4 Misturar a amostra com a solucg3o alcodliga. /(para provocar um
bom contato entre a solugdo e a amostra.

5§.2.5 Levar a amostra ao banho-maria até)evaporagdoc total do &lcool.

5.2.6 Levar a amostra em estufa a 140-150°C por 1 hora, para
completa sscagem.

5.2.7 Colocar o béquer com a amosgtra seca, em 'chapa de aquecimentc a
uma temperatura de cerca de [200°C /(e aumentar gradualmente a
temperatura. tomando cuidado para nio ultrapassar 450°C. até que toda
amostra esteja carbonizada,

Nota: A temperatura ¢é aumentada gradudlmente. De inicio deixa-se
a amostra por uma horaga 200°C: posteriormente. por 1 hora
a 250°C,.

5.2.8 O béquer contendo a amostra j& carbonizada é levada a mufla a
450°C permanacendo por 12 horas.

5.2.9 A amostra & retirada daymuflal ap6s esfriar., adicionar algumas
gotas de &cido nitrico (4.1). apefias para umedecé-la. .
5.2.10 Secar em chapa de aguecimento a baixa temperatura (entre 150
e 200°C) retornando em seguida a mufla a 450°C por 1 hora.

Nota: O tratamento descrito) nos itens de 5.1.8 a 5.1.10 deve
ser repetido tantas vezes quanto for necessario. até que
toda a matéria carbonizada tenha sido eliminada.

§.2.11 A amostra. livre de material carbonizado. ¢é deixada para
esfriar. e entd&6., adiciona-se 10 mL de eolugdo de extragdo (4.5).
aguecendo-se para que ocorra a completa solubilizagdo.

5§.2.12 A amoStra solubilizada é transferida quantitafivamente para

baldo voluméfrico de 25 mL., aferindo o volume com &dgua destilada e
desionizada,

5.3 Curva de calibracgéao
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2Zn, Ni, Ca. mlL de solugdo (4.13)
Cu, Mn Fe Pb a elevar a 25 mL com
{mg-L) (mg-L) {mg-L) agua destilada e
desionizada
0,10 0,50 1,00 0.5
0,20 1.00 2.00 1.0
0,40 2,00 4,00 2.0
0,60 3,00 6,00 3.0
1,00 5,00 10.0 5.0
Notas: a) Tratar cada uma destas solugdes conforme os itens de

5.2.3 a2 5.2.12, utilizando-se duas provas em branco.

b) Elaborar a curva de calibrag3o déscontando o valor de
absorvéncia da prova em branco/ em grdfico em papel
milimetrado relacionando absorvancia X mg-L do metal.

c¢) Opcionalmente pode-se fazer a regressfo linear dos pares
abmorvéncia X mg-/L dogdmetals e. com a equagdo obtida.
elaborar uma tabela.

6 RESULTADOS

A concentrac¢do do metal & dada por:

.

C = concentragdo do metal em lg-/g.

A = concentragdoc do metal), em mg/L obtido por regressdo linear ou
por via grdédfica.

B = massa da amostra convertida em g-/L.

. 7ANEXO
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