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MATERIAL PARTICULADO EM SUSPENSAO NA ATMOSFERA

DETERMINACAO DA CONCENTRACAO DE CHUMBO POR L8.015

CETESB ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO ATOMICA MAIO/86
Método de ensaio
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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o método para determinagdo da concentragdo de chumbo e seus compostos em material particulado
* em suspensdo na atmosfera, medidos como chumbo elementar pelo método de espectrofotometria de absorgdo atémica.

2 NORMAS COMPLEMENTARES

- Na aplicagfo desta Norma é necessdrio consultar:
18.010 — Material particulado em suspensdo na atmosfera — Determinag¢fo da concentragdo utilizando o amostrador
de grandes volumes.

3 APARELHAGEM

3.1 Amostrador de grandes volumes.

3.2 Filtros de fibra de vidro, de 203 mm x 254 mm.
3.3 Béquers, de 100 ml, de vidro resistente ao calor.
3.4 BalGes volumétricos de 200 e 1000 ml.
3.5 Pipetas.

3.6 Frascos de polietileno.

3.7 Vidros de relégio.

3.8 Chapa elétrica de aquecimento.

3.9 Espectrofotémetro de absorgéo atdmica.

3.10 Funil de vidro.

4 EXECUGAO DO ENSAIO

4.1 Princfpio do método

O material particulado em suspensio na atmosfera € coletado, geralmente durante 24 horas, em filtro de fibra de vidro,
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utilizando-se um amostrador de grandes volumesL O chumbo do material particulado € solubilizado por extragdo a quente
com 4cido nftrico. A andlise é feita por espectrofotometria de absorgdo atomica.

4.2 Reagentes
4.2.1 Acido nitrico (HNO;) PA, (63%)
4.2.2 Agua deionizada.

4.2.3 Acido nitrico 3 M

Verter 206 ml de HNO; concentrado em cerca de 300 ml de dgua deionizada contida em um balfo volumétrico de 1000 ml.
Agitar bem e deixar esfriar.

Completar o volume com 4gua dejonizada e agitar novamente.

4.2.4 Acido nitrico 0,45 M

Verter 31 ml de HNO; concentrado em cerca de S00 ml de ‘4gua deionizada contida em baldo volumétrico de 1000 ml.
Agitar bem e deixar esfriar. Completar o volume com dgua deionizada e agitar novamente.

4.2.5 Solugdo-padrio-estoque de chumbo (1000 mg Pb/ml)

Secar em estufa aproximadamente 10g de Pb(NO;),, grau PA, durante 4 h a 120°C. Esfriar em dessecador. Dissolver
1,598 g em HNO; 0,45M num baldo volumétrico de 1000 ml. Completar o volume com HNO; 0,45M e agitar.

Guardar em frasco de polietileno. ,

4.2.6 Solug:é'o-padrﬁo-trabalhd de chumbo (50 ug Pb/ml)

- Pipetar 25,0 ml de solugdo-padrio-estoque para um baldo volumétrico de 500 ml e diluir com dgua deionizada. Preparar
diariamente.

4.3 Lavagem da vidraria

Lavar toda a vidraria a ser utilizada no ensaio:
a) inicialmente, lavar com detergente (se necessdrio, usar solugdo sulfocromica);
b) enxaguar;
c) deixar permanecer imersa em solugdo de 4cido nitrico a 20%, em massa, durante quatro horas, no minimo;
d) lavar trés vezes em dgua destilada; '
e) secar em estufa.

4.4 Amostragem

Amostrar ar atmosférico procédendo conforme L8.010, nas partes pertinentes.

4.5 Procedimento

4.5.1 Com o auxilio de uma régua calgada e uma limina afiada, e sem deixar que a régua toque no material amostrado,
cortar uma tira do filtro exposto, na diregdo da menor dimensfio, com drea igual a 1/8 da drea exposta.

452 Colocar a tira em um béquer de 100 ml e adicionar 30 ml de HNO; 3M, de modo que o papel fique completa-
mente imerso. Cobrir 0 béquer com um vidro de relégio.

4.5.3 Colocar o béquer sobre a chapa elétrica e deixar ferver brandamente durante uma hora para a completa solubili- -
zagdo do chumbo. Ndo deixar a amostra evaporar-se até a secura.

454 Deixar o béquer esfriar e transferir a solugdo para o baldo volumétrico de 200 ml do seguinte modo:

a) lavar bem o vidro de relégio com dgua deionizada, recolhendo a dgua de lavagem no baldo;
b) transferir o conteido do béquer para o baldo;

¢) com o auxilio de um bastdo de vidro pressionar a tira de filtro contra a parede do béquer;
d) transferir o extrato para o baldo.

455 Adicionar 80 ml de dgua deionizada ao béquer, cobrir com vidro de relégio e deixar em repouso durante 30 mi-
nutos, no minimo. Esta etapa é muito importante e ndo pode ser omitida, pois permite ao Pb retido no filtro difundir-se
na dgua.
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4.5.6 Transferir a d4gua do béquer para o baldo. Repetir 3.5.4 c).

4.6.7 Lavar o béquer mais duas vezes com dgua deionizada até que o volume total no baldo esteja entre 160 e 170 ml.
Nio é necessdrio deixar o béquer em repouso. '

4.5.8 Fechar o baldo, agitar vigorosamente. Deixar em repouso por 5 minutos e completar o volume com dgua deioni-
zada. Agitar.

4.5.9 Transferir o contetdo para um frasco de polietileno. Deixar decantar durante 4 horas.

4510 Com auxilio de uma pipeta, transferir uma aliquota da parte soltvel para outro frasco de polietileno. Esta aliquota
serd a utilizada para an4lise.

4.5.11 Fazer prova em branco, utilizando filtro ndo exposto.

Nota: O teor de chumbo nos filtros ndo € critico porém € desejdvel que seja baixo. O mais importante é que dentro do
mesmo lote a variagdo do teor, de um filtro para outro, seja bem pequena.

4.6 Andlise
4.6.1 Ajustar o espectrofotometro de absorgdo atdmica, de acordo com as instrugdes do fabricante.

4.6.2 Introduzir a amostra no espectrofotdmetro e registrar a absorbancia (A). Proceder da mesma maneira com a prova
em branco.

. 4.7 Construgdo da curva de calibragdo

4.7.1 Tomar cinco baldes volumétricos de 50 ml e, em quatro deles, pipetar separadamente, 1, 2, 5 e 10 ml da solugdo
padrdo-trabatho.

4.7.2 Completar os volumes dos cinco balGes com dgua deionizada. Agitar.
Nota: Os balGes, do primeiro ao quinto terdo as concentragdes (C) de: 0;1,0; 2,0;5,0e 10,0 ug de Pb por mi de solugdo.

4.7.3 Introduzir um a um os padres no espectrofotdmetro e registrar as respectivas absorbéncias (A). Construir a curva
de calibragdo A x C.

5 RESULTADOS

A concentragdo de chumbo ¢ calculada pela férmula:

Cpy = 1600 (C1 — Co)
\%
onde:
Cp, = concentragdo de chumbo (ug/m?)
C, = concentra¢do de chumbo na amostra, obtida através da curva (ug/ml)
C, = concentragdo de chumbo na prova em branco, obtida através da curva (ug/ml)

V = volume de ar amostrado (m?)




