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P1 : peso do cadinho vazio, em g;
P2 : peso do cadinho com o residuo apos dessecagfio, em g;

Te : tomada de ensaio da amostra, em g.

6.4.9. Critério de aceitacdo: Maximo 6 mg (0,3%)
6.5.  Corantes orginicos e lacas

6.5.1. Condicdes de anslise

6.5.1.1.  Proceder conforme POP DIFIQ MG 114;
6.5.1.2. Comprimento de onda: 350 nm a 750 nm;
6.5.1.3. Cubeta: quartzo;

6.5.1.4.  Caminho 6ptico: 10 mm.

6.5.2. Preparo das solucdes

6.5.2.1. Solugfo amostra €9

6.5.2.1.1. Transferir 1,0 g da amostra para um béquer e adicionar 25 mL de 1-cloronaftaleno;
6.5.2.1.2.  Aquecer em banho-maria fervente por 15 minutos, com agitaco ocasional;

6.5.2.1.3. Filtrar o contetido do béquer através de papel de filtro de retencdo resistente ao 1-
cloronaftaleno;

6.5.2.1.4. Se o filtrado apresentar turbidez visivel, centrifugar por 15 minutos.

6.5.2.2. Solucfio amostra 2)

6.5.2.2.1. Transferir 1,0 g da amostra para um béquer e adicionar 25 mL de etanol;

6.5.2.2.2. Aquecer até fervura e filtrar o conteudo do béquer através de papel de filtro de retencdo
resistente ao etanol;

6.5.2.2.3. Se o filtrado apresentar turbidez visivel, centrifugar por 15 minutos,

6.5.2.3.  Solugfio amostra 3)

6.5.2.3.1. Transferir 1,0 g da amostra para um béquer e adicionar 25 mL de cloroférmio;
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6.5.2.3.2. Aquecer até fervura e filtrar o0 conteudo do béquer através de papel de filtro de retencéo
resistente ao cloroférmio;

6.5.2.3.3. Se o filtrado apresentar turbidey visivel, centrifugar por 15 minutos.
6.5.3. Procedimento e resultado

6.5.3.1.  Ajustar as condicGes do espectrofotdmetro;

6.5.3.2. Utilizar os solventes respectivos como branco;

6.5.3.3. Determinar as absorbancias das solugdes amostra (1), (2) e (3) entre 350 nm e 750 nm:
ndo ¢ encontrado nenhum pico acima do nivel de ruido com grau de inclinagdo maior que + 0,001

unidades de absorbancia por nm.
6.6. Merciirio
6.6.1. Equipamento

NOTA: antes do uso, lavar todas as vidrarias a serem utilizadas com &cido nitrico e enxaguar

abundantemente com 4gua.
6.6.1.1. Imstrumento de detec¢iio do merciirio

6.6.1.1.1. Espectrofotdmetro de absorgdo atémica, equipado com um registrador de resposta rapida,
capaz de medir a radiacdo absorvida pelos vapores de merciirio na linha de ressondncia do mercirio

de 253,6 nm.
6.6.1.2. Aparato de aeracao

6.6.1.2.1. Consiste de um fluxémetro capaz de medir taxas de fluxo de 500 a 1000 mL por minuto,
conectado através de uma valvula de trés vias equipada com um plugue a um frasco de aeracdo
(frasco de lavagem de g4s de 250 mL), seguido de um sifio, um tubo de secagem preenchido com

perclorato de magnésio que flui para uma cubeta de quartzo de 10 cm X 25 mm e termina em um

exaustor (Figura 1).
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Figura 1 — Aparato de aeragfo de merctirio.
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6.6.2. Preparo das solugdes

6.6.2.1. Solugdo de permanganato de potassio

6.6.2.1.1. Transferir 5 g de permanganato de potassio para um baldo volumétrico de 100 mL;

6.6.2.1.2. Dissolver e completar o volume com agua.

6.6.2.2. Solucio de cloridrato de hidroxilamina

6.6.2.2.1. Transferir 10 g de cloridrato de hidroxilamina para um baldo volumétrico de 100 mL;

6.6.2.2.2. Dissolver e completar o volume com agua.

6.6.2.3. Solucdo de cloreto estanoso

6.6.2.3.1. Transferir 10 g de cloreto estanoso para um recipiente adequado;
6.6.2.3.2. Dissolver em 20 mL de 4cido cloridrico quente;

6.6.2.3.3. Adicionar 80 mL de 4gua e agitar.

NOTA: utilizar a solugfio em até 1 semana.
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6.6.2.4. Solug¢do estoque de merciirio

6.6.2.4.1. Transferir 135,4 mg de cloreto de merctirio para baldo volumétrico de 100 mL;
6.6.2.4.2. Diluir e completar o volume com acido sulftirico 1 N (cf = 1,354 mg/mL de cloreto de

mercurio equivalente a 1,0 mg/mL de mercirio).

6.6.2.5. Solugdo padrio de merciirio

6.6.2.5.1. Transferir 1,0 mL da Solugdo estoque de merctirio para um balfo volumétrico de 1000
mL;

6.6.2.5.2. Diluir e completar o volume com Acido sulfarico 1 N (cf = 1,354 pg/mL de cloreto de
mercirio equivalente a 1,0 pg/mL de mercurio).

NOTAL: preparar esta solucgo no dia do uso.

6.6.2.6. Preparacdo padrio

6.6.2.6.1. Transferir 2,0 mL da Soluggo padrio de merctirio para um béquer de 100 mL;
6.6.2.6.2. Adicionar 35 mL de 4gua, 3 mL de 4cido sulfurico e 1 mL de solugfio de permanganato
de potéssio;

6.6.2.6.3. Cobrir o béquer com um vidro de relégio, ferver por alguns segundos e resfriar.

6.6.2.7. Preparacio amostra

6.6.2.7.1. Transferir 0,67 g da amostra para um béquer de 100 mL;

6.6.2.7.2. Adicionar 35 mL de 4cido cloridrico 0,5 N e aquecer até fervura;

6.6.2.7.3. Esperar esfriar e adicionar 2 gotas de fenolftaleina SI e, se necessério, neutralizar
lentamente e sob agitagfio constante, utilizando hidréxido de so6dio 1 N ou 4cido sulfiirico 1 N;
6.6.2.7.4. Adicionar 3 mL de 4cido sulfiirico e 1 mL de Solugdo de permanganato de potassio;

6.6.2.7.5. Cobrir o béquer com um vidro de relogio, ferver por alguns segundos e resfriar.
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6.6.3. Procedimento

6.6.3.1. Montar o aparato de aeragdo com o frasco de aeracfio e o siffio vazios e o plugue da
valvula na posi¢o de passagem secundéria (by-pass);

6.6.3.2. Conectar o aparato a celula de absorcdo e ajustar o fluxo de ar ou nitrogénio para que a
méxima absorcdio e reprodutibilidade sejam alcancadas, sem que haja formacdo excessiva de
espuma na solugfo amostra;

6.6.3.3. Obter uma linha base plana de leitura a 253,6 nm, operando conforme instrugdes do
fabricante do equipamento;

6.6.3.4. Tratar as preparacdes padréo e amostra da mesma maneira, conforme descrito a seguir;
6.6.3.5. Eliminar o excesso de permanganato pela adigdo de Solugio de cloridrato de
hidroxilamina, gota-a-gota, até que a solugdo se torne incolor;

6.6.3.6. Lavar, imediatamente, a solugdo contida no frasco de aeracdo com &gua e diluir com o
mesmo solvente para um volume de 100 mL;

6.6.3.7. Adicionar 2 mL de Solugdo de cloreto estanoso e reconectar, imediatamente, o frasco de
aeragdo ao aparato;

6.6.3.8. Girar o plugue da vilvula a partir da posigio de passagem secundiria (by-pass) para a
posicdo de aeracgdo e continuar a aeracdo até que o pico de absorgHo tenha sido registrado e que o
registrador tenha retornado a linha de base;

6.6.3.9. Desconectar o frasco de aeragio do aparato e lavar com 4gua apos uso;

6.6.3.10. Realizar um ensaio em branco e fazer as corregdes necessarias.

6.6.4. Resultado

6.6.4.1. Qualquer absorbancia produzida pela Preparacio amostra nfo excede a produzida pela

Preparacfo padrio (3 pg/g).

6.7. Limite de arsénio

6.7.1. Aparato

6.7.1.1.  Preparar um Kitassato de 300 mL contendo uma barra de agitacdo magnética em seu

interior;
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6.7.1.2.  Anexar ao frasco uma rolha de vidro esmerilhada através da qual € passado um tubo de
vidro de 20 cm de comprimento e 5 mm de didmetro interno, estreitando-se para 1 mm na
extremidade inferior do tubo;

6.7.1.3. A aproximadamente 15 mm a partir da ponta desse tubo e 3 mm abaixo da superficie
mais baixa da rolha de vidro, h4 um orificio com didmetro de 2,5 mm;

6.7.1.4. A extremidade superior do tubo tem uma superficie plana e forma um angulo reto com o
eixo do tubo;

6.7.1.5.  Um segundo tubo de vidro com o mesmo didmetro interno e 30 mm de comprimento,
com uma superficie plana semelhante, ¢ colocado em contato com a superficie plana do primeiro
tubo e ¢ mantido na posicdo por um grampo e molas;

6.7.1.6. Colocar cerca de 55 mg de algoddo com acetato de chumbo no tubo inferior;

6.7.1.7. Colocar um disco de papel de brometo de merctirio entre as superficies planas.

6.7.2. Preparo das solucdes

6.7.2.1. Seluciio de iodeto de potdssio SR
6.7.2.1.1. Transferir 16,5 g de iodeto de potdssio para baldo volumétrico de 100 mL;
6.7.2.1.2. Dissolver, completar o volume com dgua e homogeneizar.

NOTA: armazenar em recipiente protegido da luz.

6.7.2.2. Solugdo de acetato de chumbo SR

6.7.2.2.1. Transferir 9,5 g de cristais transparentes limpidos de acetato de chumbo para baldo
volumétrico de 100 mL;

6.7.2.2.2. Dissolver, completar o volume com agua recentemente fervida e homogeneizar.

NOTA: armazenar em recipientes bem fechados.

6.7.2.3. Algodao de acetato de chumbo

6.7.2.3.1. Mergulhar pedacos de algoddo absorvente em uma mistura de acetato de chumbo SR e
acido acético 2 N (10 : 1);

6.7.2.3.2. Retirar o excesso de liquido dos pedagos de algoddo e deixar secar ao ar.

6.7.2.4. Solugiio de boroidreto de sédio
6.7.2.4.1. Transferir 3 g de boroidreto de sédio para baldo volumétrico de 100 mL;
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6.7.2.4.2. Dissolver, completar o volume com hidréxido de s6dio 0,25 N e homogeneizar.

NOTA: armazenar em recipiente coberto frouxamente, protegido da luz solar direta.

6.7.2.5. Solugio de brometo mercurico alcodlico SR

6.7.2.5.1. Transferir 5 g de brometo mercurico para balfo volumétrico de 100 mL;
6.7.2.5.2. Dissolver em etanol, sob leve aquecimento;

6.7.2.5.3. Completar o volume com etano] e homogeneizar.

NOTA: armazenar em recipiente de vidro, protegido da luz.

6.7.2.6. Papel de brometo merciirico

6.7.2.6.1. Mergulhar alguns discos de papel de filtro de 15 mm de didmetro em uma solugdo
alcodlica de brometo merctirio SR;

6.7.2.6.2. Remover os discos da solucdo e deixar secar protegido da luz.

NOTA: armazenar em frasco de vidro com tampa, protegido da luz.

6.7.2.7. Solugio estoque de triéxido de arsénio

6.7.2.7.1. Transferir 132,0 mg de triéxido de arsénio para balso volumétrico de 100 mL;

6.7.2.7.2. Dissolver em 2,0 mL de hidréxido de sédio 2 N;

6.7.2.7.3. Diluir, completar o volume com dgua e homogeneizar (cf = 1,32 mg/mL de triéxido de

Arsénio equivalente a 1,0 mg/mL de arsénio).

6.7.2.8. Solucio padrio estoque

6.7.2.8.1. Transferir 1,0 mL da Solugdo estoque de tricxido de arsénio para baldo volumétrico de

1000 mL;
6.7.2.8.2. Diluir, completar o volume com dgua e homogeneizar (cf = 1,32 pug/mL de tridxido de

arsénio equivalente a 1,0 pg/mL de arsénio).

NOTA: preparar a solu¢éo no dia do uso.

6.7.2.9. Solugdo padrio
6.7.2.9.1. Transferir 1,5 mL da Solug#o padréo estoque para balfo volumétrico de 10 mL;
6.7.2.9.2. Diluir, completar o volume com acido cloridrico e homogeneizar (cf = 0,2 pg/mL de

tridxido de arsénio equivalente a 1,5 ug/mkL de arsénio).
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6.7.2.10.Solucéio amostra
6.7.2.10.1. Transferir 0,5 g da amostra para baldo volumétrico de 10 mL;
6.7.2.10.2. Dissolver em alguns mililitros de 4cido cloridrico com auxilio de aquecimento;

6.7.2.10.3. Diluir, completar o volume com 4cido cloridrico e homogeneizar.

6.7.3. Procedimento

6.7.3.1. Transferir, individualmente, as solu¢des amostra e padrdo para os respectivos Kitassatos;
6.7.3.2.  Montar os aparatos imediatamente e agitar enquanto se adiciona, lentamente, durante um
periodo de cerca de 20 minutos, 40 mL de Solugdo de boroidreto de sédio;

6.7.3.3. Examinar as manchas produzidas nos papéis de brometo merctirico pelas solucses

amostra e padrio.

6.7.4. Critério de aceitacio
6.7.4.1. A mancha produzida no papel de brometo merciirico a partir da solugdo amostra nio &

mais intensa que aquela produzida a partir da solug8o padréo (3 ne/g).

6.8. Limite de chumbo

6.8.1. Preparo das solucdes

6.8.1.1. Solugio estoque de nitrate de chumbo

6.8.1.1.1. Pesar 159,8 mg de nitrato de chumbo e transferir para um baldo volumétrico de 100 mL;
6.8.1.1.2. Dissolver e completar o volume com 4cido nitrico 0,5 M (cf = 1,598 mg/mL de nitrato de
chumbo equivalente a 1,0 mg/mL de chumbo).

NOTA: a solugfo obtida deve ser conservada em recipientes de vidro, isentos de sais de chumbo

soluveis.

6.8.1.2. Solugio padrio estoque

6.8.1.2.1. Transferir 5,0 mL da Solugéo estoque de nitrato de chumbo para um baldo volumétrico de
100 mL;

6.8.1.2.2. Adicionar 10 mL de 4cido cloridrico 1 N e agitar;
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6.8.1.2.3. Diluir, completar o volume com agua e homogeneizar (cf = 0,08 mg/mL de nitrato de
chumbo equivalente a 0,05 mg/mL de chumbo).

NOTA: preparar a solug&io no dia do uso.

6.8.1.3. Solucdo padrio

6.8.1.3.1. Transferir 1,0 mL da Soluc#o padrio estoque para um baldo volumétrico de 100 mL;
6.8.1.3.2. Adicionar 10 mL de 4cido cloridrico 1 N e agitar;
6.8.1.3.3. diluir, completar o volume com dgua e homogeneizar (cf = 0,8 pg/mL de nitrato de

chumbo equivalente a 0,5 ug/mL de chumbo).

6.8.1.4. Solucfio amostra

6.8.1.4.1. Transferir 2,5 g da amostra para um erlenmeyer de 100 mL com tampa de vidro;
6.8.1.4.2. Adicionar 35 mL de 4cido cloridrico 0,1 N e agitar por 1 hora;

6.8.1.4.3. Filtrar, coletando o filtrado em um bal&o volumétrico de 50 mL;

6.8.1.4.4. Diluir, completar o volume com acido cloridrico 0,1 N e homogeneizar.

6.8.2. Procedimento

6.8.2.1. Determinar as absorbancias das solugbes padrio e amostra na linha de emissgo de chumbo
de 217 nm, utilizando espectrofotdmetro de absorcfo atdmica equipado com uma limpada de
catodo-oco de chumbo, um nebulizador e uma chama oxidante de ar-acetileno.

6.8.3. Critério de aceitacido

6.8.3.1. Absorbéncia da Solucdo amostra njo excede a da Solugdo padréio (0,001%).

6.9. TEOR

6.9.1. Preparo das solugdes

6.9.1.1. Peroéxido de hidrogénioc SR

O

POP DIFIQ MP 207 REV 002 CONFIDENCIAL Pégina 15 de 19




