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Protocolo LAB N° 012 - 11 REV 01
Filtracao Amostras do Fundeio —
Aliquota B - Metais

1.0OBJETIVO

Filtracdo da aliquota B das amostras do fundeio para analise de metais.

2.MATERIAIS & EQUIPAMENTOS

Materiais & Reagentes Equipamentos

e Agua ultra-pura (Tipo |, Milli-Q) eBalanca analitica de 4 casas decimais

e Filtros celulose 0.45 ym, 25 mm DI eBomba de vacuo (com extensao e
(previamente lavados e pesados) Benjamin)

e Porta-filtros ou vidros de relogio

e Pincas metalicas revestidas com parafilm
e Kit de filtracao de plastico

e Proveta de 50 mL

e Pissete com agua ultra-pura
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3.FLUXOGRAMA DE TRABALHO
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4 PROCEDIMENTOS

.  Previamente a utilizagao do material, procede-se a descontaminacao deste,
segundo Protocolo Lab n° 01-11.

Il. Filtros de acetato de celulose (0,45 ym de porosidade, 25 mm diametro) em
gquantidade calculada para o numero de aliquotas a serem filtradas (total de
24), com uma margem de excesso para o caso de alguma amostra requerer
mais de 1 filtro, sao lavados com agua Milli-Q e seco dentro de um
dessecador com silica aquecida.

Ill.  Os filtros sdao entido pesados, um a um, em balanca analitica de precisao de
quatro casas decimais, anotando-se cada peso em planilha especifica. Os
filtros limpos sao armazenados devidamente identificados em caixas secas.

V. As amostras a serem filtradas devem estar FRIAS, evitando estabilizar a

temperatura ambiente.
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Montar o kit de filtracao conectando as mangueiras a bomba e ligando a
mangueira aos kits segundo o Protocolo Lab n® 07-12.

Para a aliquota B utiliza-se o kit de filtracao de vidro com o adaptador de
acrilico de 25mm de diametro de deposicao. Atencao: a descontaminacao do
adaptador € somente com acido e agua ultra-pura e lavado com agua e
rinsado com agua ultra-pura entre as amostras.

Umedecer com agua ultra-pura a base do kit onde vai ser colocado o filtro e
coloca-lo no meio da base.

Anotar o numero do filtro usado na amostra correspondente na planilha
especifica.

Ligar a bomba para criar um vacuo leve e fixar o filtro.

Acoplar o copo de filtracao e o adaptador de acrilico.

Umedecer o filtro com pouca agua ultra-pura e criar de novo um vacuo
durante um curto periodo de tempo.

Colocar a amostra na proveta, anotando os volumes.

Adicionar lentamente o conteudo da amostra sobre o filtro.

No caso de ter muito material e o filtro colmatar antes de acabar a aliquota,
deve-se utilizar mais filtros, repetindo as mesmas etapas.

Para rinsar a garrafa e o kit, usar a propria agua da amostra obtida apds
filtracao.

Adicionar a agua filtrada na garrafa, depois colocar de novo a parte inferior do
Kit e depols rinsar as paredes da parte superior do Kit.

Lavar os filtros com agua ultra-pura a fim de diminuir a salinidade inicial de 70
das amostras até salinidade constante, assim como diminuir o conteudo de
preservante que possa interferir com as analises de carbono.

Desligar a bomba de vacuo e retirar o filtro fixando ele com pinca plana

cuidadosamente na borda do filtro que ficou sem material.
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XIX. Lavagem de salinidade e cloroformio:

XX. O objetivo desta lavagem e padronizar o volume de agua necessario para

diminuir a salinidade inicial de 70PSU das amostras até salinidade 0, assim

como diminuir o conteudo de cloroformio que possa interferir com as analises

de carbono.

A.

Medir a salinidade inicial (S1) da amostra filtrada usando o

refratdmetro.

. Lavar a amostra com 50 mL de agua (V1) ultra-pura e verificar a

diminuicao da salinidade com o refratbmetro e anotar o valor da
salinidade (S2). Descartar a agua de lavagem.

Lavar de novo a amostra com 50 mL (V2) de agua ultra-pura e verificar
a salinidade com o refratometro (S3).

Repetir atée a salinidade ficar constante ou proxima de zero. Somar o
volume de agua utilizado na lavagem.

Esta lavagem se faz com trés amostras diferentes e se toma um valor
medio do volume total utilizado nos trés testes, para assim ser
estabelecido um determinado volume padrao de lavagem para todos
os filtros.

Armazenar os filtros em porta-filtro e congela-los.

5. TROUBLESHOOTING
(SOLUCAO DE PROBLEMAS)

Indeterminado.
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7.HISTORICO

8.APENDICES
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