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PROCEDIMENTO PARA ANALISE DE COLIFORMES TOTAIS E FECAIS

1) INTRODUGAO:

IDEXX Quanti-Tray é utilizado para fornecer a quantidade bacteriolégica existente
em 100mL de amostra usando para isso os produtos reagentes da IDEXX.
Acrescente o reagente e a amostra devidamente misturado na cartela, passe pela
seladora (Quanti-Tray/2000) e incube por 24 horas para agua doce e 18 horas
para agua salgada a uma temperatura de 35 °C. Depois conte o numero de
positivos (amarelos) pequenos e grandes e utilizando a tabela NMP determine o
numero mais provavel de coliformes totais em 100 ml da amostra..

Para determinagédo de coliformes fecais, € utilizada uma lampada UV que torna
Fluorescente as quadriculas positivas que deveram ser contadas.

2) MATERIAIS, SOLUGCOES E REAGENTES A SEREM UTILIZADOS:

- Materiais: Cartela, meio de cultura, erlenmeyer de 125 mL, bastéo de vidro.
- Reagentes e Solugdes: Agua de diluigao.

3) PROCEDIMENTO:

Preparo da Amostra para incubacéo:
Para fazer diluicdes da amostra quando a mesma é muito concentrada, é utilizada
uma agua de diluicdo. Ex.: Amostra de esgoto.

3.1 — Preparo da agua de diluigéo:

Material:

- Erlenmeyer de 125 mL,;

- Solucao estoque A;

- Solugao estoque B;

- Proveta graduada 100 mL;
- Papel Aluminio;

- Baldo Volumétrico 1L;

Colocar 1,25 mL de solucdo estoque A, 5 mL da solugcédo estoque B em um baldo
de 1L, avolumar e homogeneizar. Medir 95 mL da solugao de diluigdo com ajuda



da proveta graduada, colocar no erlenmeyer, cobrir com papel aluminio e
autoclavar por 20 min a 121,7 °C.

A amostra pode estar pura ou diluida. Ex.: Para diluir uma vez

pipeta-se 10 ml da amostra, coloca-se na agua de diluicdo e homogeiniza-se.
Para diluir duas vezes pega-se 10 ml da primeira diluicdo e homogeiniza-se.
Seguindo assim para diluicbes posterioes.

3.2 — Preparo da Amostra

Material Utilizado

Erlenyemer de 125mL,;
Bastéo de vidro.

Medir 100 mL de amostra. Abrir a ampola do meio de cultura e colocar no
erlenmeyer com amostra e homogeneizar com ajuda do bastdo de vidro até
dissolver totalmente.

Obs.: Toda vidraria e frascos de coleta utilizados em ensaios bacteriologicos
deverao estar autoclavados por 15 min a 121,7°C.

3.3 — Uso da cartela

Segure a cartela com a abertura para cima e com a face das quadriculas
voltadas para a palma da mao.

Pressione a parte superior da cartela fazendo com que a mesma encurve em
direcdo a palma da méao.

Cuidadosamente puxe a badana para que as duas faces se separem, evitando
tocar a parte interna da cartela.

Despeje a amostra devidamente misturada com o reagente , evitando
novamente o contato com a parte interna da cartela. Bata 2-3 vezes na face
das quadriculas para liberar as bolhas de ar existentes, e em seguida dobre a
badana .

Encaixe a cartela devidamente preenchida pela amostra no suporte de
borracha colocando o conjunto na entrada da seladora com a parte plastica
voltada para baixo.

3.4) Uso da Seladora:

1-
2-

3-

Ligue a seladora e espere que a luz verde acenda para utiliza-la.

Introduza na entrada da seladora a cartela encaixada no suporte de borracha
com a face das quadriculas voltada para baixo e com a badana voltada para
fora.

Pressione o botao preto situado logo a cima da entrada da seladora e recolha a
cartela na parte oposta (apds a emissao de um som).



3.5) Incubacao:

1-

Coloque a cartela na estufa a uma temperatura de 35 °C por 24 horas para
agua doce e 18 horas para agua salgada.

3.6) Leitura

Coliformes totais: Conte o numero de quadriculas grandes e pequenas
positivas (amarelas) , com o auxilio da tabela NMP (fixada na parede, acima da
seladora) cruze os valores e descubra o resultado mais provavel.

Coliformes fecais: Com a lampada UV incidindo na cartela conte as
quadriculas grandes e pequenas positivas (Fluorescente), com o auxilio da
tabela cruze os valores e encontre o resultado mais provavel com auxilio da
tabela NMP.

OBSERVACAO:

Nao esquecer de multiplicar o valor encontrado na tabela NMP pelo fator de
diluicdo empregado.

1)

2)

DETERMINACAO DE SOLIDOS

GENERALIDADES: A carga de solidos presentes nos corpos d’agua
apresentam o conjunto de substancias de natureza organica e inorganica
dissolvidas (residuos fixos, portanto, menos os gases dissolvidos) e em
suspensao(sedimentaveis ou n&o).

O excesso de solidos dissolvidos na agua pode causar alteragdes de sabor e
problemas de corrosdo. Ja os solidos em suspensao, provocam a turbidez da
agua danificando-a esteticamente, impedindo a penetragao da luz.

PRINCIPIOS GERAIS: Os testes para determinacdo das diversas formas de
residuos sao de natureza empirica e ndo determinam substancias quimicas
especificas, mas sim classes de substancias que tém propriedades fisicas e
respostas a secagem e a ignicao semelhantes.

INTERFERENTES: Os resultados de solidos estdo sujeitos a erros devido a
perda de compostos volateis durante a evaporagdo, perda de CO, e
compostos minerais volateis durante a ignicao, decomposigcdo de compostos.
Os resultados de amostras que contém quantidade elevada de 6leos e graxas
sdo duvidosos, dada a dificuldade de secagem até peso constante no intervalo
de tempo razoavel.



4) MATERIAIS E EQUIPAMENTOS A SEREM UTILIZADOS:

Proveta de 100ml;

Capsula de porcelana com capacidade de 100ml;
Banho maria ou chapa de aquecimento;
Estufa até 105°C;

Mufla até 550°C;

Balanca analitica;

Funil de Buchner;

Bomba de vacuo;

Kitassato;

Dessecador;

Garrafa metalica;

Papel filtro.

5) PROCEDIMENTO:
5.1) Preparagao dos cadinhos:

e Lavar os cadinhos com sabao e enxaguar com muita agua destilada;

e Aquecer em mufla o cadinho a 550°C por 15 minutos;

e Deixar esfriar parcialmente e em seguida introduzi-lo em um dessecador para
resfriamento completo;

e Pesar o cadinho ap6s o resfriamento completo e obter o peso (P1).

5.2) Sdlidos Totais:

- Coloca-se 100 ml da amostra em uma proveta (antes agite bem a amostra);

- Transfere-se a amostra da proveta para um cadinho de porcelana e seca-se em
banho maria ou chapa de aquecimento;

- Levar a estufa a uma temperatura constante de 103°C - 105°C, por um periodo
de 1 hora;

- Resfria-se o cadinho num dessecador e obtém-se o peso final (P2)

(P, —R)(g)x10°

ST(mg/L)= VmL)

5.3) Solidos Volateis Totais:

- Aquega o cadinho da sec¢é&o anterior (5.2) a 550°C na mufla durante 30 minutos;



- Resfria-se o cadinho (parcialmente) e coloque-o num dessecador até atingir a
temperatura ambiente;
- Pesa-se o cadinho e obtém-se o peso final (P3).

(P, = P,)(mg) x1000

STV (mg/L)=
(mg /L) V(mL)
5.4) Solidos Totais Fixos:
E a diferenga entre ST e STV.
STF =S8T - STV

5.5) Sdlidos Dissolvidos Totais:

- Toma-se 100 ml da amostra agitada convenientemente e filtra-se com auxilio de
funil e papel filtro(preferencialmente com poro igual a 0,45um);

- Recolhe-se o filtrado em um cadinho e segue-se 0 mesmo procedimento do item
(5.2).

SDT = (P2-P1) (9) x 10° = (mg/l)
V (ml)

P2 - Peso de capsula mais residuo filtrado seco (g).

5.6) Solidos Dissolvidos Volateis:

- Aquega o cadinho da secé&o (5.5) a 550°C na mufla durante 30 minutos;
- Siga os mesmos procedimentos do item (5.3).
(P, = P)(g)x10°

SDV(mg/L)= VmL)

P3 = Peso da capsula mais residuo filtrado seco (g).

5.7) Solidos Dissolvidos Fixos:

SDF = SDT - SDV



5.8) Solidos em Suspenséo Totais:

SST=S8T-SDT

5.9) Solidos em Suspenséo Volateis:

SSV=STV-SDV

5.10) Solidos em Suspenséo Fixos:

SSF = STF - SDF

5.11) Sdlidos Sedimentaveis:

- Colocar 1000 ml de amostra convenientemente agitada, medidas em provetas,
em um cone Imhoff;

- Deixar em repouso durante 1 hora;

- Apos faz-se a leitura na escala do cone em (ml/L).

OBS.: O cone deve ser molhado antes de adicionar a amostra, para evitar a
aderéncia de solidos nas paredes do cone.

SOLIDOS SUSPENSOS

colocar a membrana 0,45 no aparelho de filtracdo e filtrar 25 ml de agua
destilada;

colocar a membrana na placa de vidro e anotar o numero na placa;

colocar a placa com a membrana em estufa 103-105°C por 20 minutos;

retirar da estufa e colocar no dessecador por 20 minutos;

segurar a membrana com uma pinga e colocar a placa na balanga, tarar a
balanca e colocar a membrana novamente na placa de vidro e anotar o Peso 1;
colocar a tampa na placa de vidro e deixar reservado dentro do dessecador;
filtrar com a membrana 25 ml da amostra;

colocar a membrana com os soélidos novamente na placa e levar na estufa a
103-105°C por 20 minutos;

retirar da estufa e colocar no dessecador por 20 minutos;

segurar a membrana com uma pinga e colocar a placa na balanga, tarar a
balanca e colocar a membrana novamente na placa de vidro e anotar o Peso 2.



DETERMINACAO DO FERRO TOTAL

1) GENERALIDADES: A maior presenca de ferro em ambientes naturais ocorre
na forma insoltvel de éxido férrico (Fe?*) e carbono ferroso (Fe*), sendo que a
ultima possui maior solubilidade em relacdo a forma precedente. Os problemas
que o excesso de ferro dissolvido na agua podem causar sédo referentes a
processos corrosivos e conferéncia de cor e sabor a agua.

2) PRINCIPIO DO METODO: O método a ser utilizado é o da 1,10 —fenantrolina. O
método depende da formac&o de um ion complexo de cor vermelho-laranja, pela
relacdo 3-1 entre 1,10 —fenantrolina e Fe**. A medida da quantidade de ferro na
amostra é efetuada em espectrofotdmetro, segundo a concentragao de ferro da
amostra, a um comprimento de onda de 510nm.

3) INTERFERENTES: Cor e turbidez em quantidades consideraveis interferem e
seus efeitos sdo reduzidos evaporando a amostra, em seguida submetendo o
residuo a ignicao e redissolvendo o material em acido cloridrico. Outros fatores
também sao interferentes como: quantidade excessiva de matéria organica,
agentes oxidantes fortes, fosfatos, cianetos e nitritos.

4) PREPARAGAO DE AMOSTRAS

4.1) Coleta: As amostras para determinagao de ferro sdo coletadas em frasco de
vidro tipo pyrex ou de plastico e o volume necessario para analise é de 100 ml.

5) MATERIAIS E REAGENTES A SEREM UTILIZADOS:

5.1) Materiais e equipamentos: erlenmeyer 125ml; pipetas volumétricas de 1 ml,
2ml e 10ml; proveta graduada de 50ml; pérolas de vidro;

5.2) Reagentes e Solucdes: Acido Cloridrico concentrado; Solucdo de
hidroxilamina; Solugdo Tamp&o Acetato de amdnio; Solugdo de Orto-fenantrolina.

6) PROCEDIMENTO:

a) Num erlenmeyer colocar 50 ml de amostra (ou um volume menor diluido a 50
ml com agua destilada); colocar pérolas de vidro para ebuli¢ao;

b) Acrescentar 2 ml de acido cloridrico concentrado;

c) Acrescentar 1 ml de solug&o de hidroxilamina;

d) Evaporar em chapa de aquecimento elétrico, até que reste aproximadamente
10 ml;

e) Transferir quantitativamente o volume restante para uma proveta de 50 ml,
lavando as pérolas com agua destilada;

f) Acrescentar 10 ml de solugado tampao acetato de aménio e 2 ml de solugéo de
orto-fenantrolina;



g) Completar a 50 ml com agua destilada e homogeneizar;

h) Apds 10 minutos ler a % (porcentagem) de transmiténcia da solugéo colorida a
510 nm;

i) Efetuar prova em branco, tratando 50 ml de agua destilada conforme os itens b
até g, e apos 10 minutos utiliza-la para ajustar a transmitédncia em 100 % T;

j)  Utilizar a curva de calibragdo feita anteriormente para a determinacao da

concentragédo de Fe em mg/l.
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