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DETERMINACAO DA DUREZA

1) GENERALIDADES: Dureza é tida como a medida da capacidade da agua em precipitar sabao. Isso
ocorre na presenga de ions de calcio e magnésio, aluminio, ferro, manganés, estroncio, zinco e
hidrogénio. Desses, os mais comumente encontrados nas aguas naturais sdo o calcio e magnésio.
Assim, a dureza é dada pela concentragdo total de cdlcio e magnésio, expressa na forma de
carbonatos de calcio, embora também causem dureza os bicarbonatos, sulfatos, cloretos, nitratos e
silicatos. As substancias que produzem dureza reagem com sab&o formando compostos insoliveis, e a
espuma soO aparece depois de completada a precipitacdo dos sais responsaveis pela dureza. Isto
significa que as aguas de elevada dureza consomem muito sabdo na limpeza em geral, além de
deixarem residuos insollveis, e causam corrosao e incrustragcdes em instalacoes e canalizagdes.

2) PRINCIPIO DO METODO: Os ions Ca™ e Mg ™" de uma solugdo formam um complexo vermelho-
vinho com o corante negro eriocromo T, em pH 10,0 = 0,1. Pela adigdo de EDTA a solugéo colorida,
ocorre formagdo de um complexo estavel e ndo dissociado do EDTA com os ions Ca™ e Mg ™,
separando-se o corante. Quando a quantidade de EDTA adicionada for suficiente para complexar todo
0 calcio e magnésio, a solugéo toma a cor azul original do corante, o que indica o fim da titulagéo.

3) INTERFERENTES: Certos ions metalicos podem dificultar a observagao do ponto de viragem. Essa
interferéncia deve ser eliminada acrescentando-se inibidores apropriados antes da titulagdo. Matéria
organica coloidal suspensa também pode dificultar a observagao do ponto de viragem. Assim, é feita a
oxidagao prévia da matéria organica.

4) MATERIAIS, SOLUCOES E REAGENTES A SEREM UTILIZADOS:

4.1) Material: erlenmeyer 125 ml; proveta graduada de 50 ml; suporte universal, bureta com torneira de
teflon ou automatica.

4.2) Reagentes e Solugdes: Solugdo Tampao Cloreto de Amdnio-Hidroxido de Amdnio; Solugéo de
EDTA - sal dissédico 0,02N; Indicador “Negro de Eriocromo T”.

PROCEDIMENTO:

Colocar 50 ml de amostra em analise, medidos com proveta graduada.

Ajuste o pH entre 7 e 10 com solugao 4cida ou basica.

Junte entéo 3 gotas de solugdo tampao e agite.

Junte depois junte 1 porgao do indicador "Preto de eriocromo T" e agite.

Adicione a solugdo de EDTA, escoando-a da bureta gota a gota, com agitagdo constante, até
mudar de cor vinho para azul. A titulagdo deve completar-se dentro de 5 min a partir da adicédo do
indicador.
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6) CALCULO: Dureza em = Vepra(mL) x 0,02N x 50.000
mg de CaCOj; /L Vamostra(ML)




2)

3)

4)

DETERMINACAO DE CLORETOS

GENERALIDADES: Cloreto € um dos anions mais comuns em aguas naturais, despejos industriais
e esgotos domésticos. Mesmo em concentragdes mais elevadas os cloretos ndo sao prejudiciais a
salde humana, porém, confere sabor salgado a agua. Aguas contendo muito cloreto sdo
prejudiciais as canalizagdes e ndo sao recomendadas a agricultura. Antes do desenvolvimento de
técnicas bacterioldgicas, a determinagéo de cloretos em conjunto com as diversas formas de
nitrogénio € empregada para detectar a contaminagao da agua com esgotos.

PRINCIPIO DO METODO: O método baseia-se na precipitacdo fracionada, que explora a diferenca
dos produtos de solubilidade entre os reagentes envolvidos na reagdo. Segundo este método, o
haleto é titulado com solugéo padrao de nitrato de prata em presenca de cromato de potassio como
indicador.

INTERFERENTES: Cor e turbidez interferem, e podem ser removidos por tratamento preliminar da
amostra com filtragdo ou com hidréoxido de aluminio.

MATERIAIS, SOLUCOES E REAGENTES A SEREM UTILIZADOS:

4.1) Materiais e equipamentos: erlenmeyer 250 ml; pipeta volumétrica 1 ml; suporte universal; bureta
com torneira de teflon; potenciémetro; proveta graduada de 100mL.

4.2) Reagentes e Solugdes: Solugéo Indicadora de Cromato de Potassio; Solugao Titulante: Nitrato de
Prata —0,0141 N.

5)

PROCEDIMENTO:

Coloque 100 ml da amostra em um erlenmeyer de 250 ml;

Ajuste o pH da amostra entre 7 e 10 com acido ou base;

Adicione 1 ml do indicador Cromato de Potassio;

Titule a amostra com Nitrato de Prata 0,0141 N até o aparecimento de um leve tom avermelhado.

CALCULO:

_ (A-B)x N x3545x10°
(mL)

Cloretos (mg Cl/L)

I/umostra

A = mL gasto para a amostraB = mL gasto para prova em brancoN = normalidade de (Nitrato de
Prata)/AgNO;



DETERMINACAO DE SULFATOS

1) GENERALIDADES:
Os sulfatos se encontram nas aguas naturais em amplo intervalo de concentragoes.
As aguas de minas e os efluentes industriais contém grandes quantidades de sulfatos provenientes
da oxidagao da pirita e do uso de acido sulfurico.
Aguas para abastecimento publico ndo devem exceder 250 ppm de sulfatos, pois valores

superiores sao prejudiciais.

Os limites de concentragéo, acima dos quais se percebe um sabor amargo na agua sao: 400 a 600
ppm para o sulfato de magnésio e 250 a 400 ppm para o sulfato de calcio.

2) PRINCIPIO DO METODO:
A amostra tratada com cloreto de bario, em meio acido, forma um precipitado branco de sulfato de
bario, € necessario adicionar um solvente que contenha glicerina e alcool, para modificar a
viscosidade da amostra e permitir que o precipitado da BaSO4 se mantenha em suspenséo,
resultando em valores de turbidez estaveis. Mede-se a turbidez deste precipitado em um
espectrofotdbmetro com um comprimento de onda de 420 nm com uma cubeta de 1 cm.

3) INTERFERENTES:
Solidos em suspensdo, matéria organica e silica sdo os principais interferentes, podendo ser

eliminados através de filiragdo antes da analise.

4) PREPARACAO DE AMOSTRAS:

4.1)Coleta:

4.2)Armazenagem: As amostras devem ser armazenadas sob refrigeragdo. Matérias com grandes
concentragbes de matéria organica ou com bactérias redutoras de sulfatos devem ser preservadas com
formaldeido e refrigeradas.

5) EQUIPAMENTOS, MATERIAIS E REAGENTES A SEREM UTILIZADOS:

5.1) Equipamentos: Espectrofotdmetro que opere em um comprimento de onda de 420 nm, com cubeta
de 1 cm.

5.2) Materiais:
e 1 Baldo volumétrico de 1000 mL;
¢ 6 Provetas de 100 mL;
¢ 7 Frascos erlenmeyer de 125 mL;
¢ 1 Capsula de porcelana;
¢ 1 Suporte para bureta;
e 1 Bureta de 25 mL;
e 1 Pipetade 5mL e 1 de 10ml.

5.3) Reagentes:

« Solugdo Acida acondicionadora

¢ Reagente de BaCl,. 2H,0

e Solugéo Padrao de 100 ppm de SO4”
5.3.1) Preparo das solugdes:

e Solugdo &cida acondicionadora: Adicionar 50 mL de glicerina a uma solugdo que
contenha 30 mL de Acido Cloridrico concentrado; 300 mL de agua destilada; 100 mL de Alcool Etilico e
75 gramas de Cloreto de Sddio.

¢ Reagente de BaCl,. 2H,0: Adicionar 0,5 gramas de cristais para cada amostra.

e Solugdo Padrdo de 100 ppm de SO4": Dissolver 0,1479 gramas de Na,SO, secos a 110°C
durante 2 horas e completar a 1000 mL.



7)

CURVA DE CALIBRACAO:

Preparar uma curva de calibragdo com os seguintes pontos: 0, 5, 10, 15, 20 e 25 ppm de SO4".
Colocar em 6 provetas de 100 mL os seguintes volumes de solugéo estandar de 100 ppm de
S04 0, 5, 10, 15, 20 e 25 mL e completar com agua destilada ate 100 mL.

PROCEDIMENTO:

7.1) Branco: Preparar um branco com agua destilada e reagentes, ajustando a absorbancia a um valor
de zero.

7.2) Amostra: Colocar 10 mL de agua destilada em um erlenmeyer de 50 mL. Adicionar 1 mL da
solugdo acida acondicionadora e homogeneizar. Acrescentar 0,5 gramas de BaCl,.2HO,. Agitar
durante 1 minuto. Transferir para uma cubeta de 1 cm do espectrofotdmetro e ler a absorbancia com
comprimento de onda de 420 nm dentro dos proximos 2 minutos.

8)

9)

CALCULOS:

Da curva de calibragdo: Obtenha as concentragdes em ppm de SO4’, de acordo com a leitura de
absorbancia da amostra. Caso a amostra tenha sido diluida, multiplica-se pelo fator de diluigdo
correspondente.

Meq./ | de SO, = (ppm)(diluigdo) / PE de SO,
PE: Peso equivalente do ion Sulfato = 48 gramas

PRECISAQ: Estudos efetuados em laboratérios utilizando amostra sintética, chegaram a um erro
relativo de 1,9%.
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