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5.6.2- Determinacdo do teor de calcio utilizando indicador
murexida
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5.11.2- Solugéo de acido acético 1N

5.11.3- Solugéo tampéo

5.11.3.1- Solucéo de acetato de sddio/acido acético (pH = 4,7)
5.11.3.2- Solucdo de hidréxido de aménio (d = 0,98 g.cm™) /
acido aceético glacial (pH = 5,3)

5.11.4- Solugéo tampéo (pH =10 £ 0,1)
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5.11.5- Hidréxido de am6nio 3 M

5.11.6- Solucdo indicadora de sal sédico de negro de
eriocromo-T ou sal indicador negro de eriocromo T na forma
sélida

5.11.7- Indicador calmagita

5.11.8- Indicador acido calconcarb6nico

5.11.9- Solugao padréo de carbonato de célcio 0,02 N

5.11.10- Solucéo de hidroxido de sédio

5.11.10.1- Solugéo de hidroxido de s6dio 6N

5.11.10.2- Solugéo de hidréxido de s6dio 1N ou 1M

5.11.10.3- Solugao de hidréxido de sédio 0,1N

5.11.10.4- Solugéo de hidroxido de sédio 2%

5.11.10.5 - Solucéo de hidréxido de sédio 10%

5.11.11- Solucéo de acido sulftrico

5.11.11.1- Solugéo de &cido sulfarico 0,02N

5.11.11.2- Solugao de &cido sulfarico 6 N

5.11.12- Solugéo eriocromo cianina-R

5.11.12.1- Solucéo de eriocromo cianina-R (estoque 1)
5.11.12.2- Solugéo de eriocromo cianina-R (estoque 2)
5.11.12.3- Solucdo de trabalho eriocromo cianina-R (solugéo
de trabalho - TB)

5.11.13- Solugéo estoque de aluminio (ImL =500 pg Al)
5.11.13.1- Preparada com o metal

5.11.13.2- Preparado com o sulfato duplo de aluminio e
potassio — AIK(SO,),.12H,0

5.11.13.3- Solugao padréo de aluminio (ImL =5 pg Al)
5.11.13.4- Outras formas de preparacdo da solucdo padréo de
aluminio

a) Solugéo-padréo estoque de aluminio (contendo 100 ppm de
Al)

b) Solucdo-padrdo de uso de aluminio (contendo 5 ppm de Al)
c)lsolugéo estoque (padrédo) de aluminio (1 mL = 1,00 mg Al.
L")

5.11.14- Solucéo de acido ascérbico

5.11.14.1- Solucgéo de acido ascorbico 0,1%

5.11.14.2- Solugao de acido ascorbico 1%

5.11.15- Solucdo indicadora de metilorange ou verde de
bromocresol

204

204

204
204
204
205
205
205
205
206
206
206
206
206
206
207
207
208

208
208
208

209
209

209

210
210

210
210
210
211



Métodos Laboratoriais JORGE MACEDO

5.11.16- Solucéo de aluminon 0,1 %

5.11.17- Solucéo de acido benzdico a 10% em alcool metilico
5.11.18- Solucéo de cloreto de célcio

5.11.18.1- Solucgéo de cloreto de calcio 0,1 mol/L

5.11.18.2- Soluc¢éo de cloreto de calcio 0,01 mol/L

5.11.19- Solucéao de gelatina a 1,0%

5.11.20- Solugéo estoque de acido cloridrico 0,1 N

5.11.21- Reativo composto

5.11.22- Solugéo padréo de cloreto de Zinco 0,01 M

5.11.23- Solugédo de alaranjado de xilenol

5.11.24- Solugdo de hexametilenotetramina

5.11.25- Solucéo de trietanolamina a 20%

5.11.26- Solucéo de murexida

6- Determinacgéo da turbidez — método nefelométrico

6.1- Material

6.2- Reagentes

6.3- Procedimento

6.3.1- Utilizando o turbidimetro

6.3.2- Célculo

6.3.3- Utilizando o espectrofotbmetro

6.3.4- Determinagdo da transparéncia com disco de Secchi
6.4- Preparo dos reagentes

6.4.1- Agua isenta de turbidez

6.4.2- Padréo primario de formazina — Suspenséo estoque de
turbidez a 4000

6.4.3- Padrao secundario de formazina - Suspensédo estoque
de turbidez 40 UTN

6.4.4- Padrbes secundarios de formazina - Suspenséao
estoque de turbidez variando de 10 até 100 UTN

7- Determinacgéo da cor - método de comparagdo visual e
espectrofotométrico

7.1- Material

7.2- Reagentes

7.3- Procedimento

7.3.1- Método comparacao visual - cor aparente

7.3.2- Método Comparacao visual - cor verdadeira

7.3.3- Método do colorimetro comparador com discos de cor -
cor aparente
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7.3.4- Método do colorimetro comparador com discos de cor 242
- cor verdadeira

7.3.5- Método com espectrofotbmetro - cor aparente 243
7.3.6- Método com espectrofotbmetro - cor verdadeira 243
7.4- Preparo dos reagentes 243
7.4.1- Solucéo-padréo primaria de cor 500 uH 243
7.4.2- Solugéo-padréo primaria de cor 100 uH 244
7.4.3- SolucBes-padrdes secundarias de cor 244

7.4.3.1- Padrbes de cor contendo 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 244
45, 50, e 100 unidades de cor (UC ou uH)

7.4.3.2- Padrbes de cor contendo 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 245
40, 45, 50, 55, 60 e 70 unidades de cor (UC ou uH)

8- Determinacédo da condutividade 246
8.1- Meio Aquoso 246
8.1.1- Material 259
8.1.2- Reagentes 260
8.1.3- Procedimento 260
8.1.4- Preparo dos reagentes 260

8.1.4.1- Solucdo padrédo de cloreto de potassio 0,010 mol/L 260
(1412 pmhos/cm)

8.1.4.2- Agua livre de diéxido de carbono 261
8.1.5- Calibragdo do condutivimetro método da Farmacopéia 262
Brasileira — 52. Edi¢c&o

8.1.5.1- Procedimento de calibracdo 262
8.1.5.2- Agua Ultrapurificada 267
8.2- Condutividade elétrica do extrato aquoso de solo 269
8.2.1- Materiais 269
8.2.2- Reagentes 269
8.2.3- Procedimento 270
8.2.4- Preparo do reagente 270
8.2.4.1- Solucéo de limpeza do eletrodo 270
9- Determinacédo de sdélidos e algumas caracteristicas de 271
amostras semi-sélidas

9.1- Material 274
9.2- Procedimento 276
9.2.1- Total de sdlidos secos a 103-105°C ou solidos totais 276
(ST)

9.2.1.2- Calculos 277
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9.2.2- Total de sodlidos fixos (STF) e volateis (STV)
incinerados (ignizados, queimados) a 550°C

9.2.2.1- Célculos

9.2.3- Sdlidos Totais Volateis (STV)

9.2.4- Total de sdlidos suspensos secos ou nao filtraveis
9.2.4.1- Célculos

9.2.5- Total de sdlidos dissolvidos secos a 180°C

9.2.5.1- Célculos

9.2.6- Sélidos sedimentaveis

9.2.6.1- Procedimento

9.2.7- Sélidos volateis, fixos, total em amostras semi-sélidas
9.2.7.1- Procedimento

9.2.7.2- Célculos

9.3- Determinacdo de outras caracteristicas em amostras
fluidas de lodo

9.3.1- Determinacéo de indice volumétrico de lodo

9.3.1.1- Procedimento

9.3.1.2- Célculos

9.3.2- Determinagdo do peso especifico de amostras fluidas
de lodo (PEL)

9.3.2.1- Procedimento

9.3.2.2- Célculos

9.3.3- Determinacgéo do teor de umidade de amostras fluidas
de lodo

9.3.3.1- Procedimento

9.3.3.2- Célculo

10- Determinagéo Indice Langelier (ISL) ou de Saturacio
(1S), do indice de Ryzner (IR) e do indice de Estabilidade
de Puckorius (IP)

10.1- indice de Langelier (ISL) ou de Saturago (IS)

10.2- indice de Ryzner (IR)

10.3- indice de Puckorius (IP ou PSI)

11- Determinac&o do oxigénio consumido

11.1- Introducéo

11.2- Demanda teérica de Oxigénio (DTO)

11.3- Materiais

11.4- Reagentes
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11.5- Procedimento 324
11.5.1- Metodologia para oxigénio consumido segundo 324
CETESB (1978)

11.5.1.1- Célculos 325
11.5.1.2- Expressar o resultado de matéria organica como 326

KMnO, consumido
11.5.2- Metodologia para oxigénio consumido segundo NBR 327
10739/1989

11.5.2.1- Calculos 327
11.5.3- Resultados obtidos para oxigénio consumido da agua

de torneira, destilada e deionizada medidos pelas duas 328
metodologias em laboratérios diferentes

11.5.4- Metodologia para oxigénio consumido segundo 329
COLOMBO (2010d)

11.5.4.1- Calculos 330
11.5.5- Metodologia para oxigénio consumido segundo 331
ZENEBON, PASCUET, TIGLEA (2008)

11.5.5.1- Calculos 331
11.5.6- Determinacdo da matéria organica (oxigénio 332
consumido) ensaio rapido de substancias oxidaveis

11.5.6.1- Procedimento 332
11.5.6.2- Interpretagéo do resultado 332
11.5.7- Substancias oxidaveis método farmacopeico para 332
agua purificada

11.5.7.1- Procedimento 332
11.5.8- Determinagéo do material oxidavel em agua do mar 333
11.5.8.1- Procedimento 334
11.5.8.2- Calculos 334
11.5.9- Tratamento residuo da andlise — presenca de cromio 335
11.5.9.1- Procedimento 335
11.6- Preparo dos reagentes 336
11.6.1- Solucédo de &cido sulfarico 336
11.6.1.1- Solucéo de &cido sulfarico 50% (v/v) e 25% (v/v) 336
11.6.1.2- Solugéo de &cido sulfarico 1:3 337
11.6.1.3- Solucéo de acido sulfarico 3 N 337
11.6.2- Solugdo saturada a 20% de hidrogenocarbonato de

sédio (bicarbonato de sédio) ou de hidrogenocarbonato de 337

potassio (bicarbonato de potassio)
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11.6.3- Preparo da solugdo 0,1 N de permanganato de
potassio

11.6.4- Solugcdo de permanganato de potassio N/80 ou
0,0125 N (ou 0,417 g de KMnO, / 1000 mL) ou 0,0025 mol/L
11.6.4.1- Preparando a solugéo de permanganato de potassio
N/80 ou 0,0125 N ou 0,0025 mol/L

11.6.4.2- Preparando a solucdo de permanganato de potassio
N/80 ou 0,0025 mol/L utilizando-se o processo de diluicdo
11.6.4.3- Preparando a solucdo de permanganato de potassio
N/80 ou 0,0025 mol/L utilizando-se o processo de diluicdo
11.6.5- Solucao de permanganato de potassio 0,05 N

11.6.6- Solucéo de permanganato de potassio 0,02 M
11.6.6.1- Preparo de solucfes de permanganato de potassio
em outras molaridades

11.6.7- Solugéo de oxalato de sédio

11.6.7.1- Solucado padrédo de oxalato de sodio - 1mL possui 1
mg de oxalato

11.6.7.2- Solucdo padréo de oxalato de sédio 0,1 N

11.6.7.3- Solucéo de oxalato de sodio 0,01 N

11.6.7.4- Solucéo de oxalato de sodio 0,025 M ou 0,05 N
11.6.7.5- Solucéo de oxalato de sddio 0,00625 M ou 0,0125 N
ou N/80

11.6.8- Solucao de acido oxalico 0,5 M

11.6.8.1- Preparagéo de solug¢des de 4cido oxalico em outras
concentracdes

11.6.9 - Solugbes de dicromato de potassio

11.6.9.1- Solucédo de dicromato de potassio 1 N ou 0,1667 M
11.6.9.2- Solugéo de dicromato de potassio 0,1 N ou 0,01667
M

11.6.9.3- Solucéo de dicromato de potassio 0,05 N

11.6.9.4- Solucéo de dicromato de potassio 0,0028 N
11.6.9.5- Solugdo de dicromato de potéssio 0,04167 M ou
0,25N

11.6.10- Solugdes indicadoras

11.6.10.1- Solucgéo indicadora difenilamina a 1% ou 0,5% (em
H2804 - 41)
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11.6.10.2- Solucdo indicadora &cido N-fenilantranilico 350
(Diphenylamine-2- carboxylic acid)

11.6.10.3- Solugédo indicadora difenilaminsulfonato de sédio 351
ou acido difenilamino-4-sulfénico, sal de sédio

11.6.10.4- Solugéo indicadora ferroina 352
11.6.11- Solucdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 352
(FAS)

11.6.11.1- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 352
0,25N ou 0,25M

11.6.11.2- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 353
0,ANou 0,1 M

11.6.11.3- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 353

0,05N ou 0,05 M ou 19,61 g/L
11.6.11.4- Solucdo FAS (Sulfato ferroso amoniacal 353
hexaidratado) (com pureza 99,3%) 0,0028 N ou 0,0028 M

11.6.12- Padronizacdo da solucdo de permanganato de 354
potéssio

11.6.12.1- Padronizacdo da solucdo 0,1N de permanganato 354
de potassio

11.6.12.1.1- Procedimento 354
11.6.12.1.2- Célculos 355

11.6.12.2- Padronizacdo da solucdo de permanganato de
potassio N/80 ou 0,0125N (ou 0,417 g de KMnO, / 1000 mL) 357
ou 0,0025 mol/L

11.6.12.2.1- Procedimento 357
11.6.12.2.2- Calculos 357
11.6.12.3- Padronizagdo da solucdo de permanganato de 358
potassio 0,05 N

11.6.12.3.1- Procedimento 358
11.6.12.3.2- Célculos 359
11.6.12.4- Padronizagdo da solugdo de permanganato de 360
potassio 0,02 M

11.6.12.4.1- Procedimento 360
11.6.12.4.2- Célculos 360
11.6.13- Padronizacao da solucao de dicromato de Potassio 361
11.6.13.1- Padronizacao da solucéo de dicromato de potassio 362

contra ferro (com ferro metdlico)
11.6.13.1.1- Procedimento 362
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11.6.13.1.2- Calculos

11.6.14- Padronizagdo da solucdo de sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado (FAS)

11.6.14.1- Determinacdo da pureza do sal de sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado

11.6.14.1.1- Procedimento

11.6.14.1.2- Célculos

11.6.14.2- Padronizacdo da solucdo de sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado (FAS) 0,25 N ou 0,25 M

11.6.14.2.1- Procedimento

11.6.14.2.2- Célculos

11.6.14.3- Padronizacdo da solucdo de sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado 0,1 N ou 0,1 M

11.6.14.3.1- Procedimento

11.6.14.3.2- Calculos

11.6.14.4- Padronizacdo da solucdo de sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado 0,05 N ou 0,05 M ou 19,61 g/L
11.6.14.4.1- Procedimento

11.6.14.4.2- Célculos

11.6.14.5- Padronizacdo da solucdo FAS (Sulfato ferroso
amoniacal hexaidratado) (com pureza 99,3%) 0,0028 N ou
0,0028 M

11.6.14.5.1- Procedimento

11.6.14.5.2- Calculos

12- Determinacédo da matéria organica no solo

12.1- Materiais

12.2- Reagentes

12.3- Procedimentos

12.3.1- Procedimento adaptado CAMARGO, MONIZ, JORGE,
VALADARES (2009)

12.3.1.1- Calculos

12.3.2- Procedimento adaptado MENDES, OLIVEIRA (2009)
12.3.2.1- Calculos

12.3.2.2- Calculo envolvendo o valor 0,003

12.3.2.3- Outras relagBes de interesse

12.3.3- Procedimento adaptado LUCHESE, FAVERO, LENZ|
(2002)
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12.3.3.1- Calculos 390
12.3.3.2- Calculo sobre o valor 3,896 390
12.3.4- Procedimento Walkley-Black adaptado BOARETTO 394
(2012)

12.3.4.1- Calculos 395
12.3.5- Procedimento Walkley-Black adaptado 395
MYLAVARAPU (2011)

12.3.5.1- Calculos 397

12.3.6- Procedimento Walkley-Black adaptado BOYD, 401
WOOD, THUNJAI (2002)

12.3.6.1- Calculos 402
12.3.7- Procedimento Walkley-Black adaptado SILVA,
SANTOS, COSCIONE, VITI, et al. (2009); Adaptado 403
DONAGEMA, CAMPOS, CALDERANO, TEIXEIRA, VIANA

(2011)

12.3.7.1- Célculos 404
12.4- Preparo dos reagentes 406
12.4.1- Solucédo de dicromato de potassio 406
12.4.1.1- Solucéo de dicromato de potassio 1N ou 0,1667 M 406

12.4.1.2- Solucdo de bicromato de potassio 0,2 mol.L™ 406
(1,1999 N =1,20 N)

12.4.1.3- Solugdo de bicromato de potassio 0,0667 mol.L™ 407
(0,4 N)

12.4.2- Solugbes de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 408
(FAS)

12.4.2.1- Solugdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 408
(FAS) 0,25N ou 0,25M

12.4.2.2- Solugdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 408
0,5N ou 0,5M

12.4.2.3- Solucdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 408
0,4N ou 0,4M

12.4.2.4- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 409
0,05 mol.L™

12.4.2.5- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 409
0,1 mol.L™

12.4.3- Solucéo sulfato ferroso heptaidratado (SFH) 409

12.4.3.11- Solucéo sulfato ferroso heptaidratado (SFH) 1,0N ou 409
1 mol.L’
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12.4.3.2- Solucéo sulfato ferroso heptaidratado (SFH) 0,5N ou
0,5 mol.L™

12.4.4- Solugéo indicadora difenilamina a 1% ou 0,5% (em
H,SO, - 4:1)

12.4.5- Solugéo indicadora ferroina

12.4.5.1- Solucdo indicadora ferroina APHA/AWWA/WEF
(2012)

12.4.5.2- Solugédo indicadora ferroina adaptado COMBS,
NATHAN (2011)

12.4.6- Padronizacao da solucao de sulfato ferroso amoniacal
hexaidratado 0,5N ou 0,5 M ou 196,1 g/L

12.4.6.1- Procedimento

12.4.6.2- Calculos

12.4.7- Padronizacdo da solugdo de sulfato ferroso
heptaidratado 1N ou 1M (mol.L™)

12.4.7.1- Procedimento

12.4.7.2- Calculos

12.4.8- Solucéo de hidréxido de sodio 6 N

13- Determinac&o do oxigénio dissolvido

13.1- Introducéo

13.2- Solubilidade de oxigénio nas aguas

13.3- Informagbes sobre métodos de determinacdo de
oxigénio dissolvido

13.4- Reac¢des envolvidas no método de Winkler

13.5- Materiais

13.6- Reagentes

13.7- Procedimento

13.7.1- Inteferéncias na determinacdo do OD

13.7.1.1- Inteferéncia de nitrito

13.7.1.2- Inteferéncia do Fe**

13.7.1.3- Interferéncia do Fe**

13.7.2- Higienizacdo dos frascos para coleta de amostras
para analise de oxigénio dissolvido

13.7.2.1- Procedimento de higienizacao (retirada de residuos
e desinfeccéo) no preparo dos frascos de OD

13.7.3- Amostragem para avaliacdo de OD
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13.7.3.1- Procedimento 1

13.7.3.2- Procedimento 2

13.7.4- Teste da presenca de impurezas oxidantes nos
reagentes

13.7.5- Metodologia de Winkler com a presenca dos fons Fe**
- Permanganato Modificacao

13.7.6- Célculos

13.7.6.1- Célculos realizados através da deducdo de uma
férmula.

13.7.6.2- Ajustando a férmula para calculo da quantidade de
oxigénio dissolvido (OD) (mg/L)

13.7.6.3- Exemplos de célculos

13.7.6.4- Célculos realizados através do uso do conceito de
mol

13.7.6.5- Exemplo

13.7.7- Metodologia de Winkler utilizando cloreto manganoso
para fixagcdo de oxigénio nas amostras no local de coleta
13.7.7.1- Célculos

13.7.8- Preparo dos reagentes

13.7.8.1- Solucéo de cloreto manganoso 3 M (MnCl,.4H,0)
13.7.8.2- Solugéo de sulfato manganoso (MnSO4.XH,0) (2,15
M)

13.7.8.3- Solugbes alcalinas de iodeto e de iodeto 10%
13.7.8.3.1- Solucao alcalina de iodeto-azida

13.7.8.3.2- Solugéo alcalina de iodeto

13.7.8.3.3- Solugéo alcalina de iodeto (MAR.MIL, 2011)
13.7.8.3.4- Solucao de iodeto de potassio 10%

13.7.8.4- Solucéo de tiossulfato de sédio

13.7.8.4.1- Solucao tiossulfato de sddio 0,1 N (2,5 % p/v)
13.7.8.4.2- Solucédo de tiossulfato de sédio 6,25 x10™° mol/L
(0,00625 N = N/160)

13.7.8.4.3- Solucdo de tiossulfato de sodio 0,025 N (N/40)
(0,025 M)

13.7.8.4.4- Solugéo de tiossulfato de sodio 0,0125 N (N/80)
13.7.8.4.5- Solugéo de tiossulfato de sodio 0,0375 N
13.7.8.4.6- Solugéo de tiossulfato de sédio 0,01 M (0,01 N)
13.7.8.4.7- Solucao de tiossulfato de sédio 1 M ou 1 N
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13.7.8.5- Padronizacdo da solucao de tiossulfato de so6dio
com dicromato de potassio

13.7.8.6- SolucBes de bi-iodato de potassio

13.7.8.6.1- Solucédo bi-iodato de potassio 0,0375 N (0,00313
M)

13.7.8.6.2- Solucédo bi-iodato de potassio 0,025 N (0,002083
M)

13.7.8.6.3- Solucgéo bi-iodato de potassio 0,01 N (0,000833 ou
8,33 x 10 M)

13.7.8.6.4- Solucdo bi-iodato de potassio 0,0021 M (0,0252
N)

13.7.8.7- Solucéo iodato de potéssio 0,1 N (0,01666 M)
13.7.8.8- Padronizacdo das solugfes de tiossulfato de sddio
com solucao de bi-iodato de potéssio e de iodato de potassio
13.7.8.8.1- Padronizacdo da solucéo de tiossulfato de sédio
0,025 M (0,025 N) com solucdo de bi-iodato de potassio
0,0021 M (0,0252 N)

13.7.8.8.2- Padronizacdo da solucdo de tiossulfato de sédio
0,025M (0,025 N) com a soluc¢do iodato de potéssio 0,1 N
13.7.8.8.3- Padronizagdo da solucdo de tiossulfato de sodio
6,25 x10™ mol/L (0,00625 N = N/160) com a solucéo iodato
de potéssio 0,1 N

13.7.8.9- Solugcdo goma de amido

13.7.8.9.1- Solucdo goma de amido 1,0%

13.7.8.9.2- Solucdo goma de amido 2%

13.7.8.10- Solugéo de permanganato de potéassio 0,04 M
13.7.8.11- Solucgéo de hidroxido de sédio

13.7.8.11.1- Solugéo de hidroxido de sddio 30%

13.7.8.11.2- Solugéo de hidroxido de sddio 6 N

13.7.8.12- Solugdes de oxalato de potassio hidratado e de
sédio

13.7.8.12.1- Solucao de oxalato de potassio hidratado 0,1 M
13.7.8.12.2- Solucdo padrao de oxalato de Sédio 0,1 M

14- Determinagado da bioquimica de oxigénio (DBOs ) (5
dias, 20°C)

14.1- Material

14.2- Reagentes
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14.3- Metodologia 508
14.3.1- Preparo da agua saturada de oxigénio 508
14.3.2- Preparo da agua da agua de diluigdo 510
14.3.2.1- Procedimento 510
14.3.3- Preparo do inéculo (semente) 511
14.3.4- Pré-preparo da amostra 512
14.3.5- Padronizacao de todo o sistema de determinacéo de 513
DBO

14.3.5.1- Procedimento para incubar o branco 513
14.3.5.2- Procedimento para validar a resposta da
determinagcdo de DBO com a utlizacdo de padrdo &cido 516

glutdmico/glucose
14.3.5.3- Procedimento para incubar o branco com a 520
presenca do inéculo (semente) ou com o BODseed

14.3.5.4- Célculo da DBO 523
14.3.5.4.1- Deplec¢éo do branco 523
14.3.5.4.2- Deplegdo do branco com a presenga do inoculo 524

(semente) ou com o BODseed

14.3.5.4.3- Calculo da DBO sem a utilizacdo do valor da 524
deplecéo da 4gua de diluicdo ou de semente (inéculo)

14.3.5.4.4- Calculo da DBO com a utilizacdo do valor da 526
deplecdo da &gua de diluicdo (com nutrientes) e/ou de
semente (indculo)

14.3.5.4.5- Exemplos de célculos 528
14.3.5.4.6- Demanda nitrogenada e inibidor de nitrificagcéo 538
14.3.5.4.7- Célculo da DBO+ora. OU DBOy 7 540
14.3.5.4.8- Demanda Te06rica de Oxigénio (DTeO) 541
14.4- Preparo dos reagentes 542
14.4.1- Solucéo ortotolidina 0,1% 542
14.4.2- Solucao tiosulfato de sodio 542
14.4.2.1- Solucéo tiossulfato de sédio 1M 542
14.4.2.2- Solucéo tiossulfato de sédio 3,25 g/L 543
14.4.3- Solucéo-tampéo de fosfato pH 7,2 (25°C) - Padréo 543
primario

14.4.4- Solucao de hidréxido de sodio 40% ou 1M (1N) 543
14.4.5- Solucéo de sulfato de magnésio 2,25 % 543
14.4.6- Solucéo de cloreto de calcio 2,75% 544

14.4.7- Solucao de cloreto férrico hexaidratado 0,0025% 544
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14.4.8- Solucdo padrao de acido glutdmico/ glucose com
DBO aproximada de 194429 mg O,.L™

14.4.9- Inibidores de nitrificacéo

14.4.9.1- Solucéo do 2 cloro-6-(triclorometil) piridina (TCMP)
14.4.9.2- Solucéo de aliltioréia (ATU)

15- Determinacédo da demanda quimica de oxigénio (DQO)
15.1- Material

15.2- Reagentes

15.3- Procedimento

15.3.1- Método de refluxo aberto para amostras com DQO
menor que 50 mg O,.L™

15.3.1.1- Calculos

15.3.1.2- Reagdes quimicas

15.3.2- Método de refluxo fechado titulométrico

15.3.2.1- Calculos

15.3.3- Método de refluxo fechado colorimétrico

15.3.3.1- Calculos

15.4- Preparo dos reagentes

15.4.1- SolucBes de bicromato de potéssio

15.4.1.1- Solucdo de bicromato de potdssio 0,04167 M ou
0,25N

15.4.1.2- Solucao de bicromato de potassio 0,004167 M ou
0,025N por diluicdo da solucdo bicromato de potassio
0,04167 M ou 0,25 N

15.4.1.3- Solugéo de bicromato de potassio 0,004167 M ou
0,025 N

15.4.2- Solucao de ferroina

15.4.3- Solugdes de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado
15.4.3.1- Solucéo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado
0,25Nou 0,25 M

15.4.3.2- Solugdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado
0,025 N ou 0,025 M

15.4.3.3- Solugdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado
0,1Nou0,1M

15.4.4- Solucdo de &cido sulfarico reagente (acido sulftrico /
sulfato de prata

15.4.5- Solugdes digestoras de dicromato de potassio

544
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15.4.5.1- Solucéao digestora de dicromato de potassio 0,01667 573

M (0,1000 N)
15.4.5.2- Solucéo digestora de dicromato de potassio 0,03473
M = 0,0350 M (0,2099 N = 0,21 N) (alta faixa de DQO) 573

15.4.5.3- Solugdo digestora de dicromato de potassio
0,003473 M = 0,00350 M (0,02099 N = 0,021 N) (baixa faixa 574
de DQO)

15.4.6- Solucdo padrdo hidrogenoftalato de potassio ou 574
biftalato de potassio

16- Determinacédo da série nitrogenada em meio aquoso 576
16.1- Material 589
16.2- Reagentes 591
16.3- Metodologia 593
16.3.1- Determinacdo do nitrogénio amoniacal (NH3z e/ou 593
NH,") e nitrogénio organico

16.3.1.1- Destilagéo preliminar no preparo da amostra, branco 593
e padrbes

16.3.1.2- Método de determinacéo teor de aménia por fenato 595
(indofenol)

16.3.1.2.1 - Procedimento 597
16.3.1.3- Método de determinacdo teor de amobnia por 598
titulometria

16.3.1.3.1- Metodologia sem uso de indicador tendo como 599
referéncia o pH de solucéo de &cido bdrico diluida

16.3.1.3.2- Calculos 600

16.3.1.4- Método de determinagcdo de nitrogénio total 601
(Kjeldahl)

16.3.1.4.1- Etapas do método Kjeldahl 602
a- Digestéo 602
b- Destilacdo 605
c- Avaliacdo do teor de aménia 606
16.3.1.4.2- Determinacdo do nitrogénio — Processo micro- 607
Kjeldahl (Avaliacdo do teor de amdnia por titulacéo)

16.3.1.4.2.1- Célculos 610
16.3.1.4.3- Determinacdo do nitrogénio — Processo micro- 614

Kjeldahl (Avaliagédo do teor de aménia por método fenato)
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16.3.1.4.4- Determinagdo do nitrogénio — Processo macro-
Kjeldahl (Método nesslerizagao)

1- Limpeza do sistema de destilacdo

2- Selecéo do volume da amostra

3- Destilacdo preliminar de amonia

4- Digestao

5- Remocéo da aménia

6- Nesslerizacéo e leitura

16.3.1.4.5- Metodologia alternativa para determinacao do ion
aménio NH,"

16.3.1.4.5.1- Célculos

16.3.2- Determinacéo do teor de nitrito (NO)

16.3.2.1- Procedimento

16.3.3- Determinacéo do teor de nitrato (NO3)

16.3.3.1- Determinacdo do teor de nitrato (NO3) método
espectrofotométrico (com acido fenoldissulfénico)

16.3.3.1.1- Procedimento

16.3.3.2- Determinagdo de nitrato pelo  método
espectrofotométrico utilizando ultravioleta

16.3.3.2.1- Procedimento

16.3.3.2.2- Calculos

16.3.3.3- Determinacdo do teor de nitrato (NO3) método
eletrodo ion-especifico

16.4- Preparo dos reagentes

16.4.1- Solucéo tiossulfato de sodio

16.4.1.1- Solugao tiossulfato de sédio 3,125 g.L™ (0,0125 N)
16.4.1.2- Solucéo tiossulfato de sodio 3,5 g/L

16.4.2- Solucdes de hidréxido de sodio

16.4.2.1- Solucdo estoque de hidréxido de sddio (95%) 1N
(42 g/L ou 4,2% plv)

16.4.2.2- Solucéo estoque hidréxido de sédio 6N (252 g.L™ ou
25,2% p/v) (pureza 95,24%)

16.4.2.3- Solucao estoque hidréxido de sédio 4N (168 g.L™ ou
16,8% p/v)

16.4.2.4- Solugéo hidréxido de sodio 0,1N (4,2 g/L ou 0,42%
p/v)

16.4.2.5- Solucdo hidréxido de sddio 0,2N (8,3 g/L ou 0,83%

p/v)
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16.4.2.6- Solucéo hidroxido de sédio 0,02 N (0,83 g/L)
16.4.2.7- Solucéo hidroxido de sédio 50%

16.4.3- Solucéo indicadora mista em alcool, de vermelho de
metila e verde de bromocresol

16.4.4- Solucédo de vermelho de metila 0,1%

16.4.5- Solucéo de acido cloridrico

16.4.5.1- Solucéo de acido cloridrico 0,1 N

16.4.5.2- Solucao de acido cloridrico 1 N

16.4.51.3- Solucao de hidroxido de aménio (NH4,OH) 1 N ou 1
mol.L"

16.4.6- Solucdo de tetraborato de sédio 0,025 M

16.4.7- Solugéo tampdao de borato

16.4.8- Solucao de acido borico

16.4.8.1- Solucéo de &cido bérico 20 g.L™ (2% = 0,32 M ou =
0,97 N)

16.4.8.2- Solucéo de acido bérico 40 g.L™ (4% = 0,65 M ou =
1,94 N)

16.4.9- Solucao de &cido sulfarico

16.4.9.1- Solucéo de &cido sulfarico 4,6 mM

16.4.9.2- Solucéo de &cido sulfarico 0,02 N

16.4.9.3- Solucéo de &cido sulfarico 0,2 N

16.4.9.4- Solucédo de acido sulfarico 6 N

16.4.10- Solucdo mista indicadora vermelho de metila e azul
de metileno

16.4.11- Solucéo de fenol

16.4.11.1- Solucédo de fenol a 5%, preparada com produto
sélido (m/v)

16.4.11.2- Solucédo de fenol preparada com solucao liquida
comercial

16.4.12- Solucao de nitroprussiato de sodio diidratado (m/v)
16.4.12.1- Solugdo de nitroprussiato de sodio diidratado
0,05%

16.4.12.2- Solugéo de nitroprussiato de sédio diidratado 0,5%
16.4.13- Solucéo de fenol e nitroprussiato de sodio diidratado
16.4.14- Solucdo oxidante (alcalina clorada)

16.4.14.1- Soluc¢do de hipoclorito de soédio e hidréxido de
sédio
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16.4.14.2- Solucdo de hidroxido de sadio, citrato trisodio
diidratado e dicloroisocianurato de sddio diidratado

16.4.14.3- Solucdo de hidroxido de sadio, citrato trisodio
diidratado e hipoclorito de sddio

16.4.15- Solucdo estoque de amébnia

16.4.15.1- Solucdo estoque de amonia (1000 mg NHs-N /L)
16.4.15.2- Solucado estoque de amobnia (100 mg NHs-N/L)
16.4.15.3- Solucado estoque de aménia (1 mg NH3-N/L)
16.4.16- Solucao de cloreto de aménio (2,966 g.L™)

16.4.17- Solucéo de ortotolidina 0,1%

16.4.18- Solucao digestora método Kjeldahl

16.4.19- Reagente de digestdo no processo de Nessler
16.4.20- Solugéo sulfato de mercurio

16.4.21- Reagente de Nessler

16.4.22- Solucéo de hidroxido de sodio/tiossulfato de sodio
16.4.23- Solucéo alcodlica de fenolftaleina 1% ou 10 g/L
16.4.24- Aminoécido L-Lisina.HCI

16.4.25- Solugédo de tartarato de potassio-sodio 50% p/v
16.4.26- Solugéo indicadora DPD (N,N-diethy-p-
phenylenediamine)

16.4.27- Solucéo para formacéo de cor com a sulfanilamida
16.4.27.1- Solucao sulfanilamida 10 g.L™

16.4.27.2- Solucao de sulfanilamida 2,5 g.L™

16.4.28- Solucédo de dicloreto de N-(1-naftil)-etilenodiamina
16.4.29- Solucéo de oxalato de sédio 0,025 M ou 0,05 N
16.4.30- Solugdo de permanganato de potassio

16.4.30.1- Solucdo de permanganato de potassio 0,05 N
16.4.30.2- Solucdo de permanganato de potassio 0,4 g.L™*
(0,395 g.L™" = 0,0025 M)

16.4.31- Solugdo de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado
0,05 N ou 0,05 M ou 19,61 g/L

16.4.32- Solucédo de sulfato manganoso hidratado 364 gL
16.4.33- Solugéo padréo de nitrito

16.4.33.1- Solugdo estoque de padrdo de nitrito (250 mg de
NO,-N /L)

16.4.33.2- Solu¢éo intermediaria de padréo de nitrito (ImL =
50 pg de NO,-N)
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16.4.33.3- Solugédo padrao de nitrito (1mL = 0,500 ug de NO, - 657
N)

16.4.34- Padronizacdo da solucao padréao de nitrito utilizando 657
como titulante 0 KMnO,

16.4.34.1- Calculos 658
16.4.35- Padronizacdo da solucao padréao de nitrito utilizando

como titulante o sulfato ferroso amoniacal hexa-hidratado 659
16.4.36- Suspenséo de hidroxido de aluminio 660
16.4.36.1- Suspensao de hidréxido de aluminio (=125 g/L) 660
16.4.36.2- Creme de alumina 660
16.4.37- Acido sulfdrico fumegante (15% SOglivre) 661
16.4.38- Solucéo sulfato de prata 4,397 g.L™ 661
16.4.39- Solucgéo de &cido fenildissulfénico 661
16.4.40- Solucdo-estoque de nitrato 662
16.41.40.1— Solucgéo estoque de nitrato de KNO3z; 100 mg NOg- 662
N.L°

1N6.AL1_.140.2— Solugéo estoque de nitrato de NaNO3 100 mg NO3’ 663
_1L6_.i4.40.3— Solugéo estoque de nitrato de KNO3z; 100 mg NOj3 663
iL§i4.40.4— Solugéo estoque de nitrato de NaNO3; 100 mg NOs’ 664
i6.4.40.5— Solugéo-padréo de KNOs 0,2 mg NO3z-N.L™* = 200 664

ug NOg-N.L™

16.4.40.6- Solucdo intermediaria de KNO; 10 mg NO3-N.L™ = 665
10.000 pg NOz-N.L™

16.4.41- Solucao de permanganato de potassio 0,1N 665
16.4.42- Solucao peréxido de hidrogénio 665
16.4.43- Solugéo tampéo para determinagéo de nitrato 666
16.4.44- Solucao de enchimento eletrodo ion-especifico NO3’ 666
17- Determinacgéo de nitrogénio no solo 667
17.1- Material 672
17.2- Reagentes 673
17.3- Metodologia 674
17.3.1- Limpeza da vidraria para determinacdo de nitrato e 674

amonio
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17.3.2- Determinag&o de nitrato e amoénio

17.3.2.1- Calculos

17.3.3- Determinagéo de nitrato (Liga de Devarda) e amoénio
(método Kjeldahl)

17.3.3.1- Calculos

17.3.3.1.1- Determinacéo do teor de NH," e NO; com base
no processo de titulacéo

17.3.3.1.2- Determinacdo da recuperacdo de nitrogénio da
solucdo padrédo de sulfato de amodnia e nitrato de potassio
preparada para teste de analise do processo de destilacédo
17.3.3.1.3- Determinacédo da amonia e nitrato da amostra
17.3.3.1.3.1- Célculos

17.3.4- Determinac¢do da umidade do solo

17.3.5- Determinagdo do nitrogénio total (organico mais
amoniacal)

17.3.5.1- Calculos

17.4- Preparo dos reagentes

17.4.1- Solucéo de 4cido sulfurico

17.4.1.1- Solucéo de &cido sulfarico 0,02 N

17.4.1.2- Solucéo de &cido sulfarico 0,01 N (0,005M)

17.4.1.3- Solugao de 4cido sulfdrico 0,5 M (0,5 mol.L™ = 1 N)
17.4.1.4- Solucéo de &cido sulfarico 0,005 N

17.4.2- Padronizagao solucao de &cido sulfarico 0,02 N
17.4.3- Solucéo de &cido cloridrico

17.4.3.1- Solugao de &cido cloridrico 0,01 mol.L™

17.4.3.2- Solugéo de &cido cloridrico 0,02 N

17.4.3.3- Solucéo de &cido cloridrico 10% (m/v)

17.4.4- Padronizacgéo da solug&o de acido cloridrico 0,02 N
17.4.5- Solugédo de cloreto de potassio

17.4.5.1- Solucéo de cloreto de potassio 1 M (mol.LHoulN
17.4.5.2- Solucéo de cloreto de potassio 2 M

17.4.6- Solugdes de acido borico

17.4.6.1- Solucao de acido borico 10 g.L™* (1% = 0,162 M ou
=0,49 N)

17.4.6.2- Solucéo de acido bérico 20 g.L™ (2% = 0,32 M ou =
0,97 N

17.4.7- Solucéo de verde de bromocresol 0,1%

17.4.8- Solucéo de vermelho de metila 0,1%
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17.4.9- Solucéo em alcool de vermelho de metila e verde de 700
bromocresol
17.4.9.1- Solugéo alcodlica do indicador misto bromocresol e 700

vermelho de metila (APHA/AWWA/WEF, 2012)
17.4.9.2- Solugdo mista em alcool de vermelho de metila e

verde de bromocresol (SILVA, ANDRADE, SIMEONE, AMARAL, 700
et al., 2010)

17.4.9.3- Solucédo mista em alcool de vermelho de metila e

verde de bromocresol (Adaptado SILVA, SANTOS, COSCIONE, 701

VITI, et al., 2009; Adaptado SILVA, EIRA, VAN RAIJ, SILVA, et al.,

1999)

17.4.9.4- Solugéo mista em alcool de vermelho de metila e 701
verde de bromocresol (Adaptado CAMARGO, MONIZ, JORGE,
VALADARES, 2009)

17.4.10- Solugdo padrdo de sulfato de amoébnio (99% de 702
pureza) 0,01% (m/v) e nitrato de potassio (99% de pureza)

0,01% (m/v)

17.4.11- Oxido de magnésio calcinado 702
17.4.12- Liga de Devarda 702
17.4.13- Solucdo padrdo de sulfato de amodnio (99% de

pureza) e nitrato de potassio (99% de pureza) 703

17.4.13.1- Solucdo padrdo de sulfato de amdnio (99% de

pureza) 0,1% (m/v) e nitrato de potassio (99% de pureza) 703
0,1% (m/v)

17.4.13.2- Solucdo padrdo de sulfato de aménio (99% de

pureza) 0,236 g.L™" e nitrato de potassio (99% de pureza) 704

0,361 g.L™

17.4.14- Mistura digestora (sulfato de potassio ou sulfato de 706
sodio, sulfato de cobre e selénio)

18- Determinacgao de fésforo em meio aquoso 707
18.1- Materiais 716
18.2- Reagentes 717
18.3- Procedimento 718
18.3.1- Limpeza das vidrarias e membranas 718
18.3.2- Preparacao da amostra 720
18.3.3- Digestao da amostra 720
18.3.3.1- Hidrdlise Acida preliminar 720
18.3.3.2- Digestao com &cido perclérico 721
18.3.3.3- Digestéo 4cida da amostra — acido sulfurico e nitrico 723

18.3.3.4- Método de digestdo com persulfato 724
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18.3.4- Método colorimétrico do acido vanadomolibdofosférico
18.3.5- Determinacdo de fésforo total e ortofosfato (Método
espectrofotométrico com cloreto estanoso)

18.3.5.1- Método para amostra sem interferentes

18.3.5.2- Método para amostra com interferentes e para
aumentar a sensibilidade do método

18.3.5.3- Determinacao fésforo total

18.3.5.3.1- Preparacdo da curva analitica

18.3.5.3.2- Procedimento analitico para determinacao fésforo
total

18.3.5.4- Determinacdo de fosforo existente na forma
ortofosfato livre

18.3.5.4.1- Preparacéo da curva analitica

18.3.5.4.2- Procedimento analitico para determinacdo de
ortofosfato livre

18.3.6- Determinacgéo de fésforo soluvel e ortofosfato (método
espectrofotométrico com acido ascorbico)

18.3.6.1- Determinacdo de fosforo soldvel (método
espectrofotométrico com &cido ascoérbico)

18.3.6.2- Preparacéo da curva analitica

18.3.6.3- Determinagdo de fésforo total (método
espectrofotométrico com &cido ascorbico)

18.4- Preparo dos reagentes

18.4.1- Solucao Indicadora de fenolftaleina

18.4.1.1- Solucéo de fenolftaleina aquosa

18.4.1.2- Solucéo aquosa de fenolftaleina

18.4.1.3- Solucéo de fenolftaleina a 0,1% m/v

18.4.1.4- Solucéo de fenolftaleina a 1% m/v

18.4.1.5- Solucéo de fenolftaleina a 0,05% (m/v)

18.4.2- Solucéo de &cido sulfarico

18.4.2.1- Solugéo de &cido sulfarico 5N (sol. A)

18.4.2.2- Solugdo de é&cido sulfarico 10,8N (utilizado no
método digestdo com persulfato)

18.4.2.3- Solucéo de acido sulfdrico e 4cido nitrico (utilizado
no método hidrélise preliminar acida)

18.4.2.4- Solucao de acido sulfurico alcodlica

18.4.2.5- Solucao de acido sulfarico 4,5 mol.L™
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18.4.3- Solucao de acido cloridrico 740
18.4.3.1- Solucéao de acido cloridrico 0,01M (0,01N) 740
18.4.3.2- Solugéo de &cido cloridrico 1:1 (v/v) 741
18.4.4- Solucao de acido nitrico a 20% (v/v) 741
18.4.5- Solucao de hidréxido de sédio 741

18.4.5.1- Solucéo de hidroxido de s6dio 1N (42 g/L ou 0,42% 741
p/v)

18.4.5.2- Solucéo de hidréxido de s6dio 6N (252 g/L) 742
18.4.5.3- Solucdo de hidroxido de sddio, NaOH (95%) 12 742
mol.L™ ou 12N (479,996 g/L)

18.4.6- Solucéo de KOH 742
18.4.6.1- Solucéo de KOH alcodlico 10% 742
18.4.6.2- Solugdo de KOH 12 mol.L™ (12N) 742
18.4.7- Solugdo de tartarato misto de antiménio e potassio 743
hemihidratato 2,743 g/L (sol. B)

18.4.8- Solugéo de molibdato de amdnio tetrahidratado 743

18.4.8.1- Solucdo de molibdato de amonio tetrahidratado 743
83,33333 g/L (Sol. A - Método colorimétrico acido
vanadomolibdato fosférico)

18.4.8.2- Solucdo de molibdato de amobnio tetrahidratado 743
40g/L (Sol. C - Método acido ascorbico)

18.4.8.3- Solucéo de molibdato de amdnio tetrahidratado em 744
acido sulfurico (Reagente | - Método cloreto estanoso)

18.4.8.4- Solugdo de molibdato de aménio tetrahidratado 744
(Reagente Il - Método cloreto estanoso)

18.4.8.5- Solucdo de molibdato de amonio tetrahidratado 745
0,041 mol.L™

18.4.9- Solugcdo de metavanadato de amoénio 4,1666 g.L
(Sol. B - Método colorimétrico acido vanadomolibdato 745
fosférico)

18.4.10- Solugcdo reagente vanadato-molibdato (Método 745
colorimétrico acido vanadomolibdato fosférico)

1

18.4.11- Solugéo de &cido ascorbico 0,1M (1,76% - m/v) (Sol. 746
D)
18.4.12- Solucdo desenvolvedora de cor do método 746

espectrofotométrico com acido ascérbico
18.4.13- Solucédo de benzeno e alcool isobutilico (isobutanol) 746
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18.4.14- Solucéo cloreto estanoso diidratado

18.4.14.1- Solucao cloreto estanoso diidratado 2,5% em
glicerol (0,111 M) (Reagente 1)

18.4.14.2- Solucéo diluida de cloreto estanoso diidratado em
glicerol 0,4% (0,0088 M) (Reagente 1)

18.4.15- Solucédo padrédo estoque de fésforo

18.4.15.1- Solugdo padrdo estoque de fésforo (KH,PO, -
99%) (50 pg PO,* - P. mL™)

18.4.15.2- Solugdo padrdo estoque de fésforo (KH,PO, -
99%) 500 mg P.L™

18.4.15.3- Solugdo padrao intermediaria de fésforo (KH,PO, -
99%) 10 mg P.L™"

18.4.16- Solucao persulfato de potassio 0,185 mol.L™

19- Determinacé&o de fosforo no solo

19.1- Determinacao de fdsforo por extracdo com solucéo de
Mehlich 1

19.1.1- Materiais

19.1.2- Reagentes

19.1.3- Procedimento

19.1.3.1- Preparo da curva analitica

19.2- Preparo dos reagentes

19.2.1- Solucdo extratora duplo-acida [HCI 0,05M (0,05N) +
H,S0O,4 0,0125M (0,025N)]

19.2.1.1- Solucéo de &cido cloridrico 0,05M (0,05N)

19.2.1.2- Solucéo de &cido sulfarico 0,0125M (0,025 N)
19.2.1.3- Preparar 10 L da solucéo extratora duplo-acida [HCI
0,05M (0,05N) + H,SO, 0,0125M (0,025N)]

19.2.1.4- Preparar 1,0 L da solugcdo extratora duplo-acida
[HCI 0,05M (0,05N) + H,SO,4 0,0125M (0,025N)]

19.2.2- Solucéo &cida de molibdato de amonio

19.2.2.1- Solugdo 4&cida de molibdato de amédnio
(concentrada)

19.2.2.2- Solucédo acida de molibdato de amonio (diluida)
19.2.3- Solucgédo padréo de fosforo

19.2.3.1- Solucéo padrédo de fésforo 25 mg.L™, 1000 mL
19.2.3.2- Solucdo padrédo de fésforo de 1, 2, 3, 4 mg P. L™,
250 mL
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20- Determinacéo de cloretos 760
20.1- Materiais 763
20.2- Reagentes 764
20.3- Procedimento 764
20.3.1- Método de MOHR (Método de argentometria) 764
20.3.2- Calculos 767
20.3.3- Método potenciométrico 769
20.3.3.1- Procedimento 769
20.3.3.2- Célculos 771
20.4- Preparo dos reagentes 772
20.4.1- Solucéo de nitrato de prata 0,0141 N ou 0,0141 M 772

20.4.2- Solugédo padrao de cloreto de sédio 0,0141 N ou 772
0,0141 M
20.4.3- Padronizagdo de nitrato de prata 0,0141 N ou 772
0,0141M
20.4.4- Solucéo indicadora de cromato de potassio (0,2575 773

M)

20.4.5- Suspenséo de hidroxido de aluminio 774
20.4.6- Solucgéo de acido sulftrico 774
20.4.6.1- Solucao de acido sulfarico 1 N 774
20.4.6.2- Solucao de &cido sulfurico 1:1 775
20.4.7- Solugédo de hidroxido de sddio 1 N 775
20.4.8- Solugéo indicadora fenolftaleina 1% 775
21- Determinacéo de sulfatos em meio aquoso 776
21.1- Material 778
21.2- Reagentes 779
21.3- Procedimento 780
21.3.1- Método gravimétrico com ignicdo do residuo 780
21.3.2- Célculos 782
21.3.2- Método turbidimétrico 783
21.4- Preparo dos reagentes 786
21.4.1- Solugéo de cloreto de bério diidratado 0,819 N 786
21.4.2- Solucéo indicadora vermelho de metila 787
21.4.3- Solugéo acida de nitrato de prata 787
21.4.4- Solugéo gelatinosa de cloreto de bario 787
21.4.5- Solugéo condicionante 787
21.4.6- Solucéo tampéo 788

21.4.6.1- Solugdo tampéo A 788
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21.4.6.2- Solugéo tampéao B

21.4.7- Solugbes padrdes de sulfato

21.4.7.1- Solucdo padrdo de sulfato preparada a partir da
solugéo de &cido sulfarico 0,02 N (0,01 mol.L™) (100 mg de
S0~ LY

21.4.7.2- Solugéo padrdo de sulfato Ereparada a partir do
sulfato de sédio anidro (100 mg de SO,”.L™")

21.4.8- Acido cloridrico 1:1 (6 N ou 6 M)

22- Determinacdo de ferro em meio aquoso (ferro total,
ferroso e férrico)

22.1- Material

22.2- Reagentes

22.3- Procedimento

22.3.1- Método fenantrolina para determinacdo de ferro
(Compostos ferrosos e férricos)

22.4- Preparo dos reagentes

22.4.1- Solugédo de hidroxilamina

22.4.2- Solucdo tampao de acetado de ambnio

22.4.3- Solugéo de fenantrolina

22.4.4- Solucdo estoque de ferro utilizando o sulfato ferroso
de amonio

22.4.4.1- Solucéo estoque de ferro 200 mg de Fe.L™

22.4.4.2- Solucéo estoque de ferro 10 mg de Fe.Ll™

22.4.5- Acido cloridrico 1:1 (6 N ou 6 M)

22.4.6- Preparo da solucdo 0,1N de permanganato de
potassio

23- Determinagdo de manganés meio aquoso — método
persulfato

23.1- Material

23.2- Reagentes

23.3- Procedimento

23.4- Preparo dos reagentes

23.4.1- Reagente especial

23.4.2- Solugédo padrédo de permanganato de potassio (0,1N)
23.4.3- Solugéo de bissulfito de sédio) 10%

24- Determinacéo de fluoreto

24.1- Material

XXXVil

788
799
799

790

791
792

794
794
795
795

799
799
799
799
800

800
800
801
801

802

804
804
805
807
807
807
810
811
814



XXXViii Métodos Laboratoriais JORGE MACEDO

24.2- Reagentes 815
24.3- Procedimento 815
24.3.1- Método SPADNS 815
24.3.2- Método visual da alizarina 816
24.4- Preparo dos reagentes 818
24.4.1- Solucdes padrdes de Fluoreto 818
24.4.1.11- Solugao estoque de fluoreto 100 mg de F. L™ (100 818
Hg.mL"™)

24.4.1.2- Solugdo estoque de fluoreto 10 mg de F.L™ (10 819
ug.mL™)

24.4.2- Solugdo SPADNS 820
24.4.3- Solucéo reagente zirconio-acido 820
24.4.4- Reagente acido zirconico-SPANDS 820
24.4.5- Solucgéo referéncia 820
24.4.6- Solugédo de arsenito de sodio 0,5% (p/v) 821
24.4.7- Reagente zirconio-alizanina 821
24.4.8- Solugéo 4cida 821
24.4.9- Reagente acido de zircdnio — alizarina 822
25- Determinacdo de surfactante anibnico em meio 823
aguoso (método azul de metileno)

25.1- Material 827
25.2- Reagentes 828
23.3- Procedimento 828
25.4- Preparo dos reagentes 831

25.4.1- Solucao de hidroxido de sodio 1N (42 g/L ou 0,42% 831
p/v)

25.4.2- SolugBes de acido sulfdrico 831
25.4.2.1- Solugdo de acido sulfirico 0,5M (0,5 mol.L™ = 1N) 831
25.4.2.2- Solucao de acido sulfdrico 6N 831
25.4.3- Solucgédo indicador de fenolftaleina 1% 831
25.4.4- Solugéo de limpeza 832
25.4.5- Solugéo de LAS 832
25.4.5.1- Solucdo estoque de LAS 0,1% (1000 mg LAS.L™) 832
25.4.5.2- Solugdo padrdo LAS 10 mg.mL™ 832
26- Determinacao de 6leos e graxas em meio aquoso 833
26.1- Material 834

26.2- Reagentes 835



Métodos Laboratoriais JORGE MACEDO

26.3- Procedimento

26.4- Célculo

26.5- Preparo dos reagentes

26.5.1- Solugédo de acido sulfdrico 1:1

26.5.2- Solugéo de acido cloridrico 1:1 (6 N ou 6 M)
26.5.3- Suspensao de silica-diatoméacea (10 g/ L)

27- Teste do jarro (Jar Test)

27.1- Material

27.2- Reagentes

27.3- Procedimento

27.4- Calculos

27.5- Preparo dos reagentes

27.5.1- Solugédo 2,5% de floculante

27.5.2- Solugédo 2,5% de carbonato de sodio

28- Determinacédo de cobre em meio aquoso

28.1- Material

28.2- Reagentes

28.3- Procedimento

28.4- Preparo dos reagentes

28.4.1- Solucéo de 2,9-dimetil-1,10-fenantrolina hemiidra-tada
(reagente neocuproina)

28.4.2- Solucéo estoque de cobre (200 pg de Cu / mL)
28.4.3-. Solucéo-padréo de cobre (20,0 pg de Cu/ mL)
28.4.4- Cloridrato de hidroxilamina

28.4.5- Solucgéo de citrato de sédio diidratado

28.4.6- Solugéo de hidroxido de amb6nio 5 N

29- Determinacéo de cloro residual e da demanda de
cloro

29.1- Material

23.2- Reagentes

29.3- Procedimento

29.3.1- Determinagédo de cloro residual qualitativamente
29.3.2- Determinacdo de cloro residual quantitativamente
(método iodométrico)

29.3.2.1- Célculos

29.3.2- Demanda de cloro de uma agua

29.3.2.1- Procedimento

29.3.2.2- Célculos
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29.4- Preparo dos reagentes

29.4.1- Solucgéo ortotolidina 0,1%

29.4.2- Solugdes de tiossulfato de sédio

29.4.2.1- Solucao tiossulfato de sodio 0,1 N (2,5 % p/v)
29.4.2.2- Solucao tiossulfato de sddio 0,01 N por diluigdo da
solucdo 0,1 N

29.4.2.3- Solucéo tiossulfato de sédio 0,01 N

29.4.2.4- Solucéo tiossulfato de sddio 0,025 M (0,025 N)
29.4.3- Solucédo goma de amido 0,5%

29.4.4- Solucéo de Kl 10%

30- Anélise do teor de matéria ativa de detergentes

30.1- Material

30.2- Reagentes

30.3- Procedimento

30.3.1- Analise de detergentes alcalinos

30.3.2- Analise de detergentes &cidos

30.4- Preparo dos reagentes

30.4.1- Solucédo estoque de hidroxido de sodio 0,2 N (8,4 g/L
ou 0,84 % p/v)

30.4.2- Preparo da solucado estoque de &cido sulfarico 0,2 N
30.4.3- Solugéo indicadora de metilorange (alaranjado de
metila) a 0,2%

30.4.4- Solucéo de vermelho de metila 0,1%

30.4.5- Solugéo de verde de bromocresol 0,2%

30.4.6- Solucdo alcodlica do indicador misto verde de
bromocresol e vermelho de metila

30.4.7- Solucédo indicadora alcodlica de fenolftaleina 1%

31- Andlise de teor de matéria ativa de sanificantes

31.1- Material

31.2- Reagentes

31.3- Procedimento

31.3.1- Dosagem dos produtos clorados

31.3.1.1- Solugéo de hipoclorito de sédio (principio ativo da
agua sanitaria)

31.3.1.1.1- Calculos

31.3.1.2- Dosagem do cloro ativo de produtos sélidos
(Dicloroisocianurato de sédio e/ou hipoclorito de calcio)
31.3.2- Dosagem dos produtos a base de iodo

31.3.2.1- Célculos

31.3.3- Dosagem dos produtos a base de &cido peracético
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31.3.3.1- Célculos

31.3.3.2- Determinacdo da percentagem (%) de &agua

oxigenada

31.3.3.3- Determinacdo da percentagem (%) de acido

peracético

31.3.4- Preparo dos reagentes

31.3.4.1- Solugdo goma de amido 0,5%

31.3.4.2- Solucao de Kl 10%

31.3.4.3- Solucéo tiossulfato de sddio 0,1 N (2,482 % p/v)

31.3.4.4- Solucéao acido sulfarico (1+3)

31.3.4.5- Solugdo de permanganato de potassio N/2 (0,5 N)

(ou 16 g de KMnO,4 / 1000 mL)

32- Método de determinacédo de silica soltvel

32.1- Material

32.2- Reagentes

32.3- Procedimento

32.3.1- Método Molibdossilicato

32.3.1.1- Reacdes quimicas

32.4- Método Gravimétrico

32.4.1- Procedimento

32.5- Preparo dos reagentes

32.5-1 Acido cloridrico 50%

32.5.2- Solugédo de borax 1%

32.5.3- Solugéo de molibdato de aménio 10%

32.5.4- Solugéo de hidréxido de sédio 6 N

32.5.5- Solugéo de acido oxalico 7,5%

32.5.6- Solugdo de cromato de potassio 0,63%

32.5.7- Solucéo estoque de silica

32.5.8- Solugédo padrdo intermediaria de silica

32.5.9- SolugBes padrdes de silica

32.5.10- Solucéo de acido sulftrico 1 N

33- Avaliacdo da qualidade microbiol6gica de dgua
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