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fórmula. 

470 

13.7.6.2- Ajustando a fórmula para cálculo da quantidade de 
oxigênio dissolvido (OD) (mg/L) 

473 

13.7.6.3- Exemplos de cálculos 473 
13.7.6.4- Cálculos realizados através do uso do conceito de 
mol 

474 

13.7.6.5- Exemplo 475 
13.7.7- Metodologia de Winkler utilizando cloreto manganoso 
para fixação de oxigênio nas amostras no local de coleta 

 
476 

13.7.7.1- Cálculos 478 
13.7.8- Preparo dos reagentes 479 
13.7.8.1- Solução de cloreto manganoso 3 M (MnCl2.4H2O)  479 
13.7.8.2- Solução de sulfato manganoso (MnSO4.XH2O) (2,15 
M) 

479 

13.7.8.3- Soluções alcalinas de iodeto e de iodeto 10% 480 
13.7.8.3.1- Solução alcalina de iodeto-azida 480 
13.7.8.3.2- Solução alcalina de iodeto 481 
13.7.8.3.3- Solução alcalina de iodeto (MAR.MIL, 2011) 481 
13.7.8.3.4- Solução de iodeto de potássio 10% 481 
13.7.8.4- Solução de tiossulfato de sódio 482 
13.7.8.4.1- Solução tiossulfato de sódio 0,1 N (2,5 % p/v) 482 
13.7.8.4.2- Solução de tiossulfato de sódio 6,25 x10

-3
 mol/L 

(0,00625 N = N/160) 
483 

13.7.8.4.3- Solução de tiossulfato de sódio 0,025 N (N/40) 
(0,025 M) 

483 

13.7.8.4.4- Solução de tiossulfato de sódio 0,0125 N (N/80) 484 
13.7.8.4.5- Solução de tiossulfato de sódio 0,0375 N 484 
13.7.8.4.6- Solução de tiossulfato de sódio 0,01 M (0,01 N) 484 
13.7.8.4.7- Solução de tiossulfato de sódio 1 M ou 1 N 485 
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13.7.8.5- Padronização da solução de tiossulfato de sódio 
com dicromato de potássio 

485 

13.7.8.6- Soluções de bi-iodato de potássio 486 
13.7.8.6.1- Solução bi-iodato de potássio 0,0375 N (0,00313 
M) 

487 

13.7.8.6.2- Solução bi-iodato de potássio 0,025 N (0,002083 
M) 

487 

13.7.8.6.3- Solução bi-iodato de potássio 0,01 N (0,000833 ou 
8,33 x 10

-4
 M) 

487 

13.7.8.6.4- Solução bi-iodato de potássio 0,0021 M (0,0252 
N) 

488 

13.7.8.7- Solução iodato de potássio 0,1 N (0,01666 M) 488 
13.7.8.8- Padronização das soluções de tiossulfato de sódio 
com solução de bi-iodato de potássio e de iodato de potássio 

 
489 

13.7.8.8.1- Padronização da solução de tiossulfato de sódio 
0,025 M (0,025 N) com solução de bi-iodato de potássio 
0,0021 M (0,0252 N) 

 
489 

13.7.8.8.2- Padronização da solução de tiossulfato de sódio 
0,025M (0,025 N) com a solução iodato de potássio 0,1 N 

490 

13.7.8.8.3- Padronização da solução de tiossulfato de sódio 
6,25 x10

-3
 mol/L (0,00625 N = N/160) com a solução iodato 

de potássio 0,1 N 

 
492 

13.7.8.9- Solução goma de amido 493 
13.7.8.9.1- Solução goma de amido 1,0% 493 
13.7.8.9.2- Solução goma de amido 2% 493 
13.7.8.10- Solução de permanganato de potássio 0,04 M 493 
13.7.8.11- Solução de hidróxido de sódio 494 
13.7.8.11.1- Solução de hidróxido de sódio 30% 494 
13.7.8.11.2- Solução de hidróxido de sódio 6 N 494 
13.7.8.12- Soluções de oxalato de potássio hidratado e de 
sódio 

495 

13.7.8.12.1- Solução de oxalato de potássio hidratado 0,1 M 495 
13.7.8.12.2- Solução padrão de oxalato de Sódio 0,1 M 495 
14- Determinação da bioquímica de oxigênio (DBO5,20) (5 
dias, 20ºC) 

496 

14.1- Material 507 
14.2- Reagentes 508 
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14.3- Metodologia 508 
14.3.1- Preparo da água saturada de oxigênio 508 
14.3.2- Preparo da água da água de diluição 510 
14.3.2.1- Procedimento 510 
14.3.3- Preparo do inóculo (semente) 511 
14.3.4- Pré-preparo da amostra 512 
14.3.5- Padronização de todo o sistema de determinação de 
DBO 

513 

14.3.5.1- Procedimento para incubar o branco 513 
14.3.5.2- Procedimento para validar a resposta da 
determinação de DBO com a utilização de padrão ácido 
glutâmico/glucose 

 
516 

14.3.5.3- Procedimento para incubar o branco com a 
presença do inóculo (semente) ou com o BODseed 

520 

14.3.5.4- Cálculo da DBO 523 
14.3.5.4.1- Depleção do branco 523 
14.3.5.4.2- Depleção do branco com a presença do inóculo 
(semente) ou com o BODseed 

524 

14.3.5.4.3- Cálculo da DBO sem a utilização do valor da 
depleção da água de diluição ou de semente (inóculo) 

524 

14.3.5.4.4- Cálculo da DBO com a utilização do valor da 
depleção da água de diluição (com nutrientes) e/ou de 
semente (inóculo) 

526 

14.3.5.4.5- Exemplos de cálculos 528 
14.3.5.4.6- Demanda nitrogenada e inibidor de nitrificação 538 
14.3.5.4.7- Cálculo da DBOTOTAL ou DBOULT 540 
14.3.5.4.8- Demanda Teórica de Oxigênio (DTeO) 541 
14.4- Preparo dos reagentes 542 
14.4.1- Solução ortotolidina 0,1% 542 
14.4.2- Solução tiosulfato de sódio 542 
14.4.2.1- Solução tiossulfato de sódio 1M 542 
14.4.2.2- Solução tiossulfato de sódio 3,25 g/L 543 
14.4.3- Solução-tampão de fosfato pH 7,2 (25°C) - Padrão 
primário 

543 

14.4.4- Solução de hidróxido de sódio 40% ou 1M (1N) 543 
14.4.5- Solução de sulfato de magnésio 2,25 % 543 
14.4.6- Solução de cloreto de cálcio 2,75% 544 
14.4.7- Solução de cloreto férrico hexaidratado 0,0025% 544 
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14.4.8- Solução padrão de ácido glutâmico/ glucose com 
DBO aproximada de 194±29 mg O2.L

-1
 

544 

14.4.9- Inibidores de nitrificação 545 
14.4.9.1- Solução do 2 cloro-6-(triclorometil) piridina (TCMP) 545 
14.4.9.2- Solução de aliltioréia (ATU) 545 
15- Determinação da demanda química de oxigênio (DQO) 546 
15.1- Material 554 
15.2- Reagentes 556 
15.3- Procedimento 556 
15.3.1- Método de refluxo aberto para amostras com DQO 
menor que 50 mg O2.L

-1
  

557 

15.3.1.1- Cálculos 558 
15.3.1.2- Reações químicas 559 
15.3.2- Método de refluxo fechado titulométrico 563 
15.3.2.1- Cálculos 565 
15.3.3- Método de refluxo fechado colorimétrico 565 
15.3.3.1- Cálculos 569 
15.4- Preparo dos reagentes 570 
15.4.1- Soluções de bicromato de potássio 570 
15.4.1.1- Solução de bicromato de potássio 0,04167 M ou 
0,25N 

570 

15.4.1.2- Solução de bicromato de potássio 0,004167 M ou 
0,025N por diluição da solução bicromato de potássio 
0,04167 M ou 0,25 N 

570 

15.4.1.3- Solução de bicromato de potássio 0,004167 M ou 
0,025 N 

571 

15.4.2- Solução de ferroína 571 
15.4.3- Soluções de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 571 
15.4.3.1- Solução de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 
0,25 N ou 0,25 M 

571 

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

572 

15.4.3.3- Solução de sulfato ferroso amoniacal hexaidratado 
0,1 N ou 0,1 M 

572 

15.4.4- Solução de ácido sulfúrico reagente (ácido sulfúrico / 
sulfato de prata  

572 

15.4.5- Soluções digestoras de dicromato de potássio 573 
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15.4.5.1- Solução digestora de dicromato de potássio 0,01667 
M (0,1000 N) 

573 

15.4.5.2- Solução digestora de dicromato de potássio 0,03473 

M  0,0350 M (0,2099 N  0,21 N) (alta faixa de DQO) 

 
573 

15.4.5.3- Solução digestora de dicromato de potássio 

0,003473 M  0,00350 M (0,02099 N  0,021 N) (baixa faixa 
de DQO) 

 
574 

15.4.6- Solução padrão hidrogenoftalato de potássio ou 
biftalato de potássio 

574 

16- Determinação da série nitrogenada em meio aquoso 576 
16.1- Material 589 
16.2- Reagentes 591 
16.3- Metodologia 593 
16.3.1- Determinação do nitrogênio amoniacal (NH3 e/ou 
NH4

+
) e nitrogênio orgânico 

593 

16.3.1.1- Destilação preliminar no preparo da amostra, branco 
e padrões 

593 

16.3.1.2- Método de determinação teor de amônia por fenato 
(indofenol) 

595 

16.3.1.2.1 - Procedimento 597 
16.3.1.3- Método de determinação teor de amônia por 
titulometria 

598 

16.3.1.3.1- Metodologia sem uso de indicador tendo como 
referência o pH de solução de ácido bórico diluída 

599 

16.3.1.3.2- Cálculos 600 
16.3.1.4- Método de determinação de nitrogênio total 
(Kjeldahl) 

601 

16.3.1.4.1- Etapas do método Kjeldahl 602 
a- Digestão 602 
b- Destilação 605 
c- Avaliação do teor de amônia 606 
16.3.1.4.2- Determinação do nitrogênio – Processo micro-
Kjeldahl (Avaliação do teor de amônia por titulação) 

607 

16.3.1.4.2.1- Cálculos 610 
16.3.1.4.3- Determinação do nitrogênio – Processo micro-
Kjeldahl (Avaliação do teor de amônia por método fenato)  

614 
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16.3.1.4.4- Determinação do nitrogênio – Processo macro-
Kjeldahl (Método nesslerização) 

616 

1- Limpeza do sistema de destilação 617 
2- Seleção do volume da amostra 617 
3- Destilação preliminar de amônia 617 
4- Digestão 618 
5- Remoção da amônia 618 
6- Nesslerização e leitura 618 
16.3.1.4.5- Metodologia alternativa para determinação do íon 
amônio NH4

+
  

619 

16.3.1.4.5.1- Cálculos 619 
16.3.2- Determinação do teor de nitrito (NO2

-
) 621 

16.3.2.1- Procedimento 623 
16.3.3- Determinação do teor de nitrato (NO3

-
) 626 

16.3.3.1- Determinação do teor de nitrato (NO3
-
) método 

espectrofotométrico (com ácido fenoldissulfônico) 
 

627 
16.3.3.1.1- Procedimento 628 
16.3.3.2- Determinação de nitrato pelo método 
espectrofotométrico utilizando ultravioleta 

 
629 

16.3.3.2.1- Procedimento 630 
16.3.3.2.2- Cálculos 631 
16.3.3.3- Determinação do teor de nitrato (NO3

-
) método 

eletrodo íon-específico 
633 

16.4- Preparo dos reagentes 635 
16.4.1- Solução tiossulfato de sódio 635 
16.4.1.1- Solução tiossulfato de sódio 3,125 g.L

-1
 (0,0125 N) 635 

16.4.1.2- Solução tiossulfato de sódio 3,5 g/L 635 
16.4.2- Soluções de hidróxido de sódio 635 
16.4.2.1- Solução estoque de hidróxido de sódio (95%) 1N 
(42 g/L ou 4,2% p/v) 

635 

16.4.2.2- Solução estoque hidróxido de sódio 6N (252 g.L
-1

 ou 
25,2% p/v) (pureza 95,24%) 

636 

16.4.2.3- Solução estoque hidróxido de sódio 4N (168 g.L
-1

 ou 
16,8% p/v) 

636 

16.4.2.4- Solução hidróxido de sódio 0,1N (4,2 g/L ou 0,42% 
p/v) 

637 

16.4.2.5- Solução hidróxido de sódio 0,2N (8,3 g/L ou 0,83% 
p/v) 

637 
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16.4.2.6- Solução hidróxido de sódio 0,02 N (0,83 g/L) 637 
16.4.2.7- Solução hidróxido de sódio 50% 638 
16.4.3- Solução indicadora mista em álcool, de vermelho de 
metila e verde de bromocresol  

638 

16.4.4- Solução de vermelho de metila 0,1% 639 
16.4.5- Solução de ácido clorídrico 639 
16.4.5.1- Solução de ácido clorídrico 0,1 N 639 
16.4.5.2- Solução de ácido clorídrico 1 N 639 
16.4.5.3- Solução de hidróxido de amônio (NH4OH) 1 N ou 1 
mol.L

-1
 

639 

16.4.6- Solução de tetraborato de sódio 0,025 M 640 
16.4.7- Solução tampão de borato 640 
16.4.8- Solução de ácido bórico 640 

16.4.8.1- Solução de ácido bórico 20 g.L
-1

 (2%  0,32 M ou  
0,97 N) 

640 

16.4.8.2- Solução de ácido bórico 40 g.L
-1

 (4%  0,65 M ou  
1,94 N) 

641 

16.4.9- Solução de ácido sulfúrico 641 
16.4.9.1- Solução de ácido sulfúrico 4,6 mM 641 
16.4.9.2- Solução de ácido sulfúrico 0,02 N 641 
16.4.9.3- Solução de ácido sulfúrico 0,2 N 641 
16.4.9.4- Solução de ácido sulfúrico 6 N 642 
16.4.10- Solução mista indicadora vermelho de metila e azul 
de metileno 

642 

16.4.11- Solução de fenol 643 
16.4.11.1- Solução de fenol a 5%, preparada com produto 
sólido (m/v) 

643 

16.4.11.2- Solução de fenol preparada com solução líquida 
comercial 

643 

16.4.12- Solução de nitroprussiato de sódio diidratado (m/v) 644 
16.4.12.1- Solução de nitroprussiato de sódio diidratado 
0,05% 

644 

16.4.12.2- Solução de nitroprussiato de sódio diidratado 0,5% 644 
16.4.13- Solução de fenol e nitroprussiato de sódio diidratado 644 
16.4.14- Solução oxidante (alcalina clorada) 645 
16.4.14.1- Solução de hipoclorito de sódio e hidróxido de 
sódio 

645 
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16.4.14.2- Solução de hidróxido de sódio, citrato trisódio 
diidratado e dicloroisocianurato de sódio diidratado 

645 

16.4.14.3- Solução de hidróxido de sódio, citrato trisódio 
diidratado e hipoclorito de sódio 

645 

16.4.15- Solução estoque de amônia 646 
16.4.15.1- Solução estoque de amônia (1000 mg NH3-N /L) 646 
16.4.15.2- Solução estoque de amônia (100 mg NH3-N/L) 647 
16.4.15.3- Solução estoque de amônia (1 mg NH3-N/L) 647 
16.4.16- Solução de cloreto de amônio (2,966 g.L

-1
) 648 

16.4.17- Solução de ortotolidina 0,1% 648 
16.4.18- Solução digestora método Kjeldahl 648 
16.4.19- Reagente de digestão no processo de Nessler 649 
16.4.20- Solução sulfato de mercúrio 649 
16.4.21- Reagente de Nessler 649 
16.4.22- Solução de hidróxido de sódio/tiossulfato de sódio 650 
16.4.23- Solução alcoólica de fenolftaleína 1% ou 10 g/L 650 
16.4.24- Aminoácido L-Lisina.HCl  650 
16.4.25- Solução de tartarato de potássio-sódio 50% p/v 650 
16.4.26- Solução indicadora DPD (N,N-diethy-p-
phenylenediamine) 

651 

16.4.27- Solução para formação de cor com a sulfanilamida 652 
16.4.27.1- Solução sulfanilamida 10 g.L

-1
 652 

16.4.27.2- Solução de sulfanilamida 2,5 g.L
-1

 653 
16.4.28- Solução de dicloreto de N-(1-naftil)-etilenodiamina 653 
16.4.29- Solução de oxalato de sódio 0,025 M ou 0,05 N 653 
16.4.30- Solução de permanganato de potássio 654 
16.4.30.1- Solução de permanganato de potássio 0,05 N 654 
16.4.30.2- Solução de permanganato de potássio 0,4 g.L

-1
 

(0,395 g.L
-1

 = 0,0025 M) 
654 

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

655 

16.4.32- Solução de sulfato manganoso hidratado 364 g.L
-1

 655 
16.4.33- Solução padrão de nitrito 655 
16.4.33.1- Solução estoque de padrão de nitrito (250 mg de 
NO2

-
-N / L) 

655 

16.4.33.2- Solução intermediária de padrão de nitrito (1mL = 
50 μg de NO2

-
-N) 

656 
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16.4.33.3- Solução padrão de nitrito (1mL = 0,500 μg de NO2

-
-

N) 
657 

16.4.34- Padronização da solução padrão de nitrito utilizando 
como titulante o KMnO4 

657 

16.4.34.1- Cálculos 658 
16.4.35- Padronização da solução padrão de nitrito utilizando 
como titulante o sulfato ferroso amoniacal hexa-hidratado 

 
659 

16.4.36- Suspensão de hidróxido de alumínio 660 

16.4.36.1- Suspensão de hidróxido de alumínio (125 g/L) 660 

16.4.36.2- Creme de alumina 660 
16.4.37- Ácido sulfúrico fumegante (15% SO3 livre) 661 
16.4.38- Solução sulfato de prata 4,397 g.L

-1
 661 

16.4.39- Solução de ácido fenildissulfônico 661 
16.4.40- Solução-estoque de nitrato 662 
16.4.40.1- Solução estoque de nitrato de KNO3 100 mg NO3

-
-

N.L
-1

 
662 

16.4.40.2- Solução estoque de nitrato de NaNO3 100 mg NO3
-

-N.L
-1

 
663 

16.4.40.3- Solução estoque de nitrato de KNO3 100 mg NO3
-

.L
-1

 
663 

16.4.40.4- Solução estoque de nitrato de NaNO3 100 mg NO3
-

.L
-1

 
664 

16.4.40.5- Solução-padrão de KNO3 0,2 mg NO3
-
-N.L

-1
 = 200 

μg NO3
-
-N.L

-1
 

664 

16.4.40.6- Solução intermediária de KNO3 10 mg NO3
-
-N.L

-1
 = 

10.000 μg NO3
-
-N.L

-1
 

665 

16.4.41- Solução de permanganato de potássio 0,1N 665 
16.4.42- Solução peróxido de hidrogênio 665 
16.4.43- Solução tampão para determinação de nitrato 666 
16.4.44- Solução de enchimento eletrodo íon-específico NO3

-
 666 

17- Determinação de nitrogênio no solo 667 
17.1- Material 672 
17.2- Reagentes 673 
17.3- Metodologia 674 
17.3.1- Limpeza da vidraria para determinação de nitrato e 
amônio 

674 
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17.3.2- Determinação de nitrato e amônio 675 
17.3.2.1- Cálculos 677 
17.3.3- Determinação de nitrato (Liga de Devarda) e amônio 
(método Kjeldahl) 

680 

17.3.3.1- Cálculos 683 
17.3.3.1.1- Determinação do teor de NH4

+
 e NO3

-
 com base 

no processo de titulação 
683 

17.3.3.1.2- Determinação da recuperação de nitrogênio da 
solução padrão de sulfato de amônia e nitrato de potássio 
preparada para teste de análise do processo de destilação 

 
685 

 
17.3.3.1.3- Determinação da amônia e nitrato da amostra 687 
17.3.3.1.3.1- Cálculos 687 
17.3.4- Determinação da umidade do solo 691 
17.3.5- Determinação do nitrogênio total (orgânico mais 
amoniacal) 

692 

17.3.5.1- Cálculos 693 
17.4- Preparo dos reagentes 695 
17.4.1- Solução de ácido sulfúrico 695 
17.4.1.1- Solução de ácido sulfúrico 0,02 N 695 
17.4.1.2- Solução de ácido sulfúrico 0,01 N (0,005M) 695 
17.4.1.3- Solução de ácido sulfúrico 0,5 M (0,5 mol.L

-1
 = 1 N) 695 

17.4.1.4- Solução de ácido sulfúrico 0,005 N  696 
17.4.2- Padronização solução de ácido sulfúrico 0,02 N 696 
17.4.3- Solução de ácido clorídrico 696 
17.4.3.1- Solução de ácido clorídrico 0,01 mol.L

-1
 696 

17.4.3.2- Solução de ácido clorídrico 0,02 N 697 
17.4.3.3- Solução de ácido clorídrico 10% (m/v) 697 
17.4.4- Padronização da solução de ácido clorídrico 0,02 N 698 
17.4.5- Solução de cloreto de potássio 698 
17.4.5.1- Solução de cloreto de potássio 1 M (mol.L

-1
) ou 1 N 698 

17.4.5.2- Solução de cloreto de potássio 2 M 698 
17.4.6- Soluções de ácido bórico 699 

17.4.6.1- Solução de ácido bórico 10 g.L
-1

 (1%  0,162 M ou 

0,49 N) 

699 

17.4.6.2- Solução de ácido bórico 20 g.L
-1

 (2%  0,32 M ou  
0,97 N 

699 

17.4.7- Solução de verde de bromocresol 0,1% 699 
17.4.8- Solução de vermelho de metila 0,1% 699 

 
 



         Métodos Laboratoriais                                               JORGE MACÊDO 

 

xxxii 

 
17.4.9- Solução em álcool de vermelho de metila e verde de 
bromocresol  

700 

17.4.9.1- Solução alcoólica do indicador misto bromocresol e 
vermelho de metila (APHA/AWWA/WEF, 2012) 

700 

17.4.9.2- Solução mista em álcool de vermelho de metila e 
verde de bromocresol (SILVA, ANDRADE, SIMEONE, AMARAL, 

et al., 2010) 

 
700 

17.4.9.3- Solução mista em álcool de vermelho de metila e 
verde de bromocresol (Adaptado SILVA, SANTOS, COSCIONE, 

VITI, et al., 2009; Adaptado SILVA, EIRA, VAN RAIJ, SILVA, et al., 
1999) 

 
701 

17.4.9.4- Solução mista em álcool de vermelho de metila e 
verde de bromocresol (Adaptado CAMARGO, MONIZ, JORGE, 

VALADARES, 2009) 

701 

17.4.10- Solução padrão de sulfato de amônio (99% de 
pureza) 0,01% (m/v) e nitrato de potássio (99% de pureza) 
0,01% (m/v) 

702 

17.4.11- Óxido de magnésio calcinado 702 
17.4.12- Liga de Devarda 702 
17.4.13- Solução padrão de sulfato de amônio (99% de 
pureza) e nitrato de potássio (99% de pureza) 

 
703 

17.4.13.1- Solução padrão de sulfato de amônio (99% de 
pureza) 0,1% (m/v) e nitrato de potássio (99% de pureza) 
0,1% (m/v) 

 
703 

17.4.13.2- Solução padrão de sulfato de amônio (99% de 
pureza) 0,236 g.L

-1
 e nitrato de potássio (99% de pureza) 

0,361 g.L
-1

 

 
704 

17.4.14- Mistura digestora (sulfato de potássio ou sulfato de 
sódio, sulfato de cobre e selênio) 

706 

18- Determinação de fósforo 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- Preparação da amostra 720 
18.3.3- Digestão da amostra 720 
18.3.3.1- Hidrólise ácida preliminar 720 
18.3.3.2- Digestão com ácido perclórico 721 
18.3.3.3- Digestão ácida da amostra – ácido sulfúrico e nítrico 723 
18.3.3.4- Método de digestão com persulfato 724 
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18.3.4- Método colorimétrico do ácido vanadomolibdofosfórico 725 
18.3.5- Determinação de fósforo total e ortofosfato (Método 
espectrofotométrico com cloreto estanoso) 

727 

18.3.5.1- Método para amostra sem interferentes 727 
18.3.5.2- Método para amostra com interferentes e para 
aumentar a sensibilidade do método 

728 

18.3.5.3- Determinação fósforo total 729 
18.3.5.3.1- Preparação da curva analítica 729 
18.3.5.3.2- Procedimento analítico para determinação fósforo 
total 

730 

18.3.5.4- Determinação de fósforo existente na forma 
ortofosfato livre 

731 

18.3.5.4.1- Preparação da curva analítica 731 
18.3.5.4.2- Procedimento analítico para determinação de 
ortofosfato livre 

733 

18.3.6- Determinação de fósforo solúvel e ortofosfato (método 
espectrofotométrico com ácido ascórbico) 

734 

18.3.6.1- Determinação de fósforo solúvel (método 
espectrofotométrico com ácido ascórbico) 

734 

18.3.6.2- Preparação da curva analítica 735 
18.3.6.3- Determinação de fósforo total (método 
espectrofotométrico com ácido ascórbico) 

735 

18.4- Preparo dos reagentes 737 
18.4.1- Solução Indicadora de fenolftaleína 737 
18.4.1.1- Solução de fenolftaleína aquosa 737 
18.4.1.2- Solução aquosa de fenolftaleína 737 
18.4.1.3- Solução de fenolftaleína a 0,1% m/v 738 
18.4.1.4- Solução de fenolftaleína a 1% m/v 738 
18.4.1.5- Solução de fenolftaleína a 0,05% (m/v) 738 
18.4.2- Solução de ácido sulfúrico 739 
18.4.2.1- Solução de ácido sulfúrico 5N (sol. A) 739 
18.4.2.2- Solução de ácido sulfúrico 10,8N (utilizado no 
método digestão com persulfato) 

739 

18.4.2.3- Solução de ácido sulfúrico e ácido nítrico (utilizado 
no método hidrólise preliminar ácida) 

739 

18.4.2.4- Solução de ácido sulfúrico alcoólica 740 
18.4.2.5- Solução de ácido sulfúrico 4,5 mol.L

–1
 740 
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18.4.3- Solução de ácido clorídrico 740 
18.4.3.1- Solução de ácido clorídrico 0,01M (0,01N) 740 
18.4.3.2- Solução de ácido clorídrico 1:1 (v/v) 741 
18.4.4- Solução de ácido nítrico a 20% (v/v) 741 
18.4.5- Solução de hidróxido de sódio  741 
18.4.5.1- Solução de hidróxido de sódio 1N (42 g/L ou 0,42% 
p/v) 

741 

18.4.5.2- Solução de hidróxido de sódio 6N (252 g/L) 742 
18.4.5.3- Solução de hidróxido de sódio, NaOH (95%) 12 
mol.L

-1
 ou 12N (479,996 g/L) 

742 

18.4.6- Solução de KOH 742 
18.4.6.1- Solução de KOH alcoólico 10% 742 
18.4.6.2- Solução de KOH 12 mol.L

-1
 (12N) 742 

18.4.7- Solução de tartarato misto de antimônio e potássio 
hemihidratato 2,743 g/L (sol. B) 

743 

18.4.8- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado 743 
18.4.8.1- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado 
83,33333 g/L (Sol. A - Método colorimétrico ácido 
vanadomolibdato fosfórico) 

743 

18.4.8.2- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado 
40g/L (Sol. C - Método ácido ascórbico) 

743 

18.4.8.3- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado em 
ácido sulfúrico (Reagente I - Método cloreto estanoso) 

744 

18.4.8.4- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado 
(Reagente II - Método cloreto estanoso) 

744 

18.4.8.5- Solução de molibdato de amônio tetrahidratado 
0,041 mol.L

-1
 

745 

18.4.9- Solução de metavanadato de amônio 4,1666 g.L
-1

 
(Sol. B - Método colorimétrico ácido vanadomolibdato 
fosfórico) 

 
745 

18.4.10- Solução reagente vanadato-molibdato (Método 
colorimétrico ácido vanadomolibdato fosfórico) 

745 

18.4.11- Solução de ácido ascórbico 0,1M (1,76% - m/v) (Sol. 
D) 

746 

18.4.12- Solução desenvolvedora de cor do método 
espectrofotométrico com ácido ascórbico 

746 

18.4.13- Solução de benzeno e álcool isobutílico (isobutanol) 746 
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18.4.14- Solução cloreto estanoso diidratado 747 
18.4.14.1- Solução cloreto estanoso diidratado 2,5% em 
glicerol (0,111 M) (Reagente I) 

747 

18.4.14.2- Solução diluída de cloreto estanoso diidratado em 
glicerol 0,4% (0,0088 M) (Reagente II) 

747 

18.4.15- Solução padrão estoque de fósforo 748 
18.4.15.1- Solução padrão estoque de fósforo (KH2PO4 - 
99%) (50 μg PO4

3-
 - P. mL

-1
) 

748 

18.4.15.2- Solução padrão estoque de fósforo (KH2PO4 - 
99%) 500 mg P.L

-1
 

749 

18.4.15.3- Solução padrão intermediária de fósforo (KH2PO4 - 
99%) 10 mg P.L

-1
 

749 

18.4.16- Solução persulfato de potássio 0,185 mol.L
-1

 750 
19- Determinação de fósforo no solo 751 
19.1- Determinação de fósforo por extração com solução de 
Mehlich 1 

753 

19.1.1- Materiais 753 
19.1.2- Reagentes 754 
19.1.3- Procedimento 754 
19.1.3.1- Preparo da curva analítica 755 
19.2- Preparo dos reagentes 756 
19.2.1- Solução extratora duplo-ácida [HCl 0,05M (0,05N) + 
H2SO4 0,0125M (0,025N)] 

756 

19.2.1.1- Solução de ácido clorídrico 0,05M (0,05N) 756 
19.2.1.2- Solução de ácido sulfúrico 0,0125M (0,025 N) 756 
19.2.1.3- Preparar 10 L da solução extratora duplo-ácida [HCl 
0,05M (0,05N) + H2SO4 0,0125M (0,025N)] 

757 

19.2.1.4- Preparar 1,0 L da solução extratora duplo-ácida 
[HCl 0,05M (0,05N) + H2SO4 0,0125M (0,025N)] 

757 

19.2.2- Solução ácida de molibdato de amônio 758 
19.2.2.1- Solução ácida de molibdato de amônio 
(concentrada) 

758 

19.2.2.2- Solução ácida de molibdato de amônio (diluida) 758 
19.2.3- Solução padrão de fósforo 759 
19.2.3.1- Solução padrão de fósforo 25 mg.L

-1
, 1000 mL 759 

19.2.3.2- Solução padrão de fósforo de 1, 2, 3, 4 mg P. L
-1

, 
250 mL 

759 
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20- Determinação 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- Cálculos 767 
20.3.3- Método potenciométrico 769 
20.3.3.1- Procedimento 769 
20.3.3.2- Cálculos 771 
20.4- Preparo dos reagentes 772 
20.4.1- Solução de nitrato de prata 0,0141 N ou 0,0141 M 772 
20.4.2- Solução padrão de cloreto de sódio 0,0141 N ou 
0,0141 M 

772 

20.4.3- Padronização de nitrato de prata 0,0141 N ou 
0,0141M 

772 

20.4.4- Solução indicadora de cromato de potássio (0,2575 
M) 

773 

20.4.5- Suspensão de hidróxido de alumínio 774 
20.4.6- Solução de ácido sulfúrico 774 
20.4.6.1- Solução de ácido sulfúrico 1 N 774 
20.4.6.2- Solução de ácido sulfúrico 1:1 775 
20.4.7- Solução de hidróxido de sódio 1 N 775 
20.4.8- Solução indicadora fenolftaleína 1% 775 
21- Determinação de sulfatos em meio aquoso 776 
21.1- Material 778 
21.2- Reagentes 779 
21.3- Procedimento 780 
21.3.1- Método gravimétrico com ignição do resíduo 780 
21.3.2- Cálculos 782 
21.3.2- Método turbidimétrico 783 
21.4- Preparo dos reagentes 786 
21.4.1- Solução de cloreto de bário diidratado 0,819 N 786 
21.4.2- Solução indicadora vermelho de metila 787 
21.4.3- Solução ácida de nitrato de prata 787 
21.4.4- Solução gelatinosa de cloreto de bário 787 
21.4.5- Solução condicionante 787 
21.4.6- Solução tampão 788 
21.4.6.1- Solução tampão A 788 
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21.4.6.2- Solução tampão B 788 
21.4.7- Soluções padrões de sulfato 799 
21.4.7.1- Solução padrão de sulfato preparada a partir da 
solução de ácido sulfúrico 0,02 N (0,01 mol.L

-1
) (100 mg de 

SO4
2-

.L
-1

) 

799 

21.4.7.2- Solução padrão de sulfato preparada a partir do 
sulfato de sódio anidro (100 mg de SO4

2-
.L

-1
) 

790 

21.4.8- Ácido clorídrico 1:1 (6 N ou 6 M) 791 
22- Determinação de ferro em meio aquoso (ferro total, 
ferroso e férrico) 

792 

22.1- Material 794 
22.2- Reagentes 794 
22.3- Procedimento 795 
22.3.1- Método fenantrolina para determinação de ferro 
(Compostos ferrosos e férricos) 

795 

22.4- Preparo dos reagentes  799 
22.4.1- Solução de hidroxilamina 799 
22.4.2- Solução tampão de acetado de amônio 799 
22.4.3- Solução de fenantrolina 799 
22.4.4- Solução estoque de ferro utilizando o sulfato ferroso 
de amônio 

800 
 

22.4.4.1- Solução estoque de ferro 200 mg de Fe.L
-1

 800 
22.4.4.2- Solução estoque de ferro 10 mg de Fe.L

-1
 800 

22.4.5- Ácido clorídrico 1:1 (6 N ou 6 M) 801 
22.4.6- Preparo da solução 0,1N de permanganato de 
potássio 

801 

23- Determinação de manganês meio aquoso – método 
persulfato 

802 

23.1- Material 804 
23.2- Reagentes 804 
23.3- Procedimento 805 
23.4- Preparo dos reagentes  807 
23.4.1- Reagente especial 807 
23.4.2- Solução padrão de permanganato de potássio (0,1N) 807 
23.4.3- Solução de bissulfito de sódio) 10% 810 
24- Determinação de fluoreto 811 
24.1- Material 814 
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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- Soluções padrões de Fluoreto 818 
24.4.1.1- Solução estoque de fluoreto 100 mg de F

-
. L

-1
 (100 

µg.mL
-1

) 
818 

24.4.1.2- Solução estoque de fluoreto 10 mg de F
-
.L

-1
 (10 

µg.mL
-1

) 
819 

24.4.2- Solução SPADNS 820 
24.4.3- Solução reagente zircônio-ácido 820 
24.4.4- Reagente ácido zircônico-SPANDS 820 
24.4.5- Solução referência 820 
24.4.6- Solução de arsenito de sódio 0,5% (p/v) 821 
24.4.7- Reagente zircônio-alizanina 821 
24.4.8- Solução ácida 821 
24.4.9- Reagente ácido de zircônio – alizarina 822 
25- Determinação de surfactante aniônico em meio 
aquoso (método azul de metileno) 

823 

25.1- Material 827 
25.2- Reagentes 828 
23.3- Procedimento 828 
25.4- Preparo dos reagentes 831 
25.4.1- Solução de hidróxido de sódio 1N (42 g/L ou 0,42% 
p/v) 

831 

25.4.2- Soluções de ácido sulfúrico 831 
25.4.2.1- Solução de ácido sulfúrico 0,5M (0,5 mol.L

-1
 = 1N) 831 

25.4.2.2- Solução de ácido sulfúrico 6N 831 
25.4.3- Solução indicador de fenolftaleína 1% 831 
25.4.4- Solução de limpeza 832 
25.4.5- Solução de LAS 832 
25.4.5.1- Solução estoque de LAS 0,1% (1000 mg LAS.L

-1
) 832 

25.4.5.2- Solução padrão LAS 10 mg.mL
-1

 832 
26- Determinação de óleos e graxas em meio aquoso   833 
26.1- Material 834 
26.2- Reagentes 835 
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26.3- Procedimento 835 
26.4- Cálculo 836 
26.5- Preparo dos reagentes  837 
26.5.1- Solução de ácido sulfúrico 1:1 837 
26.5.2- Solução de ácido clorídrico 1:1 (6 N ou 6 M) 837 
26.5.3- Suspensão de sílica-diatomácea (10 g / L) 837 
27- Teste do jarro (Jar Test) 838 
27.1- Material 838 
27.2- Reagentes 838 
27.3- Procedimento 839 
27.4- Cálculos 840 
27.5- Preparo dos reagentes  841 
27.5.1- Solução 2,5% de floculante 842 
27.5.2- Solução 2,5% de carbonato de sódio 842 
28- Determinação de cobre em meio aquoso 843 
28.1- Material 844 
28.2- Reagentes 844 
28.3- Procedimento 845 
28.4- Preparo dos reagentes 848 
28.4.1- Solução de 2,9-dimetil-1,10-fenantrolina hemiidra-tada 
(reagente neocuproína) 

848 

28.4.2- Solução estoque de cobre (200 µg de Cu / mL) 848 
28.4.3-. Solução-padrão de cobre (20,0 µg de Cu/ mL) 849 
28.4.4- Cloridrato de hidroxilamina 850 
28.4.5- Solução de citrato de sódio diidratado 850 
28.4.6- Solução de hidróxido de amônio 5 N 850 
29- Determinação de cloro residual e da demanda de 
cloro 

851 

29.1- Material 852 
23.2- Reagentes 852 
29.3- Procedimento 853 
29.3.1- Determinação de cloro residual qualitativamente 853 
29.3.2- Determinação de cloro residual quantitativamente 
(método iodométrico) 

853 

29.3.2.1- Cálculos 854 
29.3.2- Demanda de cloro de uma água 855 
29.3.2.1- Procedimento 856 
29.3.2.2- Cálculos 856 
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29.4- Preparo dos reagentes 857 
29.4.1- Solução ortotolidina 0,1% 857 
29.4.2- Soluções de tiossulfato de sódio 857 
29.4.2.1- Solução tiossulfato de sódio 0,1 N (2,5 % p/v) 857 
29.4.2.2- Solução tiossulfato de sódio 0,01 N por diluição da 
solução 0,1 N 

858 

29.4.2.3- Solução tiossulfato de sódio 0,01 N 858 
29.4.2.4- Solução tiossulfato de sódio 0,025 M (0,025 N) 858 
29.4.3- Solução goma de amido 0,5% 859 
29.4.4- Solução de KI 10% 859 
30- Análise do teor de matéria ativa de detergentes 860 
30.1- Material 860 
30.2- Reagentes 860 
30.3- Procedimento 861 
30.3.1- Análise de detergentes alcalinos 861 
30.3.2- Análise de detergentes ácidos 863 
30.4- Preparo dos reagentes 864 
30.4.1- Solução estoque de hidróxido de sódio 0,2 N (8,4 g/L 
ou 0,84 % p/v) 

864 

30.4.2- Preparo da solução estoque de ácido sulfúrico 0,2 N 864 
30.4.3- Solução indicadora de metilorange (alaranjado de 
metila) a 0,2% 

865 

30.4.4- Solução de vermelho de metila 0,1% 865 
30.4.5- Solução de verde de bromocresol 0,2% 865 
30.4.6- Solução alcoólica do indicador misto verde de 
bromocresol e vermelho de metila 

865 

30.4.7- Solução indicadora alcoólica de fenolftaleína 1% 865 
31- Análise de teor de matéria ativa de sanificantes 866 
31.1- Material 866 
31.2- Reagentes 866 
31.3- Procedimento 867 
31.3.1- Dosagem dos produtos clorados 867 
31.3.1.1- Solução de hipoclorito de sódio (princípio ativo da 
água sanitária) 

867 

31.3.1.1.1- Cálculos 867 
31.3.1.2- Dosagem do cloro ativo de produtos sólidos 
(Dicloroisocianurato de sódio e/ou hipoclorito de cálcio) 

868 

31.3.2- Dosagem dos produtos a base de iodo 870 
31.3.2.1- Cálculos 870 
31.3.3- Dosagem dos produtos a base de ácido peracético 871 
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31.3.3.1- Cálculos 872 
31.3.3.2- Determinação da percentagem (%) de água 
oxigenada 

872 

31.3.3.3- Determinação da percentagem (%) de ácido 
peracético 

874 

31.3.4- Preparo dos reagentes 875 
31.3.4.1- Solução goma de amido 0,5%  875 
31.3.4.2- Solução de KI 10% 875 
31.3.4.3- Solução tiossulfato de sódio 0,1 N (2,482 % p/v) 876 
31.3.4.4- Solução ácido sulfúrico (1+3) 876 
31.3.4.5- Solução de permanganato de potássio N/2 (0,5 N) 
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