n
o
<L
LL]
%)
<
S
I_
<
o
o
%
Z
L]
Q
<
™
a
Z
LL]
4
o
<
Ll
a
%,
O
O-
<
o
%,
L]

Universidade
Catolica de Brasilia

MANUAL DE PROCEDIMENTO
OPERACIONAL PADRAO

LABORATORIO DE AGUAS

Brasilia - DF
2022




APRESENTACAO
O Laboratério de Aguas (LAA/UCB) criado em agosto de 2002 est4 sediado
no campus | da Universidade Catdlica de Brasilia no Bloco Sdo Gaspar Bertoni, sala
M228/229. Conta com uma area total de Area; 96,22 m2, dividida em area de uso comum (com
bancadas, pias, tanques, armarios e mobiliario). Tem como objetivos atuar tanto no controle
de qualidade da agua destinada ao consumo humano, como das aguas de mananciais

superficiais e subterraneas.

Também esta disponivel para desenvolvimento de estudos e pesquisas de novas
tecnologias de amostragem e monitoramento da qualidade de aguas. As atividades de
pesquisa aplicada traduzir-se, essencialmente, pela realizacdo de projetos de pesquisa
programados e de projetos de pesquisa por contrato, incluindo apoio aos prestadores de
servicos de saneamento, servicos de consultoria técnica para entidades publicas e
privadas; prefeituras municipais, servicos autbnomos de agua e efluentes, industrias e

usuarios em geral.

Dando apoio a integracdo didatica, cientifica e de extensdo dos cursos de

Graduacéo e Pos-graduacéo.



INDICE

N @ = N i I Y/ LR 5
2 — RESPONSABILIDADE ......ooo oottt te et te e ae e st e e ste e st e e s taesnteestaeenreesnee s 5
2.1 CURSOS QUE UTILIZAM O LABORATORIO: ..o 5

2.2 PESSOAS ENVOLVIDAS DIRETAMENTE COM O LABORATORIO: ............. 5

3 —NORMAS DO LABORATORIO .....ooieicieieeeeteeeeeeeee e ssae st 6
4 - ATIVIDADES DESENVOLVIDAS ..ottt ettt 6
5 - PROCEDIMENTOS ..ottt ettt ettt bbb et et b nnne 7
5.1 EQUIPAMENTOS DE PROTECAQO INDIVIDUAL - EPl ..o eneeresees e 7

5.2 EQUIPAMENTOS DE PROTECAQ COLETIVA -~ EPC ....covveveeeeereeeeerieees e 7

5.3 HIGIENIZAGAO/DESINFECCAQ .....ovuvieeeeeeievesieseseseieees st senssss s sessessanns 8
5454 OPERA(;OES DOS EQUIPAMENTOS ...ttt ve e 8

AL PHMEIIO ..ot 8

SRS V1 1o 111 1 SRR 8

5.4.3 CONAUEIVIMELIO 1.veieiieie ettt sttt sttt st na e e e e e eneeneens 11

5.4.4 Fotdmetro De Cloro Residual Livre E Total.........ccooerviiiieneieneieneesese e 11

5.4.5 Medidor De OXigénio DiSSOIVIAO.........ccccviiiiiieiisire e 11

BB BAIANGA ....eveiveeeite ettt bbbt b bbb et e e 12

5.4.7 Agitador magnético COM AQUECIMENTO .....cviveiiueieieteieie sttt see b sbe e b 12

5.4.8 BOMDA @ VACUO ....eveviitirieteietesieie ettt sttt ettt ettt s bbbt b s es 12

R (=) 1 g To1=] = Vo [o] OO USROS TS UR USRI 13
5.4.10 BANNO IMBITA ...ttt ettt ettt b e bbb b et st e b ene e e sb e be e e neneas 15
5.5 TECNICAS REALIZADAS NO LABORATORIO ......coovmveieiieeeeeeeeeeeeee s 18
5.5.1 AMOSTFAGEIM ....viiiieiitiite sttt e e er e r e ettt e r e 18

5.5.2 Acondicionamento Das AMOSLIAS .......ccviviiierieiiresiesiesterestesieseeseeseeseesseseeseessesseseeseeseesessessens 20

5.5.3 Metodologias De ANALISES .........coviviieiiisesese et e et nre e e e ens 23
AICAIINIAAAE TOLAL ....ecvieciiecse ettt sttt sbe e b anas 24

LOF- 1 o] [ T OO OSSPSR 25

L0 (0] 1 0TSSP 28

(01 (o] (ol N 1Y/ TR PUUOURORPRRRURPRO 32

(O10] o] £ TSSOSO TP 34

LOf0] [1{0] g 1= 1 TSRS UROURURURURURN 36
Condutividade E S6lidos Dissolvidos TOtais (SAL) ......ccooreeriririeicienrineenersise e 37

(O] N oF- 1 =] 1 (=TSR U PR VRUPPRTRPPN 38
Demanda Bioquimica De OXIGENI0 = DDO .....cccuciiiiiiiiiisiesniesese e s 39
Demanda Bioquimica De OXIGENI0 — DO ......cccceiieiieiiisieisiis e 41
OXIgENIO CONSUMIAD — DO ...cuveieeiiieiieeeeetee ettt b et e sb et e et e et ebeebeeneeneas 44
Demanda Quimica De OXIiGENI0 — DO ....c.ceiiiurieiiririeeeriicieis et 46
Detergentes (SUMTACTANTES) ......o.eiiiiiiiiieit bbb ettt 47

DUFBZA ..ottt e h ettt se e st ekt e e bt e bbb e e et nbeenneenres 49

o T ] - PSSR 52
1] ) (o SO SO 54

oSy o] o T o) | OSSOSO 55
IVTANGANES ...vcvveveieiee ettt st ettt e e e e e e se e s e e seebeetesbeabesbesbesteabesbe e ensesseseeneeteete et enee e enseneas 58

INTEFAEO .ttt ettt b bbbt bbb e b e b ne e et et et eb e et e et et e e e e eneas 59

AL Lo PPV URURO 63

INTEFIEO ettt b et b e b bt be s b e et e be e st e n b e st et e Rt et e e seebe b e e eneeneens 64

A€ RSP TSPS 66
NItrOgENIO AMONIACAL .......viviieiiiieiiie bbbt sn e 67



Nitrogénio Total, OrganiCo E TKN ....ccovieiiiiiee et 68

OIBOS E GIAXAS .....vvveveererereacesseessiesiesaeseesessessssses et s sessessssss s s ess st s tensessss et en s ssesses s sanssaansanensenes 72
L@ T8 (01 {0] 1= 1 (0 JPU PSRRI 73
OXIQENIO DISSOIVIHD ...ttt bbbttt 76
Potencial HidrogenioniCo = P .........coiiiiiiiiiii s 76
Solidos Totais, SUSPENS0S E DISSOIVIAOS ........evveierieririeieeiieesiereses et ses st see e ae e eresseens 77
SUIFALO et b bbb bbb 79
TUPDIBZ ..ottt bbbt b e bttt bt b bttt 80
5.6 COLETAS, ACONDICIONAMENTO E RECOLHIMENTO DOS
RESIDUOS.......ooooieicteee ettt sttt st n e 81
6 - PLANO DE AVALIAGCAO PERIODICA DOS ESPACOS ......oovveeeeeeeeieeieeeeesesseesississessnenesnes 113
7 - PLANO DE MANUTENGAO E GUARDA .....ccoocoeieiereeeeeeeeeee s ssassassssnses s s, 113
8 - PLANO DE LIMPEZA E ORGANIZACGAO..........oooiiereeeeeeeeesiseeeeesessssssessesssssssssssssessessssessensanss 113
9 - AGENDAMENTO PARA AULAS PRATICAS ..ottt 113
10 - CONDUTAS A SEREM ADOTADAS EM CASOS DE ACIDENTES .......ccccoovvviiiiirieeneeneee 113
10.1 CONTATOS DE EMERGENCIA ..ottt aanasnens 114
11 - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS .......ovuiieteieeeieeies e ses s seestsssessessessesssssssssssss s ssnsssssssensnns 114






\K g;;;ﬁg?%aedsrasﬂia UNIVERSIDADE C,ATC')LICA,DE BRASILIA
| .- LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83

EMISSAO Data:

15/09/2015
Elaboragéo: Assinatura ou Rubrica Data:

Jaidson Fernandes da Silva 01/07/2015
Revisdo: Assinatura ou Rubrica Data:

Tatiana Baptista Alves 15/12/2022
Aprovacao: Assinatura ou Rubrica Data:

Thalita Tormin Almeida Cavalcanti

1-OBJETIVO
Descrever de forma simples e objetiva as técnicas, atividades e operagdes

realizadas no laboratério.

2_RESPONSABILIDADE
2.1 Cursos gue utilizam o laboratorio:
Regular
* Farmécia
* Engenharias
* Biologia
Eventuais

*  Demais Cursos

2.2 Pessoas envolvidas diretamente com o laboratério:
Coordenador do laboratério:

»  Técnico do Laboratdrio: Tatiana Baptista Alves

3-NORMAS DO LABORATORIO
» Nao é permitida a presenca de pessoas nao autorizadas no laboratério.
* A chave do laboratorio estd na responsabilidade do técnico do laboratério e
somente sera liberada aos alunos e pesquisadores que tiverem autorizacao.
+ E obrigatério o uso de EPI — Equipamento de Protecdo Individual (jaleco, sapato

fechado, e luvas sempre durante a realizacdo de qualquer procedimento além da
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mascara caso se faca necessario) dentro do laboratdrio (Portaria da reitoria n° 143
NRO6).

* Todos os alunos que utilizarem o laboratorio devem ser orientados pelo professor e
técnico quanto ao seu funcionamento antes do inicio das atividades no laboratorio
guando houver.

« E proibida a entrada e o consumo de qualquer tipo de alimento ou bebida.
» Apo0s os procedimentos realizados no laboratorio o aluno devera deixa-lo limpo e

organizado, e verificar se desligou todos os equipamentos que utilizou.

4 - ATIVIDADES DESENVOLVIDAS

S0 atividades de rotina do Laborat6rio de Agua

* Desenvolver novas técnicas/tecnologias de analise, amostragem e
monitoramento da qualidade da &gua;

+  Consolidar a linha de pesquisa Avalia¢o da Qualidade da Agua

» Oferecer condicbes para o desenvolvimento de atividades de pesquisa e
extensao.

* Realizar projetos de pesquisa programados, correspondentes as linhas de
pesquisa propostas pela UCB, consideradas prioritarias por serem de interesse a
curtos ou a médios prazos para o pais, em especifico para a regido Centro Oeste.

* Prestar de servicos de andlises de &guas para entidades publicas e privadas,
referentes, essencialmente, a regulamentacdo e normalizacdo, formacéo
cientifica e técnica, edicdo de publicagbes técnicas, desenvolvimento em
parcerias de projetos de pesquisa.

Destina-se primordialmente aos estudos e pesquisas da qualidade da agua e de
areas afins, executando também, a integracdo didatica cientifica e de extensdo dos
cursos de graduacdo e pos-graduacdo da Universidade Catolica de Brasilia. Atendera
sempre que necessario, dentro de suas possibilidades, as disciplinas e/ou professores

gue necessitarem da sua estrutura.
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5 - PROCEDIMENTOS

5.1 Equipamentos de Prote¢do Individual - EPI
E obrigatorio, para todos os usuérios do Laboratério de Aguas, 0 uso dos
equipamentos de protecdo individual (guarda-p0, luvas, éculos de seguranca e mascara)
durante a realizacdo de quaisquer trabalhos experimentais;
Frequéncia do uso de cada equipamento de acordo com os riscos das atividades
realizadas:
e Luvas: ao fazer coleta, realizar analises ou lavar vidrarias e utensilios.
e Oculos de seguranca: a0 manipular substancias que provocam irritagio ou
guando ha risco de contato com os olhos.
(1 Mascara (Respirador Purificador de Ar): ao manipular substancias volateis e
toxicas.
5.2 Equipamentos de Protecdo Coletiva - EPC
E obrigatério, para todos os usuérios do Laboratério de Aguas, o uso dos
equipamentos de protecdo Coletiva (Chuveiro de seguranca, lava olhos e capela de
exaustdo) durante a realizacdo de quaisquer trabalhos experimentais;
A Frequéncia do uso de cada equipamento sera de acordo com 0s riscos das
atividades realizadas.

0 Chuveiro de seguranca com lava-olhos

Em caso de acidentes com reagentes diversos deve se direcionar para baixo do chuveiro
e puxar a alavanca para que a 4gua caia sobre seu corpo.

No caso de algum reagente entrar em contato com os olhos deve se direcionar ao
lavaolhos, abaixar a cabeca deixando os olhos na altura dos jatos de agua que sairam
quando acionar a alavanca na lateral do equipamento por no minimo 15 minutos.

Apbs lavar sair e entrar em contato com a Brigada da Instituicdo para as devidas

providéncias.
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Capelas de exaustao

Deve ser usada toda vez que o técnico precisar manipular algum reagente volatil ou que a mistura seja

perigosa.

5.3 Higienizacgao/Desinfeccéo

. O piso é limpo uma vez ao dia, todos os dias, pelos servidores do servico de limpeza e
conservagdo com desinfetante comum.

. As bancadas sdo limpas com alcool 70% ao termino de todas as analises. A limpeza geral das
mesmas ¢é feita todas as segundas-feiras com detergente multiuso e alcool 70%.

. Equipamentos sdo limpos semanalmente ou conforme a necessidade.

. A lavagem de vidrarias € realizada com detergente neutro préprio para evitar residuos (Extran)

apos as realizacdes das analises.
5.4 OPERACOES DOS EQUIPAMENTOS

5.4.1 pHmetro
* Ligar o pH-metro para que 0 mesmo estabilize;

» Lavar bem o eletrodo com agua destilada e enxuga-lo com papel absorvente tomando
cuidado de néo friccionar o eletrodo;
+ Calibrar o aparelho com a solugédo tampao de pH 4;

* Retirar a solucdo lavar o eletrodo e enxuga-lo; (1 Em seguida colocara soluc¢édo de pH
7 e fazer a leitura; O Retirar e enxugar novamente o eletrodo.

5.4.2 Turbidimetro
(1 Faca a instalacdo da bateria:
a. Para colocar ou substituir as baterias, desligue o aparelho e desenrosque os dois parafusos

localizados na parte de trés.
b. Retire a tampa do compartimento de baterias e coloque as baterias novas prestando atencdo nas

polaridades.

C. Depois de instalar as novas baterias, feche a tampa do compartimento e aperte de volta os dois

parafusos.
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A indicagdo “LO BAT” aparecerd no canto direito inferior do mostrador quando as baterias
estiverem fracas e tiverem de ser substituidas. Ainda assim, o aparelho poderd executar
aproximadamente 50 medicdes.

A indicagdo “-BA-" aparecera no mostrador quando as baterias estiverem fracas demais para
executar medicdes confidveis. A mensagem aparece por alguns segundos e, entdo, o medidor se
desliga automaticamente. Neste caso, deve-se proceder a troca imediata das baterias. A
substituicdo das baterias deve ser feita em um lugar seguro e somente com o tipo de bateria

indicado no manual do produto.

Ligue o aparelho apertando a tecla “ON/OFF”.

Nota: A data que aparece é a data que foi inserida pelo usuario na tltima calibragéo.

O aparelho vai executar o auto teste exibindo no visor o conjunto completo de imagens. Apds o
teste 0 visor muda para a fungdo de medicéo.

Quando o visor exibir “- - - -“, o aparelho esta pronto para fazer a medigao.

Preencha uma cubeta limpa até 0,5 cm a partir da borda com a amostra a ser medida e espere
algum tempo para que as pequenas bolhas se desfacam antes de fechar a tampa.

Limpe bem a cubeta com o tecido especial sem fiapos, ou lenco de papel bem macio, antes de

encaixa-la no compartimento de medigdo. A cubeta deve estar sem impressfes digitais ou outros

residuos de dleo ou sujeira, especialmente na area por onde a luz atravessa (aproximadamente 2
cm a partir da base).

Coloque a cubeta no encaixe e verifique que a trava da tampa esteja posicionada firmemente no
corpo.

A marca na tampa da cubeta deve estar apontada para o visor.

Aperte a tecla “READ/” e o visor vai exibir um “SIP” piscante (amostra em andamento). O valor
de turbidez deve aparecer em aproximadamente 25 segundos.

O instrumento permite armazenar e exibir a Gltima data de calibracéo.

As solucbes padrdo que podem ser usadas sao AMCO-AEPA-1 ou de formazina. Para garantir
uma boa calibragdo limpe bem todos os utensilios de vidros que entrarem em contato com as

solucgdes padrao.

O instrumento deve ser calibrado em empresa certificada a fim de fornecer confiabilidade

em suas medicdes.

10
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Ligue o aparelho e espere até ver “- - - - no display. Para acertar a data no aparelho, espere
aparecer o sinal “- - - -“ no display, aperte e segure a tecla “DATE/” até a mensagem “MM.DD”
aparecer no mostrador.

Para verificar a data da ultima calibracao, basta apertar a tecla “READ/” por alguns segundos. A

funcdo para ajuste da data de calibragdo esta ativada aproximadamente 6 segundos, entdo a funcdo

de calibracdo para se a tecla ndo for apertada.

Aperte a tecla “CAL” uma vez. A mensagem “CAL” vai piscar no mostrador por em 6 segundos o
aparelho muda automaticamente para a funcéo de medicé&o.
Enquanto a mensagem “CAL” ainda estiver piscando, aperte a tecla “CAL” novamente. O

aparelho agora esta no modo de calibragdo ¢ as letras “CL” vdo aparecer na parte de baixo do

mostrador.

A data da calibragao pode ser editada neste momento, apertando a tecla “DATE/”.

Para rodar a tela até o nimero correto, aperte a tecla “READ/”. O parametro fornecido no lado
esquerdo do mostrador, que fica piscando, refere-se ao més (MM.DD).

Aperte a tecla “CAL” uma vez e a palavra “ZERQO” aparecera piscando.

Pegue o padrio “ZERO FTU” (ou agua de diluigdo livre de impureza) e preencha a cubeta de

medic¢do. Encaixe a cubeta na célula de medigdo e aperte a tecla “CAL”.

A palavra “SIP” piscando indica que o aparelho esta executando a medicdo. ApoOs
aproximadamente 50 segundos, o aparelho vai solicitar o proximo padrdo exibindo a mensagem
“10.00™.

Depois de aceito 0 segundo padréo o aparelho vai exibir o nimero “500” no mostrador para o
padrdo que é de 500 FTU.

Caso queira executar a calibracdo de trés pontos, coloque a cubeta com o padrdo de 500 FTU no
suporte da cubeta.

Aperte a tecla “CAL” e as mensagens “SIP” e “CL” vao comegar a piscar. ApOs
aproximadamente 30 segundos o sinal “- - - -” vai surgir no mostrador e o aparelho esta calibrado

e pronto para uso.

11
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5.4.3 Condutivimetro

Ligar o aparelho e aguardar a estabilizacdo do mesmo;
Com o auxilio de uma pisseta, lavar o eletrodo e enxugé-lo com papel absorvente, sem

friccionar;

Introduzir o eletrodo na Solucdo Padrdo Sodium Chloride Standard Solution 10

[1S/cm e esperar estabilizar; [ Retirar

o eletrodo.

5.4.4 Fotbmetro de Cloro Livre e Total

E possivel interromper o procedimento de calibragio em qualquer altura, basta pressione as
teclas CAL CHECK ou ON/OFF.

Quando calibrar, s6 a gama selecionada € que sera afetada. Ligue o medidor na tecla ON/OFF.
Quando o sinal apitar e o mostrador indicar tracos, o medidor esta pronto.

Pressione a tecla CAL CHECK e mantenha pressionada durante trés segundos para entrar em

modo de calibrag&o.

O mostrador indica “CAL” durante o procedimento de calibragéo.

O simbolo “ZERO” a piscar significa que ¢ necessario fazer o zero.

Coloque a cubeta A do Padrdo CAL CHECK™ no suporte da cubeta e certifique-se que esta
bem posicionada e fechada.

Pressione a tecla ZERO/CFM e os simbolos da lampada, cubeta e detector aparecem no
mostrador, dependendo da fase de medicao.

Para alterar a gama, pressione a tecla RANGE/GLP.

Ap6s alguns segundos o mostrador indica “-0.0-.

O medidor esta assim pronto para calibracdo. Quando o simbolo “READ” pisca significa que o

medidor esta pronto para lér o padrdo de calibrag&o.

5.4.5 Medidor de oxigénio dissolvido

Ligar o oximetro e aguardar a estabilizacdo, pressionando a tecla ON/OFF.

Calibrar o aparelho com 0 OXICAL (protetor) e em seguida retira-lo com cautela.

Lavar bem o eletrodo com agua deionizada e enxuga-lo com papel absorvente tomando cuidado

de ndo friccionar o eletrodo.

12
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Imergir o eletrodo na amostra, e proceder a leitura pressionando RUN ENTER e em seguida

READ ENTER, esperar estabilizar.

« Ao término da leitura o resultado aparecera no visor do aparelho em mg/L de O2.

5.4.6 Balanca
»  Verificar a voltagem antes de conectar o aparelho a tomada.

» Ligar o estabilizador e posteriormente a balanca analitica, aguardando um momento para ela se
estabilizar;

»  Calibrar o aparelho pressionando a tecla que indique a palavra IsoCal e aguardar o ajuste interno,
com as laterais e o teto da balanga fechados e sem encostar na bancada ou fazer qualquer
movimento nela.

* Antes da pesagem do segundo material em diante é necessério tarar a balanca, pressionado a tecla
TARE;

*  Apos o uso desligar a balanga e posteriormente o estabilizador.

5.4.7 Agitador magnético com aquecimento
» Verifique se a tensdo da tomada é compativel com a tensdo do aparelho.

» Ligue o plug na tomada de forca.
» Colocar sobre a plataforma o recipiente contendo a amostra e a barra magnética, caso

utilize a agitagdo, com o aparelho desligado.
» Gire 0 botdo referente a acdo desejada (aquecimento e/ou agitacao):
- para agitacdo magnética gire o botdo ‘“Potenciometro de ajuste de velocidade” devagar até
chegar a velocidade de trabalho desejada evitando a quebra do recipiente ou derramamento da
amostra.
- para aquecimento gire o botdo “potencidmetro de ajuste de aquecimento” na temperatura
desejada sem exceder a temperatura maxima do equipamento (220°C). - para ambas as func¢des seguir
as instrucOes anteriores ligando primeiro o bot&o de velocidade.

1 Tomar cuidado com o tipo de recipiente para nao riscar a superficie da plataforma.

5.4.8 Bomba a vacuo
» Verifique se a tensdo da tomada é compativel com a tensao do aparelho.

Manter uma distancia segura ao redor do equipamento devido a alta temperatura.

13
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* Verificar a perfeita instalacdo do “Filtro Decantador” para evitar danos ao equipamento.

* O copo do “Filtro Decantador” deve trabalhar com algodao hidrofilo.
« E necessaria a utilizagio de um Trap de seguranca para evitar que materiais agressivos

contaminem o interior da bomba.

» Se o nivel do interior do copo comecar a subir durante a operacdo, 0 mesmo devera ser solto para a
troca do algodao.

» Gire 0 copo no sentido horario para solta-lo e sentido anti-horario para prendé-lo.

» Conectar uma mangueira de silicone (n° 204) com diametro interno de 6 mm e parede grossa de 3

mm em-um dos terminais traseiros.

e
2 T'ﬁ \
3 'T,‘ iy
|
—

2 — Bico de entrada de vacuo.

3 — Bico de saida de presséo.

» Ligue a chave geral.

* Para usar o vacuo conecte a mangueira de silicone (n° 204) no “Bico de entrada de
Vacuo’(2).

» Para usar a pressdo conecte a mangueira de silicone (n° 204) no “Bico de saida de pressao”
(3).

* O “Registro de retorno” ¢ utilizado para regulagem da pressao ou vacuo.

5.4.9 Refrigerador
» Verifique se a tensdo da tomada é compativel com a tensdo do aparelho.

* Nivele o aparelno com a porta fechada, incline-o cuidadosamente e gire os pés niveladores.
Retorne ao lugar e verifigue com um nivel de bolha se estd nivelado deixando-o levemente

inclinado para tras e se 0s pés estdo firmemente apoiados no chéo.

» Faca o aterramento do refrigerador. [J Ligue o plugue na tomada de forca.

N&o use extensdes para ligar o refrigerador e nem apoie 0 mesmo sobre o cabo de energia.
* Regule o termostato na posicdo maximo e deixe estabilizar por 2 horas antes de armazenar.
Depois regule novamente o termostato para a temperatura mais adequada a temperatura de

trabalho.
14
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LIMPEZA:

Desligue o aparelho para fazer a limpeza e ndo use produtos agressivos como solventes, vinagre
ou outros produtos quimicos, apenas com solu¢do de agua morna e bicarbonato de s6dio e em
seguida seque cuidadosamente.

Solucdo de limpeza: 1 colher de sopa de bicarbonato de sddio em 1 litro de agua morna.

Na&o use espatulas, facas ou qualquer objeto pontudo ou cortante.
A limpeza externa deve ser feita com uma solucdo de agua e sabdo neutro e depois secar

cuidadosamente.
A cada 6 meses fazer a limpeza do condensador na parte traseira do aparelho com um aspirador de

po ou espanador. Tal procedimento deve ser realizado com o aparelho desligado.

Para uma limpeza mais profunda deve-se fazer o degelo total desligando o aparelho da tomada.

DEGELO:

Para degelar aperte o botdo de “Degelo” na parte frontal do aparelho sem precisar desligar o

aparelho. Uma vez acionado NAO tem como desfazer.

Faca no periodo que menos se utiliza o aparelho (a noite).
O término do degelo se dara de forma automatica sem a necessidade de verificar constantemente.

O degelo deve ser feito sempre que se formar uma camada de gelo que cubra a faixa vermelha do
“pino indicador de degelo” na parte superior do congelador.

Para saber se o botdo foi acionado verificar se a faixa vermelha no corpo do botéo esta aparente
(ndo foi acionado) ou ndo (foi acionado).

Fechar a porta do aparelho.
Retirar a &gua acumulada na gaveta.

5.4.10 Banho Maria

Ligue o aparelho na chave (Liga/Desliga), localizada na parte detras do aparelho;

Programe no controlador a temperatura desejada, conforme o item 6.3;

A lampada piloto do controlador (°C) ficara acesa, indicando o aquecimento;

Aguarde estabilizar a temperatura programada;

Coloque as canecas ou frascos presos nas bocas. [1 Verifique a existéncia de ruidos ou vibracoes
diariamente; Limpeza e conservagéo:

15
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» Para limpeza do corpo utilize um pano com lustra méveis ou massa de polir, caso esteja muito

impregnado;
» Para limpeza interna &lcool 70%;
» Caso haja alguma oxidagéo no tanque, utilize polidor de metais;
» Caso haja depositos/sujeiras no tanque ou na resisténcia, limpe somente com esponja de aco e

agua;
» Caso haja precipitado de carbonato de calcio, utilize vinagre ou &cido acético 10% para a
remocao;

» Nd&o instale o Banho-Maria dentro de capela, pois havera corrosdo nos componentes do banho.

CP@@

m‘_.

@"@
ofc¥o¥

. Indicacdo de aquecimento;

. Alarme de temperatura alta ou baixa (ndo habilitado);

. Indicador de acionamento do auto-tune;

. Tecla para avancar os parametros do controlador (*);

. Tecla para retroceder parametros e avangar ciclos (<4 »);
. Tecla para decremento de valores (¢);

. Tecla para incremento de valores (¢);

co N oo o B~ W N P

. Indicador Superior: Exibi¢do do valor de temperatura real; Exibicdo do nome de cada
parametro do controlador;
9. Indicador Inferior: Exibicdo de temperatura programada; Exibicdo do contetudo/valores
de cada parametro.
Para selecionar a temperatura, siga 0s passos seguintes:

» Pressione atecla (¢), entrard SP (programar temperatura);
» Pressione a tecla decremento (#) ou incremento (¢), insira o valor desejado;

16
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* Pressione a tecla (¢), entrara Time (programar tempo) — ndo aplicavel para este
modelo;

 Pressione a tecla (), entrara rATE (rampa rapida) — ndo aplicavel para este modelo;

» Pressione atecla (¢), entrard Run (aquecimento);

* Pressione a tecla decremento (#) ou incremento (#), insira a opc¢ao desejada (Yes / No).
Lembre-se que € através deste parametro que o aparelho iniciard o aquecimento, e
pode-se perceber que esta acionado se o led vermelho do controlador que indica
aquecimento (1) estiver aceso;

» Caso queira voltar aos parametros anteriores, pressione a tecla (<4 »);

* Quando o led vermelho (1) do controlador se apagar indica que a temperatura foi
atingida, e apds isto, iniciam-se os ciclos de liga e desliga, apagando e acendendo este
led (1) para a manutencdo da temperatura.

Para realizar o Auto Tune:

O parametro auto-tune serve para fazer a sintonia dos parametros de

controle, e pode ser feito todas as vezes que se achar necessario, caso 0

aparelho ndo tenha um bom desempenho de controle.

Depois de programada a temperatura, quando a mesma néo estabilizar, € necessario que seja feita a

correcdo dos valores, também através do auto-tune.

Para acionar e ativar o0 auto-tune, siga 0s passos a seguir:

* Primeiramente ajuste a temperatura para o valor em que ira trabalhar, e aguarde até

que o led (°C) comece a piscar;

» Mantenha o aparelho vazio;

» Pressione a tecla (<« »), segure-a e pressione a tecla (¢) uma vez,

» Aparecendo o parametro Atun, vocé pode soltar as duas teclas;

» Para acessa-lo, pressione a tecla decremento (#) ou incremento (#), e entrardo as
seguintes opgoes:

- Off (Desligado)

- Fast (Sintonia Automaética Rapida)

- Full (Sintonia Automatica Precisa)

- Self (Sintonia Precisa + Auto-adaptativa)

17
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- rSIf (forca uma nova sintonia automatica precisa + autoadaptativa)
- t9ht (for¢a uma nova sintonia automatica precisa + auto-adaptativa quando Run=Yes
ou controlador é ligado).
» Pressione a tecla decremento (#) ou incremento (¢) e escolha a op¢do Fast (para sintonia
rapida);

 Para acionar o auto-tune, basta pressionar a tecla (¢) ou (<€ »), que ficara habilitado;

Enguanto o auto-tune é realizado o aparelho ndo pode ser aberto e a programacdo de

temperatura ndo deve ser mudada;

* Quando o auto-tune estiver acionado, o led (3) do controlador ficard aceso. Quando se
apagar, ja pode-se utilizar o aparelho normalmente, pois o ciclo do auto-tune ja se
completou;

« Caso queira interromper 0 processo do auto-tune, basta entrar no parametro Atun
novamente e escolher a opcdo Off (proceda conforme a explicacdo dos topicos anteriores
deste item 6.4);

» Caso pressione a tecla () novamente, aparecerao 0s seguintes parametros:

- Pb; Ir; dT; Ct; Act; Sfst; SP.AL.

» Na&o é necessario mudar estes valores, pois ja saem de fabrica configurados;

 Para sair do parametro e voltar a tela inicial, pressione a tecla (<») por trés segundos.

5.5 Técnicas realizadas no laboratério

5.5.1 Amostragem
Para que haja um adequado e eficiente programa de monitoramento da qualidade da

agua, um dos passos mais importantes € a coleta de amostras de dgua. A confiabilidade dos
resultados e a interpretacdo adequada dos resultados analiticos dependem da correta execucgéo
dos procedimentos. O simples fato de abrir uma amostra do seu local de origem e coloca-la
em contato com as paredes de recipientes e, portanto, sujeitando-a a um novo ambiente fisico,
pode ser suficiente para romper esse equilibrio natural e conferir mudancas na sua
composicao.
As mudancas nas condices fisico-quimicas da amostra podem resultar em grandes

alteracOes na sua composicdo inicial através da precipitacdo de metais dissolvidos ou formagéo

de complexos com outros constituintes, mudanca no estado de oxidacdo de cations e anions,
18
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dissolugdo ou volatilizagdo com o tempo, possibilidade de adsorcéo de ions pelas paredes dos
frascos ou perda através de mecanismos de troca idnica. Por isso, é de fundamental importancia

que seja realizada a refrigeracdo das amostras.

Os tipos de frascos mais utilizados no armazenamento de amostras sdo os de plastico e
vidro. O tipo de frasco a ser utilizado depende da natureza da amostra a ser coletada e dos
parametros a serem investigados. N&o existe uma solugdo universal, havendo a necessidade de
escolher o material de acordo com sua estabilidade, facilidade de transporte, custo, resisténcia
a esterilizacdo, etc. A escolha dos frascos geralmente é feita de acordo com o conjunto de
determinacdes a serem realizadas na amostra coletada, por exemplo, frascos para coleta de
amostras destinadas a analise bioldgica, microbioldgica, fisico-quimica, biocidas, etc. Desta
forma, existem normas que discriminam o tipo de frasco a ser utilizado de acordo com o
parametro a ser analisado.

A limpeza de frascos e tampas é de suma importancia para impedir a introducdo de
contaminantes nas amostras.

A técnica a ser adotada para a coleta das amostras depende do tipo de agua a ser
coletada (&gua tratada, agua bruta, agua residuéaria etc.) e dos parametros analisados (analises

fisico-quimicas e bacteriolégicas).

Deve-se, primeiramente, efetuar a coleta de amostras para analise bacterioldgica a fim
de evitar o risco de contaminacgédo do local de amostragem com frascos ou amostradores néo
estéreis. Recomenda-se que o responsavel pela coleta mantenha as méos limpas ou use luvas
plasticas cirdrgicas, e ndo fume durante a coleta das amostras. N&o se deve encher o frasco até
o limite.

Proceder a identificacdo da amostra. Exemplo: 4gua do bebedouro da cozinha, &gua do
bebedouro dos clientes...

As amostras ndo devem incluir particulas grandes, detritos, folhas, ou outro tipo de
material acidental.

Deve-se coletar volume suficiente de amostra para eventual necessidade de se repetir
alguma anélise no laboratdrio.

N&o tocar na boca do frasco e ndo deixar que a tampa toque em qualquer superficie ou

que fiquem expostos ao po, fumaca (cinzas e fumaca de cigarro podem contaminar fortemente
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as amostras com metais pesados e fosfatos, entre outras substancias) e outras impurezas, tais
como gasolina, 6leo e fumacga de exaustéo de veiculos.

As amostras exigem refrigeracdo para sua conservacgao e devem ser acondicionadas em
caixas de isopor ou de plastico térmica com gelo, porém sem contato direto com 0 mesmo.

Amostra para analise de oxigénio dissolvido, dependendo do tempo gasto no transporte,
nédo necessitam ser refrigeradas.

Imediatamente ap6s a coleta e acondicionamento das amostras, deve-se mantélas ao
abrigo da luz solar.
Pocos com bombas

»  Bombear a 4gua durante cerca de 5 minutos;
* Remover a tampa do frasco junto com o papel protetor e rapidamente coletar a

amostra. Agua tratada

»  Abrir atorneira e deixar a agua correr durante 2 a 3 minutos;
* Remover a tampa do frasco junto com o papel protetor e rapidamente coletar a

amostra.

Agua de rios e corregos
»  Coletar amostra no local em que a agua estiver correndo, nunca coletar em
ponto que a dgua esteja estagnada;
* Remover a tampa do frasco junto com o papel protetor e rapidamente mergulhar
o frasco de 15 a 30 cm abaixo da superficie da dgua. A bocado frasco defera

ficar aberta em sentido contrario a corrente.
Registrar todas as informacgdes de campo no formulario de coleta como:
» ldentificacdo do ponto de amostragem e sua localizacéo;
» Data e hora de coleta;

»  Tipo de amostragem (efluente industrial, &gua de rio, potavel, poco, etc.);

«  Condicbes meteoroldgicas nas ultimas 24 horas, como chuvas;

*  Nome do responsavel pela coleta, endereco e telefone.

20
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5.5.2 Acondicionamento Das Amostras
Se a analise da agua ndo for realizada imediatamente apds a coleta, deve-se seguir o

procedimento correto de armazenamento da amostra como apresentado no quadro 1, para que

as propriedades quimicas e fisicas da dgua ndo sejam alteradas.

A seguir encontra-se um quadro com os procedimentos que devem ser tomados para essa

pratica.

CondicGes de amostragem, preservacdo e armazenagem de amostras — aguas e efluentes:

Prazo para realizar as analises: 15 minutos apds a coleta

Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Parametro
Cloro Residual Livre Plastico ou 30 mL
Vidro Refrigeragdo <6 °C —
Dioxido de Carbono (COy) Plastico ou 100 mL pH +
Vidro Refrigeragdo <6°C | Ajcalinidade
lodo Plastico ou 500 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
Oxigénio Dissolvido Plastico ou 500 mL
Vidro Refrigeragdo <6 °C —
pH Plastico ou 100 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
Salinidade Plastico ou 100 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
Temperatura NSA NSA NSA In Loco
Prazo para realizar as anélises: 24 horas apés a coleta
Parémetro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Caracteristicas Organolépticas Plastico 100 mL Refrigeragdo < 6 °C .
Substancias Oxidaveis Vidro 250 mL Refrigerago < 6 °C o
Turbidez Plastico ou 30 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
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Prazo para realizar as anélises: 48 horas apés a coleta
Parametro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Cor Aparente / Verdadeira Plastico ou 30 mL Cor Verdadeira
. Necessita de
Vidro . . o
Refrigeragao < 6 °C Filtragéo antes
da Anélise
DBO Pléstico ou 1000 mL Necessita de
Vidro Refrigeracéo < 6 °C DQO
Nitrato / Nitrogénio de Nitrato Plastico ou 20 mL
Vidro
Refrigeragdo < 6 °C —
Nitrito / Nitrogénio de Nitrito Plastico ou 25 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
Prazo para realizar as andlises: 07 dias ap0s a coleta
Parametro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Matéria Orgénica Vidro 300 mL H,S0, pH<2
Refrigeragdo < 6 °C o
Nitrogénio Total Vidro H,SO4 pH<2 Eliminar cloro
. N se presente com
Refi <6°C
15 mL clrigeragao = Tiossulfato de
Sédio
Sélidos Dissolvidos Fixos - Plastico 400 mL ) _ . Necessita de
Refrigeragdo < 6 °C SDT e SDV
22
SDF
Sélidos Dissolvidos Totais - Pléstico 200 mL
SDT Refrigeragdo < 6 °C —
Sélidos Dissolvidos Volateis - Plastico 200 mL Necessita de
SDV Refrigeragdo < 6 °C SDT
Solidos Sedimentaveis Plastico 1000 mL Refrigeracio < 6 °C -
Sélidos Suspensos Fixos - SSF Plastico 400 mL ) . . Necessita de
Refrigeragdo < 6 °C SST e SSV
Sélidos Suspensos Totais - SST Plastico 200 mL Refrigeragdo < 6 °C o
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Sélidos Suspensos Volateis - Plastico 200 mL Necessita de
Ssv Refrigeragdo < 6 °C SST
Soélidos Totais Fixos - STF Plastico 400 mL ) Necessita de ST
Refrigeragdo < 6 °C e STV
Solidos Totais - ST Plastico 200 mL Refrigeracio < 6 °C -
Solidos Totais Volateis - STV Plastico 200 mL Refrigeracio < 6 °C Necessita de ST

Prazo para realizar

as analises: 14 d

ias apos a coleta

Parémetro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Acidez em Agua Plastico ou 100 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —
Alcalinidade Bicarbonatos Pléstico ou 400 mL Necessita de
Vidro Refrigeragdo < 6 °C Alcalinidade
Parcial e Total
Alcalinidade Carbonatos e Plastico ou 200 mL
Hidroxidos (Parcial) Vidro Refrigeragdo < 6 °C -
Alcalinidade Total Plastico ou 200 mL
Vidro Refrigeragdo < 6 °C —

Prazo para realizar

as analises: 28 d

ias ap0s a coleta

Pardmetro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Amonia / Nitrogénio de Vidro 20 mL H>SO4 pH<2
Amonia Refrigeragdo < 6 °C o
Cloretos em Agua Plastico 200 mL Refrigeracio < 6 °C o
Condutividade Plastico 100 mL Refrigeracio < 6 °C o
DQO Vidro 20 mL H,SO4 pH<2
Refrigeragdo < 6 °C o
Fluoreto Plastico 100 mL _ . . Necessita de
Refrigeragdo < 6 °C Cloro
Fdsforo (Fosfato) Reativo Total Vidro 50 mL H,SO4 pH<2
/ Dissolvido Refrigeragdo < 6 °C B
Oleos e Graxas Vidro boca 300 mL HCI ou HSO4 pH<2
larga Refrigeragdo < 6 °C o
Silica Plastico 200 mL Refrigeragdo < 6 °C —
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Sulfato Plastico 40 mL Para amostras
Turvas ou

Refrigeragdo < 6 °C

Coloridas Filtrar
antes da Analise

Prazo para realizar as anélises: 6 meses apés a coleta

Parametro Recipiente Quantidade Conservante Obs.
Dureza Célcica Vidro 300 mL HNO; pH<2
Refrigeragio < 6 °C o
Dureza Magnésio Vidro 500 mL HNO; pH<2 Necessita de
Refrigeragio < 6oC | DU celciea
Dureza Permanente Vidro 300 mL HNO; pH<2
Refrigeragdo < 6 °C o
Dureza Temporaria Vidro 500 mL HNO; pH<2 Necessita de
Refrigeragdo < 6 °C pureza
Permanente e
Total
Dureza Total Vidro 200 mL HNO; pH<2
Refrigeragdo < 6 °C -
Ferro Ferroso (Fe?) / Vidro 100 mL HNO3 pH<2
Dissolvido Refrigeragdo < 6 °C o
Metais Dissolvidos Vidro 250 mL HNO3 pH<2 Necessita de
Refrigeragdo < 6 °C Figfﬁi‘;ﬁges
Metais Totais Vidro 250 mL HNO3 pH<2
Refrigeragdo < 6 °C -
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ALCALINIDADE TOTAL

METODO TITULOMETRICO

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS:

- Erlenmeyer de 250 mL
- Buretade 50 mL
- Proveta de 50 mL

» PREPARO DE SOLUCOES

Soluc&o de Acido Sulfurico (H2S04) - 1N

- Diluir 28,0 mL de acido sulfurico P.A. em 1000 mL de &gua deionizada.

Soluc&o de Acido Sulfurico (H2S04) - 0,02N

- Diluir 20 mL da solucéo anterior em 1000 mL de &gua recentemente deionizada.

Padronizac&o da solucdo de Acido Sulfurico (H2SO4) - 0,02N

- Em um erlenmeyer de 250 mL, transferir cerca de 0,1 g de Tetraborato de sodio
(Na2B407.10H20) previamente seco em dessecador, durante 18 horas.

- Adicionar 50 mL de agua deionizada e agitar até a dissoluc¢éo.

- Titular com solucdo de Acido Stlfurico 0,02N, usando como indicador 3 gotas de vermelho
de metila 0,2%

Célculo:
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Onde:
m = Massa do Tetraborato
V = Acido Sulfarico
Solucéo expressa em Carbonato de Célcio (CaC0O3)-500 mg/L — Solu¢do Estoque

- Pesar 0,53 g de NaxCOs, previamente seco em estufa a 105° C, por 2 horas e diluir para
1000 mL.

Solucéo expressa em Carbonato de Calcio (CaCOs3)-50 mg/L — Solucéo Padrao

- Medir uma aliquota de 50 mL da solucdo estoque e diluir para 500 mL da agua deionizada.

Indicador de vermelho de metila 0,2%

- Pesar 0,2 g de Vermelho de Metila e completar o volume até 100 mL com alcool etilico.

Indicador verde de Bromocresol 0,2%

- Pesar 0,2 g de Verde de Bromocresol e completar o volume até 100 mL com alcool etilico.

Indicador misto

- Misturar 30 mL da solug&o alcoodlica de verde de bromocresol a 0,2% e 20 mL da solucéo

alcoodlica de vermelho de metila a 0,2%

» PROCEDIMENTO ANALITICO:

- Com o auxilio de uma proveta, transferir 50 mL de amostra para um erlenmeyer de 250
mL.

- Adicionar 5 gotas de indicador misto.
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- Homogeneizar a amostra e titular com H2SO4 0,02N padronizado, até que se verifique uma

coloracéo vermelho-tijolo.

- Anotar o volume da solucdo de H,SO4 0,02N gasto.

Obs.: O volume de acido 0,02N gasto na titulacdo do

padrdo deve ser de 2,5 mL para se ter um padrdo de

50 mg/l.

Calculo:

Onde:

V(mL) = Volume do 4cido

N = Normalidade do acido

mg/l1 CaCO3 =_V .

N

50.000

NITROGENIO AMONIACAL

METODO DA NESSLERIZACAO DIRETA
Faixa de Leitura: 0 a 2500 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotémetro DR/5000 UV-VIS
- Provetas de 25 mL

- Pipetas de 1 mL

- Cubetas de 25 mL

» REAGENTES

- Estabilizador Mineral

- Agente Alcool Polyvinyl
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- Reagente de Nessler

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- No espectrofotdmetro selecione o programa armazenado para Nitrogénio Amoniacal, n°
2400, pressionando as teclas numéricas.

- Encha uma proveta graduada de 25 mL até a marca com a amostra.

- Encha uma outra proveta graduada de 25 mL com agua deionizada. (branco)

- Adicione trés gotas do Estabilizador Mineral a cada proveta. Inverta diversas vezes para
misturar.

- Adicione trés gotas do agente Alcool Polyvinyl a cada proveta. Inverta diversas vezes para
misturar.

- Adicione 1 mL do reagente Nessler com a pipeta em cada proveta. Inverta varias vezes.para
misturar.

- Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO, para comecar a contagem do periodo
programado de 1 minuto de reagéo.

- Cologue cada solu¢édo em uma cubeta.

- Quando o temporizador bipar coloque a amostra em branco no suporte da cubeta e feche o
protetor.

- Pressione ZERO, para zerar a amostra em branco.

- Cologue a amostra preparada no suporte da cubeta e feche o protetor.

- Pressione LER, para ler o resultado em mg/L de Amodnia, que Serd expresso como
Nitrogénio (NHz-N).
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»

OLEOS E GRAXAS

EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Equipamento extrator de Soxhlet
Bomba de vacuo
Funil de Buchner de 12,5 cm de diametro

Equipamento de aguecimento (manta de aquecimento)

PROCEDIMENTO ANALITICO

Coletar 1000 mL da amostra de esgoto em um frasco de vidro de boca larga. Acidifica-la
para baixar o pH a 1,0 utilizando cerca de 5 mL de Acido Sulfirico concentrado. Se a
acidificacdo for feita no ato da coleta, ndo precisa mais adicionar o acido no laboratorio.

Em um funil de Buchner, colocar pela ordem: o disco de Musseline e o papel de filtro n° 40 ou
similar. Umidecer o papel de filtro e o disco de Musseline com agua deionizada para adapta-lo
bem ao funil.

Adaptar o vacuo ao funil, ligar e fazer passar cerca de 100 mL da suspensdo de Terra
Diatomacea (auxiliar na filtracao) através do funil, de modo a formar uma camada uniforme.

Com o sistema de vacuo ligado, lavar a camada filtrante com bastante agua deionizada, até que
ndo haja mais passagem de agua pelo sistema de filtracao.

Com o véacuo ligado, filtrar toda a amostra previamente acidificada até que nao passe mais gua
pelo filtro. Desligar o sistema de vacuo.

Com uma pinga, remover o papel de filtro e transferir para um vidro de relégio, remover todos
0s residuos que porventura ficarem nas bordas do filtro.

Enrolar todos esses papéis de filtro e coloca-los no cartucho de extragdo, sem deixar nada no vidro

de relégio.
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- Colocar o cartucho com todos esses papéis de filtro em estufa e secar a uma temperatura de

105°C por 2 horas ou até peso constante. Tirar o baldo da estufa, esfriar em dessecador, pesar e
anotar o peso.

- Colocar o cartucho com o papel de filtro no extrator de Soxhlet e efetuar a extracdo durante 4
horas, colocando cerca de 200 mL de solvente no baldo previamente tarado.

- ApOs a extracdo, destilar o solvente em banho-maria ou manta aquecedora, até que permaneca
um volume de aproximadamente 10 mL de solvente.

- Desconectar o baldo e evaporar em banho-maria o solvente remanescente.

- Secar o baldo em estufa a 105°C, transferir para um dessecador por 1 hora e pesar até que se

obtenha um peso constante.

Caélculos: ]
Oleos e Graxas em mg/L = (P2—Px1)

Vv

Onde: P, = Peso do baldo, em gramas
P2 = Peso do baldo ao final da analise, em gramas

V = Volume da amostra em mL.
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ORTOFOSEATO

METODO DO CLORETO ESTANOSO
Faixa de Leitura: 0,05a 1,2 mg/L

» EQUIPAMENTO E MATERIAL

- Espectofotdmetro ajustado para leitura em 690nm.
- Tubos de Nessler de 50 mL

- Dispensetes graduados em 15 e 5 mL

- Buretade 50 mL

- Chapa de Aquecimento

- Pipeta volumétricade 0,5 e 10 mL

» PADRONIZACAO DE SOLUCOES

Solucéo Estoque de Fésforo — 500 mg/I

- Pesar 2,193 g de Fosfato de Potassio Monobésico P.A. Anidro (Diacido) - KH2PO4
seco a 110°C por 2 horas

- Transferir para um bequer de 500 mL, adicionar 200 mL de a4gua deionizada,

agitar com um bastéo de vidro até completa dissolucao.

- Transferir quantitativamente esta solucdo para baldo de 1000 mL e completar o volume com

agua deionizada.

Solucdo Intermediaria de Fosforo — 5 mg/I

- Pipetar 5 mL da Solucéo Estoque (500 mg/l — P)
- Transferir para baldo volumétrico de 500 mL e diluir até a marca com 4gua deionizada.

Solucéo de Molibdato de Amoénia 2,5%

31



) K Universidade
.. _ Catolica de Brasilia

UNIVERSIDADE CATOLICA DE BRASILIA
LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83

- Dissolver 50 g de Molibdato de Amonio em 350 mL de 4gua deionizada. durante 2 horas.

- Diluir, cuidadosamente, 560 mL de H>SO4 concentrado P.A em 800 mL de agua deionizada.
Esfriar até temperatura ambiente.

- Adicionar a solugio de Acido Sulfirico na Solugio de Molibdato de Amdnia e completar o

volume para 2000 mL.

Solucéo de Cloreto Estanoso (SnCl2) 2,5%

- Dissolver 2,5 g de Cloreto estanho Il dihidratado SnCl2.2H.O P.A,em 100 mL de
Glicerina P.A, aquecer em banho-maria agitando com um bastdo de vidro até completa

dissolucéo do sal.

Curva de Calibracéo

- Transferir com pipeta volumétrica as aliquotas da tabela abaixo para um tubo de nessler de
50 mL da Solucgdo de KH2PO4 de concentracdo 5 mg/l.

- Adicionar 4mL da solucéo de Molibdato de Aménia - 2,5%

- Adicionar 4 gotas de Cloreto Estanoso — 2,5%

- Homogeneizar a Solugdo do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

- Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

- Efetuar uma prova em branco.

Concentracao Aliquota da Volume Final (mL)
(mg/l) Solucéo
Intermediaria
(mL)
0,00 0,0 50
0,05 0,5 50
0,10 1,0 50
0,20 2,0 50
0,30 3,0 50
0,40 4,0 50
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0,50 5,0 50
0,70 7,0 50
1,00 10,0 50
Tabela 1: Aliquota para preparacdo de Curva de Calibracdo do Meétodo de
Ortofosfato.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Com o auxilio das pipetas volumétricas, transferir um volume de 50 mL, ou outro volume
diluido a 50 mL da amostra, para os tubos de Nessler de 50 mL.

- Elevar o volume de todas as amostras a 50 mL com agua deionizada.

- Adicionar a cada amostra 4,0 mL de Molibdato de Aménia — 2,5%, 4 gotas de Cloreto
Estanoso — 2,5% e aguardar 15 minutos para o desenvolvimento da cor.

- Ler a absorvancia e calcular a concentracdo de ortofosfato na amostra conforme dados da

Curva de Calibragéo.

Onde: a = coeficiente angular

da reta

Célculo:

h — ~nafininnta linaar Aa rata
Concentracao (mg/l) —=—
abs - b
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OXIGENIO CONSUMIDO - DQO

METODO PERMANGANATO DE POTASSIO (KMNOy)

Faixa de Leitura: 0 a 20 mg/L

» EQUIPAMENTO E MATERIAL

- Buretade 25 mL

- Erlenmeyer de 250 mL

- Pérolas de Vidro

- Chapa de Aquecimento

- Pipeta volumétrica de 50 mL

- Pipetas volumétricas de 10 mL

» PREPARO DAS SOLUCOES

Solucdo de Permanganato de Potassio (KMnOg) — 0,125 N
- Dissolver 3,9510 g de KMnO4 P.A. seco a 105°C por 2 horas, em agua deionizada
previamente fervida e fria (temperatura ambiente).
- Completar o volume para 1000 mL em baldo volumeétrico.
- Apo6s 24 horas, filtrar a solugdo em algoddo de vidro e padronizar com uma Solucdo de
Na>C204 0,125 N.
- Guardar esta solugdo em frasco ambar ao abrigo da luz.

Solucéo de Permanganato de Potassio (KMnQOg4) — 0,0125 N
- Transferir 100 mL da Solucdo de KMnO4 0,125 N para baldo volumétrico de 1000 mL,
completando o volume com agua deionizada.

- Guardar esta solugdo em frasco ambar ao abrigo da luz.

34



\K g;;;ﬁg;l%aedsras"ia UNIVERSIDADE C,ATC')LICA,DE BRASILIA
| .- LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83

Solucao de Oxalato de Sédio (Na2C204) —0,0125 N

Pesar exatamente 1,6 g de Na>C.0a4, previamente seco em estufa a 105 - 110°C durante 2
horas.
Dissolver em agua quente, esfriar e diluir para 2000 mL em baldo volumeétrico.

Guardar esta Solucéo em frasco de Polietileno.

Solucéo de Acido Sulftrico (H2S04) — 25%

Medir, com o auxilio de uma proveta, 250 mL de H2SOa.

Dissolver o &cido em 1000 mL de agua deionizada.

Padroniza¢do da Solucédo de Permanganato de Potassio — 0,0125 N

Pipetar 50 mL de agua deionizada e transferir para um erlenmeyer de 250 mL.

Adicionar 10 mL de Acido Sulfurico 25%, 10 mL de Oxalato de S6dio 0,0125 N e algumas
pérolas de vidro.

Aquecer a mistura na Chapa de Aquecimento por 15 minutos, sem deixar que a mesma entre
em ebulicéo, e titular com a Solucdo de Permanganato de Potassio 0,0125 N.

O ponto final é detectado com o aparecimento de uma coloracéo rosea palida que permaneca

no minimo 30 segundos.

PROCEDIMENTO ANALITICO

Transferir com o auxilio de uma pipeta volumétrica, 50 mL da amostra para um erlenmeyer
de 250 mL.

Adicionar ao erlenmeyer 10 mL de KMnO4 0,0125 N, 10 mL de H>SO4 25% e algumas
pérolas de vidro.

Colocar o erlenmeyer na chapa previamente aquecida e deixar o sistema em ebuli¢do por 15
minutos.

Transcorrido o tempo previsto, adicionar 10 mL de Oxalato de Sddio 0,0125 N e titular a
amostra ainda quente com KMnO4 até a coloracdo rdsea palida, permanece por 30 segundos.

Anotar o volume gasto de KMnQOs (V1).
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OBS.: Fazer uma prova em branco repetindo a metodologia anterior, substituindo o

volume de amostra por 4gua deionizada (V).

Calculos:

Oxigénio Consumido (mg/lde O2) = NXxV X
8000

Onde: N = Normalidade do KMnO4 = 0,0125 N
V1 = Volume gasto de KMnO4 na titulagéo da amostra.
Ve = Volume gasto de KMnOa na titulagéo do branco.

Vam = Volume da amostra 50 mL
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FOSFORO TOTAL

METODO DO CLORETO ESTANOSO
Faixa de Leitura: 0,01 a 1,2 mg/L

» EQUIPAMENTO E MATERIAL:

- Espectrofotobmetro DR/4000 UV-VIS
- Tubos de Nessler de 100 mL

- Dispensetes graduados em 15 e 5 mL
- Buretade 50 mL

- Autoclave

- Pipeta volumétrica de 0,5 e 10 mL

- Recipientes para digestdo com tampa

» PREPARO DE SOLUCOES

Soluc&o de Acido Sulftrico 25%
- Diluir inicialmente 250 mL de H2SO4 concentrado P.A. em 600 mL de agua deionizada.

- Esfriar a temperatura ambiente e completar o volume para 1000 mL.

Solucéo de Persulfato de Potassio 5% (K2S20s)

- Dissolver 50 g de Persulfato de Potassio de agua deionizada e diluir para 1000 mL

Solucédo de Hidroxido de Sodio (NaOH) 12 N

- Dissolver 480 g de NaOH em &gua deionizada e completar o volume para 1000 mL.
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Solucédo de Molibdato de Amoénia 2,5%

- Dissolver 12,5 g de Molibdato de Amonia em 95 mL de agua deionizada.
- Diluir, separadamente, 140 mL de H>SO4 concentrado P.A em 200 mL de 4gua deionizada.
Esfriar até temperatura ambiente.
- Adicionar a solugio de Acido Sulfarico na Solucdo de Molibdato de Aménia e completar o
volume para 500 mL.
Solucéo de Cloreto Estanoso (SnCl,) 2,5%
- Dissolver 2,5 g de SnCl>.2H,0 P.A,em 100 mL de Glicerina P.A, aquecer em banho-maria

agitando com um bast&o de vidro até completa dissolugéo do sal.

Solucéo de Fenolftaleina 0,5 %

- Dissolver 5 g de Fenolftaleina em 1000 mL de alcool etilico.

Solucéo Estoque de Fésforo — 500 mg/l - P
- Pesar exatamente 2,195 g de KH2PO4 P.A seco a 110°C por 2 horas
- Transferir para um béquer de 500 mL.
- Adicionar cerca de 200 mL de &gua deionizada, agitar com um bastdo de vidro até completa
dissolucao.

- Transferir esta solu¢do para baldo de 1000 mL e completar o volume com agua deionizada.

Solucédo Intermediaria I : 10 mg/I
- Pipetar 10 mL da Solucéo Estoque (500 mg/l — P)
- Transferir para baldo volumétrico de 500 mL e diluir até a marca com agua deionizada.

» CURVA DE CALIBRACAO

- Transferir com pipeta volumétrica as aliquotas da tabela a seguir, da Solucdo de KH2PO4 de

concentracdo 10 mg/l. para um frasco autoclavavel.
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- Adicionar 15 mL de Persulfato de Potéassio 5% ou 0,6 g de Persulfato de Potassio P.A., 1,5
mL de H2SO425% e 50 mL de agua deionizada.

- Autoclavar por 2 horas.

- Esfriar e colocar 3 a 4 gotas de Fenolftaleina e cerca de 2,5 mL de NaOH 12 N suficiente
para neutralizacdo e completar o volume para 100 mL em tubos de Nessler.

- Transferir 50 mL da Solucdo digerida para um tubo de Nessler.

- Adicionar 4mL da solucdo de Molibdato de Amonia - 2,5% e 4 gotas de Cloreto Estanoso —
2,5%

- Homogeneizar a Solucéo do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

- Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

- Efetuar uma prova em branco.

ALIQUOTA DA
- - VOLUME
CONCENTRACAO SOLUCAO
) FINAL
(MGIL) INTERMEDIARI
(ML)
A (ML)

0,00 0,0 100
0,05 0,5 100
0,10 1,0 100
0,20 2,0 100
0,30 3,0 100
0,40 4,0 100
0,50 5,0 100
0,70 7,0 100
1,00 10,0 100

Tabela 1: Aliquota para preparagdo de Curva de Calibragdo do Método do Fosforo.
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» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Com o auxilio das pipetas volumétricas, transferir os volumes sugeridos na tabela abaixo, de

amostras e reagentes para recipientes de digest&o.

AMOSTRA VOLUME DE AMOSTRA (mL)
Afluente 10
Efluente Primério 10
Efluente 50 ou 100
Amostras de Rios 100
Sobrenadante 10
Padréo 4
Polimento 100

OBS.: Adicionar 15 mL da Soluc&o de Persulfato de Potéssio 5% e 1,5 mL de Acido Sulfdrico
(H2S04) 25%. Para amostras a serem analisadas sem diluicdo, isto €, 100 mL, adicionar 0,6 g
de K2S20s e H2SO..

- Também deve ser feito um branco usando dgua deionizada.

- Tampar os frascos firmemente e autoclavar por 2 horas a 120°C.

- Desligar a autoclave, deixar cair a temperatura e pressao e retirar cuidadosamente os frascos
a fim de resfria-los.

- Apds as amostras atingirem temperatura ambiente, adicionar 3 a 4 gotas de Fenolftaleina e
2,5 mL da Solucdo de NaOH 12 N até a neutralizacdo da amostra.

- Transferir a Solugcdo para um tubo de Nessler de 100 mL e completar o volume com agua

deionizada.
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- Voltar a Solucdo para o recipiente anterior e transferir uma aliquota de 50 mL, ou uma

aliquota diluida para tubos de Nessler de 100 mL.

- Adicionar 4mL da solu¢do de Molibdato de Aménia - 2,5%, 4 gotas de Cloreto Estanoso —
2,5% e homogeneizar a Solucao do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

- Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

- Calcular a concentracéo de Fdosforo na amostra conforme curva de calibracéo.

Calculos

Concentracéo (P — POs-mg/l) = abs
- b

Onde: a = coeficiente angular da reta
b = coeficiente linear da reta

abs = absorvancia da amostra
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CLORETO

METODO DA TITULACAO COM NITRATO DE PRATA

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Bureta de 50 mL;

- Becker de 250 mL; 1000 mL

- Frasco Erlenmeyer de 250 mL;

- pHmetro;

- Proveta de 100 mL

- Pipetas de 10 mL, 1 mL, 25 mL e 5 mL
- Bal&o Volumétrico de 1000 mL

- Balanca Analitica

- Conjunto para filtracéo

- Papel filtro

» PREPARO DAS SOLUCOES

Branco
- Tomar 10 mL de &gua deionizada, adicione 0,0082g de CaCO3 (Carbonato de Célcio) e 1
mL do indicador Cromato de Potassio.
- Corrija o pH em torno de 8 e titule com a solugdo de AgNO3 0,013N.
- Repetir o procedimento 3 vezes.

Obs.: Deve-se gastar 0,3 mL aproximadamente.
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Solucédo Padréao

- Pesar 0,8241g de Cloreto de Sédio seco a 140°C e diluir para 1000 mL de &gua deionizada.

(Solugéo: 0,014N)

- Desta solucdo medir 10 mL, adicione 1 mL de Cromato de Potassio, corrija o pH e titule

com AgNO3 0,013N

- Faca em triplicata, decontando o volume gasto na titulacdo do branco.

Obs.: Deve-se gastar em torno de 10 mL de AgNOs na titulagéo.

Solucéo Padréo de Nitrato de Prata 0,0141 N

- Pesar 0,424 g de AgNos e dissolver em um pouco de agua deionizada. Completar  para

250 mL em baldo volumétrico.

- Guardar em frasco escuro.

Solucéo Indicadora de Cromato de Potassio (K2CrQOa)

- Pesar 9,5 g de K2CrOg4 e dissolver em um pouco de dgua deionizada;

- Completar o volume para 500 mL com agua deionizada.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Colocar 50 mL de amostra no erlenmeyer;

- Adicionar 5 gotas solucédo indicadora de K>CrOgy;

- Titular com a solugdo de Nitrato de Prata 0,01 mol/L até a viragem para amarelo

avermelhado que é o ponto final da titulacéo;

- Fazer um branco da mesma maneira que a amostra.
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Calculos:

mg/L Cl = (A—-B) x N x
35.450

mL da amostra

Onde:
A = mL do titulante gasto na amostra;
B = mL do titulante gasto no branco;

N = Normalidade titulante — AgNos;
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CLORETO

METODO DA TITULACAO COM NITRATO DE MERCURIO

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Pipeta de 10 mL, 1 mL,

- pHmetro

- Proveta de 1000 mL,

- Erlenmeyer de 250 mL

- Baldo volumétrico de 1000 mL
- Balanca Analitica

- Estufa

» PREPARO DE SOLUCOES

Solucéo de Indicador Misto (Difenilcarbazona + Azul de Bromofenol)

- Dissolver 5,0g de difenilcarbazona em p6 P.A. e 0,50 g de azul de bromofenol P.A. em 750

mL de alcool etilico 95% e diluir para 1000 mL com alcool, em baldo volumétrico.

Soluc&o de Acido Nitrico(HNO3) 0,2N

- Diluir 12,7 mL de acido nitrico 70 % d= 1,41 P.A. em 1000 mL de agua deionizada, em
baldo volumétrico.

- Para &cido nitrico 65% D = 1,41 utilizar 13,8 mL para 1000mL.

- Para 4cido nitrico 65% D = 1,40 utilizar 13,9 mL para 100mL.

Solucéo de Cloreto de Sodio (NaCl) 0,0141N
- Dissolver exatamente 0,8243 g de cloreto de sédio P.A. (seco a 140 °C durante 2 horas em
estufa) em agua deionizada e completar o volume para 1000 mL em bal&o volumétrico (1 mL

= 0,5 mg de cloreto)
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Solucéo Padrédo de Nitrato de Mercurio [Hg(NO3)2] 0,0141N

Dissolver 2,3 g Hg(NO3)2 ou 2,5 g Hg(NOz)2.H20 em 100 mL de &gua deionizada isenta de
cloretos e adicionar 0,25 mL de &cido nitrico P.A., completar para 1000 mL de &gua

deionizada isenta de cloretos em baldo volumétrico e acondicionar em frasco escuro.

Padronizacgdo da Solucdo de Nitrato de Mercurio

Medir uma aliquota de 20 mL da solugéo de cloreto de sodio 0,0141N e transferir para um
erlenmeyer de 250 mL

Adicionar 10 gotas de indicador misto (difenilcarbazona + azul de bromofenol) e juntar gota
a gota uma solucdo de &cido nitrico 0,2 N até coloragdo amarelada, entdo colocar mais 5
gotas em excesso

Titular com a solucdo de nitrato de mercurio até o ponto de viragem de amarelo para violeta

e anotar o volume gasto.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Calculos:

Medir 100 mL da amostra ou uma aliquota diluida a 100mL contendo menos de 10 mg de
cloreto.

Adicionar 10 gotas do indicador misto (difenilcarbazona + azul de bromofenol) e gota a gota
a solucéo de acido nitrico 0,2N até que a coloracdo amarela se torne distinta.

Adicionar entdo mais cinco gotas, em excesso, da solugdo de &cido nitrico 0,2 N.

Titular a amostra com a solugdo padrdo de nitrato de mercurio 0,0141N até o aparecimento
do primeiro matiz violeta permanente.

Fazer uma prova em branco utilizando agua deionizada e 0s mesmos reagentes para a

amostra.

Cloretosemmg/l=(A-B) x 5 X
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Onde: A - volume de nitrato de mercurio (mL) gasto na titulagdo da amostra

B - volume de nitrato de mercurio (mL) gasto na titulacdo do branco

F - fator de correcdo da solucdo de nitrato de mercurio

d - fator de diluicao

Calculo do fator de correcéao:

volume de cloreto de sédio 0,0141N

F=

volume de nitrato de mercurio gasto(mL)

Nota: Utilizar duas casas decimais para calculo do fator
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DETERMINACAO DE SOLIDOS TOTAIS, SUSPENSOS E
DISSOLVIDOS.

4 EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Becker de 150 mL

- Proveta de 100 mL

- Pinca

- Estufa para Esterilizagdo e Secagem
- Balanc¢a Analitica

- Papel de filtro GFC

- Bomba de vacuo

- Dessecador

- Conjunto para filtracdo

PROCEDIMENTO ANALITICO

SOLIDOS TOTAIS

Preparacdo do Becker

- Numerar o Becker.

- Fazer a secagem preliminar em estufa, a temperatura de (103 - 105)°C, durante 2 horas.
- Transferir o Becker para o dessecador para esfriar.

- Pesar e anotar este volume como P.

Tratamento da amostra

- Medir um volume adequado da amostra (bem homogeneizada) e colocar no Becker tarado

(normalmente sdo necessarios 100mL da amostra).

48



\K gg;;ﬁg%aed;rasma UNIVERSIDADE C,ATC')LICA,DE BRASILIA
l. .- LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83
- Transferir o becker para a estufa a (103 - 105)°C durante aproximadamente 18 horas.

Esfriar em dessecador.
- Pesar o becker o mais rapido possivel e anotar o peso como P1.
Obs.: Os residuos que sao secos a 105°C sdo muito higroscopicos, isto €, absorvem

agua muito rapidamente.

Calculo:

O resultado devera ser calculado com uma casa decimal e transportado para a planilha

de resultados.

Sdlidos Totais (mg/L) = (P1-P)x 1.000

volume da amostra

Onde:
P = Peso do Becker vazio.

P1 = Peso do becker com solidos

SOLIDOS EM SUSPENSAO

Preparacéo do papel de filtro

- Colocar os discos de papel de filtro em estufa durante 2 horas a (103 - 105)°C.
- Transferir os papéis de filtro para dessecador.
- Pesar cada disco e anotar o peso como P2.
Tratamento da amostra
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- Misturar bem a amostra e medir com o auxilio de uma proveta um volume apropriado,

normalmente sdo necessarios 100 mL da amostra.
Obs.: O volume que se utiliza para a filtracdo depende da concentracdo de sélidos em
suspensao.

- Filtrar a amostra, utilizando o papel de filtro previamente tarado, atraves de succdo. Apos
filtragem da amostra, lavar a proveta com 10mL de agua deionizada e filtrar essa dgua da
lavagem também.

- Transferir o papel de filtro para o vidro de rel6gio com o auxilio de uma pinga e secar a
(103 - 105)°C em estufa durante 1 hora.

- Esfriar em dessecador e pesar. Anotar este peso como P3.

Calculo:
Nota: O resultado
. ~ Y = (P2 ) devera ser
Solidos em suspensédo (mg/L) = (P3 - P2) x calculado com uma
1.000 casa decimal e
transnortado para
Onde:

P3 = Peso do papel de filtro com os sélidos

P2 = Peso do papel de filtro vazio

SOLIDOS DISSOLVIDOS

Solidos Dissolvidos(mg/L) = (Sdélidos Totais - Sdélidos

50



\K ggtlgﬁgtilaedsrasilia UNIVERSIDADE CATOLICA DE BRASILIA
: - LABORATORIO DE AGUAS
MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83
COR APARENTE

METODO PLATINA-COBALTO

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotémetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de quartzo de 25 mL
- Pissete com agua deionizada

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Preencha um cubeta com 10 mL de agua deionizada. (branco)

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione o programa para Cor a 465 nm
pressionando 1680. Pressione a tecla ENTER.

- Preenha outra cubeta com 10 mL da amostra.

- Coloque o branco no compartimento de analise. Feche a tampa protetora.

- Pressione a tecla ZERO, para zerar o branco.

- Coloque a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e

pressione LER. O resultado sera mostrado em unidades de platina-cobalto.

Obs.: Método para amostras de 0 a 500 unidades de cor, se passar desse valor o

visor mostrard erro, entdo deve-se repetir a leitura com essa amostra diluida.
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CLORO RESIDUAL LIVRE

METODO DPD
Faixa de Leitura: 0 a 2 mg/L de Cl,

AGUAS TRATADAS

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdbmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de quartzo de 25 mL

> REAGENTE

- DPD Free Chlorine Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione o nimero armazenado do programa para
o cloro livre (Cl,) pressionando 1450. Pressione ENTER.

- Encha uma cubeta com 10 mL da amostra (branco). Coloque-0 no suporte da cubeta e
feche a tampa protetora.

- Pressione a tecla ZERO para zerar com o branco.

- Encha uma outra cubeta com 10 mL da amostra.

- Adicione DPD Free Chlorine Powder Pillow a cubeta da amostra (amostra preparada).
Agite a cubeta da amostra por 20 segundos para misturar. Prossiga a etapa seguinte
imediatamente.

Obs.: Uma cor cor-de-rosa se formara se o cloro estiver presente.
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- Cologue a amostra preparada no suporte para cubeta. Feche a tampa protetora. Dentro de 1
minuto de reacéo, pressione LER, o resultado se dara em mg/L de cloro.

Obs.: se a concentragdo do cloro na amostra exceder o limite superior do teste, a cor

pode desvanecer ou a exposi¢do pode mostrar SOBRE!. Dilua, entdo, a amostra com

agua deionizada, e repita o teste. Alguma perda de cloro pode acorrer devido a diluicdo.

Multiplique o resultado pelo fator apropriado da diluicdo
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CLORO TOTAL

METODO DPD
Faixa de Leitura: 0 A 5 mg/L de CL;

AGUA PARA BEBER, REFRIGERAR E DE PROCESSO INDUSTRIAL.

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdbmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de quartzo de 25 mL

- Pissete com agua deionizada

> REAGENTE

- DPD Free Chlorine Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione o numero armazenado do programa para
o cloro livre (Cl,) pressionando 1470. Pressione ENTER.

- Coloque 10 mL de amostra em duas cubetas limpas.
Obs.: As amostras devem ser analisadas imediatamente e ndo podem ser

preservadas para analise posterior.

- Adicione o reagente DPD Free Chlorine Powder Pillow a uma cubeta. Tampe a cubeta e
inverta diversas vezes até dissolver o p6. Remova a tampa.

Obs.: Uma cor magenta se formara se o cloro estiver presente.
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- Dentro de um minuto da adi¢do do reagente, adicione &gua deionizada a cada cubeta até a
marca 25 mL. Tampe e inverta cada cubeta duas vezes para misturar.

- Coloque a amostra diluida (sem reagente) no suporte para cubeta. Feche a tampa protetora.
Pressione ZERO, para zerar com 0 branco (amostra sem reagente).

- Cologue a amostra preparada no suporte para cubeta. Feche a tampa protetora. Pressione

LER, o resultado se dara em mg/L de cloro.
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DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENIO - DBO

METODO RESPIROMETRICO SIMPLIFICADO — OXITOP

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Incubadora 20°C

- Garrafa para DBO

- Barra magnética

- Bandeja de agitacdo magnética
- Chupeta de borracha

- Agitador magnético

» SOLUCOES (NUTRIENTES)

- Tampéo Fosfato 1,5 N

- Cloreto de Calcio 0,25 N

- Cloreto de Amonio 0,71 N

- Cloreto Férrico 0,018 N

- Sulfato de Magnésio 0,41 N

- Solucéo Hidréxido de Potassio — KOH 6N
- Semente Polyseed

- Pastilhas de NaOH

» PREPARO DAS SOLUCOES

Solucéo Hidroxido de Potassio — KOH 6N
- Dissolver 84 g de KOH em 175 mL de agua e completar para 250 mL.

56



\K gg:;ﬁg:%aedgrasﬂia UNIVERSIDADE C,ATC')LICA,DE BRASILIA
l. .- LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83

Tampéo Fosfato 1,5 N
- Dissolver 51,75 g de Sédio Fosfato Monobasico (NaH2PO.. H.0O) em agua deionizada.
Neutralizar para pH 7,2 com KOH 6N. Completar para 250 mL.

Cloreto de Célcio 0,25 N
- Dissolver 6,925 g de Cloreto de Calcio (CaClz) em agua deioniozada e completar para 250

mL.

Cloreto de Aménio 0,71 N

- Dissolver 9,55 g de NH4CI em &gua deionizada e completar para 250 mL.

Cloreto Férrico 0,018 N
- Dissolver 1,21 g de Cloreto Férrico (FeCl.6H20) em agua deionizada e completar para 250

mL.

Sulfato de Magnésio 0,41 N
- Dissolver 25,25 g de MgSQO4 . H20 em agua deionizada e completar para 250 mL.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Pipetar 1 mL de cada nutriente (05 solugbes) para dentro da garrafa com a barra magnética
dentro dela. (Nutrientes =5 mL)

- Pipetar com pipeta eletrdnica 2 mL de semente (PolySeed) . (Semente = 2 mL)

- Acrescentar o volume da amostra de acordo com o valor da DBO esperado, conforme a
Tabela 1.

Obs.: Lembrando de subtrair os 7 mL (nutrientes e semente).

- Coloque 3 pastilhas de NaOH na chupeta de borracha e coloque-a com cuidado na boca da

garrafa.
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Obs.: Se por alguma razdo o Hidréxido de Sodio cair dentro do liquido, descartar a

amostra e reiniciar o procedimento em uma garrafa limpa.

Feche a garrafa com o sensor OXITOP e pressione simultaneamente as teclas M e S, por 2
segundos.

Obs.: Aparecera 00 no visor, indicando que o sistema foi zerado.

Coloque a garrafa sobre o sistema de agitacdo dentro da Incubadora.

Registre a data e a hora que foi colocada a garrafa na incubadora e contando cinco dias, a
partir desta data, marque o dia e a hora de retirada da garrafa para leitura e registro do
resultado na folha de resultados.

Ao final dos cinco dias deve-se ler os resultados no sensor do OXITOP. Para consultar o
valor de DBO diério, pressionar a tecla S do sensor e o para o valor médio dos cinco dias,
pressionar M que sera dado em mg/L de Oa.

Multiplicar o valor dado pelo fator de escala OXITOP, relativo ao volume utilizado de

amostra indicado na Tabela 1, e anotar o resultado na folha de resultados.

DBO VOLUME A FATOR
ESPERADO TOMAR DE DE
0—40 432 1
0-80 365 2
0200 250 5
0400 164 10
0800 97 20
0o - 435 50
0 - 22,7 100

Tabela 1 — Fatores de Escala, segundo volumes e DBO esperado.
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OBSERVACOES IMPORTANTES:

Para realizar a anélise de DBO, deve-se coletar 1 litro de amostra e preservar em geladeira,
somente, durante 48 horas.

Antes do inicio da realizacdo da anélise de DBO, deve-se hidratar a semente em Becker de
500 mL, durante duas horas, sob agitacdo no agitador magnético.

Deve-se também retirar 0s nutrientes da geladeira com antecedéncia para que atinjam a
temperatura ambiente.

Colocar a solugdo Tampéo Fosfato 1,5 N, com antecedéncia da hora da analise, no agitador
magnético para que os cristais formados se desfagam.

Se ndo houver conhecimento aproximado da DBO esperado, tomar como guia o valor da
DQO, pois normalmente DBO = DQO/2.

Deve-se colocar primeiramente 0s nutrientes e a semente na garrafa e depois completar
com a amostra para o volume indicado na Tabela 1. Pois a garrafa ndo pode conter mais
gue o volume indicado, para se respeitar a quantidade de oxigénio do ar que ficara dentro
da garrafa de DBO.
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DUREZA TOTAL

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Erlenmeyer de 500 mL

- Provetas de 250 mL

- Bureta de 25 mL

- Bal&o volumétrico de 250 mL, 100 mL e 1000 mL.
- Pipeta de 10 mL e 8 mL

- Balanca analitica

- Espatula

- Funil

- Gral de Porcelana

» PREPARO DAS SOLUCOES

Solucdo Tampéo

- Dissolver 1,179 g de EDTA dissodico dihidratado, 0,780 g de sulfato de magnésio ou 0,644
g de cloreto de magnésio . 6 H.O em 50 mL de agua deionizada.

- Nesta solucéo dissolver 16,9 g de cloreto de ambnia P.A.

- Adicionar 143 mL de hidroxido de amonia P.A. e diluir para 250 mL com agua deionizada

em baldo volumétrico. Obs.: Prazo de validade 30 dias

Solucéo Inibidora

- Dissolver 5,0 g de sulfeto de sddio nonohidratado ou 3,7 g de sulfeto de sodio pentahidratado

e diluir para 100 mL em baldo volumétrico.

Indicador Negro de Eriocromo

- Pesar 0,2 g do indicador, misturar a 100 g de cloreto de sddio e triturar em gral de porcelana.
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Solugéo Padr&o de Calcio 1.000 mg/L

- Preparar a solucdo padrao por meio da diluicdo de uma ampola tipo Titrisol padrdo de Célcio,

para um bal&o de 1.000 mL, completando o volume.

Solucéo Padréo de Calcio 10 mg/L

- A partir da solucdo padrao de 1.000 mg/L de Caélcio, retirar uma aliquota de 10 mL, transferir

para um baldo volumétrico de 1.000 mL, completar o volume.

Indicador de Murexida

- Triturar 0,20 g de murexida com 100 g de cloreto de sodio em gral de porcelana.

Solugdo de EDTA 0,01M

Pesar exatamente 3,723 g do EDTA dihidratado e dissolver em agua deionizada, diluir para
1000 mL em baldo volumétrico. Obs.: 1 mL=1 mg de carbonato de calcio.
Padronizacdo do EDTA

- Medir uma aliquota de 200 mL da solucéo de célcio 10 mg/L, adicionar 10 mL da solucédo de
KOH 1 M , uma ponta de espatula do indicador de murexida e titular com a solucédo de
EDTA. Obs.: Ponto de viragem -

S rosa para lilas.

F= Célculo do fator de correcao
Volume de EDTA gasto

Nota: Utilizar duas casas
decimais para célculo do
fator.
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» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Medir 200 mL da amostra ou uma aliquota diluida a 200 mL

- Transferir para um erlenmeyer de 500 mL

- Adicionar 8 mL da solucéo tampéo.

- Se ndo obtiver um ponto de viragem nitido, recomece o0 processo e adicione 8 mL da solucéo
inibidora

- Adicionar 0,2 g do indicador negro de eriocromo com a ponta da espatula

- Titular com a solugdo de EDTA 0,01M até o aparecimento de cor azulada (ponto de viragem-
avermelhado para azulado).

- Anotar o volume de EDTA 0,01M gasto na titulacéo

O resultado devera ser

Calculo calculado com uma casa

decimal e transportado para

a planilha de resultados:
Dureza Total em mg/l de CaCO3

= Vol. EDTA (gasto na titulagdo) x 5 Onde:
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DETERGENTES (SURFACTANTES)

METODO CRISTAL VIOLETA
Faixa de Leitura: 0 a 0,275 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS

- Funil de Separacédo de 500 mL

- Provetas de 500 mL , 10 mL e de 50 mL
- Suporte Universal

- Becker

- Cubetas de 25 mL

» REAGENTES

- Sulfate Buffer Solution

- Detergents Reagent Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para detergentes anidnicos

(surfactantes), pressionando 1850. Pressione ENTER.

- Com o auxilio de uma proveta, transfira 300 mL de amostra a um funil de separacdo (funil
de bromo) de 500 mL.

- Adicione 10 mL de Sulfate Buffer Solution ao funil. Agite-o por cinco segundos.

- Adicione o contetdo de um Detergents Reagent Powder Pillow ao funil. Tampe-o e agite-o
até ocorrer dissolucéo total do reagente.

- Adicione 30 mL de benzeno ao funil. Tampe-o e agite-o gentilmente por 1 (um) minuto.
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Obs.:

1. A perda de qualquer quantidade de reagente causara erros na analise.

2. Evite contato do reagente com a pele.

3. Manuseie benzeno somente em local bem arejado.

Conecte o funil de separagcdo a um suporte universal e pressione a tecla COMECAR
CRONOMETRO. Um periodo de reagdo de 30 minutos tera inicio.

Obs.: agitacdo excessiva podera causar emulsdo. O q ira requerer um maior tempo

de separacéo das fases.

Ap6s 30 minutos de reacdo remova a tampa e drene a fase aquosa. Descarte-a em

frasco apropriado.

Obs.: Solugbes contendo benzeno devem ser descartadas segundo norma

adequada.

Drene a fase organica (benzeno, superior) para uma cubeta de 25 mL (esta serd a amostra).
Obs.: A fase organica (benzeno) ndo devera ser filtrada antes da anéalise, pois podera
ocorrer perda da coloragédo desenvolvida pelo reagente.

Preencha outra cubeta com 25 mL de benzeno (este sera o branco).

Coloque a cubeta com o branco no compartimento de analise. Feche a tampa protetora.
Pressione a tecla ZERO, para zerar o branco.

Cologque a amostra preparada no compartimento de andlise. Feche a tampa protetora e

pressione LER, o resultado em mg/L de detergente anidbnico como LAS sera mostrado.
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COBRE

METODO BICINCHONINATE
Faixa de Leitura: 0 a 5 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de 25 mL

- Proveta de 100 mL

- Becker de 250 mL

- Pipetas de 5 mL

- Banho-maria ou Chapa Aquecedora

- pHmetro

» REAGENTES E SOLUCOES

- CuVer 1 Cooper Reagent Powder Pillow

- Solucdo de Acido Nitrico 65% (concentrado).
- Solucdo de Acido Cloridrico 1: 1

- Solugdo padréo de NaOH 5N.

» PREPARO DAS SOLUCOES

Solucéo de Acido Cloridrico 1: 1

- Em um baldo volumétrico de 1000 mL colocar 500 mL de Acido Cloridrico e completar o

volume com agua deionizada.
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Solucéo de Acido Nitrico 65%

- Solugdo comprada pronta

Solucéo Padrédo de NaOH 5N

- Pesar 200 g de Hidréxido de Sodio e dissolver em um pouco de &gua deionizada e diluir a 1
litro;

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Fazer a digestdo da amostra.

Procedimento Padrao de Digestdo da Amostra

Medir 100 mL da amostra (bem homogeneizada) em uma proveta e transferi-la a um

béquer.

= Adicione 5 mL de éacido cloridrico (HCI) 1:1 e 0,5 de &cido nitrico (HNO3) 65%.

= Aqueca-o0 em banho-maria ou placa aquecedora até que o volume tenha sido reduzido
para 20 mL. Obs.: Fagca com que a amostra ndo entre em ebulicdo.

= ApOs este tratamento, a amostra deve ser filtrada para remover qualquer material
insolavel.

= Ajuste o pH da amostra digerida para 4 (quatro).

Obs.: Com adicdo lenta da Solucéo Padrdo de Hidréxido de Sédio (NaOH) 5N,

para subir o pH e a Soluc&o de Acido Cloridrico (HCI) para baixar o pH.

= Homogenize e verifique o pH ap6s cada adicao.

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para bicinchoninate copper,
pressionando 1700. Pressione ENTER.

- Encha a cubeta com 10 mL da amostra digerida.

- Adicione o contetdo do reagente Powder Pillows CuVer 1 Copper a cubeta da amostra
(amostra preparada). Agite para misturar.

Obs.: A cor roxa ira se desenvolver se o cobre estiver presente.
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- Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reagdo de 2 minutos tera
inicio.

- Quando encerrar o tempo de reagdo, encha a segunda cubeta com a amostra (branco) com
10 mL da amostra. Coloque o branco no compartimento de analise e feche a tampa
protetora.

- Pressione 0 ZERO para zerar o branco.

- Dentro de 30 minutos, ap6s o tempo de reacdo, cologque a amostra preparada no
compartimento de andlise. Feche a tampa protetora e pressione LER. Os resultados serdo

indicados em mg/L de Cobre.

67



\K gg;;ﬁg%%dgrasma UNIVERSIDADE C,ATC')LICA,DE BRASILIA
.. LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83
SULFATO

METODO SULFAVER 4

Faixa de Leitura: 0 a 70 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de 25 mL

» REAGENTES

- SulfaVer 4 Reagent Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Sulfato (S04%),
pressionando 3450. Pressione ENTER.
- Preencha a cubeta com 25 mL da amostra.

Obs.: Filtre amostras com alta turbidez ou coloridas.

- Adicione o contetdo de um SulfaVer 4 Reagent Powder Pillow a cubeta (amostra
preparada). Agite-a para misturar.
Obs.: Turbidez branca ira aparecer se o0 sulfato estiver presente. A precisdo nao

sera afetada pela ndo dissolucéo de todo o reagente.

- Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 5 minutos tera
inicio.

Obs.: Deixe a amostra em repouso.
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- Encha a segunda cubeta com 25 mL da amostra (branco).

- Quando o tempo de reacdo acabar, coloque o branco no compartimento de anélise e feche a
tampa protetora.

- Pressione 0 ZERO para zerar o branco.

- Cologue a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e
pressione LER. Os resultados serdo indicados em mg/L de Sulfato.

Obs.: Faca a leitura dentro de um intervalo de 5 minutos.
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FLUORETO
METODO SPANDS

Faixa de Leitura: 0 a 2 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
Cubetas de 25 ML
Pipetas de 10 mL e 2 mL

» REAGENTES

SPANDS Reagent

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Fluoreto (F),
pressionando 1900. Pressione ENTER.

Pipete 10 mL da amostra para uma cubeta (amostra preparada).

Pipete 10 mL de agua deionizada para uma segunda cubeta (o branco).

Adicione 2 mL do reagente SPANDS em cada cubeta. (amostra preparada). Agite para
misturar.

Obs.: A cor branca (turva) ira se desenvolver se o sulfato estiver presente.

Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 1 (um) minuto
terd inicio.
Quando o tempo de reacdo acaba, coloque o branco no compartimento de analise e feche a

tampa protetora.
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- Pressione 0 ZERO para zerar o branco.
- Cologue a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e

pressione LER. Os resultados serdo indicados em mg/L de Sulfato.
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FERRO TOTAL

METODO FERROVER

Faixa de Leitura: 0 a 3 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de 25 ML
- Pipetade 10 mL

» REAGENTES E SOLUCOES

- FerroVer Iron Reagent

- Solucdo de Acido Nitrico 65% (concentrado).
- Solucdo de Acido Cloridrico 1: 1

- Solucéo padrdo de NaOH 5N.

» PREPARO DAS SOLUCOES

Solucao de Acido Cloridrico 1: 1

- Em um baldo volumétrico de 1000 mL colocar 500 mL de Acido Cloridrico e completar o

volume com agua deionizada.

Solucéo de Acido Nitrico 65%

- Solugdo comprada pronta
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Solucdo Padréo de NaOH 5N

- Pesar 200 g de Hidrdxido de Sodio e dissolver em um pouco de agua deionizada e diluir a 1

tro;

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Fazer a digestdo da amostra.

Procedimento Padréo de Digestdo da Amostra

Medir 100 mL da amostra (bem homogeneizada) em uma proveta e transferi-la a um
béquer.

Adicione 5 mL de &cido cloridrico (HCI) 1:1 e 0,5 de acido nitrico (HNO3z) 65%.
Agueca-0 em banho-maria ou placa aquecedora até que o volume tenha sido reduzido
para 20 mL. Obs.: Fagca com que a amostra ndo entre em ebulicdo.

Apds este tratamento, a amostra deve ser filtrada para remover qualquer material
insolavel.

Ajuste o pH da amostra digerida para 4 (quatro).

Obs.: Com adicdo lenta da Solucéo Padrdo de Hidréxido de Sédio (NaOH) 5N,

para subir o pH e a Solugao de Acido Cloridrico (HCI) para baixar o pH.

Homogenize e verifique o pH apos cada adicao.

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Ferro (Fe), pressionando

2

165. Pressione ENTER.

- Pipete 10 mL da amostra para uma cubeta (amostra preparada).

- Adicione o conteudo de um FerroVer Iron Reagent Powder Pillow for 10 mL a cubeta com

a

amostra. Agite-a para misturar.

Obs.: A cor alaranjada ira se desenvolver se o ferro estiver presente. A precisao da

analise nédo sera afetada se o reagente nao se dissolver totalmente.

- Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 3 (trés)

minutos tera inicio.
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- Pipete 10 mL da amostra para uma segunda cubeta (este sera o branco).

- Quando o tempo de reacdo acabar, coloque o branco no compartimento de anélise e feche a
tampa protetora.

- Pressione 0 ZERO para zerar o branco.

- Cologue a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e

pressione LER. Os resultados serdo indicados em mg/L de Ferro.
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TURBIDEZ

Faixa de Leitura: 0 a 1000 NTU

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Turbidimetro
- Cubetas de 15 mL

- Padroes de turbidez (acompanha o aparelho)

- Papel absorvente

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Ligar o aparelho deixar estabilizar checar a calibracdo com padrfes para vérias faixas de

turbidez.

- Homogeneizar a amostra e encher a cubeta até a marca.

- Enxugar bem as paredes externas e o fundo da cubeta.

- Colocar no compartimento fazer coincidir a seta da cubeta com a marca no equipamento.

- Esperar estabilizar e fazer a leitura.

- Os resultados serédo transportados para planilha de resultados.
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POTENCIAL HIDROGENIONICO - pH

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- pH-metro

- Eletrodo de pH

- Becker

- Frasco lavador (pissete)

- Papel absorvente

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Ligar o pH-metro para que 0 mesmo estabilize.

- Lavar bem o eletrodo com &gua deionizada e enxuga-lo com papel absorvente tomando
cuidado de ndo friccionar o eletrodo.

- Calibrar o aparelho com a solucdo tampdo de pH 4, retirar a solucdo lavar o eletrodo e
enxuga-lo. Em seguida colocara solucdo de pH 7 e fazer a leitura. Retirar e enxugar
novamente o eletrodo.

- Caso seja feito algum ajuste, repetir as etapas anteriores.

- Colocar a amostra, esperar estabilizar e fazer a leitura com duas casas decimais.

- Os resultados serdo transportados para planilha de resultados.

Obs: Apds o uso deixar o eletrodo submerso em solu¢do de KCI 3M
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CALCIO

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Erlenmeyer de 500 mL

- Baldo Volumétrico de 1000 mL
- Pipetade 10 mL

- Funil

- Buretade 25 mL

- Balanga Analitica

- Proveta de 250 mL

- Espatula

- Gral de porcelana

» PREPARO DE SOLUCOES

Solucéo de Indicador Misto (Difenilcarbazona + Azul de Bromofenol)

- Dissolver 5,0g de difenilcarbazona em p6 P.A. e 0,50 g de azul de bromofenol P.A. em 750

mL de alcool etilico 95% e diluir para 1000 mL com alcool, em baldo volumétrico.

Solucéo de Hidréxido de Potassio (KOH)1M

- Pesar 56,102 g de hidréxido de potéssio P.A. diluir em &gua deionizada e completar o

volume para 1000 mL em baldo volumétrico

Solucéo Padréo de Calcio 1.000 mg/L

- Preparar a solucdo padréo por meio da dilui¢do de uma ampola tipo Titrisol padrédo de Célcio,

para um baldo de 1.000 mL, completando o volume.
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Solucéo Padréo de Calcio 10 mg/L

- A partir da solucédo padréo de 1.000 mg/L de Calcio, retirar uma aliquota de 10 mL, transferir
para um baldo volumétrico de 1.000 mL, completar o volume.
- Observacdo: Caso seja preparada a solucdo de Carbonato de Calcio 0,01 M, proceder

conforme item 6 (abaixo).

Solugdo de EDTA 0,01M

- Pesar exatamente 3,723g do reagente seco e dissolver em &gua deionizada. Diluir para
1000mL em baldo volumétrico

- Guardar a solugédo em frasco de polietileno

Padronizacdo do EDTA

- Medir uma aliquota de 200 mL da solugédo de célcio 10 mg/l, adicionar 10 mL da solucéao
de KOH 1 M, uma ponta de espatula do indicador de murexida e titular com a solugéo de

EDTA (ponto de viragem - rosa para lilas)

Célculo do fator de correcdo

Nota : Utilizar duas casas

F= 5 decimais para calculo do

£

volume de EDTA gasto

Indicador de Murexida

- Triturar 0,20 g de murexida com 100 g de cloreto de s6dio em gral de porcelana
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Solucéo de Carbonato de Célcio 0,01M

- Pesar 1 g de carbonato de célcio P.A. anidro, colocar em erlenmeyer de 500 mL. Através de
um funil adicionar, pouco a pouco, solucéo de &cido cloridrico 1:1 até que todo o carbonato
tenha sido dissolvido

- Adicionar 200 mL de &gua deionizada e aquecer até a fervura por alguns minutos a fim de
expelir o CO2

- Esfriar, adicionar algumas gotas de vermelho de metila e ajustar a cor para alaranjado pela
adicdo de hidroxido de amoénio 3 N ou HCI 1:1 se for o caso, transferir para um baldo
volumétrico de 1000 mL e completar o volume.

Obs.: ( 1 mg de carbonato de célcio = 1 mL de solugéo).

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Medir 200 mL da amostra ou uma aliquota diluida a 200 mL e transferir para um
erlenmeyer de 500 mL

- Adicionar 10 mL da solucéo de hidroxido de potassio 1 M e agitar bem.

- Adicionar uma ponta de espatula do indicador de murexida

- Titular com a solucdo padronizada de EDTA 0,01M , vagarosamente, com continua
agitacdo até o ponto final de viragem (rosa para lilas)

- Anotar o volume de EDTA 0,01M gasto na titulacdo
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Calculo

O resultado devera se calculado com uma casa decimal e transportado para a planilha

de resultados.

Calcio em mg/l de CaCO3 =V (EDTA) x F x 2

Onde:
V = volume de EDTA gasto na titulacdo da amostra

F = fator de corregéo da solugéo de EDTA
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NITRATO
METODO FENOLDISSULFONICO

Faixa de Leitura: 0,03 a 1,2 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Espectrofotdmetro

Tubo de Nessler de 100 mL
Funil de vidro

Bastéo de vidro

Vidro de relégio

Bal&o volumétrico de 1000 mL
Cépsula de porcelana

Bomba de vacuo

Pipetas de 2 mL e 5 mL
Becker de 250 mL
Papel de filtro
Espatulas

Banho Maria

Capela

Chapa Aguecedora

Conjunto de filtracdo

» PREPARO DE SOLUCOES

Solucéo Padréo de Sulfato de Prata (AgSO4) onde 1 mL = 1,0 mg de cloreto
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- Dissolver exatamente 4,397 g de Sulfato de Prata (AgSO4) com P. A, isento de nitratos, em

agua deionizada e diluir para 1000 mL em baldo volumétrico

Solucéo de Acido Fenoldissulfonico

- Dissolver em capsula de porcelana, 25 g de Fenol branco P. A em 225mL de acido
sulfarico (H2SO4) concentrado P.A. Adicionar lentamente.

- Agitar bem e aquecer em banho-maria por 2 horas

Solucédo de Hidroxido de Sodio (NaOH) 12 N

- Dissolver 480 g de Hidroxido de Sodio (NaOH) P. A em &gua deionizada, esfriar a
temperatura ambiente e completar o volume para 1000 mL com &gua deionizada em baléo

volumétrico

Suspensao de Hidréxido de Aluminio [Al (OH)s3]

- Dissolver 125 g de Aluminio de Potassio [K2 Al> (SO4) . 24 H20] ou Sulfato Duplo de
Aluminio e Amonio [(NHa4)2 Al (SO4)s . 24 HoO] em agua deionizada e diluir para 1000
mL

- Aguecer a 60°C, vagarosamente, adicionar 55 mL de NH4OH P. A com constante agitacédo
Deixar em repouso durante 1 hora e transferir a mistura para um béquer de 2 litros e lavar o
precipitado por sucessivas adicGes, decantacbes e agitacdo com agua deionizada até

completa retirada da amonia ou, possivelmente cloretos.

Solucéo de Acido Sulfarico (H2S04) - 1IN

- Diluir 28,0 mL de acido sulfurico P.A. em 1000 mL de &gua deionizada.

Soluc&o de Acido Sulftrico (H2SO4) - 0,02N

- Diluir 20 mL da solucédo anterior em 1000 mL de agua recentemente deionizada.
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Solucgdo Estoque de Nitrato (100 mg/l)

- Dissolver exatamente 0,7218g de Nitrato do Potéssio P.A anidro, seco a 105 °C por 2 horas,
em agua deionizada e diluir para 1000 mL em baldo volumétrico. Preservar com 2 mL de

cloroformio por litro de solucéo.

Solucéo Padréao de nitrato (2mg/l)

- Diluir 10,0 mL da solucéo estoque de nitrato para 500 mL com agua deionizada em baléo

volumétrico.

Solucédo Padréao de nitrato (5mg/l)

- Diluir 25,0 mL da Solugéo estoque de Nitrato para 500 mL com &gua deionizada, em baldo

volumétrico.

Curva de Calibracéo (Fenoldissulfonico)

- Preparar a curva de calibracdo utilizando a solucdo padrdo conforme tabela abaixo.
Transferir para os Becker e processar as analises conforme procedimento adotado para as
amostras

- Calcular a inclinacdo da curva (a) e a intersecdo (b) pelo método de regressdo linear ou

registrar 0s novos valores.

Padroes:
6 DOS PADROES PADRAG VOLUME FINAL
MG/L ML ML
0.1 5,0 100
0,2 10,0 100
04 20,0 100
0,5 25,0 100
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0,8
1,0
1,2

branco

40,0
50,0
60,0

agua deionizada

100
100
100
100

Calculo:

Utilizar a curva de calibracgdo, se o equipamento néo ler diretamente as concentragoes.

Onde: a = coefic

N. NOs (mg/L) =

Abs—-b

iente angular

b = coeficiente linear, calculados a partir de uma curva de calibracé@o por regresséo

linear. Abs é a absorvancia lida da amostra, ja descontada a absorvancia lida

do branco.

Expressar o resultado em mg/l com duas casas decimais, se este for superior a 0,03 mg/l. Caso

contrario, expressar o resultado como < 0,031 mg/L.

Analisar uma aliquota contendo apenas agua deionizada (branco), sob as mesmas condicdes da

amostra.
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» OPERACOES PRELIMINARES

Eliminacéo da Cor

Se a amostra se apresentar colorida, efetuar a descoloracdo pela adi¢do de 3 mL da suspenséo
de Hidroxido de aluminio a 150 mL da amostra. Agitar, deixar em repouso por alguns minutos
e filtrar desprezando as primeiras porg¢des do filtrado

Eliminacdo do Cloreto (para amostras com cloreto superior a 30 mg/l)

Determinar o volume do Sulfato de Prata (1 mL = 1,0 mg de cloreto) necessario para precipitar
0s cloretos de 100 mL da amostra. Se o volume gasto do Sulfato de Prata for inferior a 3 mL,
dispensar a operacao que sera dada a seguir, caso contrario proceder da seguinte forma:
Adicionar a amostra um pouco mais que o volume requerido de Sulfato de Prata e uma pequena
quantidade da Suspensdo de Hidroxido de Aluminio. Misturar e deixar em repouso por alguns
minutos

Filtrar e recolher o filtrado em capsula de porcelana

Determinar o Volume de Acido Sulfarico 0,02 N necessario para neutralizar a alcalinidade de
100 mL da amostra conforme procedimento descrito para alcalinidade.

Pipetar 100 mL da amostra clarificada, isenta de interferentes, transferir para uma capsula de
porcelana e adicionar o volume de acido sulfarico 0,02 N determinado no teste anterior.

Neutralizar a um pH 7,0 e evaporar em chapa de aquecimento até a secura.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Em um Becker de 250 mL adicionar uma aliquota de 100 mL da amostra.

Levar a secura em chapa aquecedora.

Deixar esfriar

Adicionar 2 mL da Solucdo de Acido Fenoldissulfénico e raspar bem com bastio de vidro
umedecendo as paredes do Becker para facilitar o contato do reagente com o residuo.

Diluir até 20 mL com agua deionizada. Adicionar cuidadosamente e com agitacdo 6 a 7 mL da

Solucdo de Hidroxido de Sodio 12 N até o desenvolvimento da cor amarela.
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— Filtrar, se necessério, para tubo de Nessler de 100 mL , lavar o becker e o papel de filtro com
agua deionizada até que toda solucdo colorida tenha sido transferida quantitativamente para o
tubo.

— Completar o volume e homogeneizar por inversao

— Fazer a leitura em espectrofotdmetro a um comprimento de onda de 410 nm
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NITRITO

METODO DE SULFANILAMIDA E N-(1- NAFTIL) - ETILENODIAMINA

Faixa de Leitura: 0,002 a 0,06 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

— Espectrofotémetro DR/4000 UV-VIS
— Tubos de Nessler de 50 mL

— Pipetas Graduadas de 5 mL

— Pipetas Volumétricas de 50 mL

— Papel de filtro 0,45 um

— Conjunto para filtracdo

» PREPARO DE SOLUCOES

Soluc&o de Acido Sulfanilico (Solucéo A)

— Dissolver 8,0g de acido sulfanilico P.A em 750mL de agua deionizada e adicionar 250mL de
acido acético glacial P.A.
Solucgéo de Acetato de Alfanaftilamina (Solugédo B)

— Adicionar 750mL de agua deionizada, 250mL de acido acético glacial P.A. Homogeneizar a
solucéo e dissolver na mesma 5,0g de alfanaftilamina P.A. Filtrar a solucdo, se necessario, em
I& de vidro e guarda-la em frasco escuro ao abrigo da luz e de preferéncia em refrigerador. Um
precipitado podera aparecer ap6s uma semana de uso, sem comprometimento da qualidade da

solucdo.

CURVA DE CALIBRACAO

Solucgédo Estoque de Nitrito
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— Dissolver exatamente 1,232 g de Nitrito de S6dio em agua deionizada e diluir para 1000 mL

em baldo volumétrico. Preservar esta solugdo com 1 mL de cloroférmio
1 mL = 0,25 mg/l de N . NO2 (250 mg/l)

Solucéo Intermediaria de Nitrito

— Pipetar exatamente 50 mL da solucdo estoque e diluir para 250 mL com agua deionizada.
Dessa solucéo pipetar exatamente 10 mL e diluir para 1000 mL em bal&o volumétrico
1 mL =0,0005 mg N . NO2 (0,5 mg/l)

PADROES

Processar as andalises dos padrdes conforme procedimento para as amostras. Caso 0
equipamento leia apenas absorbancia, calcular a curva de calibracdo pelo método da regressdo linear.

Se 0 equipamento j& fizer a leitura em concentragdo anote os resultados ou grave-os.

Concentracao dos Padroes Solucgdo Intermediaria Volume Final
mg/L mL mL
0,005 1,0 100
0,010 2,0 100
0,015 3,0 100
0,020 4,0 100
0,030 6,0 100
0,040 8,0 100
0,050 10,0 100
Branco Agua Deionizada 100

» PROCEDIMENTO ANALITICO

— Se a amostra estiver colorida ou contiver solidos em suspensdo, filtra-la utilizando papel de
filtro 0,45 um
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— Medir 50mL de amostra, transferir para um tubo de Nessler, adicionar 1mL de &cido

sulfanilico (solucdo A) e agitar bem. Deixar em repouso por 3 minutos, adicionar 1mL da

solucdo de acetato de alfanaftilamina (solucdo B)

— Esperar 20 minutos e fazer a leitura em comprimento de onda de 510nm.

— Preparar uma prova em branco utilizando 50mL de &4gua deionizada

Calculo

Obs.1: Se o resultado encontrado for menor que 0,002mg/l expresse-0 como <

0,002mg/l. Onde: abs = absorbancia da
amostra ja
descontada a abs. do
abs. — b branco
N-NO2(mg/l) =
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NITRATO
METODO DA REDUCAO DE CADMIO

0 a 30 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
Cubetas de 25 mL

» REAGENTE

NitraVer 5 Nitrate Reagent Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Nitrato, pressionando
2530. Pressione ENTER.

Transfira 25 mL da amostra para uma cubeta.

Adicione o conteudo de um NitraVer 5 Nitrate Reagent Powder Pillow a cubeta. (este sera
a amostra). Tampe-a.

Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 1 (um) minuto
terd inicio. Agite vigorasamente a cubeta durante esse intervalo.

Obs.: A técnica e o tempo de agitacdo influenciardo no desenvolvimento da cor.

Um depdsito de metal ndo oxidado permanecerd no fundo da cubeta, apés a
dissolucdo do reagente NitraVer 5, este depdsito ndo afetara a precisdo da

anélise.

Quando o tempo de reacdo de 1 minuto acabar, pressione COMECAR CRONOMETRO.
O tempo de reacdo de 5 minutos terd inicio.

Obs.: Deixe a amostra em repouso.
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Coloracdo ambar se desenvolvera se nitrogénio estiver presente.

- Transfira 25 mL da amostra para outra cubeta (este serd o branco). Coloque a cubeta no
compartimento de anélise. Feche a tampa protetora e pressione ZERO.

- Cologue a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e
pressione LER. O resultado sera indicado em mg/L de Nitrato (NO3™ N).
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NITRITO

METODO DO SULFATO FERROSO

Faixa de Leitura: 0 a 250 mg/L

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Espectrofotdmetro DR/4000 UV-VIS
- Cubetas de 25 mL

» REAGENTE

- NitriVer 2 Nitrite Reagent Powder Pillow

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Nitrito, pressionando
2600. Pressione ENTER.

- Preencha uma cubeta com 10 mL da amostra.

- Adicione o contetdo de um NitriVer 5 Nitrite Reagent Powder Pillow a cubeta. Tampe-a e
agite-a (este serd a amostra).

Obs.: Coloracdo marrom esverdeada se desenvolvera se nitrito estiver presente.

- Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 10 (dez)
minutos terd inicio.
Obs.: E de extrema importancia que a amostra permaneca em repouso durante

esse periodo, caso contrario serdo obtidos resultados abaixo do esperado.

- Preencha outra cubeta com 10 mL de amostra (este sera o branco). Cologue a cubeta no
compartimento de analise. Feche a tampa protetora e pressione ZERO.
- Quando o tempo de reacdo acabar, inverta gentilmente a amostra duas vezes. Remova a

tampa.
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Obs.: Evite agitacdo excessiva, ou resultados abaixo do esperado poderdo ser
obtidos.

- Cologue a amostra preparada no compartimento de analise. Feche a tampa protetora e
pressione LER. O resultado serad indicado em mg/L de Nitrito expresso como Nitrogénio
(NO2 -N).
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COLIFORMES

METODO COLILERT

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Erlenmeyer de 250 mL
- Cartela Quanti-tray
- Estufa de esterilizagdo e secagem

- Frasconete de Meio Colilert

- Gabinete de leitura com lampada ultravioleta - 365 nm

- Incubadora Bacterioldgicaa 35 ° C
- Seladora para cartelas Quanti-tray

- Agua Deionizada

- Tabela de Célculo de NMP para o Método Colilert.

- Autoclave

» REAGENTES

- Meio de Cultura Colilert

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Transferir os 100 mL da amostra (diluida ou ndo) para um Erlenmeyer.

- Adicionar um frasconete de colilert

e agitar até a completa dissolucdo do reagente. Obs.:

Tomar cuidado para que a mistura ndo vaze durante a homogeneizacéo.

- ldentificar a cartela quanti-tray com a data da coleta e o cddigo da amostra.

- Abrir a cartela quanti-tray puxando

a lingueta e fazendo pressdo na sua porcdo superior,

sendo que o lado de plastico contendo as células fique em contato com a palma da méo.

- Verter a mistura na cartela quanti-tray tomando cuidado para que ndo ocorram respingos e

que todo o volume seja transferido.
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Obs.: Despejar levemente a amostra dentro da cartela, para evitar ao maximo a

formacao de bolhas.

- Em seguida, dar ligeiras batidas com a ponta dos dedos na cartela, para eliminar as bolhas
formadas, e dobrar a linglieta da cartela.

- Selar a cartela na seladora pré-aquecida.

- Incubar as cartelas em incubadora bacteriologica a 35°C + 0,5 °C por 24 horas.

- Ap6s o periodo de incubacéo, proceder a leitura das cartelas.

» LEITURA DAS CARTELAS QUANTI-TRAY

- Contar o numero de células grandes e pequenas que apresentem coloracdo amarela e anotar
no mapa de analise nos campos referentes a Coliformes Totais.

- Em seguida, expor a cartela a luz UV de 365 nm e novamente contar as células grandes e
pequenas que apresentem fluorescéncia azul. Anotar a contagem nos campos referentes a E.
coli.

- A leitura devera ser realizada no periodo de 24 horas. Caso a coloracdo amarelada das
células esteja muito clara dificultando a leitura, este pode ser estendido por mais 4 horas no
maximo. A leitura nunca podera ser efetuada apds 28 horas de incubacéo.

- Se a leitura ndo puder ser efetuada no periodo de 28 horas e a amostra estiver amarelada
deve-se fazer nova andlise desta amostra. Se esta permanecer sem coloracéo, o resultado <1
NMP/ 100mL pode ser considerado.

- O resultado da analise é obtido utilizando a da tabela de NMP/ 100mL. A intersecdo de
células grandes e pequenas define o resultado em NMP/ 100mL da amostra.

- Caso tenha sido usada diluicdo da amostra o resultado da tabela € multiplicado pelo fator de

diluicéo.
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MANGANES

Faixa de Leitura: 0.006 to 0.700 mg/L Mn

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Espectrofotdmetro DR/5000 UV-VIS
Cubetas de 25 mL

» REAGENTES

Ascorbic Acid Powder Pillow
Rochelle Salt Solution
Alkaline-Cyanide Reagent Solution
0,1% PA Indicator Solution

PROCEDIMENTO ANALITICO

Pressione a tecla HACH PROGRAM. Selecione programa para Manganés, pressionando
2260. Pressione ENTER.

Preencha uma cubeta com 10 mL de &gua deionizada (este sera o branco).

Preencha outra cubeta com 10 mL de amostra e adicione o contetdo de um Ascorbic Acid
Powder Pillow a cada cubeta. Agite-as.

Obs.: Para amostras contendo dureza acima de 300 mg/L como CaCQOs, adicione

04 gotas de solucdo Rochelle Salt Solution apds adicdo de Ascorbic Acid Powder

Pillow.

Adicione 15 gotas de Alkaline — Cyanide Reagent Solution para cada cubeta. Agite-as.
Adicione 2 gotas de 0,1% PAN Indicator Solution a cada cubeta. Agite-as.

Obs.: Coloracgdo alaranjada se desenvolvera se manganés estiver presente.

Pressione a tecla COMECAR CRONOMETRO. Um periodo de reacdo de 2 (dois)

minutos terd inicio.
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Obs.: Se a amostra conter grande quantidade de ferro (acima de 5 mg/L), aguarde

10 minutos para desenvolvimento completo de cor.

- Quando o tempo de reacdo acabar coloque o branco no compartimento de anélise. Feche a
tampa protetora e pressione ZERO.
- Cologue a cubeta com a amostra preparada no compartimento de andlise. Feche a tampa

protetora e pressione LER. O resultado sera indicado em mg/L de Manganés.
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NITROGENIO TOTAL, ORGANICO E TKN

METODO KJELDAHL

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Pipetas de 10 mL,5mL, 50 mL e 2 mL
- Becker de 150 mL

- Baléo de Digestao

- Capela

- Vidros de Relégio

- Gral e Pistilo

- Aparelho de destilacdo

- Balanca analitica

- Erlenmeyer de 125ml

- Aparelho de Digestdo KIEDAHL

- Proveta de 250 mL

- Bal&o Volumétrico de 100 mL, 1000 mL

» PREPARO DE SOLUCOES

Mistura Digestora

- Pulverizar Sulfato de Potassio (K2SOj4) e Sulfato de Cobre (CuSO4) na proporgéo de 3 : 1
- Dissolver 20 g da mistura em 200 ml de &gua destilada e adicionar lentamente 200 ml de

acido sulfurico concentrado (H2S0O4).
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olucdo

de Hidréxido de Sédio 12 N

- Dissolver 480 g de NaOH em agua destilada e completar o volume para 1000 mL com agua

destilada em baldo volumeétrico.

Vermelho de Metila

- Pesar 0,2 g do indicador, dissolver em 50 ml de Alcool Etilico a 95%, completando com agua

destilada até 100 ml em baldo volumétrico.

Azul de Metileno

- Pesar 0,2 g do indicador, dissolver em 50ml de Alcool Etilico a 95%, completando com agua

destilada até 100 ml em baldo volumétrico.

Indicador Misto

- Misturar o indicador vermelho de metila com o indicador azul de metileno na proporcgéo de
2:1.

Solucéo Indicadora de Acido Bérico

- Dissolver 20,0 g de Acido Bérico (HsBO3) P. A em &gua destilada isenta de Amdnia,
adicionar 10 ml de indicador misto e diluir para 1000 ml com agua destilada isenta de
Amonia, em baldo volumétrico.

Obs.: esta solucéo ¢ estavel por 30 dias

Solugéo de Acido Sulfurico (H2SO4) - 1N

- Diluir 28,0 mL de acido sulfurico P.A. em 1000 mL de &gua deionizada.

Solucéo de Acido Sulfurico (H2SO4) - 0,02N
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iluir 20 mL da solucdo anterior em 1000 mL de agua recentemente deionizada.

Mistura Digestora ( Método UV)

- Dissolver 20,1 g de Persulfato de Potassio e 3,0 g de Hidroxido de Sodio (NaOH) em agua

deionizada e diluir para 1000 ml.

CURVA DE CALIBRACAO

| — Solucéo Estoque (1000 mg/l de N).

- Pesar 5,3595 g de glicina P. A. e dissolver em &gua deionizada para 1000 mL.

Il — Solugdo Intermediaria | (100 mg/l de N).

- Diluir a solucéo anterior (Estoque) na proporg¢éo 1:10.

11 — Solucédo Intermediaria 11 (10 mg/l de N).

- Diluir a solugéo Intermediaria I na proporcao 1:10.

Padroes

Padroes Solucdo Intermediéria Il Volume Final
(mg/l) (ml) (ml)

branco 0,0 10

0,1 0,1 10

0,2 0,2 10

0,5 0,5 10

0,8 0,8 10

1,0 1,0 10
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15 10
2,0 2,0 10
2,5 2,5 10
3,0 3,0 10
4,0 4,0 10
50 50 10

» PROCEDIMETO ANALITICO

Calculos

Pipetar 20 ml da amostra e transferir para o baldo de digestéo

Adicionar 2ml da mistura digestora

Digerir em aparelho de digestdo KJELDAHL durante 45 minutos com aquecimento moderado
ou até o aparecimento de fumos brancos.

Esfriar até temperatura ambiente

Com o baldo de digestdo acoplado ao sistema, adicionar lentamente 10 ml de hidréxido de
sodio 12 N por meio do funil de adicdo apropriado e existente no sistema.

Lavando o mesmo com 20 ml de &gua destilada.

Recolher o destilado em erlenmeyer de 125 ml, contendo 20 ml do indicador de Acido
Barico, até um volume de 75 ml

Titular com solucéo de Acido Sulftrico 0,002 N até o ponto de viragem (lilas brilhante)

Fazer uma prova em branco utilizando &gua destilada, seguindo 0 mesmo procedimento

Anotar o volume gasto da solucio de Acido Sulfirico para titulagdo do branco e da amostra

Todos os resultados deverdo ser expressos em mg/l , com duas casas decimais e transportados

para a planilha de resultados.

101



\K g;;;ﬁg%%dsrasma UNIVERSIDADE CATOLICA DE BRASILIA
| " LABORATORIO DE AGUAS

MANUAL DE PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO | Pagina de 83 TKN

(A—B)x 280

TKN(mg/l) = x F
Volume da Amostra (mL)

Onde:
A = Volume de Acido Sulfdrico 0,02 N gasto na titulacdo da amostra

B = Volume de Acido Sulftrico 0,02 N gasto na titulagio do branco

F = Fator de correcdo da solucdo de acido sulfarico (0,99)

Nitrogénio Total

Nitrogénio Total (mg/l) = TKN + N.NOs
+ N.NO2

Onde:
N.NOs - Nitrogénio sob a forma de nitratos (mg/L), obtido através da andlise de

nitratos.
N.NO: - Nitrogénio sob a forma de nitritos (mg/l), obtido através da analise de

nitritos.

Nitrogénio Organico

Nitrogénio Orgéanico = TKN —
N.NHs

Onde:
N.NHjs - Nitrogénio sob a forma de amonia (mg/l), obtido atraves da analise de aménia.
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CONDUTIVIDADE E

SOLIDOS DISSOLVIDOS TOTAIS (SDT)

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

Condutivimetro

Eletrodo do condutivimetro
Becker

Frasco lavador (pissete)

Papel absorvente

» SOLUCAO

Padrdo de Condutividade Sodium Chloride Standard Solution 10us/cm.

» PROCEDIMENTO ANALITICO

Ligar o condutivimetro e aguardar a estabilizacéo, pressionando a tecla EXIT.

Lavar bem o eletrodo com agua deionizada e enxuga-lo com papel absorvente tomando
cuidado de néo friccionar o eletrodo.

Calibrar o aparelno com a solu¢do Padrdo de Condutividade Sodium Chloride Standard
Solution 10us/cm, retirar a solucédo lavar o eletrodo e enxuga-lo.

Imergir o eletrodo na amostra, e proceder a leitura pressionando COND e em seguida READ
ENTER, esperar estabilizar.

Ao término da leitura o resultado aparecera no visor do aparelho em us/cm.

Para a visualizacdo dos Sélidos Dissolvidos Totais deve-se pressionar a tecla TDS.

Anotar os resultados na planilha de resultados.
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OXIGENIO DISSOLVIDO

» EQUIPAMENTOS E MATERIAIS

- Oximetro

- Eletrodo do oximetro

- Becker

- Frasco lavador (pissete)

- Papel absorvente

» PROCEDIMENTO ANALITICO

- Ligar o oximetro e aguardar a estabilizacdo, pressionando a tecla ON/OFF.

- Calibrar o aparelho com 0 OXICAL (protetor) e em seguida retird-lo com cautela.

- Lavar bem o eletrodo com &gua deionizada e enxuga-lo com papel absorvente tomando
cuidado de néo friccionar o eletrodo.

- Imergir o eletrodo na amostra, e proceder a leitura pressionando RUN ENTER e em seguida
READ ENTER, esperar estabilizar.

- Ao término da leitura o resultado aparecera no visor do aparelho em mg/L de O..

- Anotar o resultado na planilha de resultados.
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FOSFORO TOTAL

Equipamento e Material:

Espectrofotdmetro ajustado para leitura em 690nm.
Tubos de Nessler de 100 ml

Dispensetes graduados em 15 e 5 ml

Bureta de 50 ml

Autoclave

Pipeta volumétrica de 0,5 e 10 ml

Recipientes para digestdo com tampa

Preparo de Solucdes

Solucéo de Acido Sulfarico 25%
e Diluir inicialmente 250 ml de H2SO4 concentrado P.A. em 600 ml de agua destilada.
e Esfriar a temperatura ambiente e completar o volume para 1000ml.

Solugdo de Persulfato de Potassio 5% (K2S20s)
e Dissolver 50 g de Molibdato de Amdnia em 380 ml de dgua destilada.

Solucédo de Hidroxido de Sédio (NaOH) 12 N
e Dissolver 480 g de NaOH em agua destilada e completar o volume para 1000 ml.

Solucéo de Molibdato de Amoénia 2,5%
e Dissolver 12,5 g de Molibdato de Amdnia em 95 ml de agua destilada.

e Diluir, separadamente, 140 ml de H2SO4 concentrado P.A em 200 ml de agua destilada. Esfriar

até temperatura ambiente.

e Adicionar a solucdo de Acido Sulfdrico na Solugdo de Molibdato de Aménia e completar o

volume para 500 ml.

Solucao de Cloreto Estanoso (SnCl») 2,5%

e Dissolver 2,5 g de SnCl,.2H,O P.A,em 100 ml de Glicerina P.A, aquecer em banho-maria

agitando com um bastdo de vidro até completa dissolucéo do sal.

Solucéo de Fenolftaleina 0,5 %
e Dissolver 5 g de Fenolftaleina em 1000 ml de alcool etilico.
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Solucéo Estoque de Fésforo — 500 mg/l - P

Pesar exatamente 2,195 g de KH2PO4 P.A seco a 110°C por 2 horas

Transferir para um béquer de 500 ml.

Adicionar cerca de 200 ml de agua destilada, agitar com um bastdo de vidro até completa
dissolugéo.

Transferir esta solucdo para baldo de 1000 ml e completar o volume com agua destilada.

Solucdo Intermediaria I : 10 mg/I

Pipetar 10 ml da Solucéo Estoque (500 mg/l — P)
Transferir para baldo volumétrico de 500 ml e diluir até a marca com agua destilada.

CURVA DE CALIBRACAO

Transferir com pipeta volumétrica as aliquotas da tabela a seguir, da Solu¢cdo de KH2PO4 de
concentracdo 10 mg/l. para um frasco autoclavavel.

Adicionar 15 ml de Persulfato de Potassio 5% ou 0,6 g de Persulfato de Potassio P.A., 1,5 ml de
H2S04 25% e 50 ml de agua destilada.

Autoclavar por 2 horas.

Esfriar e colocar 3 a 4 gotas de Fenolftaleina e cerca de 2,5 ml de NaOH 12 N suficiente para
neutralizagdo e completar o volume para 100 ml em tubos de Nessler.

Transferir 50 ml da Solucgéo digerida para um tubo de Nessler.

Adicionar 4ml da solugdo de Molibdato de Amonia - 2,5% e 4 gotas de Cloreto Estanoso — 2,5%
Homogeneizar a Solucéo do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

Efetuar uma prova em branco.

Concentragdo (mg/l) A;:I?;ﬂi;gr?;l(ﬁ%o Volume Final (ml)
0,00 0,0 100
0,05 0,5 100
0,10 1,0 100
0,20 2,0 100
0,30 3,0 100
0,40 4,0 100
0,50 5,0 100
0,70 7,0 100
1,00 10,0 100

Tabela 1: Aliguota para preparacdo de Curva de Calibracdo do Método do Foésforo.
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Procedimento Analitico

e Com o auxilio das pipetas volumétricas, transferir os volumes sugeridos na tabela abaixo, de
amostras e reagentes para recipientes de digestao.

AMOSTRA VOLUME DE AMOSTRA (ml)
Afluente 10
Efluente Primario 10
Efluente 50 ou 100
Amostras de Rios 100
Sobrenadante 10
Padréo 4
Polimento 100

OBS.: Adicionar 15 ml da Solucdo de Persulfato de Potéassio 5% e 1,5 ml de Acido Sulfurico
(H2S04) 25% para amostras diluidas. Para amostras a serem analisadas sem diluicéo, isto é, 100
ml, adicionar 0,6 g de Persulfato de Potassio (K2S20g) € 1,5 ml de Acido Sulfirico (H2SOa).

e Também deve ser feito um branco usando agua destilada.

e Tampar os frascos firmemente e autoclavar por 2 horas a 120°C.

e Desligar a autoclave, deixar cair a temperatura e pressdo e retirar cuidadosamente os frascos a fim
de resfria-los.

e ApO0s as amostras atingirem temperatura ambiente, adicionar 3 a 4 gotas de Fenolftaleina e 2,5 ml
da Solucdo de NaOH 12 N até a neutralizacdo da amostra.

e Transferir a Solugdo para um tubo de Nessler/Proveta de 100 ml e completar o volume com agua
destilada.

e Voltar a Solucdo para o recipiente anterior e transferir uma aliquota de 50 ml, ou uma aliquota
diluida para tubos de Nessler de 100 ml.

e Adicionar 4ml da solucdo de Molibdato de Aménia - 2,5%, 4 gotas de Cloreto Estanoso — 2,5% e
homogeneizar a Solucéo do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

e Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

e Calcular a concentracéo de Fosforo na amostra conforme curva de calibragéo.

Célculos

Concentracdo (P — PO4 - mg/l) = abs - b

a
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Onde: a = coeficiente angular da reta
b = coeficiente linear da reta

abs = absorvancia da amostra
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ORTOFOSFATO

RZA Método usuario

Equipamento e Material:

Espectofotometro ajustado para leitura em 690nm.
Tubos de Nessler de 50 ml

Dispensetes graduados em 15 e 5 ml

Bureta de 50 ml

Chapa de Aquecimento

Pipeta volumétrica de 0,5 e 10 ml

Padronizacdo de Solucdes

Solucéo Estoque de Fésforo — 500 mg/I

e Pesar 2,193 g de KH2PO4 P>A seco a 110°C por 2 horas

e Transferir para um bequer de 500 ml, adicionar 200 ml de agua destilada, agitar com um bastéo
de vidro até completa dissolugéo.

e Transferir quantitativamente esta solucao para baldo de 1000 ml e completar o volume com agua
destilada.

Solucédo Intermediaria de Fosforo — 5 mg/I

e Pipetar 5 ml da Solucéo Estoque (500 mg/l — P)
e Transferir para baldo volumétrico de 500 ml e diluir até a marca com &gua destilada.

Solucéo de Molibdato de Amoénia 2,5%

e Dissolver 50 g de Molibdato de Amdnia em 350 ml de 4gua destilada. durante 2 horas.

e Diluir, cuidadosamente, 560 ml de H2SO4 concentrado P.A em 800 ml de agua destilada. Esfriar
até temperatura ambiente.

e Adicionar a solucgo de Acido Sulfurico na Solucéo de Molibdato de Amdnia e completar o
volume para 2000 ml.

Solucéo de Cloreto Estanoso (SnCl2) 2,5%
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e Dissolver 2,5 g de SnCI2.2H20 P.A,em 100 ml de Glicerina P.A, aquecer em banho-maria
agitando com um bastao de vidro até completa dissolucéo do sal.

Curva de Calibracao

e Transferir com pipeta volumétrica as aliquotas da tabela abaixo para um tubo de nessler de 50 ml
da Solucéo de KH2PO4 de concentragédo 5 mg/l.

e Adicionar 4ml da solucédo de Molibdato de Aménia - 2,5%

e Adicionar 4 gotas de Cloreto Estanoso — 2,5%

e Homogeneizar a Solugédo do tubo de Nessler por sucessivas inversoes.

e Esperar 15 minutos e proceder a leitura em 690 nm.

e Efetuar uma prova em branco.

Concentracdo (mg/l) Aliquota da Solucao Volume Final (ml)
Intermediaria (ml)

0,00 0,0 50
0,05 0,5 50
0,10 1,0 50
0,20 2,0 50
0,30 3,0 50
0,40 4,0 50
0,50 5,0 50
0,70 7,0 50
1,00 10,0 50

Tabela 1: Aliguota para preparacdo de Curva de Calibracdo do Método de Ortofosfato.

Procedimento Analitico

e Com o auxilio das pipetas volumétricas, transferir um volume de 50 ml, ou outro volume diluido
a 50 ml da amostra, para os tubos de Nessler de 50 ml.

e Elevar o volume de todas as amostras a 50 ml com agua destilada.

e Adicionar a cada amostra 4,0 ml de Molibdato de Amonia — 2,5%, 4 gotas de Cloreto Estanoso —
2,5% e aguardar 15 minutos para o desenvolvimento da cor.

e Leraabsorvancia e calcular a concentragdo de ortofosfato na amostra conforme dados da Curva
de Calibracao.
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Orto RZA (Rio)

Célculos

Concentracdo (mg/l) = abs - b

a
Onde: a = coeficiente angular da reta

b = coeficiente linear da reta

abs = absorvancia
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Oxigénio Consumido
Método Permanganato de Potassio (KMnQOa)

Equipamento e Material:

Bureta de 25 ml

Erlenmeyer de 250 ml
Pérolas de Vidro

Chapa de Aquecimento
Pipeta volumétrica de 50 ml
Pipetas volumeétricas de 10 ml

Solucdes

Solugéo de Permanganato de Potassio (KMnO4) — 0,125 N

e Dissolver 3,9510 g de KMnOg4 P.A. seco a 105°C por 2 horas, em agua destilada previamente
fervida e fria (temperatura ambiente).

e Completar o volume para 1000 ml em baldo volumeétrico.

e Ap0s 24 horas, filtrar a solucdo em algoddo de vidro e padronizar com uma Solucéo de Na2C204
0,125 N.

e Guardar esta solucdo em frasco ambar ao abrigo da luz.

Solugéo de Permanganato de Potéssio (KMnQO4) — 0,0125 N

e Transferir 100 ml da Solucdo de KMnO4 0,125 N para bal&o volumétrico de 1000 ml,
completando o volume com agua destilada.
e Guardar esta solugdo em frasco ambar ao abrigo da luz.

Solucdo de Oxalato de Sodio (Na2C204) —0,0125 N

e Pesar exatamente 1,6 g de Na2C204, previamente seco em estufa a 105-110°C durante 2 horas.
e Dissolver em agua quente, esfriar e diluir para 2000 ml em baldo volumétrico.
e Guardar esta Solucdo em frasco de Polietileno.

Solug&o de Acido Sulfurico (H2S04) — 25%

e Medir, com o auxilio de uma proveta, 250 ml de H2SO..
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Dissolver o &cido em 1000 ml de agua destilada.

Padronizac¢do da Solucdo de Permanganato de Potassio — 0,0125 N

Pipetar 50 ml de agua destilada e transferir para um erlenmeyer de 250 ml.

Adicionar 10 ml de Acido Sulfirico 25%, 10 ml de Oxalato de S6dio 0,0125 N e algumas pérolas
de vidro.

Aquecer a mistura na Chapa de Aquecimento, sem deixar que a mesma entre em ebulicéo, e
titular com a Solugdo de Permanganato de Potassio 0,0125 N.

O ponto final é detectado com o aparecimento de uma coloracéo résea pélida que permanega no
minimo 30 segundos.

Procedimento Analitico

OBS.:

Transferir com o auxilio de uma pipeta volumétrica, 50 ml da amostra para um erlenmeyer de 250
ml.

Adicionar ao erlenmeyer 10 ml de KMnO4 0,0125 N, 10 ml de H2SO4 25% e algumas pérolas de
vidro.

Colocar o erlenmeyer na chapa previamente aquecida e deixar o sistema em ebuli¢do por 15
minutos.

Transcorrido o tempo previsto, adicionar 10 ml de Oxalato de Sédio 0,0125 N e titular a amostra
ainda quente com KMnOQ; até a coloragédo rosea palida, permanece por 30 segundos.

Anotar o volume gasto de KMnQO4 (V1).

Fazer uma prova em branco repetindo a metodologia anterior, substituindo o volume de

amostra por &gua destilada (V).

Calculos

Oxigénio Consumido (mg/l de O2) = N xV x 8000

Onde:

Vam

N = Normalidade do KMnO4 = 0,0128 N

V1 = Volume gasto de KMnO4 na titulagdo da amostra.

Ve = Volume gasto de KMnO4 na titulagéo do branco.

Vam =

Volume da amostra (V = V1 — Va)
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6 — PLANO DE AVALIACAO PERIODICA DOS ESPACOS

A verificacdo do ambiente fisico do laboratdrio é realizada diariamente pelo técnico
responsavel a fim de identificar qualquer tipo de avaria na infraestrutura do mesmo. Se algum
problema for detectado o técnico devera abrir uma solicitacdo via Sistema SISPRED para que
uma equipe de manutenc¢édo seja encaminhada ao local para providenciar 0s reparos necessarios.

7 — PLANO DE MANUTENCAO E GUARDA PATRIMONIAL

O técnico responsavel executa as verificagdes semanais dos equipamentos e realiza as
calibracbes internas de acordo com a necessidade de cada equipamento. Normalmente estas
calibrac@es internas séo feitas no inicio e no final do semestre; ja para equipamentos de campo a
calibracéo é realizada antes da sua retirada e no seu retorno ao laboratério para que 0s mesmos
figuem operantes para o trabalho e para as aulas.

Algumas vidrarias e equipamentos sdo necessarios a calibracdo externa; neste caso a
manutencdo é realizada uma vez por ano por empresas especializadas.

8 — PLANO DE ATUALIZACAO DOS EQUIPAMENTOS

A atualizagdo dos equipamentos é realizada sempre no final do ano pelo técnico do
laboratorio. Uma revisdo é feita na listagem de equipamentos, juntamente com uma verificacao
dos patriménios. Sendo realizada uma adi¢cdo ou retirada dos equipamentos conforme a
necessidade.

9 - AGENDAMENTO PARA AULAS PRATICAS
Os professores precisam solicitar a reserva do laboratdrio para o técnico do laboratério.

O técnico precisa solicitar por e-mail: reservasala@uch.br a reserva e depois controlar
via sistema VBI.

10 - CONDUTAS A SEREM ADOTADAS EM CASOS DE ACIDENTES
E fundamental informar a Brigada de Incéndio, ao Servico Especializado de Seguranca e

Medicina do Trabalho (SESMT), a Coordenagdo do EAP’s e aos Responsaveis pelo laboratdrio

a ocorréncia de qualquer acidente no laboratério.

Em caso de acidentes com &cido: lavar as partes afetadas com bastante dgua. Se os olhos
forem atingidos, lava-los com bastante &gua e pingar gotas de uma solucdo diluida de &cido

bérico a 2%.
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Em caso de acidentes com acetona P.A.: em caso de respingo nos olhos, lave-os com
agua em abundancia durante varios minutos, vitimas de inalacdo de vapores devem ser retiradas

para ambientes arejados.

Choques elétricos: interromper a descarga, com desligamento da chave imediato.

10.1 Contatos de emergéncia
e Brigada de Incéndio — 3356-9439

e Servico Especializado de Seguranca e Medicina do Trabalho (SESMT) — 3356-9100 / 3356-9287
e Coordenacao dos EAPs — 3356-9050 /

e Bombeiro/Defesa Civil - 193/199

e Laboratdrio Central Analitica — 3356-9322

7 - REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS
e Manuais dos equipamentos.

e APHA; AWWA; WEF, “Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater”.
American Public Health Association, 20th ed., Washington, 1995.
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