Deciséao de Diretoria n® 281/2016/P, de 20/12/2016 - Publicada no Diario Oficial do Estado de S&o Paulo —

Cavcutivo | (Poder Executivo, Secéo 1), Edigdo n° 126 (239) do dia 22/12/2016 paginas: 100 a 102.

CETESB

NORMA TECNICA 15.113

Jun/1993
5 PAGINAS
Determinacéao de cloreto em aguas - do do nitrato mercurico

AOQ
&
%

Companhia Ambiental do Estado de S&o Paulo
Avenida Professor Frederico Hermann Jr., 345
Alto de Pinheiros CEP 05459-900 Sé&o Paulo SP
Tel.: (11) 31333000 Fax.: (11) 3133 3402

http: // www.cetesb .sp.gov.br




Decisdo de Diretoria n® 281/2016/P, de 20/12/2016 - Publicada no Diario Oficial do Estado de S&o Paulo —
Caderno Executivo | (Poder Executivo, Segao 1), Edigdo n°® 126 (239) do dia 22/12/2016 paglnas 100 a 102.

AGUA — DETERMINACHO DE CLORETO

' H
] METODO DO NITRATO MERCURICO I LS.143
CETESB H }
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1 OBJETIVO

1.4 Esta Norma prescreve o método de determinagfo de cloreto emn
amostras de Hguas naturais e de abastecimento.

Notat Com alguns cuidados, o mé€todo pode wser utilizado para
efluentes dom€sticos e ifAdustriais.

1.2 Este método se apltca a uma grande faixa de concentracfo de
cloreto, de 0,% a & x 101 mg/L €17, utilizando~se reagente tity
lante ¢ 0 volume de amostra apropriadosa

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

CETESB ~ Guia de Coleta € Preservagfo de Amostras de dgua.

3 APARELHAGEMN

3.4 Funil de vidro borossilicato, 100 mm.

3.2 Frasco Erlenmeyer, de WVidro borossilicato, 200 mlL.

3.3 Frasco Erlenmeyer, de vidro borossilicato, 250 mL, com tampa.
3.4 Béqueres, de vidroborossilicato, de 4 000 ¢ 2 000 mL.

3.5 Provetasy de vidrd borossiticato, de 100 e 250 mL. .

3.6 Pipetas graduadas, de vidro borossilicato, de 5 e 10 mL .

3.7 Pipetas/ wlumétricas, de vidro borossilicato, de diversos
volumes. :
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3.8 Balfes volumétricos, de vidro borossilicato, de diversos
volumes .

3.9 Bureta, classe A, 50 mbl.

Q.10 Papel de filtro.

4 EXECUCKO DO ENSAIO

4.4 Principio do wmétodo

"0 cloreto € titulado com nitrato mercdrico, formando o composto
HgCl, (cloreto mercdrico) soldvel, mRs pouco |dissociadoy o
excesso de titulante (HgZ+) reage, na faika de pH de 2,3 =& 2,8
com difenil carbazona, formando um complexo de,cor roxa.

4.2 Interferentes

4.2.4 O0s fons zinco, chumbo, niquel, ferro bivalente e cromo trj
valente nfo interferem na cor do ponto final da titulag&o quando
em concentracles de ate 100 mg/Le

4.2.2 Cobre nfo interfere quando em/concentragles de ate 50 ma/L.

4.2.3 Cor € turbidez interferem, € podem ser removidas por
tratamento preliminar da amostra com hddrdxido de aluminio.

4.2.4 Sulfito interfere quando em quantidade superior a 19 mg/L,
¢ pode ser eliminado por oxidagfo\preliminar do mesmo com Hgua
oxigenada em meio alcalino.

4.2.% Cromato e ferrahtrivalente interferem quando presentes em
concentracfies superiores a 19 mg/L.

4.2.6 Brometo e iodeto interferem, porque s&o titulados como
cloreto.

4.3 Reagentes

Todos os reagehtes devem ser p.a.-A.C.5.

4.3.4 Agua oxigenada 30X.

4.3.2 Solucg¥o de #cido sulfdrico 1 N.

Adicionaf lentamente e com agitacﬁo,'BO mlL de H_50 , concentrado, .

a 750 mil hde / {gua destilada ¢ desionizada, € aferir o volume a
i 000 wmi..
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4,3.3 Solugfo de dcido nltrico 0,1 N.

Adicionar lentamente e com agitacfo, 7 mL de HNO,, concentrado, a
7%0 ml. de dguan destilada e desionizada, € aferir o volume =a
i 000 ml.

4.3.4 S8olucfo hidrdxido de sddio 0,1 N.

Dissolver 4 g de NaOH em Hgua destilada e desionizada, ¢ aferir o
volume a § 900 ml.

4,3.5 Suspensfio hidrdxido de alumlnio

Dissolver 125 ¢ Al1K(80, ).42 H,0, ou  AINH, (50,).42 H,0, en
i 000 ml de dgua destilada € desionizada. Aquecer/a 60°C e adicig
nar 955 ml NHAOH, concentrado, lentamente e comyagitagfo. Deisxar
em repouso por i hora, transferir para um béquer de 2 000 ml, 13
var o precipitado vdrias vezes por ( adigdode.  dgua destilada ¢
desionizada, misturar a decantag4o até que a dgua de lavagem nfo
contenha mais cloreto. Quando preparadayrecentemente, a suspenso
ocupa um volume de aproximadamente i 000 mlL .

4.3.6 Solucéo padro de cloreto de sddio 9,0144 N

Dissolver 824,14 mg NaCl, previamente seco a 140°C, em 4gua dest i
lada e desionizada isenta de cloretos /e diluir a 4§ 000 ml. em
bal4o volumétrico.

Notat 1,00 mlL = %500 pg CA™.
4.3.7 Solucéo nitrato mercdrico 0,0141 N

Dissolver 2,3 9 Hg(NOa)T, ou 2,9 g Hg(NO35.H 0O, em 109 mlL de
dgua destilada e desionizada contendo 0,25 ml. HNO concentrado.
Diluir atd bem prdximo da marca de i 000 ml. e padronizar.

-~ Padronizagfos ‘ ,
Diluir 5 mL de _soluc¥o de cloreto de sddio ©0,0144 N a 100 mbL
com Xgua dest ilada e desionizada isenta de cloretos.
Adicionar 0,3 mL de reagente indicador misto € misturar bem. A
cor da mistura deverd ,ser roxa. Adicionar solucfo de dcido
nftrico 0,4 N, gota a/fgota, até a coloraco passar a amarelo.
Titular com a golucéa de nitrato wmercdrico até a primeira
coloracfo_roxa permanente. Ajustar a normalidade do titulante ¢
fazer uma padronizagdo final.

Notast a) Guardar em frasco €scuro.

b) 1,00 mL = S@0 upg C1°.
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4.3.8 Solugfo de nitrato mercdrico 0,141 N

Dissolver 25 g Hg(NO; M H,0 em 900 ml. de Hgua destilada e
desionizada, contendo 5,0 mlL HNO; concentrado. Diluir até prdximo
da marca de i 0090 mi.

- Padronizagfo:z
Diluir 2% ml de solu¢gfo de cloreto de sddio ©,0544 N a 50 mL
com dgua destilada ¢ desionizada isenta de cloretos.
Adicionar 9,5 mlL de reagente indicador misto ¢ misturar bem. @A
cor da mistura deve ser roxa. Adicionar solugfo dehdcido nitri
co 9,1 N, gota a gota, até a coloracfo passar a amarelo.
Titular com solucfo de nitrato mercdrico até a primeira colora
¢%0 roxa permanente.
Ajustar a normalidade e fazer uma padronizacéo final.

Notast a) Guardar em frasco escuro.
b) 4,00 ml = 5,00 mg C1.
4.3.9 Reagente indicador misto

Dissolver 5,0 g difenilcarbazon®g, € 0,9,9 de azul de bromofenol,
em 750 ml de etanol (C,H;OH) ou de isopropanol (C;H 0), e complg
tar o volume a { 000 mlL com Alcool.

4.4 Coleta de amostras

As amostras para a determinagdo de cloreto devem ser coletadas
conforme o Guia de Coleta e Preserva¢fo de Amostras de Hgua, da
CETESSB .

4.5 Procedimentos Preliminares
4.5.14 Remocfo de cor e/ou turbidez

Num frasco Erlenmeyer, colocar 2200 ml de amostra, acrescentar
3 ml. de suspensfo de hlidrdxido de alumfnio (4.3.%), misturar,
aguardar a decantacfo ¢ filtrar.

Notat Utilizar o volume ,adequado e prosseguir conforme 4.6.
4.5.2 Oxidugfo de sulfito

A um volume adequado de amostra (ou de amostra preliminarmente
tratada conforme 4.5.1) adicionar solucfo de hidrdxido de sddio
(4.3.4) até tornd=la alcalina & fenolftaleina, adicionar 0,5-1,0
ml. de dgla odigenada (4.3.1), agitar e aguardar alguns minutos.
Neutralizar com < cido sulfdrico (4.3.2) atd pH 7. Prosseguir
conforme 4.6, wbilizando o volume todo. ’
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4.6 Procedimento de ensaio

4.6.1 Num frasco Erlenmeyer, colocar 50 mL de amostra pré-trata
da e ajustar o pH em 2,5 ¢ 0,4.

Notat Se o0 ajuste for verificado potenciometricamente, com ele
trodo de referéncia contendo cloreto, detE@rminar a8 quantj
dade de #cido ou £lcali necessdria para ohajuste e descar
tar a por¢o. Tratar outra por¢fo com a quantlidade de Hci
do ou £lcali determinada, e prosseguir.

4.6.2 Adicionar 410 gotas de reagente indicador misto (4.3.9).

4.6.3 Titular a amostra com solugfo de mitrato mercdrico 9,144 N
(4.3.8) até a primeira coloragfo roxa permanente.

4.6.4 Efetuwsr uma prova em branco com Hgua destilada e desioniza
da.

Notast a) Repetir o processo com volume menor de amostra diluido
a 90 mlL, se se consumir mais Que B ml de titulante, ou
seja, se a concentragfer encontrada for superior a
500 mg/L..

b) Se se consumirem 2,8 mL ou menos de titulante, ou seja
se a concentragéo encontrada/for de 250 mg/L ou menor,
repetir o processo comisoluefo titulante mais diluida,
empregando uma porefo de amostra que contenha em torno
de 10 mg de clareto.

S RESULTADOS

A concentragfo de cloreto & dada por?

(V, Vs IN %35 450
MG/L C1 B oo e e e o S e s s e
ml. amostra

-

V, = volume dé&solucfo de nitrato mercdrico gasto para titu
lar_a amostra,/ em nl (precisfo: + 0,05 mlL)

V; = volume de solucéo de nitrato mercdrico gasto para tity
lar a prova _em branco, em ml (precisfo: + 0,05 mL)

N = pnormalidade da solugfo de nitrato mercdrico
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