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AGUA - DETERMINACKO DE SILICA - METODO

DO MOLIBDATO DE AMONIO LS.150
AGO/93
Método de ensaio.
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DDLU

1 OBJETIVO

i.4 Esta Norma presbreve o método (de deterﬁin%cﬁo de sflica
soldvel reativa =ao molibdato de ambnio em amostras de Zguas
naturais e de =abastécimento, e de eflidentes domésticos e
industriais. :

1.2 O presente método se,apliéa,na faia,. de cohcentracﬁo de sll}
ca de 90,4 a 2% me/L, podendo est® faixd ser ampliada, tomando-se
porgfes menores de amostra, | concentrando-se a amostra ou
var iando-se o percurso dptico da cela de absor¢do empregada.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

~ BGuia de Coleta e Preservacéo de Amostras de dgua, CETESB, 1988.

3 DEFINICKO

Para os efeitbs deasta Norma ¢ adétada a seguinte definigios
Sflica reativa ao molibdato

Porc8o de sllica da amostra, constituflda pelas formas que reagem
com molibdato de/andnio.

4 APARELHAGEM

4.1 Balfles volumdétricos, de vidro borossilicato, de diversos vg
lumes.

4.2 Provetappildstica, 10 ml.

4.3 Tubos Nessler, de vidro borossilicato, 50 mi.
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4.4 Cdpsula de platina, 109 ml.

4.5 Pipetas graduadas, de vidro borossilicato, de diversos wvoly
nes .

4.6 Chapan de aquecimento.
4,7 Banho-maria.
4.8 Forno mufla.

4.9 Espectrofotbmetro, para uso a 419 nm, £ celas de @absorgfo de
percurso dptico de 4 cm ou maiores.

4.10 Papel de filtro para filtracgfo média.

5  EXECUCKO DO ENSAIO
5.4 Princfpio do método

S5.4.4 A slflica reativa ap molibdatoy reage), com wmolibdato = de
ambnio em pH aproximadamentel 1,2,/ com formag¥o de dcido
molibdossilfcico, de .coloragfo amargla. A intensidade da cor,
proporcional X concentragfo de sllica contida na amostra, &
medida em espectrofotbmetro a 410 nm.

S.1.2 As formas nfo reativasgsfo convertidaﬁ em formas  reativas
por digestfo prévia da amostra comibicarbonato de seddio.

G.2 Interferentes.
Y244 Vidrarias e reagenteshpoden’ contribuir para aumentar o
conteddo de sllica da amostray por isso, evitar o quanto possivel

0 uso de materiais de vidro, utilizar reagantes de baixo teor de
sllica e efetuar prova em bRpanco.

5.2.2 Cor e turbidez intefferem ¢ s8%0 eliminadas por compensagHo
fotométrica. ‘

5.2.3 Fosfato reage/com molibdato de aménio € forma-se o dcido
molibdofosfdrica; dsta interferéncian € eliminada pela adig4o de
decido oxdlico. '
S.2.4 Sulfeto enm quantidades elevadas interfere.

9.3 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a.~A.LC.8.
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%.3.4 Bicarbonato de sddio, NaHCO, , isento de silica.

5.3.2 SolugHo de dcido sulfdrico {4 N.

Adicionar 5 mL de H,50, concentrado, lentamente e com agitaglo, a
uma poreéo de dgua destilada ¢ desionizada, e aferir o volume a
1000 mlL em balfo volumétrico.

5.3.3 SolucHo de fcido clorfdrico.
Adicionar, lentamente & com agitag%o, %500 mlL de HCI concentrado a
500 mL de Hgua destilada e desionizada.

5.3.4 Solugéo de dcido oxdlico
Dissolver 10 g de H,C,0,.2H,0 em Hgua destilada e desionizada e
aferir o volume a 100 ml em balfo volumétrico. :

$5.3.5 Solugfo de molibdato de ambnio :
Dissolver 1@ g (NH,)s Mo70 2, .4Hz0 em dgua destilad’d e desionizada,
com agitacfo e ligeiro aquecimento, ¢ @fernit. o0 volume a 100 ml.
Filtrar, se necessdrio, e ajustar o pH em 7-8 com solug%o de NaoOH
ou NH,OH isenta de sflica.

Nota®: Guardar em frasco pldstico.
5.3.6 Solugéo-estoque de silica

5.3.6.4 Dissolver 4,73 g de metassilicato de sddio nonaidratado,
Na)8103.9H20, em dgua destilada e desionfzada, € diluir a aproxi
madamente 900 mlL. Determinargo teor de sflica de uma pequena
porgfo, e ajustar a solu¢fd restante para que contenha 1,000 mg
8i0,/L.

Notat Guardar"em frasco plg€stico bem fechado.
Be3.6.2 Determinagfo do teor delallica

5.3.6.2.4 Numa cdpsula de platina de 200 mL, colocar 100 wmlL de
solugfo~estoque e S mL de solugfo de HCl (5.3.3) e evaporar até
a secura em banho-mari@ipdurante a evaporacfo adicionar, =aos
poucos, mais 10 ml 'de solugfo de HC1 (5.3.3), em seguida deixar a
cdpsula em estufa a 140 °C por 30 minutos.

$5.3.6.2.2 A0 freslduo na/cdpsula, acrescentar 5 ml de solugfo
HC1 (5.3.3), aquecer, /facrescentar 50 ml de Hgua destilada e
desionizada quente, @filtrar a suspensfo ainda quente por papel
de filtro para filtragdo média, separando o mfximo possivel de
filtrado, lavar & cdpsula e o resfduo com solugdo de HC1 (5.3.3)
quente e com um VYolume minimo de fgua, até que as lavagens n¥o
contenham@mais/cloretos.

Notag Reservar oypapel de filtro.
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5.3.6.2.3 Evaporar o filtrado e as lavagens até a secura n=x
mesma cdpsula € secar o reslduo em estufa a 110°C por 30 minutos;
proceder com o novo reslduo conforme a se¢fo anterior, usando um
novo papel de filtro.

B5e3.6.2.4 Transferir os dois papdie de filtro e resfduos para
cdpsula de platina coberta, secar a 110°C e fag€rpa. ignico =
1200 °, atd massa constante (A).

5.3.6.2.5 Umedecer bem o reslduo com #Hgux destiladale desionizz
da, adicionar quatro gotas de soluco de H380,,00X e 820 mlL de HF
AB% (medidos em proveta pldstica), e fevaporar a mistura
lentamente até a secura em banho-maria,/ em capglay fazer a
ignigfo a 4200°C até massa constante (B).

5.3.6.2.6 Cflculo
(A-B) » 1000

mg/L Si°2 ) Sa0e 205 Se0 bt 200 Sumt 4240 aoeh S6v Sede uta gute
: 100 :

5.3.7 Solucﬁompadrﬁo de allica

Diluir 190,00 mL da solugfo-estoque de‘sllica (5.3.6) a 1000 mL em
baléo volumdétrico, empregando dgumn destilads e desionizada.

Notat a) 4,90 wmL = 10,0 ug Si0,.
b) QGuardar em frascod de polietileno.

.4 Coleta de amostras

As amostras para determpnacdo de aflica s4o coletadas conforme o
Guia de Coleta e Preservagio delAmostras de dAgua, da CETESB.

5.5 Procedimento
5.95.4 Processamento da amostra

B8.9.1.4 Filtrar ma por¢fo de amostra, se necessdrio, para obter
uma amostra isenta de turbidez, empregando papel de filtro para
filtrag4o médial

5.9.1.2 Preparar umibranco € uma amostra, colocando duas poreles
de %50 wh ALou alfquotas dilufdas & 50 mL) de amostra em duas
cdpsulas de platina, adicionando a cada uma 200 mg de bicarbonato
de sddio (8§.3.1) € digerindo as misturas em banho-maria durante i
hora.

5.9.4.3 Esfriarp.adicionar a cada uma 2,4 ml de solucfo de 4cido
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sulfdrico (5.3.2), lentamente e com agitagHo, imediatamente
transferir =as misturas quantitativamente para dois tubos de
Nessler de S0 mh e aferir o volume com Hgua destilada e
desionizada.

5.5.1.4 A amostra assim pré-tratada, ou a uma porc¥o de 50 mlL de
amostra se foi omitida h digestfo, adicionar em fg#pida  sequéncia
i,9 wmlL de solugfo de #Hcido clorfdrico (5.3.3% € 2,9 mlL. de
reagente molibdato de ambnio (5.3.5), misturar inverteéndo o tubo
pelo menos seis vezes € deixar a mistura em repouse por sete
minutos. \

5.5.1.9% Em seguida, adicionar 1,5 ml de solu¢éo de #cido oxdlico
(5.3.4) e homogeneizar.

5.9.4.6 Apds dois wminutos e antes de 195 mindtos, medir =a
intensidade da cor a 449 nm, utilizando o branco tomo llquido de
referéncia para ajustar o 100X T, 2 a@Suminutos apds ter sido
tratado também conforme 5.5.4.4 ¢ S5.9.4.5, omitindo a adig%o do
reagente molibdato de ambnio.

5.5.2 Construgéo da curva de calibragéo
5.5.2.4 Preparar solucles-padro del vdrias concentraclies de

sflica, fazendo dilui¢Bes da solucdo~prdréo (5.3.7) em bal&o
volumétrico, conforme a Tabela.

TABELA -~ Preparo dersolucles-padrio

SO0 00 SHOE PORS G66L FNE S00¢ SUOP TISE SUe ST BN SEE OIS SIS SRS OB SR FUGS KGR SHR SHTD SISG SUNY DRGE TOR BISR UV U SRS SUGE BURN PUR SHS SUBE NASE NG SUVY UV YOUN Geb MOSO 4PUN Sebe BHSG SGT BGU SISE Sue SABE BV 506 OSC JURS SUN FRSE S350 SHSD SESE MIE GION HOIS S00R S6R TOBY

Concentra¢fo de $i0, | Molume de solucfo H.3.7 a elevar a 100 ml

mg/L 1 “com dglia ‘destilada e desionizada, mL

2,9 { Q,9

2,2 H 2,0

9.8 } 8,0

2,0 ! 20,0

5,0 i 50,0

10,0 H 100,90
5.5.2.2 Tratar 5o ml de cada uma das solugles-padrfo conforme
TaTula?2 a SL5.1.5.
5.95.2.3 Apds dois minutos e antes de 15 minutos, medir a intensj
dade da cor das misturas a 410 nm, utilizando fgua destilada e

desionizada paradajustar a transmiténcia em 100X T.
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5.5.2.4 Construir uma curva % transmit@ncia » mg 8i0, /L,
utilizando papel monolog, ou absorvé@ncia ® mg 8i0,/L, empregando
papel milimetrado. A partir da curva, elaborar uma tabela
% transmit&ncia x mg $i0,/L ou absorvdncia % mg §i0,/L.

Notas? a) Opcionalmente, pode-se fazer a regressfo linear dos
pares absorvéncia x concentragéo Empagpartir da
equac¥o, elaborar uma tabela.

b) A curva de calibragfo vale para um determinado apareg
lho e deve ser feita nova curva cada vez ) que forem

preparados ou utilizados novos rgagentes, ow for feita
alguma alterac¢%o no aparelho.

6 RESULTADOS
A concentra¢fo de §i0, € dada por?
Mg/l §i0, = cemeemme——
ml. amostra
ondes

& = valor correspondente a % thansmit@ncia, obtido na Tabela.





