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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o metodolde determinagao de sulfeto
total, sulfeto dissolvido e HQS nao ionizado em amostras de éguas
naturais e de abastecimento, efluentes domesticos e industriais e

aguas salinas.

1.2 O presente metodo se aplic¢a para a determinagéo de sulfeto em

concentragoes acima de 1 mg/L najausenci@a de interferentes.

2 DEFINICOES ,
Para os efeitos desta Norma sao adotadas as definigoes de 2.1 a 2.3.

2.1 Sulfeto total
E a porgao do sulfeto constituida pelas porgoes de HZS dissolvido,

de HS™ dissolvido e de sulfetos metalicos solUveis em acido presen

tes na materia orgénica.

2.2 Sulfeto dissolvido
E a porgao de sulfeto que permanece na amostra apés remogao do mate

rial em suspefisap por fléculacao e sedimentagao.

2.3 H,S naogionizado
E a porgagide HJS da amostra que ndo esta dissociada. Pode ser cal
culado atrayés da concentragao do sulfeto dissolvido, pH da amostra,

e a constanté pratica deionizagao do HQS.

3 APARELHAGEM

3.1 Vidraria, materiais e equipamentos

3.1.1 Frascos para coleta, vidro tipo pyrex, boca estreita, tampa
esmerilhada, capacidade de 500 a 1000 mL.
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3.1.2 Pipetas graduadas classe A, volumes diversos.

3.1.3 Pipetas graduadas classe B, volumes diversos,

3.1.4 Pipetas volumetricas classe A, volumes diversos.

3.1.5 Pipetas volumeétricas classe B, volumes diversos.

3.1.6 Baloes volumetricos classe A, volumes diverses.

3.1.7 Balodes volumétricos classe B, volumes diversosh

3.1.8 Provetas graduadas, vidro tipo pyrex, com tampa ‘de polieti

leno ou polipropileno, volumes diversos.
3.1.9 Erlenmeyers, 250 mL, boca estreita, vidro tipo pyrex.

3.1.10 Frasco lavador de gés, com vela porosa grossa, forma alta
e junta esmerilhada 22/42, 250 ou 500 mL/

3.1.11 Tubo de latex, diametro interno de aproximadamente 5 mm.
3.1.12 Bureta graduada, vidro tipo pyrex, torneira de teflon, 50 mL,

3.2 Reagentes

3.2.1 Solugao de hidroxido de sodio 6 N
Dissolver 240 g NaOH, p.a. ACS, em égua destilada e diluir a 1000mL.

3.2.2 Solugao de cloreto de dluminioh6 N
Dissolver 100 g de A1C13.6H20, p.a. ACS em 144 mL de égua destilada.

Por ser higroscépico, o conteudo do fpasco devera ser totalmente u

tilizado.

3.2.3 Solucao de acetato de zinco 2 N
Dissolver 220 g de Zn (CaHBOZ)' 2H2
destilada. O volume final sera 1000 mL.

0, p.a. ACS, em 870 mL de agua

3.2.4 Solugao de @cido /cloridrico 6 N (1 + 1)
~ Adicionar lentamente, 250 mL{ de HC1l concentrado, p.a. ACS, a 250 mL

de égua destilada.

3.2.5 Solugag de tiossulfato de sodio 0,0250 N
Dissolver 6,205 g /e Na28203.5H20, p.a. ACS, em égua destilada re

cem-fervida e @sfriada. Adicionar 1,5 mL de NaOH 6N ou 0,4 g de
NaOH sodlido.

Padronizagao:

Num erlenmeyer colocar 2 g de KI e 100 mL de agua destilada. -
Adicionar 10 mL de solugao de acido sulfurico (1 + 9) e 20 mL de

solugao-padrao de dicromato de potéssio (1,226 g K2Cr207 p.a. ACS,
seco a 103°C por 2 horas, dissolvidos em agua destilada em balao vo
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lumétrico de 100 mL).
Deixar a mistura no escuro por 5 minutos e diluir a aproximadamen

te 400 mL. Titular com a solugao de tiossulfato de sodio.

3.2.6 Solucao de iodo 0,025 N, padronizada
Dissolver 20 - 25 g de iodeto de potassio, KI, p.a. ACS, em cerca

de 100 mL de'égua destilada e adicionar 3,2 g degiodo, 12, p.a. ACS.
Apos dissolugao, diluir a 100 mL. Padronizar portitulagae com tios

sulfato de sodio.

3.2.7 Solucao—padrao de sulfeto

Colocar algumas gramas de cristais limpos/e levados.de sulfeto de

sodio, Na,S.9H,0, p.a. ACS, em um béquer| Jadicionapr agua destilada
até cobrir os cristais e agitar.
Diluir 1,00 mL desta solugéo a 1000 mbgmeom égua destilada. Padroni

zar com solugao de iodo.

3.2.8 Solugao indicadora de amido

Preparar uma pasta de 5 g de amido solavel, p.a. ACS, na quantidade
minima de agua destilada e adigiona-Ya a 800 mL de agua -destilada
fervendo, agitando sempre. Diluir a 1000/ mL, deixar ferver por al’
guns minutos e manter em repouso ‘por.uma noite, coberto. Usar o so

brenadamnte, reservando-o com algumas gotas de tolueno.

3.2.9 Solugao de acido sulfurico (1 + 9)
Adicionar lentamente 100 mL de HZSO4 conc., p.a. ACS, a 900 mL de
agua destilada.

4 COLETA DE AMOSTRAS

4.1 As amostras/para determinagao de sulfeto total sao coletadas
em frasco de vidro, tampa esmerilhada 300 mL, boca estreita, ten
do-se o cuidado de s1ao agrar muito a amostra, e o volume necessario

& 300 mL (o do frasco cheio).

4.2 As amgstras sao submetidas ao seguinte tratamento preliminar
que, no caso de amostras nao analisadas imediatamente, serve de pre
serva956 pelol prazo de 7 dias.

a) adiciemiar 1 mL de solugao  de acetato de zinco 2N, tendo o]

cuidado de imergir a ponta da pipeta no liquido;

b) acertar o pH entre 6 e 9;

c) fechar o frasco e agitar por 1 minuto;

d) deixar em repouso por 30 minutos;

e) sifonar o sobrenadante, tendo o cuidado de nao perder preci

pitado.
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4.3 As amostras para determinagao de sulfeto dissolvido sao coleta
das em frascos de vidro, boca estreita, tampa esmerilhada, 300 mL,
tendo-se o cuidado de nao aerar muito a amostra; o volume . -"neces

sario € 300 mL (o do frasco cheio).

4.4 As amostras nao analisadas imediatamente sao clarificadas no
momento da coleta, e o sobrenadante é submetido a tratamento preli
minar que, no caso de amostras nao analisadas imediatamente, Serve
de preservagao pelo prazo de 7 dias:
a) Clarificacgao
Adicionar a amostra 0,6 mL de solugao Me hidroxido de sodio
e 0,6 mL de solugéo de cloreto de aluminio, ou | quantidades
- maiores, porém iguais, para se obter clakificagao melhor.
Fechar o frasco e agitar muito bem.
Transferir o sobrenadante clarifigcado“parasoutro frasco,por
sifonagao.
b) Tratamento preliminar:
Proceder com o sobrenadante/felarificado conforme 4,2,

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principio do metodo

0 sulfeto presente na amostrafreage com o iodo em meio acido sendo

oxidado a enxofre.

5.2 Interferentes

5.2.1 Agentes redutores podem interferir no método titulométrico,
desde que sejam levados por arraste para o frasco lavador de gases

contendo o acetato de zinco, onde & recebido o sulfeto gerado.
5.2.2 Sulfetos insdluveis em meio acido nao sao determinados.

5.3 Procedimento

5.3.1 Sulfeto total

5.3.1.1 Pre-tratamento da amostra

a) gfetudr o tratamento preliminar da amostra conforme 4.2.
b) Ainda no frasco de coleta, suspender o precipitado obti
do num volume conhecido de égua destilada, adequado a
concentragao de sulfeto, que pode ser desde um volume
minimo, para baixas concentragoes de sulfeto, até o]

frasco cheio.
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Nota: Em caso de presenga de interferentes, lavar o precipitado al
gumas vezes por sucessivas suspensoes em égua destilada, decanta
goes e remogoes da égua, antes de suspendé—lo no volume conhecido

de agua destilada.

5.3.1.2 Transferir o volume conhecido da suspensao para o frasco

lavador de gas ( item 3.1.10).

5.3.1.3 Preparar um segundo frasco lavador de gas com 5 mL de ace
tato de zinco 2 N (item 3.2.3), diluido para 100 miieom agua desti
lada.

5.3.1.4 Conectar o primeiro e o segundo /[£frasco lavador com manguei

ra latex.

5.3.1.5 Ao primeiro frasco item 5.3.1.2 adicionar 10 mL de H2804
conc., p.a. ACS, fechar imediatamente e, passarpum gés inerte (exem
plo: COZ) atraves da amostra, por uma horal, para que todo sulfeto
formado seja arrastado para o segundo frasco (item 5.3.1.3).

Nota: Nao usar oxigénio ou ar cemprimide.

5.3.1.6 Apos o arraste adicionar a Solugao de acetato de zinco do
segundo frasco (item 5.3.1.3) solugao de iodo (item 3.26) em éxceg
so (aliquota de 5,0 mL) o quanto for'‘necessario para reagir com o
sulfeto coletado; 1,00 mLfde iodo 0,025 N é equivalente a 0,400 mg
de sulfeto.

5.3.1.7 Adicionar 5 mk de HC1l 6 N(1+1) (item 3.2.4), fechar e agi
tar. Titular no prérpio frasco com tiossulfato de sodio 0,025N (item
3.2.5), usando solugao de amido (item 3.2.8) como indicador.

5.3.1.8 Correr brancol@gpadroes conforme itens 5.3.1.1 a 5.3.1.7.

5.3.2 Sulfeto dissolvido

5.3.2.1 Pre-tratamento da amostra

Proceder com a amostra g£larificada como em 5.3.1.1, itens "a" e '"Db"
ate 5.3.1.76 ' '

6 RESULTADOS

6.1 Expressaoldos resultados.

{aL sol. iodo - mL Na,$,0, 0,025N) x 400

6.1.1 ng/L sulfeto total como S oL da amostra

-

6.1.2 mg/L sulfeto dissolvido como S~ , proceder como para sulfeto






