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1 OBJETIVO
1.1 Esta Norma prescreve o me todogde determinacao de ferro total

e ferro soluvel em amostras de éguas naturails e de abastecimento:

1.2 O presente metodo se aplica para a determinagao das diversss
‘formas de ferro em ccncentragoes de,0,04 a 1,00 mg/L. Para valores

superiores a 1,00 mg/L e feifa'a diluicao da amostra.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR
- Guia de Coleta e Preservacaodde Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINIGOES
Para os efeitos desfagNorma Sao adotadas as defini¢oes de 3:1.e 3.2.

3.1 Ferro total
E a quantidade gotalfde ferro presente, nas formas soluvel, ou inso

lavel nos estddos bivaledtes ou trivalentes.

3.2 Ferro soluvel

E a porgaofde ferro presente na amostra apos a filtragdo por membra

na de 0,4% um.

4 APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e equipamentos

-

Nota: A vidraria empregada para a determinagéo de ferro deve ser
lavada com solugao de acido nitrico 1.:1 ou solugao de acido
cloridrico 1:1 ou solugao sulfocromica e enxaguada em  segui
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da com agua destilada e desionizada.

4.1.1 Frasco Erlenmeyer, vidro borossilicato de 125 mL.

4.1.2 Pipetas volumetricas, diversos volumes.

4.1.3 Baloes volumetricos. vidro borossilicato, diversos volumes.
4.1.4 Frascos Kitassato de 500 mL.

4.1.5 Sistema de filtragao a vacuo para membrana de 0, 45 um.
4.1.6 Bomba de vacuo.

4.1.7 Bequeres de 250 mL.

4.1.8 Provetas graduadas, diversos volumes.

4.1.9 Vidro de relogio.

4.1.10 Perolas de ebuligao.
4.1.11 Chapa de aquecimento para evaporagao.

4.1.12 Analisador automatico.

5 EXECUGAO DO ENSAIO

5.1 Principio do metodo

Para as formas de ferro total € ferrojsoluvel, a amostra € acidifi
cada com acido tioglicélico para assegurar a conversao de ferro or
ganico para o estado ionico a uma temperatura de 85-90°C. Uma aliqug
ta da amostra € misturada com solligd® combinada de acetato de soédio-
-cloridrato de hidroxilamina.)O acetato de sodio proporciona um tam
pao adequado e o cloridrato de‘hidroxilamina reduz o ferro trivalen
te a ferro bivalente. O desenvolwimento da cor ocorre quando o ferro
no estado bivalente freage com 1,10 fenantrolina. A intensidade de

cor e proporcional a concentragéo de ferro, mensuravel a 580 nm.

5.2 Reagentes

Todos os reagentesidevemiger p.a.-A.C.S.

5.2.1 Agua déstiladag@@desionizada isenta de Fe.

5.2.2 Acido cleridrico .concentrado, HCI.

5.2.3 Acido tioglicolico (Mercapto acético) 80%

Adicionar 100 mL de acido tioglicolico, C,H,S0,, em 800 mL de agua
destilada e desionizada (5.2.1). Diluir a 1 000 mL com agua destila

da e desionizada (5.2.1) e homogeneizar.

5.2.4 Solugao acetato de sodio - cloridrato de hidroxilamina
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Dissolver 100 g de acetato de sodio, CgH3Na e 100 g de cloridrato
de hidroxilamina, NH20H.HCl, em 600 mL de agua destilada e desioni
zada (5.2.1). Apos a dissolugao, diluir a 1 000 mL com agua destila
da e desionizada (5.2.1) e homogeneizar. Em seguida ajustar o pH pa

ra 4,20 com acido cloridrico concentrado (5.2.2).

5.2.5 Solucao de orto-fenantrolina

Dissolver 1,0 g de 1,10 Fenantrolina monohidratada, C12H8N2.H20 em
800 mL de égua destilada e desionizada, aquecendo ate 80°C, sem dei
xar ferver. O aquecimento se torna desnecesdario se. forem acrescen
tadas duas gotas de acido cloridrico cgncentrado (5.2.2) a agua
destilada. e desionizada (5.2.1). Apos a digsolugao, diluir a 1 000 mL

e homogeneizar.

5.2.6 Solugao-estoque de ferro (200 mg/L)

Usar fio de ferro eletrolitico-ou fio de fdrro padrao. Se for neces
.sario, lixar o fio com uma lixa fima para remover qualquer camada
de oxido para obter uma superficde brilhante.Pesar exatamente 200,0 mg
de fio de ferro eletrolitico ou/fio de ferro pédréo. Transferir para
um béquer de 250.mL..Adicionar 40\mL de @cido sulfurico 6N. Cobrir o
béquer com vidro de relogio e_aquecerlate a dissolugao do ferro, com
o cuidado de nao levar a sdeura. Esfriar e transferir quantitativa
mente para um balao volumétrico de 1000 mL e completar o volume com

agua destilada e desionizada (5.2.1)A
1 mL = 200 pg Fe

5.2.7 Solugao-padrao de ferro (100 mg/L)

Diluir 50 mL de #olugao-estoque de ferro (5.2.6) a 100 mL com égua

destilada e desfionizada (5®2.1) em balao volumétrico.

5.3 Interferentes

5.3.1 Corfe turbidez em quantidades consideraveis interferem.

5.3.1 Quantidade excessiva de matéria orginica interfere.

5.3.2 Agentes oxiddantes interferem, e s3o eliminados pelo cloridra

to de hidroxilamina durante o processamento da amostra.

-

5.3.4 Bismuto, cadmio, mercurio, prata e molibdato interferem por

que precipitam com a fenantrolina.

5.3.5 Cianetos, nitritos, fosfatos interferem.
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5.3.6 Cromo e zinco em concentragaes superiores a 10 vezes a con
centragao de ferro, cobalto e cobre em concentragaes superiores a
5 mg/L e niquel em concentragoes superiores a 2 mg/L interferem, uma
vez que a fenantrolina também se complexa com os outros metais alem
do ferro.

5.4 Coleta de amostras

As amostras para a determinacao das varias formas deNferno sao cole
tadas conforme o Guia de Coleta e Preservacao de Amostrds de Agua,
da CETESB.

5.5 Procedimento

Em vista da variedade de marcas e modelos de“eguipamentos para a de
terminacao de ferro, e recomendado seguir as instrugoes para funcio
namento e as condigoes de operagao constdhtes.do manual que acompa
nha o instrumento.

5.5.1 Construgao da curva-padrao

Preparar solugoes-padrao de varias gbncentimacoes de ferro, fazendo
diluigdes da solugao-padrao (5.2.7) em balao|volumetrico, conforme a
Tabela.

TABELA - Diluigoes daysolugao-padrao

Concentragao de Fe mL da solugao (5.2.7) a elevar a 1 000 mL com agua
mg/L destidada (5k2.1)

0,1
0,2
0,3
0,4
0,5
0,6
0,7
0,8
0,9
1,0 1

O© 0O N O 0 b W NV

o

cela de fluxo = 50“mm

comprimento de onda = 580 nm

6 RESULTADOS

Construir uma curva % transmitancia x concentragao de Fe (mg/L), uti
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lizando papel monolog. A partir da curva padréo,elaborar uma Tabe
la relacionada com % de transmitancia x mg/L de Fe.

Nota: Opcionalmente, pode-se fazer a regresséo linear e com a equa

gao obtida elaborar uma tabela.

/ANEXO A
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ANEXO A - ESQUEMA DE MONTAGEM

80°C - 9C° C -
ESPIRAL AMOSTRA AZZAZ/ 1,60 mL / min,
2 ESPIRAL 5 VoLTAS , - )
ENCAMISADO - Ce Hg SO, BR/ LART 0:23 mL/min.
- ESGOTO
AR PR/PR 0,32 mL /min.
- m min '
ESPIRAL (ESPIRAL REAMOSTRAGEMuu . AM /AM - 1,20 ml /min.
_ -
10 VOLTAS 10 VOLTAS TAMP@g HIDROXILAMINA LAR/BR 023ml /min.
FENAriIROLlNA LAR/LAR 042 mL/min.
: ' ASUAY RX/BR _ 3,90mL/min.
ESGOTO _ -
Escoto [ REBOMBEAMENTO CIN/CIN 1,00 mL/min.
i .

COLORIMETRO
580nam
S0mm {CELA DE FLUXO]}

"FERRO EM AGUA

REGISTRADOR

AMOSTRADOR
Y

2.5

/ANEXO B
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