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DETERMINACAO DE SULFATO EM AGUAS
L5.191
CETESB METODO TURBIDIMETRICO
. NOV/92
Metodo de ensaio
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1 OBJETIVO
1.1 Esta Norma prescreve o método de determinacac de sulfato, em

amostras de aguas naturais e de abastecimento, efluentes domésticos

e industriais.

1.2 Este método se aplica para & determinagao de sulfato em concen

tragées a partir de 1 mg/L SO, |

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Guia de coleta e preservagao de agua da CETESB.

3 - APARELHAGEM

3.1 vVidraria, materiais e eguipamentos

3.1.1 Frascos Erlenmeyer;‘capacidade de 300 mL.

3.1.2 Pipetas graduadas, volumes diversos.

3.1.3 Pipetas volumetricas, volumes diversos.

3.1.4 Funil de/vidro.

.5 Papel de filtro, filtragem rapida.
6

Tubosfdennessler, 100 mL, forﬁa alta.

3.1.7 Relogio marcador de tempo.

3.1.8 Colher/{de medida, capacidade 0,2 a 0,3 mL.

3.1.9 Agitador magnético. Use um agitador com velocidade constante.
£ conveniente a incorporagao de resisténcia operando em série com ©
motor do agitador magnético, para regular a velocidade de agitacao.
Use barras magnéticas de tamanhos e formas iguais. A velocidade do
agitador ndo & critica, mas mantenha a mesma velocidade para cada
corrida de amostras e padrdes e ajuste para prevenir respingos.
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3.1.10 Fotdmetro: Estdo relacionados abaixo na ordem de preferéncia:
a) nefeldmetro;
b) espectrofotdmetro, para usar em 420 nm, com passo Otico de
2 a l0 cm; e
c) fotdOmetro de filtro, equipado com filtro violeta, tendo o
maximo de transmitlncia prdxima de 420 nm e passo Stico de
2 a 10 cm.

3.2 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a. ACS.
3.2.1 Agua destilada e desionizada livre de sulfato.

3.2.2 sSolugdo tampao A

Dissolver 30 gramas de cloreto de magnésio (MgC12.6H20), 5,0 gramas
de acetato de sddio (CH,COONa.3H,0), 1,0 gramagde,nitrato de potéassio
(KNO;) e 20 mL de &cido acético (CH3COOH 998) em 500 mL de agua desti
lada e desionizada e diluir a 1 000 mL.

3,2.3 Solugdo tampao B

(Necessaria quando a concentragao em soz' da amostra for menor dque
10 mg/L).

Dissolver 30,0 gramas de cloreto de magnésio (MgClz.GHZO), 5,0 gramas
de acetato de sddio (CH3COON.3H20), 1,0 grama de nitrato de potéassio
(KNO3), 0,111 gramas de sulfato de sbdio (Na2804), e 20 mL de acidao
acético (CH3COOH 99%) em 500, mL ‘depagua destilada e desionizada e ai
luir a 1 000 mL.

3.2.4 Cloreto de bario (BaClz);'cristaiS'20~30'mesh

(Na padronizagdo & produzida uma turbidez uniforme com este - tamanho
de mesh e o tampao apropriado).

3.2.5 Solucao estoque‘de'sulfatO'(IOO'mg/L'Sofr)

Dissolver 00,1479 gramas de/sulfato de sbdio anidro(Na2804), em agqua

destilada e desionizada e diluir a 1 000 mL.

1,00 wh.= 100 ug SO>~

3.2.6 SuspensEO'de‘hidréxidO'de'aiuminiOflivre'de‘sulfato

Dissolver 345 gramas de cloreto de aluminio (A1C13.6H20),,em 3 000 mL
de 3gua destilada e desionizada a 65°C. Adicionar lentamente e coem a
gitagdo quantidade suficiente de hidrdxido de amdnio (NH,OH), para for
mar o precipitado de hidréxido de aluminio Al(OH); .
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4 EXECUGAO DO ENSAIO

4.1 Principio do método

0 Ion sulfato (soz') & precipitado em meio &cido acdtico com cloreto
de bario (BaClz), na forma de cristais de tamanho uniforme de sulfato
de bario (BasO,) . A absorvancia de luz da suspensao de sulfato de

bario é medida espectrofotometricamente, e a concentragao de SOZ- e
determinada pela comparagao das leituras com a curva /padrao.

4.2 Interferentes

4.2.1 Cor ou material suspenso em grande/quantidade poderdo interfe
rir, podendo ser removidos por filtracaoé Se ambos §3ao poucos em com
paracao com a concentragao de soi' corrige-se,a interferéncia como
indicado em 4.4.3. Silica em excesso de 500 mg/Lipodera interferir,
e dquas contendo grande quantidade de'material ©rganico, poderdao nao
precipitar satisfatoriamente o sulfato de bario (BaSO4). Em dguas po
taveis, onde estao presentes outrospions que nao soz' , poderao ser
formados compostos insoliveis com bario,msob condigSes fortemente éci
das. Faga a determinagdo & temperatura ambiente. Variagles acima de
109C nao causam erros apreciaveis.

4.3 Coleta de amostras

4.3.1 As amostras para determinagao de sulfato sao coletadas confor
me o GUIA DE COLETA E PRESERVAGAO DE AGUA, da CETESB.

4.4 Procedimento

4.4.1 Reacao com cloreto de bario

Medir 100 mL da amdStra,ou por¢coes adequadas para 100 mL e transferir
para erlenmeyer. Adicionar 20 mL da solugao tampao A (3.2.2) ou B
(3.2.3) e agita¥. Combagitagdo, adicionar uma colher medida (3.1.8)de
cloreto de bapio (342.4), Agitar por 60 ¥ segundos, a velocidade

constante.

4.4.2 Medida da turbidez de sulfato de bario

Apds termdnado/ogtémpo de agitagdo, verter a solugdo dentro da  cela
de absorgao do fotOmetro e medir a turbidez em 5 140,5 minutos. Calcu
lar a concentragao de soi" da amostra, pela comparagao da turbidez
lida com a curva de calibracao preparada pela corrida de padroes de

soi', de acordo com o procedimento. "

4.4.3 Correcao para amostras com cor e turbidez
Fazer branco da prdpria amostra, sem adigdo de cloreto de bario. Alter
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nativamente, tratar 200 mL da amostra com 2 mL de suspensdo de hidrd
xido de aluminio (3.2.6) e filtrar (3.1.5).

4.4.4 Construci@o da curva-padrao

Preparar solugao-padrao de varias concentragdes de soi", fazendo d4i
luicdes da solugao estoque (3.2.5), em balao volumétrico, ,ﬁceﬁfqrme
tabela abaixo:

Tabela = Preparo de solucdes-padrao

~ 2— ~
Concentragao de 804 Volume de solugao (3.2.5) a elewar a
mg/L 1 000 mbL com égua déestilada e, desio
nizada
0 0]
5 50
10 100
15 150
20 200
25 250
30 300
35 350
40 400

4.4.5 Tratar cada uma destas solugOes-padrdo conforme os itens 4.4,1
e 4.4.2.

4.4.6 Efetuar uma prova em branco para todas as solugbes~-padrao,
tratando 100 mL de Agua destilada e desionizadd conforme itens

4.4.1 e 4.4.2, para ajustar fotOmetro.

4.4.7 Construir uma curva leitura x mg/mL SOZF. A partir da curva-

padriao, elaborar uma tabela)) leitura x mg/L soi".

Nota: A curva de calibragao’fale para um determinado aparelho e de
ve ser feita nova curva cada vez que forem preparados ou ‘utilizados
novos reagentes od for /feitagalguma alteragdao no aparelho (troca de
lampada, de filtro,petc).

5 RESULTADOS

5.1 Expressaco de/resultados
mg.SO4.x.lOO

5.1.1 mg/L sulfato =
mlL amostra

onde:
mg S0, = o valor correspondente a& leitura utilizada (obtido na

curva de calibragdo ou tabela).

5.1.2 O resultado & expresso em nimero inteiro.






