NORMA SULFATO FERROSO PARA TRATAMENTO DE

CETESSB KGUA DE ABASTECIMENTO PUBLICO M4.390
Especificagao
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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma fixa as condigoes eXigiveis( para sulfato ferroso utilizado mno

tratamento de agua para abast@éimento publico.

1.2 O sulfato ferroso objeto desta Norma pode ser fornecido sob a forma cris

talina ou em solugao aquosas

2 NORMAS COMPLEMENTARES

Na aplicacao destdlilNorma podera ser necessaria a consulta ds seguintes normas,

em suas mais reg¢éntes edigoes:

a) da ABNT

EB-22 Peneiras para ensaio.

b) da AWWA

B»402 /~ Standard for Ferrous Sulfate.

3 DEFINIGOES

3.1 Sulfato Ferroso

E o produto hidratado proveniente da reagao do acido sulfiirico com ferro ou

oxido ferroso, ou ainda, pode ser um sub produto de outros processos quimicos.
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4 CONDIGOES GERAIS

4.1 Aparsncia

0 sulfato ferroso fornecido sob esta Norma deve ter aparencia de limpo, livre

de graxas ou oleos e de materiais estranhos.

4.2 Acondicionamento

4.2.1 O sulfato ferroso sob a forma cristalina pode sér formecido'em sacos .de
papel multifolhas, a prova de umidade, em unidades de 50 kg, ou'25 kg, ou ainda

sob outras formas de acondicionamento, sob acordo de“fernecedor e comprador.

4.2.2 O sulfato ferroso em solugao aquosa deve ser forneciddlatravés de caminhao

tanque, "containers", etc., de caracteristicas, constritivas especificas de m

do a nao alterar a qualidade do produto transportado.

4.3 Identificacao

Cada embalagem do produto deve portar nd minimofas séguintes informagoes de for

ma facilmente visivel:

- nome do produto
‘— nome do fabricante
- enderego do fabricante

- peso liquido

5 CONDICOES ESPECIFICAS

5.1 Granulometria

5.1.1 O sulfato ferrogo sob a forma cristalina, a ser utilizado em dosadores a

seco, deve obedecer d seguimte granulometria:

- maximo de retencdo na peneira/m® 10 (ABNT - EB 22) .....l0Z.
- retencao na peneira de nQ 4 (ABNT - EB 22).............0%.

NOTA: Dependendo do tipo de dosador a ser utilizado, outra granulometria podera

ser fornecidal sob pfévio acordo de comprador e fornecedor.

5.2 Composicao quimica

5.2.1 Sulfato ferrosb sob a forma cristalina

% em massa

material insoluvel R <1
ferro total soluvel > 19

acido sulfurico livre,empresso em H,S0, < 0,6
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5.2.2 Sulfato ferroso em solugao aquosa

% em massa

ferro total solivel >i 745
dcido sulfiirico livre, expresso em H,50, < 0,3
aditivos ou detergentes ausentes

6 INSPEGAO
6.1 O inspetor deve ter livre acesso a todas as, depend@ncias do local de fa

bricagao do material objeto desta Norma.

NOTA: A amostragem do material para, fins de€nsaios, podera ser feita
na fabrica ou no local de entrega ficandd objeto de acordo prévio entre

comprador e fornecedor.

6.2 Amostragem

6.2.1 Material sob a forma cristalina

6.2.1.1 Deve ser obtida uma.amostra total bruta de no minimo 5 kg através mis

tura de amostras individuads obtidas da seguinte maneira:

a) Se o materiall & fornecido em sacos, amostrar um numero de  sacos
em torno dé, 57 doptotald de forma que n3o::menos que 5 sacos
nem mais do ‘que 15 sacos em qualquer lote de fornecimento. De cada
saco retirar uma porcao de modo a perfazer a amostra total de 5 kg,

-~ 3 . .
no mifimoyicomo dite acima,

b) Se/o material & fornecido a granel, pode ser utilizado um disposi:
tivo meéanico ou manual de coleta de amostra. No caso de se usar
umidispositiyo manual, este pode ser um tubo amostrador do tipo
"meiaeana’, com diametro interno por volta de 20mm., Um minimo
de |5 porgoes iguais devem ser amostradas de pontos aleatSrios da

garga total,

6.2,1.2 “Se necessario, a amostra total bruta, deve ser triturada e misturada
totalmente. Deveyser feito um quarteamento da amostra total bruta,. apds mistu
rada totalmente, de forma a se obter 3 amostras finais de no minimo 0,5 kg ca
da. Estas devem ser colocadas em recipientes estanques de vidro (a prova de

umidade) e devidamente identificadas conforme 6.2,3,
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6.2.2.1 De cada lote ou carregamento (carro tanque ou ''container') devem ser

obtidas, no minimo, 3 amostras de 0,5 £ cada,

6.2,2.2 As amostras devem ser colocadas em recipientes estanques de vidro e

identificadas conforme 6,2.3,

6.2.3 Identificacao da amostra para laboratdrio

A amostra para laboratorio deve ser identifidada com os seguintes dados:
a) material;
b) local de coleta;
c) nome do fabricante;

e) informagSes outras que possam ser consideradas de interesse nara o

laboratorio.,

6,3 ENSAIOS

6.3.1 Granulometria

6.3.1,1. Amostra para ensaio

a) A amostra enviada para o laboratdrio deve ser homogeinizada to
mando-se cuidados para @vitar quebra de graos. Esta operagao de
vera ser ‘tapida‘ayfim de minimizar mudangas no conteido de umida

de da amostra,

b) Retisar, uma quantidade de aproximadamente 100 g para a execugao

dofensaio,

6.3.1.2 Execficao dd Ensaio

a) Montat as peémeiras n? 10 e n? 4 (ABNT EB-22), com respectiva tam

pa e panela.

b) Agitar moderadamente (para evitar quebra de graos), até se notar

gue nao ha mais passagem dematerial pelas peneiras.
c) Determinar as massas retidas,

6.3.1.3 Resultados

Calcular os percentuais retidos em cada penéira,

6.3.2 Preparacao da amostra antes dos ensaios qufmicos

A amostra do sulfato ferroso granular entregue ao laboratSrio deverd ser quar

teada para aproximadamente 200 g. Bsta: amostra ~devera ser .moida mecani
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camente ou, em um almofariz, manualmente, a uma tal finura que todo o ma

terial passe através da peneira de abertura n?30 {(ABNT - EB 22).

Estas operagoes deverao ser rapidamente conduzidas a fim de minimizar mudan
cas no contelido de umidade da amostra. Apos misturafr totalméfitespesta amos
tra devera ser mantida em um recipiente de vidro hermeticafiente fechado. A
amostra de sulfato ferroso liquido levada ao laboratorio\deverd ser totalmen

te agitada antes de ser tomada cada porgao de #nsaio para amalise.

Nota: Poderao ser utilizados métodos/de ensaios alternativos aqueles
a seguir descritos, desde que de comum acordo entre comprador e fornme

cedor do sulfato ferroso objeto desta Norma,

6.3.3 Material insuluvel

6.3.3.1 Reagente: agua destilada contendo 1% (um por cento) de acido sulfu

rico P.A., isento de ferro.

6.3.3.2 = Procedimento: Dissolver 5 § da amostra de sulfato ferroso liquido

em 150 ml de agua destilada contemdo 1% defacido sulfirico. Filtrar atraves
de um cadinho Gooch previamente. tarado'e %é§ar o residuo com varias porgoesda
agua destilada acidificadd, Transferir o filtrado para um frasco graduado de
500 ml e elevar o volume (até a marca| (500 ml) com agua destilada. Secar o ca

dinho Gooch, até alcancar ‘massa congtante, entre 1009C e 1509C.

6.3.3.3 cCalculo:

Massa do residuo insoluvel X 100 = Z do material insoluvel

massa da amostra

6.3.4 Ferro total

6.3.4.1 Reagentes:

a) Os seguintés reagentes sao usados independentemente do emprego da

redugao com zinco ou redugao com cloreto estanoso:
= Acido fosfsriéo a 25%.

=~ Difenilamina sulfonato de bario a 0,3%.

- Dicromato de potassio, aproximadamente 0,1 N,

Este & obtido por dissolugao de 4,903 g do sal desidratado re
cristalizado em 1 litro de Agua destilada; repouso desta solugao
por algumas horas, e a seguir, padronizacao com oxalato de sodio

P.A., ou fio de ferro A.R, ("Analitical Reagent"),
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b) Os seguintes reagentes sao usados para o método da reducao com zinco:

- Zinco granulado; granulometria, entre peneira n? 10 e n? 20 (ABNT

EB-22), isento de ferro.

- Acido sulfurico 1:3, isento de ferro.

c) Os seguintes reagentes sao usados para o métodopda redugao com clore

to estanoso:

- solugao saturada de cloreto mercirico.

- 5 (cinco) gramas de cloreto estanoso em 10 ml de &cido cloridrico
concentrado; diluigao até 50 ml com agua destilldda e adigao de al
guns pedagos de estanho metalico. (Esta golucao se conserva melhor

quando refrigerada).

- Kcido cloridrico concentradd, P.A.,

6.3.4.2 Procedimento: Homogeinizar o filtrado da determinagao do material insol@

vel (item 6.3.3), pipetar porgoes de 100 ml dest@lsolucio em frascos Erlenmeyer

de 250 ml. Preparar a solucao para fitulacaolpor meio de um dos seguintes metodos:

a) Metodo da reducao com Zinco

Adicionar a solugaolll g deépzincolgranulado; 20 ml de acidd sulffrico
dilufdo e fechar com uma valvula de Bunsen. Aquecer suavemente. O zin
co nao devera se dissolver em menos de 25 minutos. Apos o mesmo ter-
se dissolvido, ferveryvagarosamente por 5 minutos e resfriar a tempe
ratura ambiefnte com a valvula de Bunsen no lugar. Lavar a valvula de
Bunsen comlagua destilada, adicionar 30 ml de indicador definilamina
sulfonatd de bario. O/volume total da solugao deverd estar entre 150
a 200 ml.

Nota: A concepgao da valvula de Bunsen € basicamente a seguin
te:/ Um tubo de vidro que atravessa uma rolha de borracha que
tampa um Erlenmeyer, tem conectada em sua extremidade fora do
Erlenmeyer uma mangueira de borracha flexivel. A extremidade 1i
vre desta mangueira & obturada com um pequeno bastao de vidro.
Na mangueira, faz-se entao um corte longitudinal, de aproximada
mente 1 cm, com auxilio de uma lamina.cortante. Desta fdrma,
quando o gas gerado no Erlemmeyer esta sob pressao, este esca
para pelo corte na mangueira e havera impedimento de entrada

de gases do exterior.
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Adicionar 3 solugao, 10 ml de acido clorldrico e aquecer até a fer
vura. Adicionar por gotas a solucao de cloreto até que desaparega
o fltimo trago da coloragao amarelo esvepdeada, Adicionar entao, a
ultima gota em excesso para assegurar a completa redu;go. Esfriar
até 209C, adicionar 60 ml de agua destilada @)@ seguir de uma S0
vez,adicionar 20 ml da solugao de cloféto,merc@pico saturada, e
com agitacdo, para assegurar mistyra instant@nea. Se houver forma
. gao de um precipitado branco sedoso, adicionar 30 ml da solugao de
acido fosforico a 25% e 7 a 10 gotasido, indicador defenilamina sul
fonato de bario. O volume da_solugao deverd estar entre 150 e 200
ml. Se houver formagao de um precipitadoéscuro, existe demasiado
cloreto estanoso. Se nao formar precipitado, existe ~muito pouco
cloreto estanoso. Em ambospos cases, o procedimento total devera

ser repetido em uma nova amostra

6.3.4.3 Titulacao

Titular vagarosamente a solugdo preparadageom solugao padronizada de dicromato
de potassio, agitando constdfitantefiente. Proximo ao ponto final (viragem), a
solugao de cor yverde passd para um verde azulado, ou em presenca 'de _ grande
quantidade de ferro, para'um azul cinZento. Além deste ponto (viragem) a solu
cao de dicromato e adiGionadalem gotas at@ que sua cor mude para azul violeta.

Subtrair como corregao do indicador 0,05 ml do volume usado do dicromato.

6.3.4.4  Calculo

ml de K,Cr,0, (O§N) X 0,005584

2C

massa da amostra

X 100 = Z de ferro total solitvel (Fe)

Nota 1: O cobrelem quadtidade acima de Imgabaixa os valores dos resultados; o

arsenico /£rivalente aumenta os valores dos resultados.

Nota 2& Usando-se dicromato de potdssio na titulagho, nao h3 possibilidade da
solugao sejdesbotar, permitindo a titulagBo de retorno com uma solugao padrao
de ferro II. ‘Qutrossim, nao ha interferencia (usando-se dicromato de potdssio)
tanto de substancias organicas, como zinco, aluminio, mangan€s, niquel, cobal

to ou cromo.
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6.3.5 Acido livre

6.3.5.1 Reagentes

a) Alcool isopropflico a 99%;
b) Hidréxido de sdio (isento de carbonato) 0,05N;
¢) Indicador fenolftaleina.

6.3.5.2 Procedimento: Colocar 12,25 g da amostra do sulfato ferroso)granulado ou

24,5 g da amostra do sulfato ferroso liquido em um frasco Erlenmeyer de 500 ml do
tado de rolha de vidro. Adicionar 100 ml de alcool isopropilico/e agitar com movi
mento rotativo por 10 minutos. Decantar e filtrar o sobrenadante em um ‘cadinho
Gooch. Lavar o residuo do frasco com 3 porgoes/dem25,ml _de alcool e filtrar con
forme acima. Titular o filtrado com hidroxido de ‘s8diofusando fenolftaleina como
indicador. Fazer uma prova em branco usando o mesmo processo e o mesmo volume de
alcool. Subtrair a leitura obtida da provagém branco, daquela obtida 'da amostra

tratada.

6.3.5.3 Calculo

ml de NaOH(0,05N) x 0,00245

massa da amostra

x 100 =0Z deéhacido livre (em sto 4)

- correcao do hidroxido de sddio:|A quantidade de NaOH usada na determinagao in

clue a quantidade destinada A reagix com o sulfato férrico que esta em solugao
no alcool, Se a percentagem de)acido livre, conforme calculada, nao exceder o
maximo previsto pelaS'especificaggeé, nao & necessario fazer-se corregao para o
NaOH usado pelo sulfatolfé@¥rieco.

Se a percentagem de ag¢ido livre, conforme calculada, exceder a quantidade espe
cificada, o volume de NaOH(usado na reagao com sulfato férrico devera ser sub
traido da quantidade real usadalma titulagao da solugdo alcodlica. Esta corre
gao & determinada do seguinte/modo: - ApSs o término da titulagao com NaOH, .eva
pbrar 0 alcoolem um banho ‘@ vapor. Determinar a quantidade de ferro mno resi
duo, tanto colorimétricageomo gravimetricamente. Em seguida calcular a quantida

de de NaOH #isada na reagao.com ferro sob a forma de ferro III como a seguir:

massa do ferro xv2,149
0,002

Nota: O sulfato ferroso sempre contém algum sulfato férrico. O sulfato ferro

= ml de NaOH (0,O05N)

so € ins6luvel em alcool isopropilico; porém, o sulfato férrico é ligeiramente

soluvel e constitue a origem de ferro encontrado no extrato alcoSlico.
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7 ACEITACAO E REJEICAO

7.1 O lote do sulfato ferroso serd aceito caso sejam obedecidos todos os re

quisitos previstos nesta Norma. Caso contr3rio serid rejeitado.

7.2 A aceitagao definitiva do lote serad caracteriz cimento de

todos os resultados de ensaios de laboratorio. .

7.3 Em casos de discordancia entre comprador e om relagao  aos

resultados de ensaios de laboratorio, devem ser feitos 0s ensaios tom a

mesma amostra do mesmo lote, num laboratorio arbitrio. Os resultados assim

obtidos serao os prevalecentes.
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ANEX0 - Consideragoes Toxicologicas

1 0 "Committee on Water Treatment Chemicals", sob 4 patreeifiiiopda''Environmental

Protection Agency" (EPA), em seu projeto preliminar n? NAS/CWTC 014-82, indi
ca:

1.1 Uma '"recomendacao para o conteldo maximo de impurezas" (RMIC), baseada nu
ma dosagem maxima de 200 mg de sulfato fe¥roso/litro de agua a ser tratada

com relagao aos seguintes elementos:

RMIC mg /ke de sulfato ferroso
As 25
Cd 5
i Cr 25
Pb 25
Hg
Se 5
Ag 25 ‘

1.2 Amostragem para ensaios, segundo AWWA B402.
1.3 Preparagao da amostra para os ensaios de laboratdrio:

a) Pesar 2,5 gyde,sulfato ferroso. Num bequer de 150 ml dissolver a anos
tra em/I00 ml de agua deionizada.

b) Sob & capel@ acidificar a solucao com HNO3 concentrado,até pH = 2,
c) Aquecer léntamenté para reduzir o volume abaixo de 100 ml, sem ferver.
d) Esfriary/e quantitativamente transferir para um frasco volumitrico de

100pml e elévdr o volume com agua deionizada. De forma analoga, tratar

uma s0lugao de ''prova em branco".

1.4 As'analises a serem afetuadas na solugdo de sulfato ferroso preparada con
forme 1.3y, serao de acordo com Standard Methods for the Examination of

Water anda Wastewater, 152 Edigao, American Public Health Association,
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Washington, D.C (1980).

As Section 304
Cd "n ) "
- Cr " n )
Pb 1" "
Hg " 303
Se "

Ag "

Nota: Até o presente nio existe legislagao ou no rasileira a respeito

dos aspectos toxicologicos do produto rma. Em vista disso, as

Consideragoes Toxicologicas acima, sao ci como recomendagao.
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