Experimento 1 | Sedimentos

pH de sedimentos

Material

1. pHmetro, Erlenmeyers e béqueres
2, Solugdo KCI 1 M e acetato de calcio 1M, pH 7
3. Amostras de sedimentos

Principio
Determinar o pH de solucoes de sedimento em 4gua, CaAcO, 1M ou KCI 1 M.

Procedimento

pH em agua (1:2,5) - acidez ativa. Em Erlenmeyer de 125 mL, adicione 10 g (massa exata) de
sedimento peneirado e 25 mL de agua destilada (1:2,5), agite vigorosamente, deixe a solucao
repousar por 30 min em um béquer e determine o pH. Este valor nao é utilizado normalmente na
classificacao de sedimentos, pois tem dependéncia sazonal.

pH em CaAcO: 1M (1:2,5) - acidez potencial (trocavel + nao trocavel). Em
Erlenmeyer de 125 mL, adicione 10 g (massa exata) de sedimento peneirado e 25 mL de
CaAcO. 1M, agite vigorosamente, deixe a solu¢do repousar por 30 min em um béquer e
determine o pH.

pH em KCI 1M (1:2,5) - acidez trocavel. Em Erlenmeyer de 125 mL, adicione 10 g (massa exata)
de sedimento peneirado e 25 mL de KCl 1M, agite vigorosamente, deixe a solucdo repousar por 30
min em um béquer e determine o pH.

Tabela 1. Resultado dos experimentos de determinacdo de acidez ativa com as amostras de
sedimento rio e mar.

pH em Agua

pH em solucao de CaAcO, 1M

Rio Mar

Oalta | Omédia | dbaixa Oalta | Omédia | dbaixa

pH em soluc¢io de KCl 1M

Mar

Pergunta(s) Pré-laboratorio

1. Qual a diferenca de se medir o pH em agua, solucao de CaAcO, 1M ou KCIl 1M? A que se deve a
diferenca? Explique sucintamente.
2. Qual a diferenca entre acidez ativa, potencial e trocavel? O que esta sendo medido em cada caso?



Tabela 2. Taxonomia de solo/sedimento conforme seu pH.*

Denominagao Denominagao
ultra 4cido <3,5 neutro 6,6-7,3
extremamente acido 3,5-4,4 | levemente alcalino 7,4-7,8
muito fortemente 4cido 4,5-5,0 | moderadamente alcalino 7,9-8,4
fortemente acido 5,1-5,5 | fortemente alcalino 8,5-9,0
moderadamente 4cido 5,6-6,0 | muito fortemente alcalino > 9,0
levemente acido 6,1-6,5

* Soil Survey Division Staff. "Soil survey manual.1993. Chapter 3, selected chemical properties.". Soil Conservation
Service. U.S. Department of Agriculture Handbook 18. Retrieved 2011-03-12.



Experimento 2 | Sedimentos

Condutividade

Material

1. Condutivimetro
2, Agua deionizada
3. Amostras de sedimento

Principio

Determinacao da condutividade de solucoes 1:2,5 de sedimento em 4gua deionizada (m:v).

Procedimento

Em um frasco com tampa de 200 mL, adicione 10 g (massa exata) de sedimento peneirado e 25 mL
de 4gua deionizada, agite vigorosamente, deixe a solucao repousar por 30 min, deixe decantar, filtre
e determine a condutividade. Para a determinacao da condutividade das diferentes amostras, ligue
o aparelho, lave o eletrodo com agua destilada e calibre o aparelho com as solu¢es-padrao, lavando

o eletrodo entre cada uma das leituras.
Nota: no caso do sedimento marinho, use a amostra previamente lavada
Tabela 3. Resultado dos experimentos de determinacgdo de condutividade com as amostras de

sedimento.

Condutividade (em puS/cm)

‘ Mar

Pergunta(s) Pré-laboratorio

1.Por que o sedimento da praia teve de ser lavado antes da medida?

2.0 que indica um sedimento com alta condutividade?



Experimento 3 | Sedimentos

Teor de Carbono Orgéanico em Sedimento

Material

1. Aparelho de termogravimetria
2. Barquinhas para acondicionar amostras
3. Amostras de sedimento

Principio
A matéria organica presente nas amostras de sedimentos é oxidada a CO. e determinada

sua fracao.

Procedimento

Dez miligramas da amostra de sedimento sao utilizados para a anélise
termogravimétrica, com aumento de temperatura de 15°C/min, de 25-600°C, em
ambiente de ar atmosférico. A matéria organica é determinada pela diminuicao de
massa no intervalo de 110-420°C da curva termogravimétrica. A metodologia utilizada

€ a descrita na literatura por Miyazawa e colaboradores (Braz. Arch. Biol. Technol.

2000, 43, 475-478).

Tabela 19. Resultado dos experimentos de determinacado do teor de carbono organico total

nas amostras de sedimento.

Perda de massa (em %)
Mar

TCO (em g/kg de sedimento)

Rio ‘ Mar

O alta | Omédia | Obaixa Oalta | Omédia | dbaixa

Pergunta(s) Pré-laboratorio

1.0 que acontece até 110°C? E de 110°C até 420°C?
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Figura 2. Curvas de termogravimetria e termogravimetria diferencial (DTG, 10°C/min)
obtidas em 2014 com as amostras de sedimento.



Experimento 4 | Sedimentos

Granulometria

Material

1. Conjunto de peneiras para solo 25 ym a 2 mm
2. Balanca analitica
3. Amostras de sedimento

Principio

Determinar a dispersao de tamanho das particulas nas amostras de sedimento.

Procedimento

Pese as peneiras vazias. Monte o sistema de peneiras por ordem de poro (2mm a 25 um) e
peneire 100 g (massa exata) das amostras, agitando manualmente ou com agitador
mecanico por 5 min na velocidade maxima. Determine a massa que ficou retida em cada

peneira, preencha a tabela ao lado e calcule a proporcao em relacao a quantidade total.

Pergunta(s) Pré-laboratoério

1.Quais as principais caracteristicas de sedimentos compostos majoritariamente de areia,

silte e argila?



Tabela 17. Resultado de granulometria com as amostras de sedimento.

Granulometria dos Sedimentos

Peneira (mm) -
Rio Mar

0,355

0,25

0,125

0,106

0,075

0,053

0,045

0,025

Fraca i %
tipo de solo racao retida (%)

Mar

bloco de rocha |

matacao

pedra

pedregulho

areia

silte

argila




Experimento 5 | Sedimentos

Capacidade de troca catiénica (CTC)

Material
1. Bureta, kitassatos e colunas, papel filtro, silica, coluna de percolacido, bomba de vacuo, chapa
elétrica

2. Alcool isopropilico, solucdes de acetato de aménio 1M (pH 7), NH,Cl 1M (pH 7), NaCl 1M,
NAOH e HCl 100 mM, silica, papel tornassol
3. Amostras de sedimento

Principio

Titulacao acido-base reversa de solucoes contendo amonio, percoladas pelos sedimentos.

Procedimento

Monte a coluna de percolacao contendo, nesta ordem, 1a de vidro, 500 mg de silica, 500 mg
de silica misturada com 1,0 g da amostra de sedimento (massa exata) e 500 mg de silica
- novamente. Em seguida, percole 50 mL de solucao de acetato
_ de amoénio 1M (pH 7). Se necessario, utilize uma bomba de
vacuo para auxiliar na passagem da solucao. Adicione a solucao

com pipeta Pasteur, mantendo a amostra sempre submersa, de

modo a evitar que a mesma seque! ApOs esta etapa, passe pela

<

i silica .
«"="s| amostra + silica

sil eluente e passe 50 mL de solucao de cloreto de sédio 1M.

coluna 25 mL de solucao de cloreto de aménio 1M (pH 7) e 25

mL de alcool isopropilico. Troque o kitassato para coleta do

Transfira uma aliquota de 2 mL da solucao resultante desta
altima etapa para um balao volumétrico de 50 mL contendo
cerca de 40 mL de agua destilada. Adicione 5 gotas do reagente
de amonia 1. Agite e adicione 8 gotas do reagente de Nessler.
Complete o volume final de 50 mL ajustando o menisco com
agua destilada. Agite a solucao e, ap6s 5 minutos, meca a
absorbancia em 460 nm no espectrofotometro UV-Vis. Utilize uma curva de calibracao
preparada com cloreto de amonio nas concentracgoes de 0,5; 1, 2, 4 e 8 mg/L adicionando 5

gotas do reagente de amonia 1 e 8 gotas do reagente de Nessler.

Nota: Pode-se acoplar mais do que uma coluna por bomba de vacuo, utilizando um tubo em
T. Adicione a solucao com pipeta Pasteur! Nao deixe a amostra secar. Adicione

mais eluente!



Tabela 18. Resultado dos experimentos de determinacdo de capacidade de troca catidnica
com as amostras de sedimento.

Volume Titulado (em mL)

‘ Rio ‘ Mar

CTC (em cmol/kg de sedimento = meq/100g)

Rio J Mar

Pergunta(s) Pré-laboratorio

1.Explique o que acontece em cada etapa do procedimento: a) percolacao de solucao de
acetato de calcio, b) de solucao de cloreto de célcio, ¢) agua e alcool, d) acetato de sodio e €)

titulacao.

Tabela 11. Classificacdo do tipo solo conforme sua CTC.

‘ Tipo de Solo CTC (cmol/kg)
arenoso 2-4
barro (areia, silte e argila igual proporgao) 7-16
argiloso 4-60
organico 50-300




Experimento 6 | Sedimentos

Isotermas de adsorcao de preto de remazol e Cu(ll)

Material

=

Espectrofotometro UV-Vis e de Absorc¢ao atomica

2. Tubos, béqueres, filtro de 0,45 um, agitador termomix Eppendorf®

3. Solucées de Cu(II) 100 mg/L e preto de remazol 50 mg/L (curva) e 200 mg/L (experimento)
4. Amostras de sedimento

Principio

Solucoes de Cu(II) ou preto de remazol sao agitadas na presenca das amostras de sedimento
e a quantidade retida é determinada por absorcao atomica ou espectrofotometria,

respectivamente.

Procedimento

Isoterma de adsorcao de Cu(II). A partir da diluicao da solucao de Cu(II) 100 mg/L,
prepare, em baldes volumétricos de 50 mL, solucoes de 40, 20, 10, 5 e 1 mg/L para obter
a curva de calibragao. Lembre-se de medir o branco (agua destilada). Em um tubo de smL,
contendo 1 g (massa exata) da amostra de sedimento de rio, adicione 4mL de solucao de
cobre (uma amostra para cada concentracio: 25, 50, 75, 100 e 150mg/L). Mantenha a
mistura sob agitacao vigorosa (1400 rpm) em termomixer Eppendorfe por 1th. O mesmo
procedimento é realizado para a amostra de sedimento de mar, porém com concentracoes
de 6,25, 12,5, 25 e 50 mg/L. Centrifugue as solucoes e filtre com filtro 0,45 um. Use o

aparelho de absorcao atémica para determinacao da concentragao no equilibrio.

Isoterma de adsorcao de preto de remazol. A partir da solucao estoque de corante,
prepare, em baldes volumétricos de 50 mL, solucées-padrao de 30, 24, 18, 12, 6 e 3 mg/L.
Meca as absorbancias das solucoes-padrao, em 598 nm, a fim de se construir uma curva de
calibracdo. Em um tubo de smL, contendo 1 g (massa exata) da amostra de sedimento de
rio, adicione 4mL de solucao de preto de remazol (uma amostra para cada concentracao 12,
24, 30, 40, 50, 75 € 100 mg/L), deixando a suspensao sob agitacao vigorosa (1400 rpm) em
termomixer Eppendorfs por 1th. O mesmo procedimento é realizado para a amostra de
sedimento de mar, porém com concentragoes de 3, 6, 18, 24 e 30 mg/L. Centrifugue as
solucoes, filtre com filtro 0,45 um. e prossiga com a leitura das amostras no
espectrofotometro. Lembre-se de comparar as absorbancias antes e depois do processo
de adsorcao no sedimento.
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Tabela 21. Dados do experimento de adsorcao de Cu(II) em amostras de sedimento.

Adsorcao Cu(II) | Sedimento Rio

[Cu(ID] . [Cu(ID)] [Cu(ID)]
aplicada sedzlr;:g e;nto Abs recuperada adsorvida

(mg/L) (mg/L) | (mg/L)
25
50
75
100

6,25
12,5
25
50

[Cu(II)] adsorvida
(mg/kg sedimento)

Tabela 22. Dados do experimento de adsorc¢ao de preto de remazol em amostras de
sedimento.

Adsorcao de preto de remazol (PR) | Sedimento Rio
[PR] [PR] [PR] adsorvida
(kg) Abs recuperada adsorvida (mg/kg

8 (mg/L) (mg/L) = sedimento)

[PR] aplicada = sedimento

(mg/L)
12
24
30
50
75

Adsorcao de preto de remazol (PR) | Sedimento Mar

3
6

18
24
30

Pergunta(s) Pré-laboratorio

1.Qual a estrutura do preto de remazol?

2.Voceé espera que qual dos analitos tenham maior interacao com o solo? O Cu(II) ou o preto
de remazol? Por qué?

Tarefas Pos-laboratorio

Construa curvas de Cu(II) adsorvido (C.., mmol/kg de sedimento) vs. concentracao de
Cu(II) nao adsorvido (C.., mmol/L) para todos os sedimentos e determine a constante
de adsorcao de Langmuir (K., L/kg) e a adsor¢ao maxima (Ads..., mmol/kg).
Construa curvas de preto de remazol adsorvido (C.., mmol/kg de sedimento) vs.
concentracao de preto de remazol nao adsorvido (C.., mmol/L) para todos os
sedimentos e determine a constante de adsor¢cao de Langmuir (K., L/kg) e a adsorcao
maxima (Ads..., mmol/kg).
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Interprete os valores de K. e Ads... obtidos. Fazem sentido com o que seria esperado
de acordo com a teoria?
AdsmaxKL Ci,w

C.. =
ads 1+K,C,
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