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AULA PRATICA 4: “Espectrofotometria para determinacdo de sulfetos, diferentes
formas de nitrogénio, cloretos, sulfatos e fluoretos”

Entrega do questionario: 06/06/2024 (Turma 1) e 13/06/2024 (Turma 2)

Objetivos: Sulfetos, diferentes formas de nitrogénio (como nitrito e nitrogénio amoniacal), cloretos, sulfatos e fluoretos
sd0 variaveis importantes para a caracterizacdo e controle da qualidade das aguas e efluentes. Assim, os objetivos
principais da aula sdo: 1) familiarizar os alunos com os principios da espectrofotometria e a possibilidade de realizar
varredura de comprimentos de onda (A) no espectrofotdmetro com vistas a escolher o A mais adequado para
procedimentos analiticos; 2) determinar as concentracGes de sulfeto, nitrito e nitrogénio amoniacal em amostras de esgoto
sanitario, curso d’agua e efluente industrial; 3) determinar as concentragdes de sulfatos, cloretos e fluoretos em amostras

de 4gua engarrafada.

G Escolher o comprimento de onda mais adequado para determinacéao
de sulfetos por espectrofotometria

A espectrofotometria € uma técnica amplamente utilizada para andlises laboratoriais qualitativas e quantitativas. Para
analise da qualidade das aguas, as variaveis mais comumente determinadas por esse método sdo cor, ferro, manganés,
fésforo, nitrito, nitrato e DQO.

Os métodos espectrofotométricos baseiam-se na interacdo entre a substancia quimica (variavel) a ser quantificada e a
energia radiante. A substéncia a ser analisada absorve essa energia e, com base na intensidade de luz incidente e na
intensidade de luz transmitida, apos atravessar a solucéo, é possivel determinar a concentragdo da substancia de interesse.
Os tipos mais aplicados de energia radiante sdo: ultravioleta (comprimento de onda entre 190-380 nm), visivel (380-780
nm) e infravermelho (2.500-16.000 nm). A absorbancia pode ser entendida como a capacidade dos materiais em absorver

radiacGes em comprimentos de onda especificos.
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A Lei de Lambert-Beer resultou da combinacdo de dois principios:

- Principio de Lambert (1729) — a absorbancia é linear e diretamente proporcional ao caminho percorrido pela energia
radiante, ou seja, a espessura da cubeta utilizada no espectrofotdmetro;

- Principio de Beer (1852) — a absorbancia é diretamente proporcional & concentracdo da substancia de interesse na
solucéo.

Assim, pode-se definir absorbancia e transmitancia da solugao:

A= (lo/1) T = (/1)
A: absorbancia da solucdo; T: transmitancia da solucdo; lo: intensidade de luz incidente; I: intensidade de luz
transmitida

Meétodo: Varredura de comprimentos de onda no espectrofotémetro HACH

Material:

- Béquer

- Pipeta volumétrica

- Pisseta

- Proveta com capacidade para 25 mL com tampa
- Espectrofotometro HACH

- Reagente Sulfeto 1 (sulfide 1 reagent)

- Reagente Sulfeto 2 (sulfide 2 reagent)

Procedimentos:
Para a amostra de esgoto sanitério:
- Usar, como branco, volume de 25 mL de agua deionizada em proveta de 25 mL com tampa;
- Transferir 25 mL da amostra para proveta de 25 mL com tampa;
- Tanto para a amostra como para o branco:
- Adicionar 1 mL do Reagente Sulfeto 1 e misturar;
- Adicionar 1 mL do Reagente Sulfeto 2 e misturar;
- Aguardar 5 minutos para que ocorra reagdo quimica e desenvolvimento de cor;

- Efetuar a leitura de absorbancia em diferentes comprimentos de onda, conforme Tabela 1.

Tabela 1. Valores de absorbancia em diferentes comprimentos de onda

Absorbancia nos diferentes comprimentos de onda
Amostra de esgoto

sanitario 605 nm 625 nm 645 nm 665 nm 685 nm 705 nm

Com reagentes
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a Determinar a concentracao de sulfetos nas amostras

Método: HACH 2500 (Programa 690 — Sulfide)

Procedimentos:
Para cada uma das amostras (esgoto sanitario, curso d’agua e efluente industrial):
- Usar, como branco, volume de 25 mL de agua deionizada em proveta de 25 mL com tampa;
- Transferir 25 mL da amostra para proveta de 25 mL com tampa;
- Tanto para a amostra como para o branco:
- Adicionar 1 mL do Reagente Sulfeto 1 e misturar;
- Adicionar 1 mL do Reagente Sulfeto 2 e misturar;
- Aguardar 5 minutos para que ocorra rea¢do quimica e desenvolvimento de cor;

- Ler no espectrofotdmetro e anotar o resultado em pg S*/L (Tabela 2).

Tabela 2. Concentrago de sulfetos (ug S*/L) na amostra

Concentracao de sulfetos Concentracao de sulfetos

Matriz/amostra Diluicéo (g SZ/L) corrigida (ug S*/L)

e Determinar as concentracdes de nitrogénio amoniacal e nitrito nas
amostras ambientais

Nitrogénio amoniacal - Método: HACH 2500 (Método 8038, Programa 380) (0,02 a 2,50 mg NHs-N/L)

Procedimentos:
Para cada uma das amostras (esgoto sanitario, curso d’agua e efluente industrial):
- Em uma proveta, transferir 25 mL da amostra a ser analisada;

- Para o branco, em uma proveta transferir 25 mL de agua deionizada;

Tanto para a amostra como para o branco, proceder como segue:

- Adicionar trés gotas do Mineral Stabilizer. Agitar para homogeneizar;
- Adicionar trés gotas do Polivinyl Alcohol. Agitar para homogeneizar;
- Adicionar 1 mL do Nessler Reagent. Agitar para homogeneizar;

- Aguardar tempo de reacdo de um minuto para fazer a leitura;

- Transferir o volume necessario da proveta que estd com o branco para a cubeta e limpar a sua superficie com papel

higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicdo correta e pressionar ZERO;

- Transferir o volume necessario da proveta que esta com a amostra para a cubeta e limpar a sua superficie com papel

higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdbmetro na posicéo correta e pressionar READ;
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- Ler no espectrofotbmetro e anotar o resultado em mg NHs-N/L (Tabela 3).

Tabela 3. ConcentracGes de nitrogénio amoniacal (mg NH3-N/L) e nitrito (mg NO,-N/L) nas amostras

Concentragao de Concentragao de Concentragdo de | Concentracéo de
Matriz/ A nitrogénio nitrogénio rag o ¢ao
amostra Diluigdo amoniacal amoniacal corrigida nitrito nitrito corrigida
(mg NH3-N/L) (mg NH5-N/L) (mg NO,-N/L) (mg NO,-N/L)

Nitrito - Método: HACH 2500 (Programa 956) (0,01 a 0,20 mg NO,-N/L)

Procedimentos:
Para cada uma das amostras (esgoto sanitario, curso d’agua e efluente industrial):
- Em uma proveta, transferir 25 mL da amostra a ser analisada;

- Para o branco, em uma proveta transferir 25 mL de agua deionizada;

Tanto para a amostra como para o branco, proceder como segue:

- Adicionar 0,5 mL da solugdo de Sulfanilamida. Agitar para homogeneizar. Esperar cinco minutos;

- Adicionar 0,5 mL de Solugdo de N-Naftil. Agitar para homogeneizar. Esperar 10 minutos;

- Transferir o volume necessario da proveta que estd com o branco para a cubeta e limpar a sua superficie com papel
higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicdo correta e pressionar ZERO,;

- Transferir o volume necessario da proveta que estd com a amostra para a cubeta e limpar a sua superficie com papel
higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicéo correta e pressionar READ;

- Ler no espectrofotdmetro e anotar o resultado em mg NO,-N/L (Tabela 3).

” Determinar as concentracdes de cloretos em amostras de agua
engarrafada

Método: HACH 2500 (Método 9113, Programa 70) (0,1 a 25,0 mg/L)

Procedimentos:
- Em uma proveta, transferir 25 mL da amostra a ser analisada;

- Para o branco, em uma proveta transferir 25 mL de 4gua deionizada;

Tanto para a amostra como para o branco, proceder como segue:

- Adicionar 2 mL da solucéo de Tiocianato de Mercurio na amostra. Agitar para homogeneizar;

- Adicionar 1 mL da solugéo de fon Ferrico. Agitar para homogeneizar;

- Aguardar o tempo de reacdo de dois minutos para leitura;

- Transferir o volume necessario da proveta que estd com o branco para a cubeta e limpar a sua superficie com papel

higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicéo correta e pressionar ZERO;

SHS-0350 Poluicdo Ambiental | 2024 Prof. Dr. Davi Gasparini Fernandes Cunha



- Transferir o volume necessario da proveta que estd com a amostra para a cubeta e limpar a sua superficie com papel
higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicéo correta e pressionar READ;

- Ler no espectrofotdmetro e anotar o resultado em mg CI/L (Tabela 4).

Tabela 4. Concentracdes de cloretos (mg CI/L) nas amostras

Concentracao de cloretos Concentracao de cloretos

Matriz/amostra Diluicéo (mg CI7L) corrigida (mg CI/L)

e Determinar as concentragfes de sulfatos em amostras de agua
engarrafada

Método: HACH 2500 (Método 8051, Programa 680) (2 a 70 mg SO,*/L)

Procedimentos:
- Transferir 10 mL da amostra a ser analisada com o auxilio de uma pipeta para a cubeta de leitura do espectrofotdmetro;
- Transferir 10 mL de agua deionizada para o branco com o auxilio de uma pipeta para a cubeta de leitura do

espectrofotdmetro;

Para a amostra a ser analisada proceder como segue:

- Adicionar o conteudo total do saché (pd) de Sulfa Ver 4 na amostra. Agitar até dissolver totalmente o reagente;

- Aguardar o tempo de reacdo de cinco minutos para leitura;

- Ap0s o tempo de reacdo, pegar a cubeta que estd com o branco e limpar a sua superficie com papel higiénico absorvente.
Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicao correta e pressionar ZERO;

- Limpar a cubeta que estd com a amostra a ser analisada com papel higiénico absorvente. Inserir a cubeta no
espectrofotdmetro na posicao correta e pressionar READ;

- Ler no espectrofotdmetro e anotar o resultado em mg 8042'/L (Tabela 5)

Tabela 5. Concentragdes de sulfatos (mg SO,*/L) nas amostras

Concentragéo de sulfatos Concentragéo de sulfatos

Matriz/amostra Diluicéo (mg SO.Z/L) corrigida (mg SO2/L)

° Determinar as concentracdes de fluoretos em amostras de agua
engarrafada

Método: HACH 2500 (Método 8029, Programa 190) (0,02 a 2,00 mg F7/L)

Procedimentos:
- Transferir 10 mL da amostra a ser analisada com o auxilio de uma pipeta para um béquer;
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- Transferir 10 mL de agua deionizada para o branco com o auxilio de uma pipeta para a cubeta de leitura do
espectrofotdmetro;

Tanto para a amostra a ser utilizada como para o branco, proceder como segue:

- Adicionar com o auxilio de uma pipeta 1 mL da solucdo de SPADNS a cada um dos béqueres (amostra e branco). Agitar
com cuidado para homogeneizar;

- Aguardar o tempo de reagdo de um minuto para leitura;

- Apos o tempo de reacdo, transferir a amostra do béquer onde estd o branco para a cubeta do espectrofotémetro e limpar
a sua superficie com papel higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicéo correta e pressionar
ZERO;

- Transferir a amostra do béquer onde esti a amostra a ser analisada para a cubeta do espectrofotdmetro e limpar a sua
superficie com papel higiénico absorvente. Inserir a cubeta no espectrofotdmetro na posicao correta e pressionar READ;

- Ler no espectrofotdmetro e anotar o resultado em mg F/L (Tabela 6).

Tabela 6. Concentracgdes de fluoretos (mg F/L) nas amostras

Concentracéo de fluoretos Concentracao de fluoretos

Matriz/amostra Diluicéo (mg F/L) corrigida (mg F/L)

Questionario

a- Qual a importancia das variaveis estudadas para a Engenharia Ambiental? Cite e explique aspectos de cada varidvel que
estejam relacionados a qualidade das aguas (superficiais ou subterraneas) ou aos processos de tratamento de aguas de
abastecimento e aguas residuarias.

b- Compare as diferencas observadas entre 0s resultados de sulfetos, nitrito e nitrogénio amoniacal para as diferentes amostras

ambientais (esgoto sanitéario, curso d’agua e efluente industrial).

c- Em relacdo aos sulfetos, compare os resultados com a legislacdo ambiental federal. No caso do efluente industrial, caso as
industrias encaminhassem seu efluente a uma estacéo de tratamento para, entre outros beneficios, remover os sulfetos, qual
deveria ser a eficiéncia de remocéo (%) dessa variavel para que ndo houvesse conflito com os Padrdes de Emissdo definidos
pelo CONAMA?

d- Compare as diferencas observadas entre os resultados de sulfatos, cloretos e fluoretos para as aguas engarrafadas.

SHS-0350 Poluicdo Ambiental | 2024 Prof. Dr. Davi Gasparini Fernandes Cunha



