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1. OBIJETIVO

Estabelecer procedimento para determinagao de fésforo total, pelo método do acido ascoérbico
apos digestdo com persulfato.

2. EXECUTANTE

Alunos, bolsistas e técnico (a) do laboratdrio.

3. DOCUMENTOS DE REFERENCIA

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 21 st ed. 2005. Método 4500 P-B
50eE

4. CONDICOES/MATERIAIS OU EQUIPAMENTOS

4.1 Materiais e Equipamentos:

e Autoclave (121 — 127°C);

e Espectrofotémetro (880 nm) ou colorimétrico;
e Cubeta de 1 cm de espaco interno;

e Frascos erlenmeyer (125 mL);

e Pipetas sorolégicas (5 e 10 mL);

e Balbes volumétricos (50, 100 e 1000 mL);

e Papel laminado;

e Balanga analitica com preciséo de 0,1 mg.

4.2 Reagentes e Solucbes:

e Solucao de acido sulfarico 5N;

e Solucao de hidroxido de sddio 1N;

e Solucao de tartarato de antiménio e potassio;

e Solugdo de molibdato de aménio;

e Solucao de acido ascérbico 0,01 M;

e Solucao estoque de fosfato;

e Reagente combinado;

e Solugao de acido sulfurico para digestéao;

e Solucao indicadora de fenolftaleina;

e Persulfato de aménio [(NH,),S,0;] ou de potassio (K,S,0;) sélido.

5. DESCRIGAO DAS ATIVIDADES

a) Preparo dos reagentes

a.

b) Digestdo da amostra com persulfato de aménio
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ePesar, em um frasco de erlenmeyer de 125 mL, 0,4 g de persulfato de ambnio
[(NH,),S,04] ou 0,5 g de persulfato de potassio (K,S,0g).

e Pipetar 5 mL da amostra nao filtrada.
e Adicionar 20 mL de agua destilada e 1 gota de indicador fenolftaleina.

e Se aparecer a coloracao résea caracteristica do indicador em meio basico, adicionar a
solucdo de digestdao de H,SO,, gota a gota, até o desaparecimento da cor e, em
seguida, adicionar mais 0,5 mL (alternativamente, usar H,SO,), gota a gota, e adicionar
um volume extra de 1,2 mL.

e Agitar o frasco erlenmeyer, cobrir com papel laminado e levar a autoclave por 30 min
entre 121 — 127°C.

eRetirar da autoclave, colocar 1 gota de fenolftaleina, neutralizar, com solugéo de
hidroxido de sédio 1N, até o aparecimento da cor roésea e completar o volume para 50
mL com agua destilada, usando um baldao volumétrico. Verter para o frasco erlenmeyer.

e Adicionar 8 mL do reagente combinado a amostra digerida com persulfato;

elLer a absorbancia no espectrofotdmetro a 880 nm. Essa leitura deve ser feita entre 10 e
30 minutos apds a adi¢cao do reagente combinado.

c¢) Utilizando-se o espectrofotdmetro

Preparacéo dos padrbes

ePipetar 2 mL da solu¢do estoque de fosfato em um baldo volumétrico de 100 mL e
completar o volume com agua destilada. Esta solugéo possui 100 ug de P-PO*,em 100
mL o que corresponde a 1,0 mg P-PO*,/L.

e Repetir a operagdo acima com 4,0; 6,0; 8,0; 10,0; 12,0 mL da solucédo estoque de
fosfato para a preparagdo dos padrdes 2,0; 3,0; 4,0; 50; 6,0, mg P-PO*,L,
respectivamente.

eTomar 5 mL de cada padrdao e 20 mL de agua destilada e proceder a digestdo com
persulfato em condicbes acidas, de modo similar ao que foi feito para as amostras.

e Neutralizar, corrigir o volume para 50 mL e adicionar 8 mL do reagente combinado.

elLer a absorbancia no espectrofotdbmetro a 880 nm. Esta leitura deve ser feita entre 10 e
30 minutos apds a adi¢ao do reagente combinado.

Preparacao da prova em branco

eTomar 25 mL de agua destilada e proceder a digestdo com persulfato conforme
procedimento ja descrito.

oA leitura no espectrofotbmetro com esta prova em branco devera ser zero (o
espectrofotdbmetro devera ser zerado com esta prova em branco).
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6. RESULTADOS ESPERADOS

7. DEFINICOES E CONCEITOS

7.1 Calculos necessarios:

A estimativa do teor de fosforo total existente na amostra pode ser feita diretamente da curva de
calibragao fazendo-se a leitura da concentracao que corresponde a absorbancia obtida.
Alternativamente, utilizar o método dos minimos quadrados.

7.2 Observacao:

Toda a vidraria utilizada nesta determinagdo ndo deve ser lavada com detergente comum, pois
pode contaminar com fosforo. A lavagem final da vidraria deve ser feita deixando-a imersa numa
solucdo de acido cloridrico (HCI), sendo enxaguada, varias vezes, com agua destilada antes de
ser usada.

8. INSTRUCOES DE SEGURANCA

e Equipamentos de protecao individual (EPIs) — Jaleco, sapato fechado, calga
comprida, luva de latex e éculos.

e Consultar a FISPQ dos reagentes usados no preparo das solugdes.

9. DESTINO OS RESIDUOS GERADOS

10. ANEXOS

11. CONTROLE DE REVISOES

REVISAO | DATA DE APROVACAO NATUREZA DA REVISAO
00 _ Criagdo do documento
01 _ Revisdo de formatagdo e adequagdo ao QLAB
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