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1. INTRODUGAO

A agua é material vital para a agricultura. Assim, a andlise desse recurso natural tem
sido conduzida em diversos laboratérios da Embrapa, visando conhecer suas
caracteristicas quimicas antes de utilizd-la para os mais variados fins. Além disso, o
interesse em analisar a dgua vem crescendo ultimamente com a necessidade de se
proteger o ambiente de determinado tipo de poluicdo ou degradacdo (GREENBERG ET
AL., 1992; HUNT & WILSON, 1995). Aqui sdo apresentados e descritos o0s

procedimentos mais comumente adotados nas Unidades da Embrapa.

2. pH

2.1. Principio
O pH de uma solugdo se baseia na atividade dos fons de hidrogénio presentes na

solucdo e é definido como - log [H*].
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2.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Potenciometro.

Eletrodo de vidro combinado.

2.3. REAGENTES E SOLUCOES
a) padrao de ph = 4,01 (ou tampao 4,01): uso de solucdo comercial ou, em béquer,

pesar exatamente 1,4189 g de nazhpos (previamente seco) e 1,3601 g de kh2poa.
dissolvé-los em &gua e, em baldo volumétrico, completar com agua destilada até 1 I.
manter sob refrigeracao (4°c).

b) padrdo de ph = 7,00 (ou tampédo 7,00): uso de solucdo comercial ou, em béquer,
pesar exatamente 5,1054 g de ftalato acido de potassio ou biftalato de potassio.
dissolvé-lo em agua e, em baldo volumétrico, completar com agua destilada até 1 I.
manter sob refrigeracao (4°c).

c) solucdo de kcl, 3 mol I'', saturada com agcl: dissolver 22,363 g de cloreto de
potassio em cerca de 80 ml de 4gua destilada e adicionar cerca de 0,07 g de nitrato
de prata (agnos) e completar para 100 mL. Ocorre a formacao de um precipitado.

Guardar em ambiente escuro.

2.4. PROCEDIMENTO

- Lavar o eletrodo com agua destilada, usando depois um papel absorvente para retirar a
agua, sem atritar o papel no eletrodo.

- Calibrar o potenciémetro com os padroes de pH, de acordo com normas do fabricante
do equipamento.

- Transferir parte da amostra para um béquer, evitando a agitacdo da amostra (para
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OBSERVACOES

1. Remova a tampa que cobre o respiro apenas durante a medida,
mantendo-o tampado quando em repouso.

2. O nivel da solucdo do eletrodo de referéncia deve ser mantido
préoximo ao respiro (0,5 — 1 cm abaixo). Completar, se necessério,
com KCl a 3 mol L7 saturado com AgClI.

3. A resposta do eletrodo deve ser superior a 95% da resposta tedrica.
Alguns aparelhos fornecem a estabilidade do eletrodo (“drift”) e
valores aceitdveis estdo na faixa de + 2 mV/min.

4. Amostras que contém sulfeto tendem a afetar o diafragma (que faz
contato elétrico entre o eletrodo de referéncia e a solucdo); quanto
menor for o teor de sais dissolvidos, mais lenta serd a resposta do

eletrodo.

3. CALCIO E MAGNESIO

3.1.PRINCIPIO
Baseia-se na determinacdo de teores de célcio e de magnésio dissolvidos em amostras

de 4gua, em espectrofotdmetro de absorcao atémica.

3.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Espectrofotdmetro de absorcao atémica.

3.3. REAGENTES E SOLUCOES
- Solugdo de lantanio a 10%: pesar em béquer 117 g de 6xido de lantanio (Lap03),

umedecer com agua e adicionar aos poucos 500 mL de HCI concentrado, em capela.

Apds esfriar, completar o volume com aqua para 1 L.



3.4. PROCEDIMENTO

- As determinacdes sdo efetuadas em espectrofotdmetro de absorcdo atédmica. Em 10
mL das amostras e da curva de calibragdo (0,0 e 1,0 mg L' de Ca e Mg) é adicionado 1
mL da solucéo de lantanio a 1,1%, resultando em concentracéo final de 1.000 mg L' de

La nos extratos de leitura. Os resultados sdo expressos em mg L.

4. SODIO E POTASSIO

4.1.PRINCIPIO

Quando uma solucao que contém diversas substdncias é atomizada e as minudsculas
particulas da solucédo sdo projetadas sobre uma chama, ha excitacao dos atomos, isto é,
héd deslocamento de certos elétrons a niveis energéticos mais elevados; quando os
atomos voltam ao seu nivel energético natural, hd emissdao da energia absorvida na
forma de radiacdo. Os dtomos excitados do elemento de interesse emitem luz em certos
comprimentos de onda discretos e caracteristicos do elemento. A radiacao de
comprimento de onda de interesse é separada da radiacdo emitida remanescente e sua
intensidade é medida. Essa medida de intensidade pode ser relacionada diretamente com

a concentragcdo do elemento de interesse, comparando-se a intensidade medida com

uma curva de calibracao.

4.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Fotometro de chama.

Vidrarias.

Pipetas volumétricas.

4.3. REAGENTES E SOLUCOES
a) Agua destilada e desionizada.

b) Solucdo 1000 mg L' de potéassio: dissolver 1,9067 g de KClI, p.a., seco em estufa a
100°C por 2 h, e completar o volume a 1000 mL com &gua. Armazenar em frasco de
polietieno sob refrigeracao.

c) Curva de calibracdo de potassio: em baldes volumétricos de 100 mL, transferir 0,0,
0,5, 1,0, 1,5 e 2,0 mL da solucdo 1000 mg L' K, completando o volume com agua

desionizada. Essas solucdes contém, respectivamente, 0,0, 56,0, 10,0, 15,0 e 20,0



mg.L" de K.

d) Solucdo 1000 mg L' de sédio: dissolver 2,5421g de NaCl, p.a., seco em estufa a
100°C por 2 h, completando o volume a 1000 mL com agua. Armazenar em frasco
de polietieno sob refrigeracao.

e) Curva de calibracao de sédio: em baldes volumétricos de 100 mL, transferir 0,0, 0,5,
1,0, 1,5 e 2,0 mL da solucdo 1000 mg L' Na, completando o volume com &gua
desionizada. Essas solucdes contém, respectivamente, 0,0, 5,0, 10,0, 15,0 e 20,0

mg.L" de Na.

4.4. PROCEDIMENTO
A determinacdo de Na e K deverd ser realizada diretamente nas amostras de agua.

Calibrar o fotdmetro de chama com os pontos O e 20 mg L' de K da curva de
calibracdo. Quando da estabilizacdo do aparelho, iniciar as leituras da curva de
calibracdo e das amostras. O mesmo procedimento devera ser feito para a determinacao

de Na.

Observacoées:
1. Os teores de Na e K nas amostras sdo obtidos a partir da relacdo

entre a porcentagem de emissdo x concentracéo.

2. Para facilitar o trabalho, pode-se preparar curva de calibracdo mista
(K e Na).

3. O espectrémetro de absorcdo atémica devera ser preferencialmente
utilizado no modo “emissdo”. Porém, os custos serdo mais elevados,
em funcéo da utilizacdo de acetileno em lugar de propano (fotémetro
de chama).

4. ICP OES apresenta maior sensibilidade, podendo ser vantajoso seu

emprego em caso de anélises multielementares.

5. ALCALINIDADE TOTAL

5.1. PRINCIPIO
A alcalinidade total baseia-se na concentracdo total de hidroxidos, carbonatos e

bicarbonatos dissolvidos e determinados por titulometria com solucao-padrdo de &acido

cloridrico.



5.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Microbureta ou bureta de pistéo.

5.3. REAGENTES E SOLUCOES

a) Solucdo de &cido cloridrico, 0,05 mol L': em capela, diluir cerca de 4,2 mL de acido
cloridrico concentrado, em 100 mL de agua destilada, e completar para 1 L.

b) Solucéo indicadora de vermelho de metila: dissolver 0,2 g de vermelho de metila em
60 mL de etanol e diluir com agua destilada até 100 mL.

c) Solucdo indicadora de fenolftaleina: dissolver 1 g de fenolftaleina em 60 mL de etanol
p.a. e completar o volume para 100 mL com agua destilada.

d) Solucao indicadora de alaranjado de metila: dissolver 0,2 g de alaranjado de metila

em agua destilada quente, esfriar, filtrar se necessario e diluir para 100 mL.

5.4. PROCEDIMENTO
- Padronizacao: lavar a microbureta internamente uma ou duas vezes com a solucédo de

acido cloridrico a ser padronizada. Pesar entre 0,08 e 0,1 g de tetraborato de sédio
(Na2B407-10H20), anotando exatamente a massa pesada, e transferir quantitativamente
para béquer de 50 mL usando cerca 20 mL de dgua destilada. Adicionar de 3 a 5 gotas
de solucdo indicadora de vermelho de metila, manter com agitacdo moderada
constante e titular até mudanca de cor do amarelo para o rosa-claro. No caso de se
utilizar bureta de 25 ou 50 mL, aumentar a massa de bérax para 0,4 a 0,5 g.

- A concentracdo do acido (em mol L) é dada pela equac3o:

CHct = Mborax X 5,2433/ VHal,
em que
Moorax = massa exata de boérax (g) e

Vhe = volume de HCI gasto na titulacdao (mL).

- Determinacéo da alcalinidade total: em béquer de 250 mL, colocar aliquota de 100 mL
de amostra e de 3 a 5 gotas de fenolftaleina. Se a solugdo ficar vermelha, titular até a

viragem para incolor. Adicionar, entdo, de 3 a 5 gotas de alaranjado de metila e



continuar a titulacdo até a viragem do amarelo para o alaranjado. A alcalinidade total

(expressa em mg L' ) é calculada pela equac3o:

C = (5 X 104 X CHCI/Vamostra) X Vtit,

em que

CHal

= concentracao da solucdo padrdao do acido cloridrico,

Vamostra = volume de amostra utilizado e

Vtit = volume total de 4cido consumido na titulacédo.

OBSERVACOES

1.

Este parédmetro é usado, juntamente com o pH e a dureza da dgua,
para avaliacdo de caracteristicas corrosivas ou incrustantes da

amostra.

. A padronizacdo com bdrax € mais pratica do que com carbonato de

soédio, pois nesta ultima é necessdria uma etapa de aquecimento para

eliminacdo do CO:2 formado.

. Variar o volume de amostra, se necessario.

. Para a determinacdo precisa em dguas com alcalinidade abaixo de

200 mg L' de CaCOs, é recomendivel o uso de métodos
potenciométricos com deteccdo do ponto de inflexdo pelo método de
Gran, por exemplo, uma vez que nesse caso o pH do ponto de
inflexdo (ponto final ou ponto de viragem) é funcdo da prépria

alcalinidade do meio.

6. CONDUTIVIDADE ELETRICA

6.1. PRINCIPIO
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6.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Condutivimetro e célula condutivimétrica (eletrodos).

6.3. REAGENTES E SOLUCOES
Solucéo de referéncia de KCI, 0,01 mol L': dissolver 0,7456 g de cloreto de potassio

(seco por um noite a 110°C e guardado em dessecador até atingir a temperatura
ambiente) em &gua destilada e diluir para 1 L. Esta solucdo tem condutividade elétrica

de 1,42 dS.m" a 25°C.

6.4. PROCEDIMENTO
- Calibracdo do aparelho: colocar a célula condutivimétrica em um pequeno béquer que

contenha a solucado de referéncia de KCl e esperar a estabilizacdo da leitura (cerca de
20 seg). Para condutivimetros com compensacdo manual de temperatura, medi-la e
ajustar o aparelho para a temperatura correspondente. Ajustar o aparelho para a
condutividade da solucédo de referéncia.

- Determinacado da conduvidade elétrica: colocar a célula condutivimétrica recém-lavada
com agua destilada em um pequeno béquer que contenha a amostra, esperar a

estabilizacao do sinal e fazer a leitura diretamente.

OBSERVACOES

1. Quando néo estiver sendo utilizada, a célula deve ser mantida em
dgua destilada.

2. Para o uso de solucédo de referéncia de KCl/ em outra concentracéo,
deve ser consultada uma tabela para verificacdo da condutividade
elétrica dessa nova solucdo, uma vez que a correlacdo entre

condutividade e concentracdo de KCI nédo é linear.

7. OXIGENIO DISSOLVIDO (0D)

7.1. PRINCIiPIO
A determinacdo de oxigénio dissolvido baseia-se na oxidacdo de Mn(ll) pelo oxigénio do

ambiente, levando a formacdo de um precipitado de 6xido de Mn(lV). Este é, entéo,

redissolvido e reduzido pelo iodeto em meio acido, formando iodo, sendo em seguida



guantificado com tiossulfato de sédio (método de Wincler).

7.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Frascos (150 — 300 mL) especiais para OD.

Microbureta ou bureta de pistdo, com precisado igual a pelo menos = 0,05 mL.

7.3. REAGENTES E SOLUCOES
a) Solucao de sulfato manganoso: dissolver 182,7 g de MnSO4H20 (ou 200,7 g de

MnS04:2H20 ou 236,7 g MnS04-4H20) em &agua destilada (recém-fervida) e diluir
para 500 mL.

b) Solucédo de iodeto-azida: dissolver 500 g de NaOH e 150 g de Kl em cerca de 900 mL
de agua destilada, resfriar em banho de dgua ou gelo, adicionar 10 g de azida sédica
(NaNs) dissolvida em 40 mL de agua destilada e diluir para 1 L. Descartar quando
esta solucao diluida e acidificada ficar azul com algumas gotas de solucdo de amido.

c) Solucdo-estoque de tiossulfato, 0,25 mol L': dissolver 62,05 g de tiossulfato de
sédio (Naz25207-5H20), acrescentar 1 mL de cloroférmio e diluir para 1 L.

d) Solugéo de tiossulfato de sé6dio, 0,0125 mol L': retirar aliquota de 50 ml da solugéo-
estoque de tiossulfato a 0,25 mol L' , acrescentar 1 ml de cloroférmio e diluir para
1Lk

e) Solucdo de amido: dissolver 0,5 g de amido num pouco de agua destilada e adicionar
a 50 ml de 4&gua destilada fervente. Manter o aquecimento até se obter solucao
limpida. Descartar a solucdo de amido quando se apresentar turva ou com fungos.
Alternativamente, pode-se adicionar O,1 g de acido salicilico como preservativo.

f) Solucdo-padrdo de dicromato de sé6dio, 0,0125 mol L': dissolver 0,61218 g de
K2Cr207 (previamente seco por 2 h e guardado em dessecador até esfriar) e
completar para 1 L.

g) Solucdo-padrédo de iodato de potassio, 0,0250 mol L': dissolver 0,8917 g de iodato
de potéassio (KIOs seco a 120°C por 1 h) em &agua destilada e completar para 1 L.

Manter em frasco de vidro ambar e sob refrigeracao.

7.4. PROCEDIMENTO

- Amostragem: a amostra de agua é transferida de uma garrafa coletora (do tipo



Kermmerer ou Van Dorn) para o frasco de OD por meio de mangueira, imersa, sem
muita agitacdo e deixando transbordar 2 a 3 vezes o volume do frasco. Adiciona-se 1
mL de solucédo de sulfato manganoso e 1 mL de solucdo de iodeto-azida. O frasco deve
ser fechado sem guardar bolhas de ar.

- Padronizacao do tiossulfato de sédio:

Método 1 — com dicromato de potdssio: dissolver 1 g de iodeto de potassio em
erlemmeyer com 100 mL de dgua destilada e adicionar (com cuidado!) cerca de 1 mL
de acido sulfurico concentrado (ou 20 mL de acido sulfirico a 1,8 mol L") e 10 mL de
solucdo-padrdo de dicromato de potassio a 0,0125 mol L', tampar e manter em
repouso no escuro por 5 min. Adicionar mais cerca de 100 mL e titular com a solucédo
de tiossulfato a ser padronizada até se obter solugcdo amarelo-clara. Acrescentar
algumas gotas de amido e continuar a titular até o desaparecimento da cor azul.
Calcular a média do volume gasto (em mL) de duas ou trés repeticdes:

Nefetiva = Ndicrom X Vdicrom/Vgasto = 0,125/Vgasto
f = Nefetiva/Nnominal ..
f = 10 mL/Vgasto.

I

Método 2 — com iodeto de potassio: similar ao método 1, substituindo, porém, os 10
mL da solucdo-padrao de dicromato de sédio por exatos 5 mL da solucdo de iodato de
sédio a 0,025 mol L.

Nefetiva = 0,125/Vgasto .".
f = 10 mL/Vgasto.

- Determinacdo de OD: adicionar 1,0 mL de acido sulfurico concentrado (com cuidado,
sem produzir bolhas), tampar e agitar para dissolver o precipitado. Deixar em repouso
no escuro por cerca de 20 min, retirar aliquotas de 50 mL e titular com a solucédo de
tiossulfato de sédio 0,0125N até ocorrer coloracdo amarelo-clara. Acrescentar algumas

gotas de amido e continuar a titulacdo, até o desaparecimento da cor azul.

- Célculos:
O2 (mg L.1) = (Ntio X Vtio/VaIl’quota) X 7,9994 X 103 = 2f x Vtio,
em que

f = fator determinado na padronizacao do tiossulfato de sédio e



Vio = média do volume gasto de tiossulfato de sédio a 0,0125 mol L' em duas

ou trés repeticoes.

OBSERVACOES

1. Procedimento aplicdvel para amostras com teores de O: dissolvido
superiores a 0,1 mg L e teores de Fel(lll) e Felll) inferiores a 200
mg L7 e 1,0 mg L', respectivamente. Outros oxidantes e redutores
fortes, amostras com alcalinidade elevada e matéria orgénica
facilmente oxiddvel apresentam interferéncias.

2. A amostragem deve ser realizada de forma a ndo haver
movimentacdo brusca da &dgua,de forma a evitar o aumento na

oxigenacéo.

8. DEMANDA QUIMICA DE OXIGENIO (DQO)

8.1.PRINCIPIO

Baseia-se no teor de substancias oxidaveis pelo acido permangéanico, que fornece um

indicativo do consumo de oxigénio necessario para oxidar todas essas substancias.

8.2. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
Chapa aquecedora.

Bureta graduada.

8.3. REAGENTES E SOLUCOES
a) Solugdo de oxalato, 0,05 mol L': pesar 6,70 g de oxalato de sé6dio (NapCo0Oy4)

previamente seco em estufa a 105°C durante aproximadamente 2 h. Dissolver em

agua quente, esfriar e completar o volume para 1 L. Armazenar em frasco de

polietileno.

b) Solucdo de KMnOg4, 0,02 mol L': dissolver 3,2 g de permanganato de potéssio
(KMnOg4) em &agua recentemente fervida, deixar esfriar em temperatura ambiente e

completar o volume para 1 L. Ferver a solugdo durante 1 h e deixar em repouso

durante aproximadamente 24 h. Filtrar em fibra de vidro (isenta de materiais



redutores) e padronizar com a solugdo de oxalato 0,05 mol L'. Armazenar em
frasco de vidro escuro ou recoberto com papel aluminio. Padronizar periodicamente.

c) Solugdo de KMnOyg, 0,0025 mol L': medir 125 mL da solugdo de permanganato a

0,02 mol L' e diluir para 1 L com &gua recentemente fervida e esfriada em
temperatura ambiente. Armazenar em frasco de vidro escuro. Preparar
semanalmente.

d) Solugéo de oxalato 0,0062 mol L': medir 125 mL da solucdo de oxalato a 0,05 mol

L' e diluir com &agua para 1 L.

8.4. PROCEDIMENTO
- Medir 100 mL das amostras e transferir para erlenmeyer de 500 mL. Adicionar 10 mL

de HpSO4 e 10 mL da solucdo de KMnOg4 a 0,0025 mol L.

- Fazer prova em branco completa com &gua desionizada.

- Aquecer os erlenmeyers em chapa, durante 15 min apds o inicio da ebulicdo. Caso o
permanganato descore, repetir a digestdo, utilizando maior quantidade de KMnOg4 a
0,0025 mol L.

- Em seguida, adicionar em cada erlenmeyer 10 mL da solucdo de oxalato a 0,0062 mol

L.

- Titular em seguida com a solucdo de KMnOg4 a 0,0025 mol L, até o aparecimento da
primeira coloracao résea persistente por mais de 15 seg. Cada mL gasto da solucao de

KMnO4 a 0,0025 mol L' equivale a 1 mg L' de oxigénio consumido, devendo-se

subtrair a leitura do branco.



OBSERVACOES

1. Seu teor é superior a DBO, que indica o consumo de oxigénio
causado pela acdo bacteriana.

2. Este parédmetro expressa apenas a estimativa do consumo de
oxigénio. Assim, ndo € possivel saber com precisdo se essas

substéncias viriam a ser oxidadas na dgua em anélise.
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ANEXO

Fatores de conversdao usados para adequacdo dos valores das anélises de solo e tecido

vegetal, entre as unidades de medida tradicionais e do Sistema Internacional (SI).

Variavel Unidade de medida

Tradicional Para converter para Unidades Sl, multiplicar por:

cmoledm®  Mmolcdm® Mg dm™ g kg’ mg kg’

Al, Ca e Mg meq 100cm™ 1 10 - - -
K meqg 100cm™ 1 10 391 = -
P, K, B, Cu, Fe, Mn,|ppm - - 1 - -
Zn
Acidez potencial
(H+Al), Soma de
bases, CTC efetiva (t) [meg 100cm3 1 10 - = -
e potencial (T)
Matéria organica % - - - 10 -
Granulometria (areia, | % = = - 10 -
silte e argila)
N, P, K, Ca, Mg, S % - - - 10 -

B, Cu, Fe, Mn, Zn

ppm



