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1 Objetivo e campo de aplicacao

A presente norma destina-se a fixar o processo de determinar o teor em silica reativa ao molibdato da
agua.

Este processo s6 se aconselha para aguas cujo teor em silica ndo ultrapasse 30 mg/l e nao tem
sensibilidade suficiente para concentragdes inferiores a 0,5 mg/1.

2 Referéncias normativas

0 presente documento nao contém referéncias normativas.

3 Termos e definicoes

No presente documento nao se encontram listados termos e defini¢oes.

4 Resumo do processo

Formacao de um complexo amarelo (4cido silico-molibdico) pela reacdo com molibdato de amoénio, em
meio de pH aproximadamente 1,2, e comparagao da cor da solu¢do com as cores de solugdes padrao
correspondentes a teores em silica conhecidos.

5 Reagentes

Os reagentes a seguir indicados devem conservar-se em frascos de material plastico.

5.1 Solucao de acido cloridrico 1:1

Dilui-se em partes iguais um volume de acido cloridrico concentrado d=1,19 com um volume de dgua
destilada ou desmineralizada.

5.2 Solucao de acido oxalico a 10 %

Dissolvem-se 10 g de acido oxalico (C2H204.2H20) em agua destilada ou desmineralizada e perfaz-se o
volume de 100 ml.

5.3 Solucao de molibdato de amdnio a 10 %

Dissolvem-se 10 g de molibdato de amoénio ((NH4)sMo7024 .4H20) em agua destilada ou desmineralizada
agitando e aquecendo ligeiramente e perfaz-se o volume de 100 ml. Filtra-se, se necessario. Ajusta-se o
pH entre 7 e 8, por meio de solugdo de hidréxido de sddio ou de aménio, isenta de silica. A solucgdo é
indefinidamente estavel.

5.4 Solucio de silica

Pesam-se 0,500 g de quartzo hialino finamente pulverizado ou de silica pulverizada e fundem-se num
cadinho de platina com 2,5 g de carbonato de sédio. Deixa-se arrefecer e retoma-se a massa por agua
quente. Passa-se o liquido resultante desta dissolugdo para um baldo de 500 ml e perfaz-se o volume
com agua destilada ou desmineralizada.

Cada 1,0 ml desta solugdo contém 1,0 mg de silica.
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5.5 Solugio padrio de silica

Medem-se 5,0 ml da solu¢do (5.4) para um baldo de 100 cm? e perfaz-se este volume com agua destilada
ou desmineralizada.

Cada 1,0 ml desta solucdo contém 0,050 mg de silica. Esta solu¢do deve preparar-se quando de cada
ensaio.

6 Aparelhos e utensilios

6.1 Baloes graduados de 50 ml, 100 ml e 500 ml.
6.2 Cadinho de platina.

6.3 Espectrofotometro ou fotometro.

6.4 Pipetas de 1 ml, 10 ml, 20 ml e 25 ml graduadas em décimos de mililitro.

6.5 Tubos de Nessler de 50 m], rolhados e de forma alta.

7 Colheita das amostras
Ver a NP 409.

8 Técnica

8.1 Preparacao da amostra

Se a agua for turva, decanta-se ou filtra-se.

8.2 Ensaio em branco

Medem-se 50 ml de dgua destilada ou desmineralizada para um tubo de Nessler e segue-se a técnica
descrita para o ensaio da agua a analisar e simultaneamente com ele.

8.3 Determinacao

Medem-se no tubo de Nessler 50 ml da 4gua e adicionam-se 1 ml da solu¢do de acido cloridrico 1:1 e
2 ml da solugao de molibdato de amonio.

Agita-se por inversdo do tubo de Nessler. A fim de eliminar a influéncia do ido fosfato, adicionam-se
1,5 ml da solucdo de acido oxalico a 10 %, no intervalo de tempo que medeia entre cinco e dez minutos
apos a agitagao.

Agita-se novamente e faz-se a comparacdo da cor entre dois minutos e quinze minutos ap6s a adi¢do da
solucio de acido oxalico.

A cor amarela desenvolvida compara-se com as de uma escala padrao.

A escala padrao prepara-se a partir de 1,0 ml, 2,0 ml, 3,0 ml, 4,0 ml e 5,0 ml perfazendo-se o volume de
50 ml nos tubos de Nessler com agua destilada ou desmineralizada e seguindo a técnica anteriormente
descrita para o ensaio da agua a analisar e simultaneamente com ele. Na preparacdo da escala podem
utilizar-se outros volumes mais convenientes da solu¢do padrao de silica se o ensaio da agua assim o
aconselhar.

© IPQ reprodugdo proibida



prNP 439
2025

p.6de6

8.3.1 Observacao visual

Faz-se a observacdo sobre um fundo branco e segundo o eixo dos tubos de Nessler.

8.3.2 Observacio com o espectrofotometro ou com o fotometro

Utiliza-se o aparelho devendo atender-se as instrugdes do fabricante e trabalhar-se no comprimento de
onda de 410 nm. Para se obter a curva de calibracao, acerta-se o aparelho a 100 % de transmitancia ou
a zero de absorvéncia, com o ensaio em branco, ficando ja regulado para a analise da dgua se esta for
limpida e incolor. Se for corada ou turva, acerta-se de novo o aparelho com um ensaio, utilizando a
propria agua e suprimindo-se a adicdo de molibdato de amdnio.

9 Resultados
9.1 Calculo

9.1.1 Observacao visual
onde

V  ovolume da solucdo padrao de silica de cor mais proxima e menos intensa do que a obtida no
ensaio com 50 ml da 4gua em estudo;

V1 o volume da solugdo padrao de silica de cor mais préxima e mais intensa do que a obtida no
ensaio com 50 ml da 4gua em estudo,

o teor em silica, expresso em miligramas por litro, é indicado pelos limites IV x 10 e /1 x 10 entre os quais
estd compreendido.
9.1.2 Observacdo com o espectrofotometro ou com o fotometro

Traca-se a curva de calibracio, transmitancia versus concentra¢do ou absorvéncia versus concentracao
das solugdes padrao, e determina-se por interpolagdo no grafico o valor da concentragdo relativo a dgua
em estudo.

9.2 Apresentacao

9.2.1 Observacao visual

Os resultados apresentam-se pela indicacdo dos teores limites da agua, em silica, expressos em mg/l e
arredondados as décimas.

9.2 Observacido com o espectrofotometro ou com o fotdometro

0 resultado apresenta-se arredondado as centésimas.
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