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RESUMO

Foi desenvolvido método de medigido de gas sulfidrico na atmos
fera por via lmida. Foi necessdria a implantacio desta‘metodg
logia, pois esta foi utilizada como referéncia na elaboracio
de curvas padrao utilizadas em amostradores de fita.

O metodo do azul de metlleno consiste em borbulhar a  amosirta
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fica fixado como sulfeto de cadmio. Protecdo d luz & necessia
ria durante a amostragem, visto que o composto formado & foto

sensivel. A amostra coletada & tratada com N, N-dimetil-p=-fe-

nileno diamina, formando-se azul de metileno que & quantifica

do espectrofotometricamente.
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DETERMINAGAO DE GKS SULFIDRICO NA ATMOSTERA POR VIA UMIDA

METODO DO AZUL DE METILENO

INTRODUCAKO
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PRINCIPIO DO METODO

O ar atmosférice € borbulhado em solugho contendo —suspen
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sdo alcalina de hidroxido de cadmio. O gas sulfidrico pre

sente & precipitado como sulfeto de cadmio, impedindo-se

deste modo a oxidacdo do sulfeto pelo ar (1 ).

Ao sulfeto coletado adiciona-se N,N-dimetil-p-fenileno diami

na e cloreto férrico, produzindo-se o azul de metileno que

¢ medido espectrofotometricamente ( 2 ). A andlise deve-

¥

ra ser feita dentro, no maximo, de 24 horas apos a  amos-

=

tragem,

SENSIBILIDADE E FAIXA DE CONCENTRACAO

0 metodo e valido para determinacoes de HpS5 entre 1,1 a
100 pg/m®. Para concentracdes acima de 70 ug/m*®, o perio
do de amostragem deve ser reduzido ou o volume de solu-~

¢ao absorvente aumentado.
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1.3. INTERFERENTES

Embora a reacdo do Azul de Metileno seja altamente especi
fica para sulfetos a baixas concentragoes presentes no ar,

agentes fortemente redutores (SO, por exemplo) inibem (o}

- desenvolvimento da c6r. Ozdnio até 57 ppb reduz a quanti
- dade de sulfeto em 5% previamente precipitado como Cds

(1 ). Em presenca de luz, o CdS decompoe~se de modo sig-

nificativo havendo portanto, necessidade de protecio con-

2. APARELHAGEM

= Funil com difmetro de 55 mm,

= Tubo flexivel de Typon on equivalente.

L =-Porta-filtro.

- Filtro membrana tipo Millipore AAMOS7'PO ou equivalente.

= Borbulhadores tipo "Midget Impinger".

"
- Orificio limitante (agulha hipodérmica) com capacidade de

1,5 Spm.

e - Bomba de vacuo de faixa operacional acima de 17" de Hg.

/ ! - Erlenmeyers de 500 ml com tampa esmerilhada. -

oy

g% = Bureta de 50 ml

- Baloes volumétricos de 25 a 1000 ml.
- Pipetas volumétricas.

~ HEspectrofotOmetro com capacidade de medir a 670 mm.
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REAGENTES

3.1. Todos reagentes devem estar em refrigeradorquando nao es

tiverem em uso e ser de grau P.A,

3.2, SOLUCAO ESTOQUE DE ACIDO AMINO-SULFURICO

Adicionar 50 ml de acido sulfurico concentrado em 30  ml

]

de Agna e esfriar, Dissolver 12,0 ¢ de eloridrato de NN

dimetil-p~- fenileno diamina.Nao diluir., Esta solugdo pode
ser-guardada indefinidamente, se conservada sob rTefrige-

racaos

230 SOLUCAO DE TRABALHO DE ACIDO AMINO-SULTURICO
Dituir 25 ml da solucdo estoque (3.2.) para 1 litro  com
solucao de acido sulfurico 1:1.

4. SOLUCAO DE CLORETO FERRICO

Dissolver 50 g de cloreto férrico (Fe Cli . 6H»0), em apua

e diluir para 50 ml.
3.5. SOLUCAO DE HIDROGENO FOSFATO DE AMONEA

Dissolver 400 g de hidrogeno fosfato de ambnea, (N,), HPO,

em agua. Diluir para 1 litro.
&
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i i 3.6. SOLUGAO ABSORVENTE
s

Dissolver em ﬁgua, 4,3 g de 3CdSOy 8H20 e 0,3 g de NaOH
o } em porgoes separadas de dgua e misturar. Diluir para 1 %
" |

com H,0. Agitar vigorosamente antes de retirar a aliquota
para amostragem. A solucdo & estivel entre 3 a 5 dias no

maximo.

$+7. SOLUGAO PADRKO CONCENTRADA DE SULEETO (*”’n,/ngQ)

Se7ilo Pesar 4 g gode Nass | SH2 0. Javar -os-cristais Com
, Agua deionizada, Tranfira~os para um balio volume

.
i

trico de 1 litro e completar o volume com agua e
agitar. A adgua destilada e deionizada deve ser fer

> vida e rapidamente esfriada o banho de pélo ime-

diatamente antes de ser lsada.

3.7.2. Padronizacio da solucao padrao concentrada de sul

feto

*

Adicionar 50,00 ml de iodo 0,01 N gelado em um er-

lenmeyer de 250 m1 e em seguida 10,00 ml da 5010~
¢ao padrdo concentrada. Fechar o frasco o agitar
vigorosamente. Manter em banho de g&lo e adicionar

1,2 m1 de HC1 1 N o agitar. Titular com solugdo pa

A

dronizada de tiosulfato de sodio 0,0100N até a cor
amarelo-pdlido e entfo- adicionar. 2 ml de solu-
¢do de amido, como indicador, e continuar a titu-

lacao até o desaparecimento da c8r azul,
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Prova branca deve ser feita ddicionando—se 10,0 ml
de dgua destilada e 50,00 ml de i6do 0,01 N, uti-

lizando o mesmo procedimento.

Devido a instabilidade da solugdo de sulfeto, deve

ser padronizada a cada 2 dias.
5.8, SOLUCAO DE TRABALHO DE SULFETO

Pipetar 10 ml da solucho padrao concentrada em balao volu
vk -

metrreco contendo ggua-receniemente rorvida oo raplaamnents

esfriada em banho de gélo e mantida em atmosfera inerte

com Nz . Bsta solughio deve ser preparada, sempre imedia-

tamente antes de fazer a curva padrio,

4. CURVA PADRAO

4.1, Em uma serie de 5 baloes volumétricos de 25 ml, pipetar
10 ml da solugdo absorvente em cada balao. Pipetar a solu
¢ao padrdo diluida de sulfeto equivalente a 1,2,3,4, ¢ 5
g de H25 nos diversos baloes. Adicionar 1,5 ml de solu
cao de trabalho (3.3.) e misturar. Adicionar 1 gota de
cloreto férrico em cada baldo. Agitar. Adicionar 2,5 ml
de solugido de fosfato de amGnea (3.5 ). Agitar. Fazer pro

va branca, utilizando solugao absorvente.




4.2. Deixar a cor desenvolver-se durante 30 minutos e determi-
nar a absorbancia em um espectrofotdmetro a 670 nm,  com

2 nm de fenda, utilizando prova branca como referéncia.

Fazer uma curva padrdo de absorbancia contra concentragio

em yg HyS/ml por regressao linear.

5. AMOSTRAGEM

&

No frasco borbulhador, com protecao de luz, adicionar 10,0m1

da solucao absorvente. Conectar o conjunto de amostragem e

pes

amostray durante um periodo mixime de 2 horas,

B

6. ANALISE

C
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Adicionar no frasco absorvedor, 1,5 ml de solucao de traba-

tho (3.5.). Adicionar 1 gota de solucdo de cloreto farrico.

Agitar, transferir a solucgdo para balio volumétrico de 25 ml e

adiclonar.2,5 ml de solugio de hidrogeno fosfato de amonea . Com
pletar * o volume com dgua destilada e deixar em repouso duran
te 30 minutos. Preparar uma prova branca da mesma maneira,

utilizando 10 ml da solucao absorvente nao exposta. Medir a

absorbancia a 670 nm com 2 nm de fenda, em um espectrofotome-

tro. Através da curva de calibragao, calcular a quantidade de

H.S presente na solugio.
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7. CALCULO

]
i

v

C = pg/m® de H,S na atmosfera

c = pg de Hy S amostrado na solugdo absorvente, obtido a par

tir do valor da absorbincia da curva padrao.

L QL
v = volume de ar amostrado em m

8. EFELITO DA LUZ B ESTOCAGLEM

8.1. 0 gas sulfidr

i

co em solucoes alcalinas & bastante instavel

) oy ) i P w
devido 5 vraplda oxldacio do 8§ pelo ar, Assim sendo, a so

incao de trabaiho (3.8.,) deve ser cuidadosamente pi

&

s

para-
da sob atmosfera de nitrogénio., A curva padrao deve ser
imediatamente preparada apos a diluigao da solugao padrao

concentrada de sulféeto;

8.2. Sulfeto de cadmio sofre oxidacdo em extensao muito peque
na quando borbulha-se oxigénio puro, na auséncia de  luz.
Entretanto, na exposicdo a luz de um borbulhador contendo
sulfeto de cadmio, verificou-se fotodecomposigao imediata

e variavel (3,4)
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