) DETERMINACAO DE CLORETOS
METODO ARGENTOMETRICO OU METODO DE MOHR

1. Introducao

O cloro, na forma de fon cloreto (Cl'), € um dos principais anions inorganicos em
aguas naturais e residudrias. Em dgua potével, o sabor produzido pelo fon Cl varia em funcao
da sua concentra¢do, como também da composi¢do quimica da dgua. Assim, dguas contendo
250 mg CI/L podem ter um sabor salino detectdvel, se o cdtion que propicia o equilibrio
idnico da solucdo for o sédio {Na*). Enquanto que, no caso do cition predominante for célcio
ou magnésio,o gosto salino pode ser perceptivel somente a concentracdo de cloreto acima de
1000 ppm.

Dejetos humanos e de animais possuem teor elevado de cloreto, devido ao cloreto de
sodio ser um ingrediente comum nas dietas, que este passa inalterado pelo sistema digestivo.
Nas estacdes de abastecimento de dguas, a presenga de concentragdes anormais de cloreto e
material nitrogenado € um indicio possivel desse tipo de poluicao.

A concentragdo de cloreto em esgoto doméstico varia entre 30 e 100 mg/L.

Agua com concentracio muito elevada de cloreto causa.danos em superficies
metélicas, em estruturas de construcdo e muitas espécies de plantas.

A tolerincia dos seres humanos para o cloreto nas zonas dridas, pode chegar a 900
mg/L sem nenhum efeito fisiolégico adverso. Para individuos acostumados a baixas
concentracdes, um alto teor de cloreto na 4gua ingerida pode ter efeito laxativo.

Segundo ministério da saide, em sua Portaria n°. 36/6M de 19.01.90, o teor maximo
de cloreto permissive, em dguas de abastecimento, € de 250 mg CI''/L.

2. Metodologia

O método utilizado para quantificacdo dos fons cloreto serd o Argentométrico com
deteccdo visual do ponto de equivaléncia. Este procedimento é também conhecido como
Método de Mohr, para determinacdo de cloretos e brometos.

Na titulacdo de uma solu¢do neutra ou ligeiramente alcalina de ions cloreto com
solucdo padrdo de nitrato de prata, adiciona-se uma pequena quantidade de solugdo de
cromato de potdssio que age como indicador. No final, quando a precipitagdao do cloreto for
completa, primeiro excesso de ions pra.ta. combina-se com os fons cromato (indicador)
formando um precipitado de cromato de prata, vermelho, fracamente soltvel.

Ag"+ClI' & AgCI
Ag++CI‘O4" (=4 AgZCrO4

Na pratica, o ponto final ocorre um pouco além do ponto de equivaléncia, devido a
necessidade de se adicionar um excesso de fons Ag" para precipitar o Ag,CrO4 em
quantidade suficiente para ser notada visivelmente na solugdo amarela que ja contém a
suspensdo de AgCl. Este método requer que uma titulacdo em branco seja feita para que se
possa corrigir o erro cometido na detec¢cao do ponto final 1. O valor da prova em branco
obtido deve ser subtraido do valor da titulacdo propriamente dita.



2.1. Interferentes

Substancias em concentracdes usuais de dgua potdvel ndo causam interferéncias.

e A presenga de fons Br, I' e CN  sdo quantificado como se fossem fons CI'.
Formas reduzidas de enxofre como ions sulfeto, tiossulfato e sulfito, interferem, mas
podem ser eliminados com tratamento oxidativo prévio com perdxido de hidrogénio,
HZOZ, que os leva a sulfato.

e Fosfato em concentragcdes maiores que 25 mg/L leva a precipitacdo de fosfato de
prata.

e Ferro em concentracdo maior que 10 mg/L mascara a detec¢ao do ponto final.

2.2. Amostragem

A amostra de 4gua a ser analisada devera ser coletada em frasco de vidro, polietileno ou
polipropileno. A preservacdo da amostra ndo € necessaria, mas a analise deverd ser efetuada
num prazo de no maximo 7 dias.

2.3. Materiais e Equipamentos
A. Materiais

- Erlenmeyer de 250 mL

- Proveta de 100 mL

- Bureta de 50 mL

- Baldes volumétricos de 100 mL e 1000 mL

B. Reagentes

¢ Solugdo padrao de cloreto 0,0141M (0,0141N): dissolva 824,0 mg NaCl, seco em
estufa a 140°, por 2 horas, e diluir a 1000 mL com dgua destilada em baldo
volumétrico.

® Solugdo padrao de nitrato de prata, 0,0141M (0,0141N): dissolva 2,395g, de AgNO;
em 4gua destilada e dilua para 1000 mL com 4dgua destilada em baldo volumétrico.
Padronizar com a solucao padrao de NaCl.

® Solugdo indicadora de cromato de potdssio: dissolva 50g de K,CrO4 em um pouco
de 4gua destilada e adicione a solu¢do de AgNO; até que um precipitado vermelho
seja formado.
Deixe descansar por 12 horas, filtre e dilua a I litro com 4gua destilada.

C. Reagentes especiais para remocao de interferentes

¢ Suspensdo de hidroxido de aluminio: dissolva 125g de sulfato de aluminio e
potassio, AlIK, (SO4),12H,0, ou sulfato de amodnio e aluminio, AINH4(SO4), 12H,0
em 1 litro de dgua destilada.. Aqueca até aproximadamente 60°C e, adicione 55 mL
de hidréxido de amodnio concentrado (NH4OH), sob leve agitacdo. Deixe descansar
par 1 hora e lave o precipitado sucessivas vezes com dgua destilada até este estar
livre de ions cloreto. Quando recém preparadas, a suspensdodeverd ocupar um
volume de aproximadamente 1000 mL.

¢ Solucdo indicadora de fenolftaleina.



¢ Solugdo de hidréxido de s6dio, NaOH, IN.
e Acido sulftrico, H,SOy, IN.
¢ Peréxido de hidrogénio, H,O,, 30%.

2.4. Preparacao da amostra

2.4.1. Preparacao da amostra

1. Utilize 100 mL de amostra ou de uma quantidade adequada diluida.
2. Se a amostra apresentar cor muito intensa, adicione 3mL da suspensdo de

hidroxido de aluminio, deixe sedimentar e filtre.

3. Se estiverem presentes na amostra, sulfeto tiossulfeto ou sulfito, adicione 1mL de

H,0,, 30%.

2.4.2. Titulacao da amostra

1. A amostra deve ser titulada numa faixa de pH compreendida entre 7 e 10. Ajuste o
pH da amostra, se necessario com H,SO, ou NaOH. Adicione I mL da solucao
indicadora.de K,CrOy e titule com a solu¢ao de AgNOs. Faca também em branco,

utilizando 4gua destilada deionizada no lugar da amostra.
Titulacdo da amostra
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2. Padronize a solucdo de AgNO3, empregando 1 solu¢do de NaCl como padriao. O
valor da concentracdo da solu¢do de AgNp3 € dada pela seguinte equagao:

100 x 0,0141M

M AgNO; =
A/ AgNO3
Onde:

M AgNOs: concentracdo molar de AgNOs
AgNO3: volume da solugdo de AgNO3; em mL

3. Calculos
O valor da concentragdo de ions cloreto € obtida da seguinte maneira:

(A-B)xMx 35453

MgCl/L =
Vam

Onde:

A = volume da solugao de AgNOs3 gasto para titular a amostra, em mL
B = volume da solucdo de AgNOs; gasto para titular o branco, em mL
M = concentragao molar da solu¢do de AgNO;

Vam = volume utilizado na amostra, em mL
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