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Resumo

Este documento define a sistematica a ser adotada na
execugdo de ensaio para a determinagcdo das
propriedades e das substancias dissolvidas em
amostras de agua destinadas ao emprego como agua
de amassamento do concreto de cimento Portland em
obras de pavimentos rigidos de estradas de rodagem.
Sao também, apresentados os requisitos concernentes
a materiais, reagentes, aparelhagem, execugao, calculo

e apresentagdo dos resultados dos ensaios.

Abstract

This document provides the method of performing the
test to determine the properties and the substances
dissolved in water samples to be employed as mixing
water for the concrete with Portland cement of rigid road
pavements. It includes the requirements concerning
materials, reagents, equipment, execution, calculation

and presentation of test results.
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Prefacio

Esta Norma foi preparada pela Diretoria de
Planejamento e Pesquisa, para servir como documento
base na realizagdo de ensaios quimicos de agua a ser
usada para amassamento de concreto de cimento
Portland em pavimentos rigidos de estradas de rodagem
e esta baseada na norma DNIT 001/2002 — PRO.

1 Objetivo

Esta norma fixa o procedimento a ser adotado nos
ensaios quimicos para a determinagéo das propriedades
e das substancias dissolvidas em agua destinada ao
amassamento do concreto de cimento Portland para uso
em pavimentos rigidos de estradas de rodagem, a

saber:
—  Matéria organica, expressa em oxigénio
consumido;
—  Residuo solido;
- pH
—  Teor de Sulfatos, expresso em ions SOyg;

—  Teor de Cloretos, expresso em ions Cl.
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2 Referéncia normativa

O documento relacionado neste item serviu de base a
elaboragédo desta Norma e contém disposigdes que, ao
serem citadas no texto, se tornam parte integrante desta
Norma. A edicéo apresentada é a que estava em vigor
na data desta publicagao recomendando-se que sempre
sejam consideradas as edicbes mais recentes, se

houver.

ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS. NBR 12654: controle tecnolégico de
materiais componentes do concreto:

procedimento. Rio de Janeiro, 1992.
3 Aparelhagem
3.1 Residuo solido

—  balanga com capacidade de 1 kg e precisdo

de 1mg;
- banho-maria;

—  estufa capaz de manter a temperatura na
faixa de 125°C + 5°C;

— capsula de platina ou porcelana com

capacidade para 1000ml;

— baldo volumétrico com capacidade de
500ml;

—  secador.
3.2 Matéria orgénica

—  balanga com capacidade de 1 kg e preciséo

de 1mg;

—  frasco de Erlenmeyer com capacidade de
500ml;

- banho-maria.
3.3 pH

—  potenciémetro para medi¢cdo de pH na faixa

de 4,5 a 8,5, com precisao de 0,1 de pH;
— eletrodo de referéncia de calomel saturado;

— eletrodo de vidro (dependendo da

concentragdo de ion hidrogénio da solugéo).

3.4 Teor de sulfatos

— baldo volumétrico com capacidade de
1000cm3;

—  papel de filtragem média;

—  papel de filtragem lenta;

—  béquer com capacidade de 500ml;

—  bico de Biinsen;

— cadinho de porcelana;

—  forno mufla com capacidade de manter a
temperatura entre 800°C e 900°C;

—  secador ou dessecador;

—  balanga com capacidade de 1 Kg e preciséo

de 1mg.

—  Estufa capaz de manter a temperatura na
faixa de 125°C £ 5°C.

3.5 Teor de cloretos

—  frasco de Erlenmeyer com capacidade de
500ml.

4 Amostragem

A amostra de agua representativa do material a ser
ensaiado devera ser coletada de acordo com a norma
NBR 12654.

5 Execugdo dos ensaios

5.1 Residuo sélido

Para determinagao do indice de residuos sélidos devem

ser obedecidas as seguintes etapas:

a) Medir, no baldo volumétrico, 500ml da

amostra de agua;

b)  Transferir, progressivamente, a dgua para a
capsula de platna ou porcelana,
previamente tarada e mantida em banho-
maria. A operagao de transferéncia deve

ser feita sob agitagao;

c) Completada a operagao, levar a capsula a
estufa, mantendo a temperatura na faixa de

125°C + 5°C durante uma hora;
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d) Esfriar a capsula em secador;
e) Pesara capsula com o residuo;

f) Calcular o teor de residuo solido com base

na seguinte expressao:

Residuo solido (mg/l) =—
0,5

3

onde:
G = massa de residuo solido, em
miligramas.

5.2 Matéria orgénica

Nesta Norma se descreve a determinagcdo da matéria

organica por oxidagao.

Denomina-se oxidacdo da agua ao equivalente em
oxigénio de permanganato de potassio consumido,
quando se aquece a agua em banho-maria por 30
minutos, adicionando-se uma quantidade determinada
de solugdo de permanganato de potassio e acido
sulfurico ou de hidroxido de sodio (se a concentragao de

cloretos for elevada).

A oxidagdo é uma medida aproximada da quantidade de
matéria organica contida na agua; seu valor depende da
composigdo da matéria organica. Se a agua contiver
nitritos, sulfetos, ions ferrosos ou quaisquer outras
substancias minerais redutivas do permanganato, deve-

se efetuar a correcéo correspondente.

Os resultados comparativos somente serdo obtidos
quando forem empregadas, de forma rigorosa, a mesma

técnica e as mesmas quantidades de reagentes.
5.2.1 Reagentes

a) Agua bi-destilada sobre permanganato de

potassio

Adicionar 1g de permanganato de potassio
e 1g de carbonato de sddio por litro de

agua destilada e destilar novamente.
b)  Solugéo de acido sulfarico (1:3)

Adicionar um volume de &cido sulfurico
(d=1,84) p.a. a trés volumes de agua
destilada conforme o item anterior.
Adicionar, gota a gota, a quente, solugéo

de permanganato de potassio preparada

conforme alinea d, até se obter uma débil

coloragao rosada persistente.
c) Solugdo 0,0125N de acido oxalico

Pesar 0,788g de &cido oxalico p.a. e
dissolvé-la em 1000cm?® de agua destilada
preparada conforme alinea “a” (1cm?® desta
solugdo reduz 0,1mg de oxigénio). Esta
solugéo deve ser preparada um més antes

de sua utilizagéo, por ndo ser estavel.

d) Solugdo 0,0125N de permanganato de

potassio

Medir 125cm® de solugdo 0,1N de
permanganato de potédssio e diluir com
agua destilada (conforme alinea ”a”) até
formar 1000cm3. O titulo desta solugdo
deve ser verificado vertendo-se em frasco
de Erlenmeyer 500ml da solugéo de &cido
oxalico (conforme alinea "c”), 100cm?® de
agua destilada (conforme alinea "a”) e
10cm? de acido sulfurico diluido (conforme
alinea "b”). Aquecer entre 60°C e 80°C e
titular com a solugdo de permanganato de
potassio, com uma bureta, gota a gota, até
se obter uma coloragéo debilmente rosada.
Se necessario, corrigir a solugao até
0,0125N, conservando-a em frasco de vidro
ambar hermeticamente fechado (1cm?

equivale a 0,1mg de oxigénio).

e) Solugdo de hidréxido de sédio a 33%, em

massa

Dissolver 500g de hidréxido de sodio p.a.
em 1000cm?® de agua destilada (conforme
alinea "a”). Sedimentar e decantar o liquido

sobrenadante.

5.2.2 Ensaio

Para execugdo do ensaio devem ser observadas as

seguintes etapas:

a) Medir 100cm® da amostra, vertendo-a em
frasco de Erlenmeyer com capacidade de
500ml e adicionar 10cm® de solugéo
0,0125N de permanganato de potassio e

10cm? de acido sulfurico diluido.

b) Submergir o frasco em um banho-maria

fervente, tomando cuidados para que o



NORMA DNIT 036/2004 — ME

nivel do liquido contido no frasco seja
inferior ao da agua do banho-maria. Deixar

nesta condi¢do durante 30 minutos.

c) Retirar do banho-maria, adicionar 10cm?® da
solugdo 0,0125N de acido oxalico e titular
por retorno com a solugao 0,0125N de
permanganato de potassio. O liquido deve
estar a uma temperatura compreendida
entre 60°C e 80°C e a operagao deve
prosseguir até se obter uma débil coloragédo

rosada persistente.

d) Simultaneamente e da mesma forma
descrita anteriormente, efetuar um ensaio
em branco, empregando no lugar da
amostra, 100cm® de agua destilada

(conforme 5.2.1 alinea “a”).

e) A quantidade de solugdo 0,0125N de
permanganato de potassio empregada na
titulagéo por retorno deve ser menor do que
5cm?3. Caso seja maior, € necessario repetir
a titulagdo, tomando uma quantidade
adequada de amostra, diluindo-a até formar
100cm?®, com &gua destilada (conforme

5.2.1 alinea “a”).

f) A corregdo pela presengca de substancias
minerais, redutivas do permanganato de
potassio deve ser efetuada medindo um
volume de amostra de 100cm?, adicionando
10cm® da solugdo de acido sulfurico
(conforme 5.2.1 alinea b) e titulando a frio
com a solugdo de 0,0125N de
permanganato de potassio, até se obter
uma débil coloragdo rosada, persistente

durante 30 minutos.

5.2.3 Célculo

Calcular o teor de oxigénio consumido com base na

seguinte expresséao:

Oxigénio consumido (mg/l) =

onde:

V = volume total da solugdo 0,0125N de permanganato

de potassio, utilizado na titulagdo, expresso em cm?;

V1 = volume da solugédo 0,0125N de permanganato de
potassio, utilizado no ensaio em branco, expresso em
cm?;

t = equivalente em oxigénio da solugdo 0,0125N de

permanganato de potassio, expresso em mg.

5.3 Determinagao do pH

Nesta Norma descreve-se o método eletrométrico,
devendo-se seguir as orientagdes do fabricante de cada

aparelho, sendo observada as seguintes etapas:

a) Calibrar o potencidbmetro e os eletrodos,
utilizando solug¢des-tampéao, que podem ser
preparadas em laboratério ou adquiridas no
mercado. Quando a escala do
potencidmetro  estiver graduada em
milivolts (mV), deve-se estabelecer uma
correlagéo linear entre os valores do pH
das solugdes e as leituras correspondentes
da referida escala. Deve ser observada a
influéncia da temperatura nas leituras
obtidas.

b) Colocar a amostra em um recipiente
adequado e submergir no liquido a parte

inferior dos eletrodos.

c)  Medir a forga eletromotriz da pilha formada,
determinando o pH por interpolagdo entre
os valores encontrados para as solugdes-

tampéao.
d) Os resultados devem ser expressos com
aproximacgao de 0,1 de pH.
5.4  Teor de sulfatos

5.4.1 Reagentes

a) Acido cloridrico (d = 1,19) p.a.
b)  Solugéo a 10% de cloreto de bario

Pesar 100g de cloreto de bario p.a. e
dissolver em agua destilada até completar

o volume de 1.000cm3.
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5.4.2 Ensaio

a) Medir, no baldo volumétrico, 1000cm?® da
amostra de agua e adicionar 5cm?® de acido

cloridrico (conforme 5.4.1 alinea “a”).

b) Evaporar até aproximadamente 200cm?® e
filtrar com papel de filtragem média,
coletando o liquido em béquer com
capacidade de 500ml.

c)  Aquecer até proximo a ebuligdo e adicionar,
gota a gota, aproximadamente 10cm?® de
solucéo de cloreto de bario (conforme 5.4.1

alinea "b”).

d) Manter a temperatura de (80 % 5)°C

durante, no minimo, 8 horas.

e) Filtrar a solugdo em papel de filtragem

lenta.

f) Lavar o precipitado com agua quente
(aproximadamente a 80°C) até se obter

teste negativo de cloretos.

g) Passar o papel de filtragem juntamente
com o precipitado para um cadinho

previamente tarado, secando em estufa.

h)  Calcinar, inicialmente, em bico de Bunsen,
sem deixar o papel inflamar, e,
posteriormente, em forno de mufla, a
temperatura de 800°C a 900°C, até massa

constante.

i) Esfriar em dessecador e determinar a

massa do precipitado.
5.4.3 Calculo

Calcular o teor de sulfatos com base na seguinte

expressao:

0414G

Teor de sulfatos (mg/l) =

onde :

G = massa do precipitado (sulfato de bario), expressa

em gramas;

V = volume da amostra de agua, expresso em mililitros;

0,414 = fator de conversdo de sulfato de bario em ion

sulfato.
5.5 Teor de cloretos
5.5.1 Reagentes

a) Solugao de nitrato de prata 0,01N;
b)  Solugéo de tiocianato de aménia 0,01N;
c)  Acido nitrico p.a.;

d) Sulfato férrico amoniacal. Saturar 25ml de
agua com 9g de sulfato férrico amoniacal e
gotejar acido nitrico 6N até clarear a cor

marrom da solugao.
5.5.2 Ensaio

a) Colocar 200ml da amostra de agua em um
frasco Erlenmeyer com capacidade de
500ml e acidular com acido nitrico (2 a
5ml);

b)  Adicionar nitrato de prata (conforme 5.5.1

“ 0

alinea “a@”) para precipitar o cloreto em

€XCesso;

c) Adicionar 2ml de sulfato férrico amoniacal

como indicador;

d) Titular o excesso de nitrato de prata,
adicionado segundo alinea “b”, utilizando
tiocianato de amonia até que a coloragao

resulte levemente rosada.
5.5.3 Calculo

Calcular o teor de cloretos com base na seguinte

expressao:

_(A.f-BF)Q

Teor de cloretos (mg/l) = ~———— 2= x10°

onde:

A = volume de nitrato de prata adicionado, expresso em
cm?;

F = fator do nitrato de prata;

B = volume do tiocianato de aménia, expresso em cm3;
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F = fator do tiocianato de amoénia; V = volume da amostra de agua, expresso em cm?.

Q = fator equivalente, em g/ml, da solugéo de nitrato de

prata;
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