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DETERMINACAO DE CLORO RESIDUAL EM AGUAS
CETESB METODO DA ORTOTOLIDINA-ARSENITO L5.114
MEDIDA DE CAMPO
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INTRODUCAO

A cloragao de aguas de abastecimento e aguas poluldas tem como objetivos princi
pais destruir ou desativar a presenga MOCiva de microrganismos, bem como melho
rar as caracterlstlcas de quahdade fisica, qulmlca e organoleptlcas da agua
pela reacao do cloro com amonia, ferro, manganes, sulfetos, matéria organica
em geral e outras substancias presentes.

O cloro livre reage com amonia e certoshcompostos nitrogenados formando monoclo
TO amina, dicloroamina e tricloreto de nit¥ogenio. A presenca dessas formas com
binadas e a concentragao delas dependemydas condicoes da temperatura, pH e da
relagao inicial de Cloro - Nitrogenio. A cloracao pode tambem produzir efeitos
indesejaveis como a 1nten51f1cac;ao do gosto e odor caracterlstlcos de fenol e de
outros compostos organicos eventualmente presentes nas aguas de abastecimento .
0 cloro aplicado, queryna sua forma elementar, quer na forma de hipoclorito,
reage com a agua hidrolizando com | prodixcao de cloro livre (Cly), acido hipoclo-
roso (HC10)e ion hipoclorito “(C10 ).

A produgao dessas diversas formas de cloro depende do pH.

Podemos gncontrar simultaneamente, as duas formas de cloro, a livre e a combinada.
Un dos métodos para determinagao de cloro residual no campo € o da OTA: ortoto-
lidina-arsenito.

Ha outros métodos para execucao no campo, que Sao:

1- DPD ferroso - /que € 9daN, Ny dietil-p~fenilenodiamina, por titulacao ou poOT
colorimetria.

2- LCV - usando a violeta cristal como indicador, que nao € sensivel quando ni
trito e formasgoxidadaside manganes. interferem na determinagao_do cloro 11V're.
3= Iodometrlcos, para concentragoes superiores a 1 mg/l que nao sao sensiveis
para baixas/concentracoes de cloro e em presenga de interferentes.

4- Amperométrico/-‘exige equipamento elétrico e & especialmente empregado
quando se deseja determinar a concentragao de cloro livre na presenca de
outras formas combinadas.

1 OBJETIVO -

1.1 A presente Norma prescreve o método de determinacdo de cloro residual em a
mostras de aguas de abastecimento.
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1.2 O presente metodo se aplica para a determinagao de cloro residual apartlr de
T0ug/1 de cloro na forma de cloro livre, em campo.

2 DEFINICOES

Para os efeitos desta Norma s3ao adotadas as definigoes dos Itens 2.1 a 2.3,

2.1 Cloro residual total

Cloro residual total € a quantidade de cloro presente na agua em'um periodo sub
sequente a adigao de cloro. Compreende cloro residual liVreais cloro residual
combinado.

2.2 Cloro residual livre

Cloro livre consiste em ions hipoclorito (Cl0 ),acido hipocleroso (HC10),ou a
combinacao de anbas as formas.

2.3 Cloro residual combinado

Consiste no cloro combinado com amonia, nifrogenie, ou outros compostos nitrogena
dos.

3 APARELHAGEM

. 3.1 Vidraria, materiais e equipamentos

 3.1.1 Comparador colorimétrico_ggz
- disco de cores e cubetas graduadas.

3.1.2'A1ternativa'>

Solugoes-padrao de cloro,para comparagao.

3.1.3 Pipetas graduadas e volumétricas

3.1.4 Baldes volumetricos de 100 ml e de 1000 ml

3.2 Reagentes

3.2.1 Solucao de ortotelidina (estabilidade 6 meses)

Dissolver 1,35 g de cloridrato de ortotolidina ¢, H ,C1.N),p.a., em 500 ml de
147187722

agua destllada

Adicionar a solucao, com agltagao constante, uma mistura de 350 ml de agua désti-

lada e 150 ml de ac1do cloridrico concentrado. .

Para esse reagente nao deve ser usada a ortotolidina basica.

Guardar em frasco ambar ao abrigo do sol. Evitar contato com borracha. Evitar in

gestao, inalacdo ou contato. com a pele.
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Dissolver 5,0 g de Na As Oz, p.a., em 1 litro de agua destilada. Substancia to
xica: evitar mpestao

3.2.3 Solugoes-padrao de cloro para comparacao (caso nao se tenha disco de cores)

3.2.3.1 Solugao—tampao de fosfato 0,5 M. Dissolver 22,86 g de NapHPO4, p.a.,fos
fato de sodio dibasico, e 46,16 g de K Hz2PO4 p.a., fosfato de potassio monoba
sico, (ambos prev1amente secos em estufa a 1050 - 1100C durante 12°h&) em 1 11
tro de agua destilada.

Deixar a solucao em repouso alguns dias. Filtrar antes de usar.

3.2.3.2 Solugao-tampao de fosfato 0,1 M. Filtrar a solugao acima, coletar 200 ml
€ diluir para 1 litro com agua destllada. O pH deSsa solucao € 6,45.

3.2.3.3 Solugao de cromato-dicromato. Dissolver 1,553g K2 Cr2 O7, p.a.,dicromato
aE potassio, e 4,65 g-de K2 Cr 04, p.a., cromato de pota551o emsolugao de tam
pao de fosfato 0,1 M para 1 litro. Essa solugao _corresponde a cor produzida por
10 mg/1 e de cloro com ortotolidina.

3.2.3.4 Solugao de cromato-dicromato diluida. Disselver 0,155 g de KzCr207,p a.,
dicromato de pot3551o e 0,465 g de K2 Cr 04, p.a., cromato de potassio, em 1
litro de solugao-tampao de "fosfato 0 » LM

Esta solugao pode também ser preparada diluifido-sé 100 ml da solugao 3.2.3.3 em
1 litro de solucao-tampao de fosfato 0,1 M.“Esta solucao corresponde a cor pro
duzida por 1 mg/1 de cloro com ortotolldlna

3.2.3.5 Preparar solugoes-padrao degeromato=dicromato fazendo diluigoes da solu
cao 3.2.3.4 em baldo volumétrigo confomme a Tabela 1.

TABELA 1 - Preparo de solugoes-padrao

volume de solugao volume de solugao
3.2.3.4 a elevar a 3.2.3.4 e elevar a cloro mg/1
100 ml com solugao cloro mg/1 100 m1 com solugao
3.2.3.2, ml o I%3.2.3.2, m

1 0,01 25 0,25

5 0405 35 0,35

10 0,10 50 0,50

15 0,15 70 0,70

20 0,20 100 1,00

4 EXECUGAO.DO ENSATO

4.1 Principio do método

4.1.1 A ortotolidina reage com o cloro existente na amostra, por oxidatao, for
mando um complexo colorido que vai desde o amarelo claro até o vermelho alaran
jado, dependendo do pH e da concentragao de cloro residual, podendo formar pre
cipitado de cor vermelha se a concentracao de cloro for muito elevada. O efeito
da acidez na reacao € o mais importante fator na obtengao da reprodutibilidade
do método.
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4.1.2 A ljeag&'o.qué ocorre € a seguinte:’

4.2 Interferentes

" 4,2.1 O_pH mais alto permitido para reagao a'dd’ 8, que)é conseguido pela adi
gao de acido cloridrico concentrado, no reagente./Selo pH for maior que 1,8 au
mentam os efeitos dos interferentes como Mangangés, Nitrito e Ferro, porque os

potenciais de oxido reduc@o destes materiais sao afetados pela mudanca de pH.

4.2.2'0 tempo a ser observadc na adlgio dos. reagentes € importantissimo na Te
produtibilidade do método. : .

4.2.3 Cor e turbidez interferem no processo colorimétrico comparativo, devendo
ser usado um branco. ' ' o :

~ 4.2.4 Reagentes redutores como compostos ferrosos, sulfeto de hidrogénio e maté
Tia organica nao interferem na analise,porem interferem na manutencao do cloro

residual, transformando-o emiion,cloreto, C1™, agindo unicamente como demanda de - =

cloro. -

4.2.5 Nitrito & dxigado a nitrato ‘pelo‘cléro livre, dando uma leitura falsa; g
‘eliminado pela adic@o(de arsenito de sodio.

" 4.2.6 Manganés tanb@mpinterferele & eliminado com arsenito de sodio.

4.3 Coleta de @amostra € determinagio do cloro

0. cloro residual deve ser medido em campo no exato momento da coleta, no caso
das aguas de abastecimento publico. .

4.3.1 Colocarna cubeta graduada, 0‘_,5 ml de ortdtolidina e 10 ml da amostra. Agi

tar rapidamente. Adicionar imediatamente 0,5 ml de arsenito de sodio e agitar.
Fazer a leitura imediatamente registrando o resultado A. - : : :
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4.3.2 Colocar na cubeta graduada, 0,5 ml de ortotolidina e 10 ml da amostra agi
tar rapidamente. Fazer a leitura apos 5 minutos registrando o resultado C.

4.3.3 Colocar na cubeta graduada, 0,5 ml de arsenito de sodio e 10 ml da amostra.
Agitar rapidamente. Adicionar 0,5 ml de ortotolodina e agitar. Fazer a leitura
imediatamente registrando o resultado B1

B1 = interferentes na leitura do cloro livre

4.3.4 Na mesma cuba fazer a leitura apds 5 minutos, anotandohd resultado Bz.

B2 = interferentes na leitura do cloro residualmtotal

NOTA: Caso a cor seja muito intensa, ultrapassando os limites do disco de cores,
devemos diluir a amostra com agua destilada previamente testada para clo
ro residual antes de adicionar os reagentes.

5 RESULTADOS

5.1 Calculos
Cloro residual total

© - () = (1) mg/1
Cloro residual livre

A - B) = (2) mg/1
Cloro residual combinado

1 -(@ = mg/1

C stra tepha sido ida, devemos multiplicar_o or das leitu
NOTA 1: rgssoo bti a?s com o a]%}slco color%ﬁco ou com 0s pa&xpl oes pela Xﬂu{gao fe%ta

NOTA 2: Caso a cubeta n3o seja'para o volume de 10 ml devemos usar 5 ml da amos
tra e a metade dos volumes de cada reagente empregado.

5.2 Precisao e exatidao

0 método & sensivel pafa congentracoes baixas de cloro residual de aproximada-
mente 0,01 mg/1!

O_SMWW 13§ edicao nao classifica o metodo como preciso em comparacdo com outros
metodos pesquisados.

ANEXO A
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ANEXO A
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