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CETESE METODO DA S—-DIFENILCARBAZIDA
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1 OBJETIVCO
1.1 Esta Norma prescreve o método de detetminagdo de cromo

hexavalente em amo=tra= de Agua= naturais e de abastecimento e de
efluentes domésticos e industriais.

1.2 Este método se aplica a determinagio de eromo hexavalente
em concentragdes a partir de 4 pg-L Cr.

2 APARELHAGEM

2.1 Vidraria. materiais e equipamentos
2.1.1 Frascos erlenmeyers. 300 mL.

2.1.2 Pipeta graduada. 10 mL.

2.1.3 Funil.

2.1.4 Papel de filtro n® 41 ou similar.
2.1.5 Tubo=z de Nessler, 100,mL.

2.1.6 Espectrofotémetro. \para usa a 540 nm.
2.1.7 Centrifuga. ‘

2.1.8 Sistema de f4dlfracgio a)vadcuo para utiliza¢do de membrana
filtrante de 0,45 um,

2.2 Reagentes

2.2.1 Reagente/de Sidifendlcarbazida:
Dissolver 250 mg d&,1,5 - difenilcarbazida (Cj3Hj4N40) p.a. em 50

nL de acetona ((CH3)3€0) $£.a. Guardar em frasco ambar.

Nota: Descdrtar| a solug¢do quando comegar a descolorir.
2.2.2 Acido sulfurico concentrado.

2.2.3 Solugig—-estoque de cromo:
Dissolver 141,4"mg de dicromato de potéssio (KyCry07) p.a.. em

4qua destilada e desionizada e diluir a 1000 mL.

Nota: 1,00 mL = 50,0 pgCr.
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2.2.4 Soclugédo-padrdo de cromo:
Diluir 50.0 ml. da solugdo-estoque (2.2.3) a 500 mL com A&gua
destilada e dezioni=zada,

Nota: 1.00 mLL = 5.00 ygCr.

3 EXECUCAO DO ENSAIQO
3.1 Principio do Método

O cromo hexavalente reage com difenilcarbazilda produzindo uma cor
vermelho-plirpura em meio &cido.

3.2 Interferentes

Durante o desenvolvimento de cor. as seguintes subgténcias podem
causar interferéncias: merciurio I e II produzem uma cor azul ou
azul purpura. mas a reagdoc nd3oc & mais sensivell a este ion na
acidez empregada: ferro acima de 1 mg/L ‘dnteriere produzindo uma
cor amarela com o reagente: vanadio interfére da mesma maneira.
mas produzindo uma cor mais acentuada: ‘@, cor produzida pelo
vanaddio desaparece rapidamente eglé] negligenciavel ap6s dez
minutos da adigdo da difenilcarbazida.

3.3 Procedimento
3.3.1 Processamento da amostra.

3.3.1.1 Se a amostra precisapgser claerificada. fazé-lo através
de centrifugacgdo. filtragdoem papel n® 41 ou em membrana O0.45

pm .
3.3.1.2 Tomar 100.0 mL de amostra  (ou de amostra centrifugada

ou filtrada), ou uma aliquota diduida a 100.0 mL em baléo
volumétrico. com adgua destilada,e désionizada.

3.3.1.3 Ajustar o pH da amostra para 1.0 x 0.3.

3.3.1.4 Adicionar 2.0 mL do\reagente S-difenilcarbazida: agitar
vigorosamente.

3.3.1.5 Ap6s dez/minutos da adigdo do reagente, medir a % de
trasmiténcia ou abhSorvancia em cela de 10 mm.

3.3.1.6 Efetuar uma/provalem branco, tratando 100.0 mL de &gua
destilada e desionizada ¢onforme os itens 3.3.1.1., 3.3.1.4 e
3.3.1.5, utilizando—a pard ajustar a transmiténcia em 100%.

3.3.1.7 Correr padrdes com cada lote de amostra para verificar
a validade da curva.
3

.3.2 Construgdc da curva padréo.
3.3.2.1 Preparar soluc¢des-padrdo de varias concentracgdes de

cromo. fazendo “diluicdes da solugdo-padrdo (2.2.4) em baldo
volumétrico, conforme a Tabela.
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TABELA
Concentraglc de cromo Volume de solug8oc 2.204 § selevar
(mg/L) & .1001?.\ mL cr.t.'m &gua destilada &
desionizada isenta ds cromo/{mL)
0 (branco) 0
0,010 2
0.080 10
0,100 20
0,150 30
0,200 40
0.250 50
0,300 60
0.350 70
3.3.2.2 Construir uma curva % transmiténcia X mgCr-L.,

utilizando papel monolog. A partir“dagecurva padrdo, elaborar uma
tabela % transmitédncia X mgCr«L.

Notas: a) Opcionalmente pode-se fazer a regressdo linear dos
pares absorvancia- concentrag¢do e, com a equagdo obti
da. elaborar a tabela.

b) A curva de calibragacVele para um determinado aparg
lho e deve ser felta nova curva cada vez dque forem
preparados ou utilizados novos reagentes ou for reall
zada alguma alteragdo no aparelho.

4 RESULTADOS

4.1 Expresséo dg resultado.

4.1.1 A concengracgdgd de cromo hexavalente é dada por:

mg<L Cr (em 102 mL de volume final).x 100

onde:
mg/sL, Cr /6 obtido da curva.
Vam = ¥olume da amostra, em mL.






