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AGUAS - DEMANDA QUIMICA DE OXIGENIO (DQO)
METODO DA OXIDAGCAO POR DICROMATO DE
CETESB POTASSIO EM REFLUXO L5.121
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i1 OBJETIVO

Egta Norma prescreve o método de determinacdc da Demanda Quimica de
Oxigénio (DQO) de 4guas brutas em ( geral "Wde, rios, represas e
mananciais), aguas poluidas, efluentes industriais, efluentes
domésticos e lodos. :

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Na aplicag8o desta Norma & necessédrio consultar:

- Guia de Coleta de Preservac8io de Amostrag® de Agua, CETESB., 1988,

3 DEFINICOES
Para os efeitos desta Norma é adotada a definicdo 3.1.
3.1 Demanda Quimica de Oxigénio (DQO)

Quantidade de oxigénio necessgdria para oxidar quimicamente a matéria
orgénica e inorgénica oxidavelde ima 4agua.

4 APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e eguipamentos

4.1.1 Pipetas volumétricaeg, de diversos volumes.

4.1.2 Bal8es MNolumétricos, capacidades diversas, com tampa de
polietileno ou polipropileno.

4.1.3 Pérolas de ebuligéo.

4.1.4 Bureta, classe A, capacidade de 25 ou 50 mL.

4.1.5 Proveta /ded100 mL.

4.1.6 Aparelho de refluxo, constando de:

a) bal8io de ebulic8c. tipo pyrex. fundo chato. 250 e 500 mL,
junta 2440
b) condensador Friedriche, 300 mm, junta inferior 24./40.

4.1.7 Chapa de aquecimento, com suporte para fixagsio de vidrarias.
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5 EXECUGAO DO ENSAIC

5.1 Principio do método,

A matéria orgénica e inorg&nica da amostra é oxidada por uma
gquantidade conhecida de um .agente oxidante forte. o dicromato de
potdssio. em meio &cido sulfilirico a quente. em refluxo pormduas horas
na presenga de catalisador sulfato de prata. O exXcesso de dicromato
de potéssio é titulado com sulfato ferrosoc amoniacal./ usando ferroin
como indicador. A dguantidade de matéria oxidavel.) expressa como
equivalente em oxigénio, & proporcional & quantidade de dicromato de
potdssio consumida.

5.1.1 Existem variag¢fes do método, adaptando-os aos diversos tipos
de Agua., a saber: ,

a) Método A: da oxidagdo por dicromato de potémssio,
Aplica-se a Aguas poluidas)/efluentes industri
ais e domésticos;

b) Método B: da oxidagdo por dicromatopde potéssioc. modifica
do para baixas concentragdoes de DQO. Aplica-se
a. dguas brutas em geral, de rios, represas e
mananciais, na auséndia de poluigdo elevada, e
a efluentes. guando ‘a DQO é da ordem de 5-50
mg-L .

5.2 Interferentes

5.2.1 A interferéncia positiva) dos cloretos é reduzida em muito
por reagdo dos cloretos com sulfato mercgurico na proporgdo HgSO4:Cl

de 10:1; a eliminagdo é efetiva nos casos de concentragdo de cloreto
de até 2 000 mg-L.

5.2.2 O método elimina/ a interferéncia de tragos de matéria
org&nica da vidraria, da 4gua destilada e dos reagentes. efetuando
uma prova em branco para cada lote de reagentes e de &gua destilada.

5.2.3 O método deixa de "oxidar compostos alifdticos de cadeia
longa. hidrocarbonetos aromdticos e piridina.

5.3 Reagentes
Todog o8 reagentes devem ser p.a. - A.C.S,

5.3.1 Acido sulfiirico concentrado. H;SOy4.
5.3.2 Sulfato mercurico. HgSO,.
5.3.3 Sulfatoide prata./Ag,;SOy4.

5.3.4 Solucaopcatalitica
Adicionar 10 g de sulfato de prata (5.3.3) a 1000 mlL de Acido
sulfuirico concentrado (5.3.1) até completa dissolugdo.

5.3.5 Selucio de dicromato de potassio 0.25 N. padri3o:
Dissolver 12,26 g KzCr,07. previamente sgeco a 103-105°C por duas

horas. em Agua destilada e desionizada s slevar o volume a 1000 mlL.
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5.3.6 Solugdo de dicromato de potdssio 0.025N, padr3o;
Dissolver 1.226 g K;Cr,07, previamente seco a 103-105°C por duas

horas. em agua destilada e desionizada, e elevar o volume a 1000 mlL.

5.3.7 Solugdo de sulfato ferrozo amoniacal 0. 28gN...padronizada:
Digsolver 100 g Fe(NH4),(804)5.6H20. em dgua destilada e deéesionizada,

@ adicionar 20 mL de H3SO4 (5.3.1) . esiriar e diluir a 1000 mL com

dgua destilada e desionizada.

Padronizar diariamente a solug3o:

Adicionar num Erlenmeyer 100 mL de &gua déstilada e desionizada.
Adicionar lentamente (pelas paredes do Erlénmeyer)) 20 mL de solugdo
catalitica (5.3.4) e 10 mL de solugso KsCrg07 0.25 N \(5.3.5). Titular

com a solugdo de Fe(NH,)2(SO4)s; usandoé duas ou trés gotas de
indicador ferroin (5.3.9).

mL KzCI‘zO7 x 0.25

Normalidade = —ceemar el
mL Fe(NH4)2(SO4)g

5.3.8 Solugdo sulfato ferroso amoniacal 0,025 N, padronizada:
Elevar 100 mL da solugdo 0,25 N a_1 000 yml. com 4Agua destilada e
desionizada, adicionando., antes d® completar a diluigdo, 20 mL de
H2804 (5.3.1). Padronizar diariamente a/solucdo da seguinte maneira:

Adicionar num Erlenmeyer 100 ml de /&gua destilada e desionizada.
Adicionar lentamente (pelas paredes do Erlenmeyer) 20 mL de solug3o
catalitica (5.3.4) e 25 mL de solugdgd K3Cry0, 0,025 N. padr3o

{5.3.5).
Titular com a solug8o de Fe(NHglo(SO4)2 usando duas ou trés gotas de

indicador ferroin (5.3.9).

mL (K,Cr,0, x/ 0.025

Normalidade = —o——t
mL Fo(NH4)2(SO4) 2

5.3.9 Sclugdo indicadora de ferroin:
Dissolver 1.485 g depl-10 fenantrolina monoidratada. juntamente com
0.695 g de FeSO4.7Hy0. "em dgua destilada e desionizada e diluir a 100

mL .

5.3.10 Solug3o-éstoque de DQO de 500 mg /L Oy:
Disegolver 0.425) g del ftalato &cido de potdssio (CgHgKO,) previamente

soco a 103-105°CUpor duas horas em &gua destilada e desionizada e
diluir a 1 000 mL. : '

5.3.11 Solugdo-padrdo de DQO de 200 mg/L Oj:

Diluir 400/ ml. da asolungdo-estoque (5.3.10) a 1 000 mL com #&gua
destilada @ desionizada., aferindo o volume.

5.3.12 Solug@o-padrdo de DQO de 20 mg/L Oj:

Diluir 40 mL da, solug3o-estoque (5.3.10) a 1 000 mL com A&gua
degtilada & desionizada. aferindo o volume.

5.4 Coleta de amostras
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5.4.1 As amostras devem ser coletadas conforme o Guia de Coleta e
Preservacdo de Amostras de Agua. da CETESB.

5.5 Procedimento
5.5.1 Método A

5.5.1.1 Colocar 0.4 g de sulfato mercirico {(5.3.2) e Algumas pérolas
de ebuligd@o num baldo de ebuligdo de 250 mL,

5.5.1.2 Adicionar. em seguida. 20 mL de amostra homogénea ou uma
aliquota dilufida a 20 mlL.

5.5.1.3 Adicionar 10 mlL de solugdo de dicromato de potédssioc 0.25 N
(56.3.5).

5.95.1.4 Adicionar lentamente pelas paredes do balido 30 mL de solug3o
catalitica (5.3.4)., de modo que o Acido vA para © fundo sem reagir
com a solugdo.

5.5.1.5% Iniciar a circulagdo da dgua, adaptar (o} bal&o ao
condensador. misturar muito bem os componentes de modo a homogeneizar
o8 reagentes. ligar a chapa de aquecimento'e refluxar por 2 horas.

5.5.1.6 Deixar o0 sistema esfriar e levar "© condensador com 4&gua
destilada e desionizada até /um volume final de solugdo de
aproximadamente 100 mL. Deixar @sfriar até a temperatura ambiente.
acelerando o processo com benho de gelo.

5.5.1.7 Adicionar 8-10 gotas do indicador ferroin (5.3.9) e titular
o excesso de dicromato de potdssio com solugdo de sulfato ferroso
amoniacal 0.25 N (5.3.7) até o ponto de viragem. A coloragdo verde
intensa passa a marrom,

5.5.1.8 Efetuar em separado uma prova em branco com dgua destilada e
degionizada,

5.5.2 Método B

5.5.2.1 Colocar 1 g de sulfatoc mercirico (5.3.2) e algumas pérolas
de ebuli¢do num baldo de ebuligdo de 500 ml.

5.5.2.2 Adicionar., em seguida, 50 mlL de amostra homogénea ou uma
aliguota diluida a/50 mL.

5.5.2.3 Adicionar 25 ml de solugdo de dicromato de potdssio 0.025 N
(8.3.6).

5.5.2.4 Adicionar lentamente pelas paredes do baldo 75 mlL de sélugao
catalitica (5.3.4), deymodo gque o Acido vd para o fundo sem reagir
com a solugdol

5.5.2.% Injciar a circulagdo da Aagua, adaptar o bal3o ao
condensador. misturar muito bem os componentes de modo a homogeneizar
o2 reagentes) ligar a chapa de aquecimento e refluxar por 2 horas.

5.5.2.6 Deixar ‘o) sistema egiriar e lavar o© condensador com d3&gua
destilada e desionizada até um volume final de @=oclugdo de
aproximadamente 200 ml. Deixar esiriar até a temperatura ambiente.
acelerando o processo com banho de gelo.
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5.5.2.7 Adicionar 8-10 gotas do indicador ferroin (5.3.9%9) e titular
0 excesso de dicromato de potdssio com solucdo de sulfato ferroso
amoniacal 0,025 N (5.3.8) até o ponto de viragem. A mudanga de cor é
nitida, de azul esverdeado a avermelhado,.

5.5.2.8 Efetuar em separado uma prova em brancocom Adglapdestilada e
degionizada.

5.6 Recomendacgbes

Recomenda-se juntar num vasilhame as solucdes  usadas para a
determinagdiio da DQO. apés titulagdio. par@d posterior tratamento.
visando a remog@c dos metais (prata, mercirio.  ferro e cromo) e
neutralizagdo, evitando o langamento diret® nos esgotos.

6 RESULTADOS

6.1 Expreoessdo dos resultados

6.1.1 A Demanda Quimica de Oxigénio & )calgculada por:

(V2~V41 )N x 8000

DOO = wemmee e
ml. amostra

onde:

:

Demanda Quimica de Oxigénio., em mg /L O,
Vz = mL Fe(NH,4);(SO4); "gastos para titular a prova em
branco (precigdol#pl.05 mL)

Vi = mlL Fe(NH4),(S04),  gastos para titular a amostra
{(precisdo : 0.05 mL)
N = normalidade [da solug@a Fa(NH4)2(SO4)»






