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i OBJETIVO

i.i Esta Norma prescreve o ndtodo denddeterminacio de SUr
factantes anibnicos em amostras de dogunas naturais e de
abastecimento.

1.2 0 presente método se aplica X determinacfo de surfactantes
anifnicos para baixas concentrag¢fies em torno de 0,025 mg/L LAS.

1.3 0 presente método € usado para Seg€est imar o8 surfactantes
anibnicos presentes em amnostrag, de efluentes domésticos &
industriais ¢ de lodos, devéendo-se Jevar em conta a possibilidade
da presenga de outros tipos de MBAS € interferentes.

1.4 0 método nfo se aplica, para/ determinar surfactantes
anibdnicos em Hguas sAlinasyyddda =a presenga de elevada
concentra¢io de cloretos.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Na aplica¢fo desta/Norma € necessdrio consultars

- Guia de Coletale Pregservagfo de Amostras de Sguwn, CETESB, 1988.
3 DEFINICOES

Para os efeitos desta Norma sfo adotadas as definigles de 3.1, a

3.8.

3.4 Surfactante
£ um composto Orgénico que apresenta, na mesma moldcula, um ou
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mais grupos estruturais que tém afinidade pela fase em que a
molécula estd dissolvida, e um ou mais grupos que nfo tém tal
afinidade. A exposi¢Ho, as propriedades de solubilidade, as
localizagBes ¢ os tamanhos relativos desses grupos em relag¢fo ao
todo da molécula conferem ao composto atividades de superficie
quando em solu¢éo. Quando se trata de fase aquosa, quanto ao
grupo hidrdfilo os surfactantes se classificam ‘em*  d&bibnicos,
anibnicos, nfo idbnicos e anfdteros.

3.2 Surfactante catibnico
Agquele que possui um ou mais grupos polares, que) gquando
dissolvido ou disperso em dgua, apresenta cargas pogitivas.

3.3 Surfactante anibnico
Agquele que. possui um . oUW mRis grupos polares /que, quando
dissolvido ou disperso em dgua, apresenta cargas negat ivas.

3.4 Surfactante no iBnico
Aquele que, quando diSﬁplvido ou dispersohem/Hgun, n¥o apresenta
cargas.

3.5 Surfactante anfdtero
Aquele que contédm na sua estratura Jgrupos hidrofflicos que
apresenta tanto cargas positivas / como peygativas.

3.6 Substéncias ativas frente ao azul de/metileno (MBAS)
$40 todas as subst@ncias que reagemgom © azul de metileno nas
condigles do teste.

3.7 Alquil benzeno sulfonato (ABS)
Nome gendrico do surfactante anidnico resultante da sulfona¢fo de
um benzeno agquilato.

3.8 Alquil sulfonato (LAS)

Nome gendrico do LAS em gue o grupo alquila € linear e n%o
ramificado. :

4 APARELHAGEM

4.4 Vidraria, materiais e @quipamentos

4.1.4 Pipetas volumétricas, de vidro borossilicato, e de volumes
diversos.

4.1.2 Pipetas graduadas, de vidro borossilicato e de volumes
diversos.

4.i.3 BalBes volumétricos, de vidro borossilicato e de volumes
diversos
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4.4.4 Funis de separago, de vidro borossilicato,com capacidade
de 509 ml ¢ com tampa e torneira de teflon.

4.4.5 Provetas graduadas, de vidro borossilicato € de volumes
diversos.

4.1.6 Espectrofotbmetro, para uso a 652 nm.

4.2 Reagentes
Todos os reagentes devem ser p.a. — AC.S.

4.2.4 Alcool isopropilico, 95%.
4.2.2 Clorofdrmio, CHC1,

4.2.3 Soluglo dcido sulfdrico IN
Adicionar lentamente 28 ml de HZSQ,r concentrado, a780 ml de dHgua
destilada e desionizada e diluir a 1000.ml.

4.2.4 Solucfo de hidréxido de sddio iN

Dissolver 40 g de NaOH em 800 nlL de dgua destilada ¢ desionizada.
Apds a dissolu¢fo, diluir a 1000 mle comh Hgua destilada e
desionizada.

4.2.5 Reagente azul de metileno

Dissolver 100 mg de azul de metileno CgHN-SCI em 100 ml de <gua
destilada e desionizada. Transferiry 39 wmL para um:  bal%o
volumétrico de 1000 mlL. Adi€ionar 500 mL de <ogua destilada ¢
desionizada, 6,8 ml de H,50f concentrado e 50 g de fosfato didc]
do de sdédio monoidratado, NaH,PQ, .H,0. Apds a dissolugfo, diluir
a 1900 ml com Hgua destilada € desionizada.

4.2.6 Solugéo estoque de alQuilato sul fonato linear
(1000mg/L LAS)

Pesar uma quantidade de material de referéncia correspondente =a
1000 mg de alquilato sulfonate linear (LAS) 100% ativo. Dissolver
em dgua destilada e dé€sionizada e diluir a 1000 mh. (1,00 mL =
1,90 mg LAS). Avmazenar sob refrigerag8o para minimizar a
biodegrada¢fo. Se Mecessdrio, preparar semanalmente.

Pegar 10 wml de ﬁolucﬁa diluir para 1000 ml. (1,00 ml.. = 0,01 mg
LAS).

Alternativat Pode ser us@da a solucfo-estoque de dodecil hidrogé
o, sulfato de sddio, CHNa0,8, como padrfo secun
ddrio padronizado contra padrfo LAS da EPA. Dissol
ver 4m207% g de dodecil hidrogénio sulfato de sddio
(%énga04S, previamente seco a 105°C, em 800 mbL de
dgua destilada ¢ desionizada. Apds a dissolucio, di
Tir a 1000 ml..
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4.2.7 Solu¢cfo lavadora de fosfato

Adicionar lentamente 6,8 ml de dcido sulfdrico, H Sch concentrado
a U090 ml de Hgua destilada ¢ desionizada. Adicionar 50 g de
fosfato didcido de sddio monoidratado, NaHzPOaH 0. Apds a dissg
lug4o, diluir a 1000 mL com Hgua destilada e desaanlhada.

4.2.8 Solucfo alcodlica de indicador fenolftalelna

Dissolver 1,9 g de fenolftalelna, ECBH Cco0.0(0 H OHS X, em 60 b
de etanol, C H5OH, e diluir a 100 ml com dgua estn ada e desig
nizada.

4.2.9 Solu¢éo de perdxido de hidrogénio 30% '
Adicionar 30 mL de perdxido de hidrogénio/ Hy0, 130V, em 50 mL de
dogua destilada e desionizada. Apds a homagcnelgacgo, diluir a 100
ml. com #Hgua destilada e desionizada.

S COLETA DE AMOSTRAS

Y.4 As amostras para a determinagfo de Burfactantes anibnicos
840 coletadas conforme o Guia de CoOleta ;. Preservacﬁo de Amostras
de fAgua, da CETESH.

6 EXECUCHKO DO ENSAIO

6.4 Princlpio do método

0 LAS e outros surfactantes anibnicos, tais como os alquil
sulfatos e o8 alguil polietoxil sulfatos, reagem com azul de
metileno, formando um complexo azul, extraido em clorofdrmio, € o
extrato ¢ lavado com splug8o dcidd para hidrolizar complexos
menos estdveis de substlnciaslinterferentes ao extrair os
fragmentos -em Hgua. A Nintensidade de cor do extrato de
clorofdrmio, proporcional % concentragfo de surfactantes
anidnicos, ¢ medida peloespectrofotdmetro a 652 nm. A
concentragfo ¢ expressaiem.mg/l de substéncias ativas frente ao
axul de metileno.

6.2 Interferentes

6.2.1 Compostos or88nicgs quimicamente semelhantes, tais como
fosfatos, sulfatos e carboxilatos orgénicos e fendis, complexam o
azul de metideno, interferindo, portanto positivamente. 08 seus
complexos que se formam s¥o hidrolisados e separados por solugfo
de fosfato #cidod

6.2.2 Aminas hcompetem com o azul de metileno, interferindo,
portanto, negativamente.
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6.2.3 Cianatos, cloretos, nitratos € tiocianatos formam pares
idbnicos com azul de metileno, interferindo, portanto,
positivamente. Cloretos com azul de metileno interferem em
concentracies a partir de 1000 ml.

6.2.4 Sulfitos descoloram o azul de metileno,  interferindo
negat ivamente, e s4o0 eliminados com adig¢fo “de perd¥Wide de
hidrogénio.

6.3 Procedimento
6.3.4 Processamento de amostra
6.3.4.4 Num funil de separa¢fo, colocar ‘WUm. volume de amostra

adequado 1k concentragfo esperada de surfactantés anibnicos,
conforme Tabela 4.

TABELA {4 ~ Escolha do volume @dequado
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Concentracfo esperada ! Uolume adeqguado
mg/L. (MBAS) ! de amostra
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@,025 - 0,08 : 400
0,08 - 0,4 H 250
674 - 2;0 ; 160
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Notat Em caso de volumes)inferiiores a 100 mlL, diluir a amostra
‘ a 100 wmL com Hgua destilada €, em seguida, colocar a s0ly
¢80 no funil.

6.3.4.2 Adicionar, gotapagaota, a solu¢fo de hidrdxido de sddio
iN (4.2.4) ao Munil, atd” tornar =z solugo alcalina Y
fenolftaleina produzindo uma coloracfo rdsea.

6.3.1.3 EliminaFr a £olora@%c rdsea adicionando, gota a gota,
soluclo de dcido Bulfirico IN (4.2.3). -

6.3.1.4 Adicdonar 10 mk de clorofdrmio (4.2.2) e 25 mL de reagen
te azul de metileno (4.2.%). Agitar o funil vigorosamente por - 30
segundos, Aendo/ogoWidado de abrir a torneira do funil algumas
vezes durante afagitagio.
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Notat Agitagfo excessiva pode ocasionar problemas com as  emul
slee formadas, e algumas amostras podem necessitar de tem
PO MAIOr para que as fases s5€ separem.

6.3.4.5 Para quebrar emulsfies persistentes, adicionar um pequeno
volume de #dlcool isopropflico (4.2.1), nunca ultrapassando 10
-mh.. Adicionar o mesmo volume de lcool isopropllico emltodos os
padries.

6.3.4.6 Se houver descoloragfo de azul de metileno por sulfitos
adicionar gotas de solu¢gfo de perdxido de hideoga€mio (452.9).

6.3.4.7 Uma vez separadas as fases, agitarn lentamente a amostra
mais uma vez, aguardar a separagfo novamenbe. ‘

6$.3.4.8 Transferir a por¢fo de clorofdrmio para umn segundo funil
de separagfo.

6.3.1.9 Repetir a extrago mais duas vezes,/empregando 10 ml de
clorofdrmio cada vezr ¢ combinando todos o8 extratos no mnesmo
funil.

Notat Se a coloragfo azul da fas€ aquoga enfraquecer~-se ¢ desapa
recer, repetir o procedimento com menor volume de amostra.

6.3.1.10 Adicionar aos extratos combinados 50 ml de solugfo lava
dora de fosfato (4.2.7) e agitar o Ffunil vigorosamente por 30
segundos. Deixar separar as fases,pagitar lentamente o funil mais
uma vez e transferir a porefo de hZclorofdrmio para um balfo
volumétrico de 100 wml, passando o clerofdrmio por 14 de vidro
pré—-lavada com clorofdrmio.

6.3.4.44 Extrair a golucﬁd bavadora de fosfato duas vezes com
190 nl de clorofdrmio cada)wez, Jjuntando estes extratos ao balfo
volumdtrico de 100 ml.

6.3.4.42 Completar © Volume do balfo volumdétrico atd a marca com
clorofdrmio e homogeneizar.

6.3.1.43 Fazer alleitura dos padries ¢ amostras em % de transmp
tadncia ou absorbfinciag utilizado como comprimento de onda 452 nm,
apds ajustar Y de transmiténcia ou zero de absorblncia com .o
branco. . .

6.3.4.14 Construir uma curva de calibra¢8o % T »x mg/L LAS, util}
zando papel/monologgeryma partir dessa curva, elaborar uma tabela
de Z T » mgldl LAS.
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Notat! Opcionalmente, pode—se fazer a regressfo linear dos pares
absorbé@ncia/concentracio e, com a equac¥o obtida, elaborar
uma tabela.

6.3.2 Construg4o de curva-padréo

_6.3.2.4 Preparar solug8es-padrio de vdrias concentragles, de LAS,
fazendo diluigles da solugdo-padrio (4.2.46) em baldo volumétrico,
conforme a Tabela 2.

TABELA 2 - Preparo de soluglesS~padréo

waou €a4 400 Seve 4ErT VIR 0RA WvPe biaw Serk Gash SESH SFUS SEME S4UE 2000 SI0E SORG PIOS OGP GORE HIH THIN WP Fest S8GH Bure StV LSO SO0 SO0 SE00 G300 SE0P SRS SISE JONS SBAY GUSE SEUC Gnle SUED Gust S40O VREN S40H D4PU VIR SRsHiusen eve NN Tore GerY SEOT GRAY SeRe B0 GNIE W40 S00d CYTA éeeh 0se Sabe

Concentracfo de LAS 1Volume de solug$o 4.2.6 a elevar para 19000
mg /L. ! ml com dgua destiladapedesionizada
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6.3.2.2 Preparar uma s@frie de o funis de separag¢8o contendo
100 mlL de uma das solugles=padrdo.

6.3.2.3 Proceder com cada uma das solu¢gfes-padro conforme itens
de 6.3.4.2 a 6.3.1.14%

Nota! A curva de £alibragfo vale para um determinado aparelhos
deve ser feita pova curva cada vez que forem preparados ou
utilizadosé novds rea@entes ou feita alguma alteragfo do
aparelhod

7 RESULTADOS

7.1 Expressfo do resultado



8 CETESB/LS.122

VIS SO0 £040 0400 Gate Gus 000 410 PUES S40h S08s FUIH TAF SEUF G080 GA1G FUSU URIF SORS GUTE S04 GeE HH4 Shh Sede Sew S04S J0NS HENS S4d SER S40H IV SIUD 4V GETe WD TR TROE SOS SIS FIN GESF MO0 SRes Sess bese Aeed SWSH BEGe Seie Sev SMTa RSN PECH Seau SENE SR SESe B0Ge G044 NS mASe pove Sats

7eiad mg LAS » 100
mg/L HBAS ST ses sese sase seen ses ceve saed sems Eaen Seve vers SbSE Seey 0eb S4RD SOBS mess
volume da amostra

g ondes

mg LAS = valor correspondente a % de transmi
{obtida da curva ou tabela).

7.4.2 0 resultado ¢ expresso em termos de substd

frente ao azul de metileno, ou seja, em tern

7.2 Precisfo e exatidfo
Conforme o “Standard Methods for Exa
Wastewater), 173 edi¢%o, uma amostra % i
LAS/L em dgua destilada foi analisada em 110 1
desvio padro relativo de 14,8 e um er

Water and
tendo 27¢ ug
drios com um
de 10,6%.





