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1 OBJETIVO

1.1 A presente Norma prescreve o metodohdé determinagéo de oOleos e
graxas em amostras de aguas naturais e deVabastecimento, éguas resi

duarias domésticas e industriaisk

1.2 O presente metodo se aplica pard ' a determinacao de oleos e gra

xas em concentragoes variando de 5 a 1 000 mg/L.

2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

Na aplicagao desta Norma € necessanio consultar:

~ Guia de Coleta e Preservagéo de Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINIGAO
Para os efeitos deéta@llNorma e€)adotada a seguinte definigao:

3.1 Oleos e grafas

Sao todas as substan€ias gue o solvente empregado consegue extrair
de uma amostra @eidificada, que nao se volatilizam durante a evapo

ragao do solvente.

APARELHAGEM

4
4,1 Vidraria,,materiais e equipamentos
4

.1.1 Balanca analitica, precisao * 0,0001 g.

4.1.2 Estufa, 103°C. -

4.1.3 Banho-maria.

4,1.4 Dessecador completo.
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4,.1.5 Funil de separagao, vidro borossilicato, 2 000 mlL tampa e tor
neira de teflon.

4.1.6 Proveta de vidro graduada de 100 e 1 000 mL.

4.1.7 Funil raiado. diametro interno 50 mm.

4.1.8 Funil de Buchner, diametro 11 cm.

.1.9 Vidro de relogio, diametro 12 cm.

H

4.1.10 Conjunto para extragao, composto de:

a) extrator Soxhlet, vidro borossilicato, tamanho médio, ca
pacidade até o topo do sifao 85 ml, com juntas esmerilha
das 34/45 superior e 24/40 inferior;

b) condensador Allihn, vidro borossilicato, “‘eéom junta esme
rilhada 34/45;

c) balao de ebuligéo, vidro borossilicato, fundo chato 125
mL, junta esmerilhada 24/40,

4.1.11 Almofariz,
4.1.12 Vidro de relogio, diametro 12 cm.
4.1.13 Cépsula de porcelana, 100 _ou 200wmL.

4.1.14 Conjunto para extragad, composto de:

a) extrator Soxhlet, vidro borgssilicato, tamanho grande, ca
pacidade atée o topo dosifao 200 mL, com juntas esmerilha
das 45/50 superiorie 24/40 inferior;

b) condensador Allihn, ‘Wwidro borossilicato, com junta esme
rilhada 45/50;

c) balao de gbuligao, vidro borossilicato, fundo chato, 125
mL, junta esmérilhada 24/40.

4.2 Reagentes

Todos os reagenteshdevemiger p.a.-A.C.S.

4.2.1 Triclorotrifluoretano,013F3C2, p.€. 47°C, de prefer%ncia re

destilado, p2ra,sé obter residuo minimo apos evaporagao.

Nota: Pode-se emprégar éter de petrdleo, p.e. 35-60°C, ou n-hexano,
CGH14’ p.€. 69°C, de preferéncia redestilado, para se obter
residuo apos evaporagao da ordem de 0,1 mg/L, esperando-se

obter resultados diversos para cada solvente.

4.2.2 Sulfato de sodio anidro, Na,SO,.

2774
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4,2.3 Sulfato de magnésio monohidratado, MgSO4.H20, ou MgSO4.7H2O,

seco em estufa por uma noite a 103°C, em camada fina.

4.2.4 Acido cloridrico, HC1l, conc.

4.2.5 Solugado de acido cloridrico 1:1

Adicionar lentamente 500 mL de HCl conc., a 500 mlpde agua destila

da e desionizada.

4,2.6 Suspensao auxiliar de filtragao

Preparar uma suspen¢ao com 10 g de CELITE em 1 000MmL de agua desti
lada e desionizada e acrescentar 5 g de CAOLIM, do tTipo para cromo
tografia em camada delgada. .

4.2.7 Papel de filtro, n? 40, diametro 5,5 cm ou. equivalente.

4.2.8 Papel de filtro, n? 40, diametrol ém ou equivalente.

4,2.9 Disco de musseline, diametrogll cm ‘ou equivalente.

4.2.10 Algodao hidrofilo, previlamente eXtraido com solvente.

4.2.11 Cartucho de extracao, 25 x 80 mm/previamente extraido com’
solvente.
4.2.12 Cartucho de extrag@o, previamente extraido com solvente

33 x 80 mm.

4,2.13 Algodéo de:vidro,previamengé extraido com solvente.

5 EXECUCAO DO ENSAZLQ

5.1 Principios gérais

Na determinagao /o 0lébs e graxas nao se mede uma - quantidade abso
luta de uma suPstandia especifica, mas determina-se quantitativamen
te as substancias Soluveds no solvente empregado. Quer dizer . gue
sao considerados) graxas os acidos graxos, as gorduras animais, os
saboes, asfgraxas,maspceras, 0OS oleos vegetais e qualquer outro ti
po de sublstancda que o solvente consegue extrair de uma amostra aci
dificada, que‘nao se volatilizam durante a evaporagao. Isto equivale
a dizer que os oleos e gaxas sao definidos pelo numero e pelo sol
vente empregados. A observagéo rigorosa dos detalhes de procedimen

to € fundamental para se obter resultados repetitivos.

5.2 Principio do método

Os Oleos e graxas dissolvidos ou emulsificados sao extraidos da
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. . . ~no . . ‘
amostra acidificada, com um solvente organico. A quantidade de mate
ria restante no balgo, apés a evaporagao do solvente, ¢ considerada

o0leos e graxas.

5.2.1 Existem variagoes do método, adaptando-o aos diversos tipos

de amostra, a saber:

Método A: da partigao - gravimetrico - aplica-se al agi@sggehaturais
(de abastecimento, de rios, de represas), ‘€m gue a guan

tidade de poluentes e aparentemente pequena.

Método B: da extragao em Soxhlet - aplica-se A aguasipoluidas, resi
duérias, efluentes industriais e gsgotos, quando a quan

tidade de poluentes € maior.

Metodo C: da extragao em Soxhlet, modificada - aplieca-se a lodos e

outras amostras solidas ou semi=solidas.

5.3 Interferentes

5.3.1 Os oleos e graxas saponificad®s ten@em a)permanecer na forma

de emulséo, que se quebra acidificando ajamostra ate pPH = 1.

5.3.2 Alguns materiais, tais: como .gordurasginsaturadas ou écidosgpg
Xxos, se oxidam facilmente, o que_entretanto se minimiza controlando,

durante a evaporagéo, a temperatura e 6 deslocamento de vapor.

5.3.3 Os:solventes variam muito na sua capacidade de dissolver nao
SO 0leos e graxas, mas substangias também, tais como enxofre e co

rantes.

5.3.4 Fragoes de baixo ponto de ebuligao, tais como oleos lubrifi
cantes, querosene e gasolinaggse perdem, total ou parcialmente, por
evaporagao na tempenatura necessaria para remover oS ultimos tragos

de solventes.

5.3.5 Certos tiposidel despgjos industriais podem necessitar modifi
cagoes do metodo para medhérar a recuperagao de alguns constituintes.
Qualquer modifiicagao no metodo analitico deve ser citada em conjunto

com o resultado final.

5.3.6 O metodo,.tal como esta apresentado, nao se aplica para a de
terminagao de oleos € graxas em amostras que apresentem uma nitida
camada de o0leos separada. Neste caso, determina-se a quantidade de

olec, expressa em volume/volume, e a concentragao de oleos e graxas

na porgao aquosa, expressa em mg/L.

5.3.7 Interferentes
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Compostos sulfurosos como sulfeto de hidrogéenio (HZS) e dioxido de
enxofre (SOZ)’ podem ser removidos adicionando-se acido fosforico
(H3PO4) ate pH = 4 seguido de aeragao por agitagao. Esse processo de

ve ser utilizado antes da preservagao da amostra.

5.4 Coleta de amostra

As amostras para a determinagao de oOleos e graxas sao coletadas con

forme o Guia de Coleta e Preservagao de Amostras- de Agua, @a CETESB.

5.5 Metodo A

5.5.1 Procedimento

5.5.1.1 Para evitar perdas, todo o volumé de amostra coletado deve
ser utilizadoj; marcar o frasco de coleta com um trago no nivel do

1iquido, para posterior verificagao do volume original da amostra.

5.5.1.2 Verificar o pH da amostra. Senecessario, ajusta-lo para
pPH <€ 2 dentro do préprio frasco de coleta.Bventualmente podera ser

necessario um ajuste para pH = 1 (5m8.1).

5.5.1.3 Transferir todo o volume de amosStra para o funil de separa
gao.

5.5.1.4 Lavar o frasco de coleta ecompl® mL de solvente (4.2.1) e

acrescentar esta porcao aogfunil.

5.5.1.5 Adicionar mais925yML~de'solvente (4.2.1) ao funil e agitar

por 2 minutos.

5.5.1.6 Esperar que as duas camadas se separem e recolher a porgao

de amostra numa proveta.

5.5.1.7 Filtrar a porcadligue contém o solvente em papel de filtro
(4.2.7) adaptadofem funil faiadb, recolhendo o filtrado em baléo'tg
rado (precisdo & 0,0001 g).

Nota: Pode-se colocar alguns gramas de sulfato de sodio anidro
Lo (4:2.29=n0 papeldl de filtro, para.auxiliar a quebra de emul

soed e remover agua.

5.5.1.8 &oltaf a porgao de amostra para o'funil” de separagao, lavan
do a proveta“cam 15 mL de solvente (4.2.1) e acrescentando essa por
gao ao funil.

5.5.1.9 Repetir os itens 5.5.1.5 a 5.5.1.7. -
5.5.1.10 Se necessario, repetir 5.5.1.8 e 5.5.1.9.

5.5.1.11 Lavar o funil de separagao com 20 mL de solvente (4.2.1)
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e filtrar esta porgao, recolhendo-a no balao tarado.

5.5.1.12 Lavar o papel de filtro duas vezes com porgoes de 5 mL de
solvente (4.2.1), recolhendo estas porgoes na balao tarado tambem.

Taragem do balao de ebuligao:

Nota: Lavar o balao com mistura sulfocromica, enxaguar com égua e

. . o ,
agua destilada, secar a 103°C por 2 horas, esfriar . em desse
cador e deixar em dessecador atée o momento do usod Pesa-1o no

momento de ser usado (precisao % 0,0001 2).

5.5.1.13 Destilar e recolher o solvente, pard posterior recupera

cao, ate que restem cerca de 10 mL apenas, em banho-mania a 70%¢.

5.5.1.14 Desconectar o condensador, deixando. evaporar completamen
te estes 10 mL.

5.5.1.15 1Inclinar um pouco o balao para fagilitar a remogao dos va

pores de solvente e passar uma corrente de ar seco por 1 minuto.

5.5.1.16 Esfriar o balao em dessecddor por 30 minutos exatamente

e pesar (precisao ¥ 0,0001 g).

5.5.1.17 Efetuar uma prova em brancoyevapdrando uma porgao de sol

vente (100 mL) em balao tarado.

5.6 Metodo B

5.6.1 Procedimento

5.6.1.1 Para evitar perdas, )todo o0 volume de amostra coletado deve
ser utilizado: marcar o frasco de coleta com um trago do nivel do
1iquido, para posteriofiverificagao do volume da amostra.

5.6.1.2 Verificar o/pH da amostra. Se necessério, ajusté—lo para
PH < 2 dentro do prdprioffrasco de coleta. Eventualmente podera ser
necessario um ajusteypara pH/i= 1 (5.3.1).

Nota: Certos deriwados de/oleos presentes em despejos iﬁdustriais,

solubilizados ou emulsificados, sao melhor recuperados quan
do a afMostra € saturada com cloreto de sodio (300 g/L) ime
diatamentél apos a acidificagao atée pH = 1.

5.6.1.3 Num funil de'Buchner colocar um disco de musseline (4.2.9)
e um disco de papel de filtro (4.2.8). Molhar o disco e o papel com
égua destilada e desionizada e adapta-los bem ao funil.

5.6.1.4 Aplicando vacuo primeiro, passar por este filtro 100 mL de  suspens3o
auxiliar a filtragao (4.2.6),distribuindo-a em uma camada uniforme.
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5.6.1.5 Lavar a camada com agua destilada e desionizada e aplicar
vacuo até que o filtrado desta lavagem se apresente limpido e, en

tao, deixar o vacuo ligado até esgotar todo a agua.

5.6.1.6 Filtrar toda a amostra por esse filtro, aplicando vacuo

até esgotar toda a agua.

5.6.1.7 Com auxilio de uma pinga, transferir o /papelpde filtro pa

ra um vidro de reldégio. Acrescentar o material aderente as bordas
da musseline; enxugar os lados e o fundo do frasco de coleta, a
bagueta e o buchner com pequenos pedagos degpapelpde filtro molha

dos em solvente. Acrescentar esses pedagos de papel \ao vidro de re

logio.

5.6.1.8 Enrolar todos esses papéis e coloca-lospno cartucho de ex
tragao (4.2.11). Enxugar o vidro com maisiumgpequeno pedago de pa

pel molhado e coloca-lo também no cartucho,

5.6.1.9 Cobrir o material do cartucho comjum pouco de algodao hi
drofilo (4.2.10) e secar o conjunto a 108°c por 30 minutos exata
mente.

5.6.1.10 Colocar o cartucho no extrator Soxhlet e fazer a extra

gao a 20 ciclos por hora dupante,4 horas (ou durante um tempo sufi
ciente para se obter um todtal de 80)ciclos), colocando cerca de
100 mL de solvente (4.2.1) no balao tarado.

5.6.1.11 Destilar e récolher,o solvente, para posterior recupera

¢ao, até que restem cercajde 10 mL, em banho-maria a 70°C.

5.6.1.12 Desconectar o condensador, deixando evaporar completamen
te estes 10 mL.

5.6.1.13 Inclipar umppouco o baldo para facilitar a remogao dos va

pores de solvente e/passar corrente de ar seco por 1 minuto.

5.6.1.14 Esfriar opbalao em dessecador por 30 minutos exatamen
te e pesar /£om precisao f 0,0001 g.

5.6.1.15 /4 Efetuar uma prova em branco, evaporando um volume de sol

vente (100'mk) em balao tarado.

5.6.1.16 As veze® é necessario submeter o filtrado do Método B a
extragao pelo Método A e somar os resultados.

5.7 Método C

5.7.1 Procedimento
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5.7.1.1 Num bequer de 150 mL pesar aproximadamente 20 g de lodo
(precisao ¥ 0,5 g).
5.7.2.2 Adicionar HCl concentrado (4.2.4) ate pH = 1 (geralmente

0,3 mL, o que se mede com papel indicador de pH.

5.7.2.3 Adicionar 25 g de sulfato de magnésio monohidratado (4.2.3),
misturar bem com uma bagueta e espalhar pelas paredéspdo béquer.

5.7.2.4 Deixar em repouso 15-30 minutos, remover o material soli

dificado e triturar em almofariz.

§.7.2.5 Transferir o po para o cartucho de extragao (4.2.12). Reco
lher o material ainda retido no béquer e no Almofariz c¢om papel de

filtro molhado em'solvente e coloca-lo tambem naelcartugcho.

5.7.2.6 Cobrir o material do cartucho comgpalgodao e extrair em
Soxhlet com 200 mL de solvente (4.2.1) em'balao tarado a 20 ciclos/ho
ra por 4 horas (ou por um tempo suficiente para se obter um total

de 80 ciclos).

5.7.2.7 Se o extrato se apresentar turvo, filtra-lo por la de vidro
para outro baldo tarado (precisdo %10,0001 g).

5.7.2.8 Lavar o frasco e o algodao comjsolvente.

5.7.2.9 Destilar e recolher & solvente até que restem apenas cerca

de 10 mL, em banho-maria a 70%cC.

5.7.2.10 Desconectar o condensador efdeixar evaporar completamen
te estes 10 mL.

5.7.2.11 Inclinar um pouco o balao para facilitar a remogao dos va

pores de solvente e passar umaljecorrente de ar seco.

5.7.2.12 Esfriar em desgecador por 30 minutos exatamente e pesar
(precisao ¥ 0,000Y g).

5.7.2.13 Em separado, determinar a % de solidos secos da amostra.

5.7.2.14 Efetuar uma prova em branco, evaporando um volume de sol
vente (100 mi), em/ balao tarado (precisdo ¥ 0,0001 g).

6 RESULTADOS

6.1 Expressoes dos resultados

6.1.1 Metodo A

(My- M) 1000 .
[l 3

mg/L oleos e graxas = -
' mL amostra extraida
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onde: .
M, = peso do balao com residuo de O0leos e graxas, mg
M; = peso do balao vazio, mg
M; = valor da prova em branco, mg/L
6.1.2 Metodo B
. (M2 - Ml) 1 000 .
mg/L oleos e graxas = — =OM;
i mL amostra filtrada
onde
M, = peso do balZo com residuo de 6leo§ e graxas, mg
Mi = peso do bal3o vazio, mg
Mg = valor da prova em branco, mg/L
6.1.3 Método C ‘
i ' ‘ (M2 - Ml) x 100
% oleos e graxas em base seca = - =
o My x My
onde:
M, = peso do balao com residue de 0leos e graxas, g
M, = peso do balao vazio, g
M3 = quantidade de lodof g
M, = teor de s6lidos o £ SolidoSisecos
100
6.2 Precisao e exatidad
Conforme o "Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater", 172 edigéo, os metodos B, .C e D foram testados por um

unico laboratorio gem uma amostra de esgoto doméstico. Por este méto
do de oOleos e graxas apconcentragao era 12,6 mg/L. Quando porgoes de
1 litro de amostra dg¢ esgoto doméstico foram dosadas com 14,0 mg de
uma mistura de 61eos, conl recuperagao de 93% e desvio-padrao de 0,9

mg.

6.2.1 Conforme /og''Staridard Methods for the Examination of Water ' and
Wastewater™y 172 edigao, o método A a concentragao era 17,5 mg/L.
Quando porgoeside 1 litro de amostra de esgoto doméstico foram dosa
das com 14,0 mg de uma mistura de oleos com uma recuperacao de 99% e
desvio-padrao de 1,4 mg.

/ANEXO
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