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i OBJETIVO

1.4 Esta Norma prescreve o método (de detéfmmacio de yomigéniob
consumido em amostras de Hguas naturals elde abastecimento.

1.2 Este método se aplica para a determinagfo de oxigénio consy
mido de quaisquer valores a pardivr de, i mgZdl..
2 DOCUMENTO COMPLEMENTAR

CETESB ~ Guia de Coleta e Preservapfo de Amoatras de Sgua.

3 DEFINIGUES

Para os efeitos desta Norma € adatada a seguinte definigfos
Oxiglnio consumido

Guant idade de oxigénio necessdria para oxidar a matdria orgénica
da amostra nas condigfes do texto.

4 APARELHAGEM

4.1 Balfo delebulde¥o, Me vidro borossilicato, 250 mbL.

4.2 Buretas, classe A6 capacidade 50 ml.

4.3 Termdmetro atd 100°C, precisfo + 1°C.
4.4 Banho—-maEia.
4.5 Pipetas wolumndtricas de diversos volumes.
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5 EXECUGCHO DO ENSAIO
S.4 Principio do wmétodo

A amostra € digerida com edcesso de permanganato de potdssio, em
meio dcido, & 80 °C durante 30 minutos. 0 excesso de permanganato
¢ reagido com um volume de odalato de sddio ediivabente ao volume
de permanganato, e o© veesso de oxalato g titulado com
permanganato.

$5.2 Interferentes

5.2.4 Tracos de matdria orglnica da idraria Uinterferem; por
isso toda a vidraria deve ser lavada gom mistura sulfocrémica e
enxdaguada com dgua destilada e desionizadan

5.2.2 Traugos de matdria orgénica da dogus destilada e desionizada
interferem, e a interferéncia ¢ el iminddapefetuando-se uma prova
em bhranco. '

B.2.3 0 método deiva de oxidar matdéria orgénica nitrogenada,
oxidando apenas matdria orgénicaldarbonada.

5.2.4 Substféncias inorgénicas oxidantes e redutoras, tais como
Fe*, ambnia e nitrato interferen.

5.2.5 Cloretos interferem, e (paradconcentragfes de cloretos
superiores a 1000 mg/L o nétodo nfo se aplica. '

S5.2.6 0 método nfo se aplica para amostras de dguas sulfurosas.
%.3 Reagentes
Todos os reagentes devemn serplia.~A.0.5.

5.3.4 Acido sulfrico 183:
~ Adicionamg. lentamgnte e com agitag#o, 250 ml de H,80,,
concentrado, alZ&9 ml. de dgua destilada e desionizada.

Se3.2 Solugfo~-padrio de oxalato de sddio, 0,0i25Ne
T Diss@lverfi,6 g . Na)Cr0, seco em estufa a 105 °C durante
pelo mends 1 hora, en dgua destilada e desionizada e
diluir g 2000 ml com dgua destilada e desionizada.

5.3.3 Soduclo-estoque de permanganato de potdssio @,1250N:
~fDissalver 3,9%54i0 g KMn0,, em dgua destilada e desioniz
da @ dilulry a 1000 ml. Deixar em repouso por 7 dias em
frasco &mbar, filtrar por filtro de vidro sinterizado, &
completar a 19€@ mlL novamente.
Notat: Guardaehem frasco &mbar.
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Alternativa dissolver o sal em Hogua destilada e desionizada, di
Tuir a 1900 mi., ferver por cerca de 19 minutos, il
trar, quando frio, por filtro de vidro sinterizado,
& completar a 1009 wml novamente.

Notat Guardar em frasco &mbar.

5.3.4 So}ucﬁm de permanganato de potﬁﬁﬁla &,0485N, padronizadas
Diluir 120 ml da solugfo-estogque (5.3.8) & 1000 ml. com
dgua destilada e desionizada.
Padroniza¢c4os
Adicionar 100 ml de Hguan destilada e degionbzada em um
bal4o de ebuli¢fo.
adicionar % mh de solu¢fo de d€ido sulflrico 1:3 (5.3.4)
¢ 1 mL de solu¢%o permanganato, de potdssio ©@,0125N
{(%.3.4). Deixar a mistura em banho-maria atd atingir
82°C, & durante mais 30 minutos a 89%°C.
Acrescentar em seguida 1 mbldegpselucéo de oxalate de
oxalato de sddio ©,9125N (3.28.2), e deixar em banho~
-maria por mais 2 ou 3 minutoes.

Titular com solugfo de permanganato de potdwsuo @, 0525N
(%5.3.4) até colorago rdsea.,Adnc:onar solucfo de oxalg
lato de sddio 0,0425N(5.3.280 ated a wmistura tornar~se
incolor (em geral 1 ou 2 gotas).

Em seguida, adicionar 10 mbk de  solu¢fo de oxalato de

sd8dio (5.3.2), deixarn, 2 ou 3/minutos em banho-maria =
80°C, e titular com solnglo de permanganato de potdssio
2,0128N (5.3.4).

Nota®: Guardar em frascod@mbar.

.4 Coleta de amostras

As amostras para detggminagfo de oxigénio consumido s¥o coletadas
conforme Guia de Coleta e Preservagio de Amostras de fHguan, da
CETESB.

9.9 Procedimento

5.5.4 Num bal4o de ebuli¢®o, adicionar 10¢ ml de amostra, 10 ml

de solugio de permanganato de potdssio (5.3.4) e 5 mh de solugfo
de dcido sulfdﬁico (5.30i)

5.5.2 Aquecer i mistdra em banho-maria atd 80°LC e, depois de
atingida esta temperatura, manté-la durante mais 3¢ minutos.

Notat Sé& = mistura tornar-se de colorae¥o rdsea pdlida, repetiv,
émpregaido 20 ml. de solugfo de permanganato de potdssio
(5.3.47 ou empregando um volume menor de amostra, dilufdo
a 1900 mi . :
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8.5.3 Depois de exatamente 39 minutos em banho-maria, retirar do
banho e adicionar 10 ml de solu¢fo de oxalato de sddioc (S5.3.2).

Nota: Se forem acrescentados 20 ml. de solugfo de permanganato de
potdssio (5.3.2), adicionar 20 mL de oxalato de sddio
(H.3.2).

5.5.4 Voltar ao banho-maria por mais 3 minutoss

S9.9 Titular, enquanto quente, com solu¢gHo de “pPermanganato de

potdssio @,0425N (5,3.2) atd =  primedioa coloragio rdsea

permanente. :

F.9.6 Efetuanr uma prova em branco, procedendo com 100 mbL de Hgua

destilada ¢ desionizada, conforme 5.5%.1 a@adf.%.5.

6 RESULTADOS

O oxiglnio consunido &€ calculado pela £dfmulas

OC,,: mmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmm
v
onde &
OC = oxigénio consumidoymen mg/l.
Van = volume de KMnO,dgasto para titular a amostra, em ml

i

Vg = volume de KMnOp gasto paka titular a prova em branco, em
mi. - :

normal idade dagsolucqo de KMnoO,

volume de anostray, em il
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