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1 OBJETIVO
Esta Norma prescreve © método da demandalguimica de oxigénio em
amostras de corpos d'dgua e de dguas residudrias domésticas e
industriais através do método titulométrico refluxo fechado em
ampola.
2 DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
Na aplicag3o desta Norma pode ser necessario consultar:

- Guia de Coleta e Preservacgio de Amostfas de Agua, CETESB. 1988.

- Norma CETESB L5.121 - Demandajpguimica de oxigénio (DQO) - Método
oxidag3o por dicromato de potdssio em refluxo - Método de ensaio

- Norma CETESB 15.721 |- Determinag3o da demanda gquimica de
oxigénio pelo método colorimétrico - Método de ensalo
3 DEFINICOES
Para os efeitos desta Norma ‘@ édotada a seguinte definigdo:
3.1 Demanda Quimica de, Oxigénio
E a medida de oxigénio equivalente & matéria orgdnica e inorg&nica

oxiddvel contida na amostra a qual & suscetivel de oxidag3o por um
agente quimico fortemente oxidante.

4 APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e equipamentos

4.1.1 Pipetas volumétricas classe A, de diversos volumes.
4.1.2 BRaldes)volumétricos de diversos volumes.

4.1.3 Ampolas de widro borossilicato. capacidade 20 mL.
4.1.4 Bureta classe A, capacidade 10 mL. 1,20,

4.1.5 Erlenmeyer de 125 mL.
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4.1.6 Magarico de bico fino para fechamento das ampolas.
4.1.7 GPL e oxigénio para uso no magarico.

4.1.8 Estufa para operar a temperatura de (150 x 2)°C,
4.1.9 Estante de ago inox para suporte das ampolas,

4.2 Reagentes

4.2.1 Solucgdo digestora: dissolver 1,226 g degdicromato de potéassio
(K;Crp07) p.a. ACS (previamente seco a 105°C por duas horas) e 33,3 g

de sulfato mercirico (HgSO4) p.a. ACS em/ uma solucdoc previamente

preparada de 167 mL de &4dcido sulfurico congentrado p.a. ACS em 500 mL
de #&gua destilada. Completar o volume com Agua,destilada a 1000 mL.

4.2.2 Solugdo catalitica: dissolver 9.9 g depmsulfato de prata
(Ag2SO4) p.a. ACS ou 7.4 g de o6xido degprata (Agp0) p.a. em 1000 mL

de 4cido sulfirico concentrado p.a. ACS\

4.2.3 Solug8o de sulfato ferroso amoniacal/ 0.0125 N, Dissolver 5 g
de sulfato ferroso amoniacal Fe(NH4),(804),.6H20 p.a. em 4&gua

destilada: adicionar 20 mL de &cido sulfidrico concentrado p.a.
{H2S04). Padronizar a solugdo diardiamente) da seguinte maneira:

Colocar em um Erlenmsyer 10 mL de 4gua /destilada, 3 mL de solugdo de
digestdo e 3 mL de solugdo catalitica. Titular com a solugdo de
Fe(NH4)2(SO4)2 0.0125 N usando (duas ou/ trés gotas de indicador

ferroin.

4.2.4 SolugBo indicadora def ferroin: dissolver 1.485 g de 1-10
fenantrolina monohidratada gjuntamente com 695 mg de FeSO4.7H>0 em
Adgua destilada e diluir a 100 mL.

4.2.5 Solugfo-padr@co de DQO: dissolver 0.850 g ds biftalato de
potéssio (HOOC-CgH4-COOK), p.a. ACS.L previamente seco em estufa a

105°C por duas horas em Agua destilada, avolumando a 1000 mL. Valor
tedrico de DQO = 1000 mgOs-L, ou 1 mL = 1 mgos.

5 BXECUQKO DO ENSAIQ
5.1 Coleta de amostras

Devem ser feitas gconforme o Guia de Coleta e Preservagdoc de Amostras
de Agua. da CETESB.

5.2 Interferentes

5.2.1 Compostos  alifdticos de cadeia linear tém oxidagdo mais
efetiva com a adig@o de sulfato de prata (Ag;SO4) como catalisador.

5.2.2 Brometos./ cloretos e iodetos formam precipitados com Ag;SOy.
o8 quais s3o oxidados parcialmente.

§.2.3 Haletog interferem e podem ser eliminados ou minimizada a sua
interferéncia com a adigdo de sulfato de mercirio (HgSO4) antes do
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refluxo. Para concentragdes de cloretos até 2000 mg-L adiciona-ge
sulfato mercirico na proporc¢do de HgSO,4:Cl de 10:1.

Nota: Para amostras com concentra¢des de cloretos acima de 2000 mg-L
esta metodologia ndo deverad ser utilizada.,

5.2.4 Nitritos (NOz7) resultam em valor de DQO de'l.1mg Oz mg NOy~-N
Essa interferéncia é eliminada. adicionando-se 10 mg de 4&cido
sulfdmico para cada mg NO,~-N presente na alfiquota da amostra usada.

5.2.5 Redutores inorgdnicog. tais como: ferro II. sulfeto. manganés
II. =30 oxidados quantitativamente nas céndigdes de teste. Nesgas
condigSes, pode-se fazer um célculo del oxidagso |estequiométrica,
desde que se saiba a concentrag3o inicial desses interferentes.

5.2.6 Residuos que poessuam cromo hexavalente intérferem e devem ser
calculados estequiometricamente desde /que,&e conhega a concentragdo
inicial desse interferente.

5.3 Procedimento

5.3.1 Processamento da amostra

5.3.1.1 Em uma ampola de vidro (4.1.3), a@dicionar 5.0 mL da amostra
bem homogeneizada. Misturar as amostras contendo sélidos

sedimentdveis com homogeneizador para /88 obter uma amostragem
representativa.

5.3.1.2 Adicionar 3.0 mL da solucdo digestora (4.2.1) e
homogeneizar.

5.3.1.3 Adicionar 7.0 mL /da solugio catalitica (4.2.2) lentamente
pelas paredes da ampola., fechando-a imediatamente com o magarico, sem
agitar as duas fases liquidas. Misturar o conteudo, com cuidado.

5.3.1.4 Preparar duas ampolas comd branco (5.0 mL de &gua destilada,
mais os reagentes indicadosg para amostra).

Nota: Preparar padrdes de controle diariamente.

5.3.1.5 Transferir as ampolas para a estufa (4.1.8) mantendo-a= por
duas horas & temperatura de (150 x 2)°C.

$.3.1.6 Retirar da estiafa e esfriar A temperatura ambiente,

5.3.1.7 Quebrar/as ampolas (pelo selo de seguranga). tranferir todo
o volume para Erlemmeyer com o auxilio de &gua destilada.

5.3.1.8 Acrescentar duas a trés gotas de indicador ferroin (4.2.4) e
titular o excesso de dicromato de potéssio com solugdo sulfato
ferroso amondacall 0,.0125 N (4.2.3) até o ponto final. de azul para
avermelhada

5.3.1.9 Efetuar a normalidade da solugdc de sulfato ferroso
amoniacal. como descrito em 4.2,3.
6 RESULTADOS

6.1 Expressio dos resultados



4 CETESB/LS5.187

. — (" d— — — — — ——— T — T S0 . " Vo " o —— T ] V2~ > 7D Som ks Wl s i T S MO W YR VO SHAD M WS e . S S S O - (e o o s vy o i Y SR DO S S

6.1.1 A Demanda Quimica de Oxigénio & calculada por:

(Vz — Vl) X N x 8000

mlL amostra

onde:

DOO = Demanda Quimica de Oxigénio,
Vz = volume de Fe (NH4)5(S04)> gas

branco (precisdc z 0,05 mL). - .
Vi = volume de Fe (NH4)3(SO4), gasto p tular a amostra

(precisdo + 0,05 mlL) em mL.
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