Decisao de Diretoria n°® 281/2016/P, de 20/12/2016 - Publicada no Diario Oficial do Estado de Sao Paulo —
- Caderno Executivo | (Poder Executivo, Segao |), Edigado n° 126 (239) do dia 22/12/2016 paginas: 100 a 102.

AGUA - DETERMINACAO ‘DE CARBONO ORGANICO

CETESB METODO DIGESTAO POR ULTRAVIOLETA L5.192
Método de ensaio DEZ/89
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1 OBJETIVO

Esta Norma prescreve o metodo de determindgao de carbono organico,
em amostras de égua natural e de@bastecimento, efluentes domésti

cos, industriais e agua do mar.

2 NORMAS E DOCUMENTOS COMPLEMENTARES

Na aplicagéo desta Norma, é necessario consultar:
- Guia de Coleta e Preservacao de Amostras de Agua, da CETESB.

3 DEFINICOES

3.1 Carbono organico total, & todo aquele que é digerivel por 1&m
pada ultravioleta em condigOes acidas. O método aplica-se a faixa
de 1 a 50 mg/L depC.

3.2 Carbono organico disgolvido e todo aquele que apos filtragao
por membrana dep0,45 um,fé digerivel por lampada ultravioleta .  em

condigoes acidas. Ojmétodo aplica-se a faixa de 1 a 50 mg/L de’ C.

4  APARELHAGEM

4.1 Vidraria, materiais e equipamento

4.1.1 Frasco Erlenmeyer, vidro borossilicato de 125 mL.

4.1.2 Pipetas volumetricas, diversos volumes.

4.1.3 Baloes volumétricos, vidro borossilicato, de-diversos volumes.
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4,1.4 Frascos Kitassato de 500 mL,

4,1.,5 Suporte de filtragao a vacuo para membrana de 0,45 um,

' 4.1.6 Bomba de vacuo.

4.1.7 Analisador automatico CO- .

5 EXECUCAO DO ENSAIO

5.1 Principio do méetodo.

Para as formas de carbono organico total ou dissolvido, \a amostra e
acidificada para remogao do carbono inorganico como C02. Uma aliqug
ta da amostra livre de carbonato & reagida com persulfato de potéE
sio e submetido a radiaga@o ultravioleta. Omaeido ascorbico é adicio
nado para reduzir cloro, que e produzido quandol amostras salinas sao
irradiadas com luz ultravioleta. O 002 resultante gerado do carbono
presente‘na amostra € dialisado atravé8sde ,uma membrana de silicone
e reagido com um indicador fracamenge tampona@do de fenolftaleina. E
uma reacao quimica inversa, onde a |diminuicao na cor do  indicador

e proporcional a concentragao carbonoj.medide a 550 mm.

5.2 Reagentes

Todos os reagentes devem ser p.a. - A.C.S.

5.2.1 Agua destilada livre de CO

2.

5.2.2 Acido sulfurico 1,0 N.

Adicionar cuidadosamente 28 mL''de acido sulfurico conc., a 800 mL de
agua destilada (5.2.,1). Homogeneizar a solugao, esfriar e diluir a
1.000 mL com agua destilada (5x2.1).

5.2.3 Solugao-tampao.

Em 60 mL de égua degtilada, adicionar O,413 g de carbonato mono-hi-~
dratado (Na2003.H20) e 0,560 g de bicarbonato de sodio (NaHCOB). A-
gitar e diluir @100 mL em balao volumétrico, com égua destilada
(5.2.1).

5.2.4 Fenolftaleina 1%.

Adicionar 1,0 g de Fenolftaleina (C20H14O4) em 80 mL de alcool meti

lico (CH4O0H) e agitar. Diluir a 100 mL com alcool metilico.
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5.2.5 Persulfato de Potassio 2%

Dissolver 20,0 g de persulfato de potassio (K,8,0g) em 800 mL de a-
gua destilada. Agitar atékcompleta dissolugao. ' Diluir a 1.000 mL com
égua destilada (5.2.1). Preparar diariamente.

5.2.6 Triton x-100

Adicionar 50 mL de Triton x-100 em balao volumetrico de 100 mL e
‘completar com alcool isopropilico (C4H,0H) .

5.2.7 Reagente Misto Redutor-Tenso-Ativo

Dissolver 100,0 mg de acido ascorbico (CSHBOG)'ém ‘aproximadamente
800 mL de agua destilada (5.2.1). Adicionar 10pmL/da solugao de Tri
ton x-100 (5.2.6). Diluir a 1.000 mL em _balao volumétrico, com - agua
destilada (5.2.1). Manter aoc abrigo dajluz em frasco ambar.

5.2.8 Reagente de cor

Em um frasco volumétrico de 1.000 mL, feohtendo 800 mL de agua desti-
lada (5.2.1). Adicionar 2 mL de fenolftaleina a 1% (5.2.4) e 15 mL
de solugao-tampao. (5.2.3). Diluir,a 1.000 mL com égua o dedtilada
(5.2.1) e homogeneizar. A estapsolud8® adicionar 0,5 mL de Triton
x~-100 (5.2.6) e homogeneizar. Manter ao abrigo da luz. Preparar dia-

riamente,.

' 5.2.9 Solugao-estoquelide cabbono

Dissolver 1,0627 g de ftalato acido de potassio, (CgHKO,) em 80 mL
de agua destilada.gAgitar ate dissolver e adicionar 0,5 mL de acido
sulfurico 1,0N (5&2.2) e diTuir a 1 000 mL em baldo volumétrico com
agua destilada (6.2.%) 1 mL = 500ug. .

5.3 Interferéntes

Amostras com altas’concentragaes de' sais dissolvidos, adicionar quan
tidade equdvalentes de sal nos padroes. Amostras com material parti-
culado em suspénsao devem ser filtrados em membrana de O0,45um.

5.4 Coleta de amostras

As amostras para a determinagdo de carbono organico sdo  coletadas
conforme o Guia de Coleta e Preservagéo de Amostras de Agua da CETESB.

5.5 Procedimento

Em vista da variedade de marcas e modelos de equipamentos para deter



4 . ' CETESB/L5.192
, SRR 1 % 81 =

minagdo de carbono organico, ¢ recomendado seguir - -as instrugdes
para funcionamento e as condigoes de operacao constante do  manual
que acompanha o instrumento.

5.5.1 Construgao da curva-padrao

Preparar solugdoes-padrao de varias concentragdes de carbono organi
co, fazendo diluigao da solugao- estoque (5.2.9) em balao volumetri
co, conforme a Tabela.

TABELA - Diluigao da solugao-estoque

Conc. Carbono Org. ' mL de solugao (5.2, 9) a 1. OOOmL
mg/L agua destilada (5.2, 1)
5,0 ) W 10 '
10,0 ‘ 20
15,0 | f | 30
20,0 40
25,0 50 '
30,0 60
35,0 : ‘ - 70
40,0 | | 80
45,0 , ; &y 90
50,0 ' . 100
cela = 50 mm

comprimento deponda = 5500 um
LD = 2,0 mg/LC

6 RESULTADOS

Construir uma curva % transmitancia X concentracgao de C (mg/L de C),
utilizando papel monolog. A partir da curva padrao, elaborar uma Ta
bela relacionada com % transmitan01a x mg/L de C.

/ANEXO A
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ANEXO A - Grafico - Esquema de montagem
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