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NORMA TRATAMENTO BIOLOGICO DE EFLUENTES INDUSTRIAIS
: COLETA E PRESERVAGAO DE AMOSTRAS PARA DETERMINAGAO
CETESB DE OXIGENIO DISSOLVIDO (OD) EM AGUA L5.511

PROCEDIMENTO
1 Objetivo

1.1 Esta Norma prescreve o procedimento de coleta e preservacao de amostras de

agua para determinagao de oxigénio dissolvido (0D), pelo metodo de Winkler.

1.2 Esta Norma se aplica a amostras coletadas em sistemas de tratamento biologi

co de efluentes industriais.

2 Definigoes
2.1 Oxigenio dissolvido (OD)

Quantidade de oxigénio que se encontra dissolvido num esgoto, agua ou outro liqui
do. Geralmente & expresso em miligramas por litro ou em porcentagem (Z) do nivel

de saturagao.

2.2 Preservacao (de amostra)

Ato de manter uma amostra, durante um intervalo de tempo, em condigses que nao al
terem a caracteristica que se deseja comhecer, seja pela adigao de agentes preser

vantes (preservativos), seja através de condigoes fisicas favoraveis, ou ambas.

3 Condicoes Gerais .

3.1, Aparelhagem

- Garrafa coletora para 0D, de PVC rigido, modelo CETESB (ver anexo) ou de

aco inoxidavel, modelo APHA modificado;

- Prasco de vidro, de 250 - 300 ml, de boca estreita, com tampa esmerilhada

(frasco para DBO);

Pipetas volumétricas de 2 ml;

Frasco de vidro, de 1000 ml, de boca estreita, com tampa esmerilhada;

3.2 Reagentes

3.2.1 Solugao de sulfato de cobre-acido sulfamico: dissolver 32 g de dcido sulfa
mico (NH2 SOZOH), sem aquecimento, em 475 ml de agua destilada. Dissolver 50 g de
sulfato de cobre (Cu SOA.SHZO) em 500 ml de agua destilada. Misturar as duas solu

coes e adicionmar 25 ml de 8cido acético concentrado.

3.2.2 Solugao de sulfatomanganoso: dissolver 364 g de Mg SOa.HZO p.a., ou 400g de
Mg 304-2H20 P:-a8 ou 480g de Mg S0, .4H,0'P.a em agua destilada, filtrar e diluir
a 1000 ml.



3.2.3 Reagente alcali-iodeto-azida: dissolver 500 g de NaOH p.a. e 150 g
de KI p.a. em agua destilada e diluir a 900 ml, banho de agua fria ou gelo. A
dicionar 10 g de NaN3 p.a. previamente dissolvidos em 40 ml de agua destila

da. Completar o volume a 1 £.

3.3 Cuidados gerais na coleta de amostras

3.3.1 Todo material que entra em contato com a amostra deve ser de vidro ol

aco inoxidavel.

3.3.2 0 local, a profundidade e a hora da coleta devem constar do 'plano de
amostragem” do setor de controle do sistema de tratamento. O coletor deve pro
curar ser o mais fiel possivel ao "plano de amostragem’ a fim de obter amos
tras representativas que fornecam dados comparativos. Na falta .de indicagao
da profundidade da coleta recomenda-se 20 cm,;no minimo,abaixo da superficie da

agua.

3.3.3 Tomar cuidado para que nao haja entrada de ar no frasco nem aeragao da
amostra, pois isto acarretaria dissolugao de oxigenio atmosférico levando a re

sultados erroneos.

3.3.4 Na etiqueta do frasco da amostra, além das informagoes normalmente ne

cessarias (local, hora e data da coleta, nome do coletor, ete)  deve ainda

]
constar:

a) tipo de preservagao efetuada (modificagao do método de Winkler;

b) se a amostra provem de Agua que contém agentes oxidantes ou reduto

res;

¢) qualquer outra informagao de utilidade para o quimico que fard a de

terminacao do OD.

4 CONDIGOES ESPECIFICAS

4.1 Enxaguar o frasco de DBO trés vezes com a agua a ser amostrada antes de’

iniciar’ a coleta.

4.2 Medir a temperatura da dgua a ser amostrada.

4.3 Colocar o frasco de DBO dentro da garrafa coletora para OD e mergulhar o
conjunto mo local escolhido para a tomada de amostra e na profundidade previa

mente determinada. Retirar o conjunto, e dele o frasco de DBO.

4.3.1 Se a agua a ser amostrada contiver flocos biolBgicos, proceder de manei

ra diferente, como indicado em 4.3.1.1 a 4.3.1.4.

4.3.1.1 Vazar, no frasco de 1000 ml, 10 ml da solucao inibidora sulfato de co

bre-acido sulfamico.
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4.3.1.2 Colocar o frasco dentro da garrafa coletora para OD e mergulhar o conjun
to no local escolhido para a tomada de amostra e na profundidade previamente deter

minada.

4.3.1.3 Retirar o frasco, . tampa-lo, . misturar seu contelido por inversoes suces
sivas e deixar decantar.

4.3.1.4 Sifonar = liquido sobrenadante para o frasco de DBO até enche-lo completa
mente. O tubo do sifao deve chegar bem proximo ao fundo do frasco de DBO de manei
ra que o enchimento se faga concomitantemente com a expulsao do ar e sem que haja

agitagao ou borbulhamento. Daqui por diante, continuar conforme 4.4 até 4.6,

4.4 Imediamente, adiciomar 2 ml de solucao de sulfato manganoso seguida de 2 ml
de alcali-iodeto azida, tendo o cuidado de imergir a ponta da pipeta no liquido do
frasco. Imediatamente fechar bem o frasco sem deixar bolhas de ar mo seu interior

e agitar.
4.5 Deixar decantar por 3 minutos e agitar novamente.

4.6 Manter em ambiente escuro, a temperatura da amostra ate ser ensaiada. O tempo

decorrido entre a coleta e a determinagao do OD nao deve exceder 8 horas (mota).

Nota: A bibliofrafia consultada indica que a determinacao de OD seja proce%sada tao
rapido quanto possivel e sem exceder 8 horas a contar do instante da coleta. Difi
culdades operacionais entretanto, as vezes, tem levado os laboratorios da CETESB a
prolongar esse perfodo até 24 h e, nesses casos, nao tem sido constatadas variagoes
do teor de OD, Entretanto, por nao dispor ainda de dados suficientes a CETESB prefe

N - - -,
re recomendar,e adotar sempre que possivel o periodo maximo de 8 horas.

/Anexo
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