Demanda de OxigéniO, QUI’mica DOC316.53.01099
USEPAL Método de digestao reator

0.7 a 40.03 mg/L DQO (ULR); 3 a 150 mg/L DQO (LR); 20 a 1500 mg/L
DQO (HR); 200 a 15,000 mg/L DQO (HR Plus)

Método 8000

Escopo e aplicacao: Para agua, agua residual; a digestao é necessaria.

1 Faixas 3 a 150 mg/L DQO e 20 a 1500 mg/L DQO sé&o aprovados pela USEPA para andlise de aguas residuais (Standard Method 5220 D),
Federal Register, April 21, 1980, 45(78), 26811-26812.

2 Jirka, A.M.; Carter, M.J., Analytical Chemistry, 1975, 47(8), 1397.

3 A ULR esta deisponivel apenas em espectrofotdmetros que podem medir no comprimento de onda de 350 nm.

m Preparacéo do teste

Informacéao especifica do instrumento

Tabela 1 mostra todos os instrumentos que tém o programa para esse teste. A tabela
também mostra especificagdes de adaptadores e cortina de luz para instrumentos
que os utilizam.

Para usar a tabela, selecione um instrumento, entéo leia ao lado para encontrar a
informacéo de aplicacdo para esse teste.

Tabela 1 Informacéo especifica de instrumento para tubos de teste

Instrumento Adaptadores Cortina de luz
DR 6000, DR 5000 — —
DR 3900 — LZVv849

DR 3800, DR 2800, DR 2700

LZV646

DR 1900

9609900 (D)

DR 900

4846400

Tampa fornecida com o
instrumento

10 adaptador D néo esta disponivel em todas as versdes do instrumento.

Antes de iniciar

individuais recomendados.

Armazene frascos néo utilizados (fotossensiveis) em recipiente fechado.

Instale a tampa do instrumento no compartimento de célula do DR900 antes de pressionar ZERO ou LER.
DR 3900, DR 3800, DR 2800 e DR 2700: Instale a cortina de luz no compartimento de célula #2 antes de iniciar o teste.

O reagente que € usado nesse teste é corrosivo e toxico. Utilize protecao para os olhos e pele e esteja preparado para
lavar qualquer derramamento com agua corrente.

Os reagentes que sédo utilizados nesse teste contém mercurio. Armazene as amostras reagidas para descarte apropriado.

Revise as fichas de dados de seguranga (MSDS/SDS) para os reagentes usados. Utilize os equipamentos de protecdo

Faca um branco para cada conjunto de amostras. Faca todos os testes (as amostras e 0 branco) com o mesmo lote de
frascos. O namero do lote esta no rotulo. Verifiqgue Brancos para determinagao colorimétrica na pagina 4.

Se as amostras contém altas concentrac6es de cloreto, verifique a secdo de reagentes alternativos.

Armazene as solugdes utilizadas de acordo com as regulamentac¢ées locais, estaduais e federais. Verifique a ficha de
dados de seguranga para armazenamento de reagentes nado utilizados. Verifiqgue dados ambientais, de saude e de
seguranga para sua facilidade e/ou agéncias regulatérias locais para obter mais informagdes.




Iltens a utilizar

Descricao Quantidade
Béquer, 250-mL 1
Liquidificador 1
Tubos de reagente de digestdo DQO Variavel
Reator DRB200 1
Cortina_ de luz ou adapt_ador (Para infor[nagéo sgpre céIL_JIas de amostra, gd_aptadores 1

ou cortinas de luz, verifique a Informacéo especifica do instrumento na pagina 1).

Agitador magnético e barra de agitagdo 1
Recipiente opaco para armazenamento de frascos de reagentes nao utilizados fotossensiveis. Variavel
Pipeta, TenSette, 0.1- a 1.0-mL, com ponteiras (para uso na faixa 200-15,000 mg/L) 1
Pipeta, volumétrica, 2.00-mL 2
Péra de sucgdo 1
Suporte para tubos de teste 2

Verifigue Consumiveis e itens de reposicao na pagina 7 para obter informagoes.

Coleta de amostra e armazenamento

» Colete amostras em frascos limpos de vidro. Utilize garrafas plasticas apenas se

forem conhecidamente livres de contaminacdo orgénica.

* Analise amostras com atividade bioldégica o mais breve possivel.
* Homogeneize amostras que contém sélidos para obter amostras representativas.

+ Para preservar amostras para analises futuras, ajuste o pH para menor que 2
com acido sulfdrico concentrado (aproximadamente 2 mL por litro). Nenhuma
acidificacdo é necessaria, se a amostra for testada imediatamente.

* Mantenha as amostras preservadas de 2-6 °C (36-43 °F) por no maximo 28 dias.
» Corrija os resultados de teste para diluicdo devido as adi¢Bes de volume.

Procedimento digestéo reator

1. Coloque 100 mL da
amostra no liquidificador.
Bata por 30 segundos ou
até homogeneizar. Para
amostras com grandes
quantidades de sélidos,
aumente o tempo de
homogeneizagdo. Se a
amostra ndo contém
sélidos suspensos, va para
0 passo 3.

2. Para faixa 200-15,000
mg/L ou para melhorar a
precisao e reprodutibilidade
de outras faixas, coloque a
amostra homogeneizada
em um béquer de 250 mL e
gentilmente agite com um
agitador magnético.

3. Ligue o reator DRB200.
Pré-aquega a 150°C.
Verifiqgue o manual do
usuario do DRB200 para
selecionar as aplicagbes
pré-programadas de
temperatura.

4. Prepare a amostra:
Remova a tampa do frasco
da faixa selecionada.
Mantenha o frasco em um
angulo de 45°. Use uma
pipeta limpa para adicionar
2.00 mL de amostra ao
frasco. Para frascos de
250-15000 mg/L: use
pipeta TenSette para

adicionar 0,20 mL de
amostra.
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5. Prepare o branco:
Remova a tampa do
Segundo frasco para a
faixa selecionada.
Mantenha o frasco em um
angulo de 45°. Use uma
pipeta limpa para adicionar
2.00 mL de agua
deionizada ao frasco. Para
frascos de 250-15000
mg/L: use pipeta TenSette
para adicionar 0,20 mL de
agua deionizada.

6. Feche os frascos
fortemente. Lave os frascos
com agua deionizada e
seque com uma toalha de
papel limpa.

9. Agquega os
frascos por 2 horas.

10. Desligue o reator. Deixe
os frascos esfriarem no
reator por aproximadamente
20 minutos até 120°C ou
menos.

7. Segure os frascos pela
tampa, sobre uma pia.
Inverta cuidadosamente
algumas vezes para
misturar.

Os frascos ficam
bastante quentes
durante a agitacéo.

11. Inverta cada frasco
varias vezes enquanto ainda
estiverem aquecidos.

8. Coloque os frascos do
reator DRB200 pré-
aquecido. Feche a tampa.

12. Coloque os frascos no
suporte para resfriarem até
a temperatura ambiente.

Demanda de Oxigénio, Quimica, Método Dicromato (faixa multipla: 40.0, 150, 1500, 15,000)



Procedimento colorimétrico

Start Zero
1. Inicie o programa 431 2. Limpe o frasco do 3. Insira 0 branco no 4. Pressione ZERO. O
DQO ULR, 430 DQO LR branco. compartimento de célula. display mostra 0 ou 0.0
ou 435 DQO HR. Para mg/L DQO.

informagao sobre células
de amostras, adaptadores
ou cortinas de luz, verifique
a Informacéo especifica do
instrumento na pagina 1

Nota: Apesar do nome do
progrrama poder ser
diferente nos
equipamentos, o numero do
programa néo se altera.

Read olorr] = 1= |
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5. Limpe o frasco da 6. Insira o frasco de 7. Pressione Ler. 8. Se estiver utilizando
amostra preparada. amostra no compartimento Resultados sdo mostrados frascos de digestdo de
de célula. em mg/L DQO. DQO High Range Plus,

multiplique o resultado por
10. Para resultados mais
precisos de 1500 ou
15,000 mg/L DQO, repita a
andlise com a amostra
diluida.

Brancos para determinagéo colorimétrica

O frasco do branco pode ser utilizado seguidamente para amostras que usam o
mesmo lote de reagentes. Meca a absorbéncia do frasco do branco ao longo do
tempo e prepare um novo branco quando a absorbéncia mudar.

1. Coloque o instrumento no modo de absorbancia no comprimento de onda
aplicavel. Verifiqgue a Tabela 3 na pagina 7.

2. Adicone 5 mL de agua deionizada em um frasco vazio.
3. Coloque o frasco no instrumento e zere.

4. Coloque o frasco do branco utilizado no procedimento de teste e anote o valor da
absorbancia.

Mantenha o frasco do branco no escuro.
Prepare um novo branco quando a absorbancia mudar aproximadamente 0,01 unidades.
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Interferentes

Cloreto é a interferéncia priméaria no procedimento de teste. Cada frasco de DQO tem
sulfato de mercurio que remove a interferéncia do cloreto ao nivel especificado na
Coluna 1 da Tabela 2. Dilua amostras que tém concentracdes superiores aos da
Coluna 2.
Nota: Para melhores resultados, use frascos faixa baixa e faixa ultra baixa para amostras

que tém alta concentragdo de cloreto (préximo & concentragdo méxima) a baixas
concentracdes de DQO.

Se a diluicAo da amostra fizer com que a concentracdo de DQO seja baixa para
medidas precisas, adicione 0,50 g de sulfato de mercirio (HgSO4) em cada frasco
antes da amostra ser adicionada. Essa adi¢c&o vai elevar a concentracdo maxima
de cloreto para os niveis dados na Coluna 3.
Nota: Interferéncia de brometo néo é removida com sulfato de mercurio.

Tabela 2 Limites de concentracédo de cloreto na amostra

Faixa do frasco

Coluna 1 (méximo mg/L
CID)

Coluna 2 (mg/L CI-para
amostras diluidas)

Coluna 3 (mg/L CI-
maximo com HgSOa)

ULR! (0.7-40.0 mg/L) 2000 1000 N/A
LR (3-150 mg/L) 2000 1000 8000
HR (20-1500 mg/L) 2000 1000 4000
HR Plus (200-15,000 mg/L) | 20,000 10,000 40,000

1 A ULR esta somente disponivel para espectrofotdmetros que podem medir no comprimento de onda 350 nm.

Checagem de precisao

Método da solucéo padrao

Itens a utilizar:

1000 mg/L solucéo padrdo DQO

100-mL proveta, Classe A

Pipeta volumétrica, Classe A e péra de succéo.

Agua deionizada

Hidrogeno ftalato de potassio (KHP), seco durante a noite a 120 °C (HR Plus apenas)

0.7 a40.0 mg/L ULR

1. Prepare uma solugdo padrdo DQO 30-mg/L como a seguir:

a. Use uma pipeta para adicionar 3,00 mL de solucdo padrao 1000 mg/L em

uma proveta de 100 mL.
b. Dilua até a marca com agua deionizada. Misture bem.
Use o procedimento de teste para medir a concentragcdo da solucéo padréo.
Compare o valor esperado com o valor obtido.
Nota: A calibracéo de fabrica pode ser ajustada levemente com a op¢éo de ajuste padréo de
modo que o instrumento mostre o valor esperado da solugao padrédo. O ajuste de calibragdo é

entdo usado para todos resultados de teste. Esse ajuste pode aumentar a precisao do teste
guando houver pequenas variagdes nos reagentes ou instrumentos.

w N
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Reagentes
alternativos

3al1l50 mg/L LR

1.

Prepare uma solucao padrao 100-mg/L DQO como a seguir:

a. Use uma pipeta para adicionar 10 mL da solucdo padrdo 1000 mg/L em
uma proveta de 100 mL.

b. Dilua até a marca com agua deionizada. Misture bem.

Use o procedimento de teste para medir a concentragdo da solucéo padréo.

Compare o valor esperado com o valor obtido.

Nota: A calibracéo de fabrica pode ser ajustada levemente com a opgao de ajuste padrdo de
modo que o instrumento mostre o valor esperado da solucdo padrédo. O ajuste de calibragdo é
entdo usado para todos resultados de teste. Esse ajuste pode aumentar a precisdo do teste
guando houver pequenas variagdes nos reagentes ou instrumentos.

20 a 1500 mg/L HR

1.

Use o procedimento de teste com solu¢des padrao DQO 300-mg/L, 800 mg/L
ou 1000 mg/L para medir a concentracéo da solucao padréo

Compare o valor esperado com o valor obtido.

Nota: A calibracéo de fabrica pode ser ajustada levemente com a opgao de ajuste padrao de
modo que o instrumento mostre o valor esperado da solugdo padrédo. O ajuste de calibracdo é
entdo usado para todos resultados de teste. Esse ajuste pode aumentar a precisdo do teste
guando houver pequenas variagdes nos reagentes ou instrumentos.

200 a 15,000 mg/L HR Plus

1.

Prepare uma solucdo padrdo DQO 10,000 mg/L como a seguir:

a. Dissolva KHP 8.500 g em 1000-mL de agua deionizada livre de organicos.
Use o teste de procedimento para medir a concentragéo da solucéo padréo.

Compare o valor esperado com o valor obtido.

Nota: A calibracéo de fabrica pode ser ajustada levemente com a opgao de ajuste padrao de
modo que o instrumento mostre o valor esperado da solugdo padrédo. O ajuste de calibracdo é
entdo usado para todos resultados de teste. Esse ajuste pode aumentar a preciséo do teste
guando houver pequenas variagdes nos reagentes ou instrumentos.

Reagentes livre de mercirio COD2 séo classificados como alternativas livre de
mercurio. Esses reagentes sdo completamente compativeis com os testes de
procedimentos e programas armazenados nos instrumentos. Determina¢éo de
cloreto e amonia sdo recomendadas para resultados precisos.

Reagentes COD2 nao sdo aprovados para relatérios com propositos USEPA. Porque COD2 ndo
contém mercurio como agente mascarante, eles exibem interferéncia positiva para cloreto.
Maiores informagdes estdo disponiveis para uso com aplicagdes especificas.

Performance do método

Os dados da performance do método que seguem foram obtidos em testes de
laboratério que foram medidos em um espectrofotdbmetro sob condi¢cdes ideais.
Usuérios podem obter resultados diferentes sob condi¢des de testes diferentes.

Programa Padrao Preciséo (95% Intervalo de Sensitividade
confiancia) Mudanca de concentragdo por mudanca
0,010 Abs
431 (ULR) 30 mg/L DQO 28.8-31.2 mg/L DQO 0.5 mg/L DQO
430 (LR) 80 mg/L DQO 77-83 mg/L DQO 3 mg/L DQO
435 (HR) 800 mg/L DQO 785-815 mg/L DQO 23 mg/L DQO
435 (HR Plus) | 8000 mg/L DQO 7850-8150 mg/L DQO 230 mg/L DQO
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Sumario do método

Os resultados em mg/L DQO séo definidos como miligramas de Oz consumidos por

litro de amostra sob condi¢des desse procedimento. A amostra é aquecida por 2

horas com &cido sulfrico e com um forte agente oxidante, dicromato de potassio.
Compostos organicos oxidaveis reagem, reduzindo o ion dicromato (Cr-0O~ 27) para

fon crémico (Cr3*). 97

Quando o método colorimétrico 0.7—-40.0 ou 3—-150 mg/L é usado, a quantidade de Crb*
gue permanece é medido. Quando o método colorimétrico 20-1500 mg/L ou 200—
15,000 mg/L é usado, a quantidade de Cr3* que é produzida é medida. O reagente DQO
também contém ions prata e mercurio. Prata é um catalizador, e mercirio é usado para
complexar interferéncias de cloreto.

Resultados de testes sdo medidos nos comprimentos de onda que sdo especificados na
Tabela 3.

Tabela 3 Comprimentos de onda de faixa especifica de teste

Faixa em DQO mg/L

Comprimento de onda

0.7-40.0 mg/L 350 nm (para instrumentos aplicaveis)
3-150 mg/L 420 nm
20-1500 620 nm (610 nm para colorimetros)

200-15,000 mg/L

620 nm (610 nm para colorimetros)

Prevencao de poluicdo e manejamento de residuos

Amostras reagidas contém mercurio, prata e cromio e devem ser descartadas como
residuos perigosos. Descarte as solucdes reagidas de acordo com as
regulamentacdes locais, estaduais e federais. Usudrios nos EUA podem usar o
servigo de reciclagem ez DQO para descarte de frascos. Verifique Consumiveis e
itens de reposi¢do na pagina 7.

Consumiveis e itens de reposicao

Reagentes necessarios

Descricéo Quantidade/teste Unidade Item no.
DQO, Faixa Ultra Baixa, 0.7—40 mg/L 1-2 frascos 25/pacote 2415825
DQO, Faixa Baixa, 3—150 mg/L 1-2 frascos 25/ pacote 2125825
DQO, Faixa Alta, 20-1500 mg/L 1-2 frascos 25/ pacote 2125925
DQO, Faixa Alta Plus, 200-15,000 mg/L 1-2 frascos 25/ pacote 2415925
Agua, deionizada variavel 4L 27256
Reagentes alternativos e tamanho dos pacotes
Descrigéo Quantidadelteste Unidade Item no.
DQO2, Faixa Baixa, 0-150 mg/L COD 1-2 frascos 25/ pacote 2565025
DQO2, Faixa Alta, 0-1500 mg/L COD 1-2 frascos 25/ pacote 2565125
DQO2, Faixa Alta, 0-1500 mg/L COD 1-2 frascos 150/ pacote 2565115
DQO2, Faixa Alta Plus, 0-15,000 mg/L COD 1-2 frascos 25/ pacote 2834325
DQO Frascos de Digestado, 3—150 mg/L COD 1-2 frascos 150/ pacote 2125815
DQO Frascos de Digestdo, 200-1500 mg/L COD 1-2 frascos 150/ pacote 2125915
DQO Frascos de Digestédo, ULR 0.7—40.0 mg/L 1-2 frascos 150/ pacote 2415815
DQO Frascos de Digestéo, HR plus, 200-25,000 mg/L 1-2 frascos 150/ pacote 2415915
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Aparatos necessarios

Descricao Quantidade/teste Unidade Item no.
Liquidificador, velocidade 2, opgéo 120 VAC 1 Unidade 2616100
ou
Liquidificador, velocidade 2, opgéo 240 VAC 1 Unidade 2616102
Reator DRB 200, opgao 110 VAC, orificios 15 x 16- 1 Unidade LTV082.53.40001
mm
ou
DRB 200 Reactor, opgao 220 VAC, orificios 15 x 1 Unidade LTV082.52.40001
16-mm
Péra de seguranca 1 Unidade 1465100
Pipeta volumétrica, Classe A, 2.00-mL 1 Unidade 1451536
Recommended standards and apparatus
Description Unidade Item no.
Béquer, 250-mL Unidade 50046H
Solucéo Padrdo DQO, 300-mg/L 200 mL 1218629
Solucéo Padrdo DQO, 300-mg/L 500mL 1218649
Solucéo Padrdo DQO, 800-mg/L 200 mL 2672629
Solugéo Padrdo DQO, 1000-mg/L 200 mL 2253929
Padrdo Demanda de Oxigénio (BOD, COD, TOC), 10-mL ampolas 16/ pacote 2833510
Pipeta, TenSette®, 0.1-1.0 mL Unidade 1970001
Ponteiras para pipeta TenSette®, 0.1-1.0 mL 50/ pacote 2185696
Ponteiras para pipeta TenSette®, 0.1-1.0 mL 1000/ pacote 2185628
Hidrogeno ftalato de potéssio (KHP), ACS 500 g 31534
Barra de agitagdo, octogonal Unidade 2095352
Agitador, electromagnetico, 120 VAC, com suporte de eletrodo Unidade 4530001
Agitador, electromagnetico, 230 VAC, com suporte de eletrodo Unidade 4530002
Suporte de tubos de teste, aco inoxidavel Unidade 1864100
lencos, descartaveis 70/ pacote 2096900
Reagentes e aparatos opcionais
Descricéo Unidade Item no.
Balancga, analitica, 80 g x 0.1 mg 100-240 VAC Unidade 2936701
Proveta, volumétrica, Classe A, 1000-mL vidro Unidade 1457453
Proveta, volumétrica, Classe A, 100-mL vidro Unidade 1457442
Sulfato de mercario 28 ¢ 191520
Pipeta, volumétrica, Classe A, 3-mL Unidade 1451503
Pipeta, volumétrica, Classe A, 10-mL Unidade 1451538
Acido sulfarico, ACS 500 mL 97949
gglz(;(é:g_[l)_adréo aguas residuais, parametro misto, para NHs-N, NOs-N, PO4, COD, 500 mL 2833149
8
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Reagentes opicionais e aparatos (continuagéo)

Descricéo Unidade Iltem no.
™ . - H
EZ DQO S?wlgo de reciclagem com b’alde 5-gal_(Para’ cll_entes dos EUA Unidade 2895405
apenas. GalBes tamanho 20 e 55 também estéo disponiveis.)
™ . H H
EZ DQO S~erV|(;o de reciclagem com b,alde 5:gal_(Para, cll_entes dos EUA Unidade 2895405P
apenas. GalBes tamanho 20 e 55 também estéo disponiveis.)
Dedeira 2/pacote 1464702
Luvas, resisténcia quimica, tamanho 9-9.5 par 24101041
Papel, para pesagem, 100 x 100 mm 500/ 1473885
pacote
Oculos de seguranga Unidade 2550700
Solucéo padréo aguas residuais, parametro misto, para NHs-N, NOs-N, PO 3,
500 mL 2833249

COD, SO42‘, TOC

1 Qutros tamanhos disponiveis
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FOR TECHNICAL ASSISTANCE, PRICE INFORMATION AND ORDERING:

® Inthe U.S.A. — Call toll-free 800-227-4224
Outsidethe U.S.A.-Contact the HACH office or distributor serving you.
Onthe Worldwide Web—www.hach.com; E-mail-techhelp@hach.com

HACH COMPANY
WORLD HEADQUARTERS
Telephone: (970) 669-3050
FAX: (970) 669-2932
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