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DETERMINACAO DE CLORO
RESIDUAL EM AGUAS INDUSTRIAIS

M étodo

Cabe a CONTEC - Subcomissdo Autora, a orientagéo quanto a interpretacéo do texto
desta Norma. O Orgéo da PETROBRAS usuario desta Norma € o responsavel pela
adocdo e aplicacdo dos itens da mesma.

CO NTEC Requisito Mandatoério: Prescricdo estabelecida como a mais adequada e que deve ser
i utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventua resolugéo de
Comisséo de Normas na segui-la ("ndo-conformidade’ com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Tecnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgéo da PETROBRAS usuério desta

Norma. E caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir”, “determinar” e outros
verbos de caréter impositivo.

Pratica Recomendada (ndo-mandatéria): Prescricdo que pode ser utilizada nas
condi¢des previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de dternativa (ndo escrita nesta Norma) mais adequada & aplicacdio especifica. A
aternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usuério
desta Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconsdhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressio: [Prética

SC-20 Recomendadal].
Técnicas Andliticas Copias dos registros das "ndo-conformidades’ com esta Norma, que possam contribuir
de Laboratério para 0 gprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

As propostas para revisgo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissio
Autora, indicando a sua identificagdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redagdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os traba hos para ateracdo desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducéo
para utilizacdo ou divulgacdo externa, sem a prévia e expressa autorizagéo
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislacdo pertinente,
através da qual serdo imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulacdo externa sera regulada mediante clausula propria de Sigilo e
Confidencialidade, nos termos do direito intelectual e propriedade
industrial.”

___________________________________________________________________________________________________________________________________|
Apresentacao

As normas técnicas PETROBRAS séo elaboradas por Grupos de Trabalho —
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsidiarias), sdo comentadas pelos
Representantes Locais (representantes das Unidades Industriais, Empreendimentos de Engenharia,
Divisdes Técnicas e Subsidiarias), sdo aprovadas pelas Subcomissdes Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgéos da Companhia e as Subsidiérias) e
aprovadas pelo Plendrio da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsidiarias, usuérios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS esta sujeita a revisio em qualquer tempo pela sua Subcomissdo Autora e deve ser
reanalisada a cada 5 (cinco) anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As normas técnicas
PETROBRAS sio elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N-1. Para
informagdes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catdlogo de Normas Técnicas
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DETERM NAQ&O DE CLORO RESI DUAL EM AGUAS | NDUSTRI Al S
(mét odo)

1 OBJETIVO

OCs métodos aqui expostos fixam o nodo de se proceder a
determnacdo de cloro em &guas industriais. Conpr eendem
procedi mentos para determnar: <cloro residual total; «cloro
residual livre e cloro residual conmbinado em presenga das
guant i dades nor mal nente encontradas de manganés, crono, nitrito,
cor, turbidez, matéria organica.

Trés nmét odos sdo dados a seguir:
METODO “A” - AMPERIMETRICO - Nio esté sujeito as interferéncias

comunente encontradas. E aplicavel a todos os tipos de &aguas
i ndustriais, tendo teor de cloro residual ndo superior a 5 ppm

METODO “B” - COLORIMETRICO - Sujeito a interferéncias causadas
por certos ions e por tenperaturas elevadas. Ndo é aplicavel a
aguas fortenmente coloridas ou turvas.

METODO “C’ - DILUCAO COLORIMETRICA - Sujeito as mesnas
interferéncias que o nmetodo B, mas aplicavel a aguas com alto
teor de cloro residual

2 DEFI NI QCES

2.1 - Coro residual - Quantidade de cloro disponivel presente
em aguas industriais, em qual quer periodo especificado,
subseqiente a adi cdo do cloro.

2.2 - Cloro residual total - Quantidade total de cloro residua
presente, sem especificacdo de sua condi ¢cdo nol ecul ar.

2.3 - Cloro residual livre (ou <cloro livre disponivel) -

Consiste principalmente em ions hipoclorito, aci do
hi pocl oroso, ou de una m stura de anbos.

2.4 - Cloro residual conbinado - Consiste em cloro conbi nado com
ni trogéni o anoni acal e/ ou conpost os nitrogenados.

NOTA - Cloro presente conmb cloreto ndo esta incluido
nestas definicbes nem ¢é determ nado por estes
nmeét odos.

3 AMOSTRAGEM

Coletar a anpstra conforme os Mtodos de Anpstragem de Aguas
I ndustri ai s. Cuidar que a anpbstra seja representativa e
protegé-la da luz solar até a andli se.
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NOTA - Todos os ensai os devem ser feitos t&o rapi danente quanto
possivel, ap6s a coleta (ndo nmamis do que 5 mnutos),
porque o cloro residual pode dimnuir com o tenpo, em
face da demanda de cloro da anmpstra. Quando o tenpo de
contacto for inportante, considerar o tenpo decorrido
entre a adi cdo de cloro e a sua deterni nacgéo.

4 NETODO “A"

4.1 - Aplicacdo - Este método é aplicavel a todos os tipos de
aguas industriais, independentenente de tenperatura, cor e
turbi dez. Pode ser usado para determ nar a quanti dade de

cloro residual total, <cloro residual 1livre, ou cloro
resi dual conbinado, presentes até uma concentracao de
5 ppm

4.2 - Resunp do ensaio - E um nétodo de titulacdo anperimétrica
que utiliza o O6xido fenil-arsenioso conp titulante. Quando
o eletrodo é inmerso em anobstra contendo cloro, é gerada
uma corrente, mas, a nedida que se adiciona o 6xido
fenil-arsenioso, o cloro é consunmi do e cessa a passagem da
corrente. Quando o cloro esta presente conop cloroanina,

adi ciona-se iodeto de potassio, e o iodo |I|iberado ¢
titulado de naneira senel hante, sendo expresso em ternos
de cloro residual livre.

4.3 - Interferéncias - Valores de pH acima de 8,0 interferem
por dimnuirem a vel oci dade da reacdo. Essa interferéncia
€ elimnada por tanponanento da anbstra em pH = 7,0 ou
menor. Conportanento erratico do aparel ho, em presenca de
ions cupricos, tem sido registrado. lons cuprosos e de

prata tendem a envenenar os el etrodos.

4.4 - Aparel hagem - Aparel ho de titulacdo anperimétrica (fig.1).

4.5 - Reagentes - Todos o0s reagentes deverdo ser do grau p.a. e
qual quer referéncia a éagua se entendera conop agua
destil ada i senta de denmanda de cloro. Preparar a agua pela
adi cdo de, aproxi madanente, 20 ppm de cloro residual e
ajustar o pH entre 7,0 e 9,0. Proteger da luz solar, por
uma senmana, a agua assim preparada; exp6-la, entao, até
gue nenhum cloro residual permaneca. Se desejar, pode-se
ef etuar a descloracao final utilizando solucdo de arsenito
de sodi o preparada conp € indicado no item4.5.7.

4.5.1 - Solucao-tampdo A (pH 4,0) - Dissolver 243g de
acetato de sédio triidratado (H:CONa. 3H,O e 480g de
acido acético glacial (HCGO) em agua e diluir a 1

litro.

4.5.2 - Solucdo-tanpdo B (pH 7,0) - Dissolver em &agua
25,49 de fosfato biacido de potassio (KHPO,) e 86g de
fosfato nonodci do de sédi o dodecai dr at ado

(NaHPQ,. 12H,0O) e diluir a 1 litro.
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4.5.3 - Solucédo de iodo (12,79 por litro) - Dissolver 25g

de iodeto de potassio (KI) em 50 nY de agua. Adicionar
12,79 de cristais de iodo e agitar até que a
solubilizacdo seja conpleta. Diluir a 1 litro com agua
e guardar a solucdo emfrasco escuro.

4.5.4 - Solucdo de iodo (0,0282 N) - Transferir, para um

bal a0 volunétrico de 1 Ilitro, 259 de iodeto de
pot assi o di ssolvido em pequena quanti dade de agua e a
guant i dade cal cul ada da sol ucéo de i odo

apr oxi madanmente 0, 1N, preparada de acordo com o item
4.5.3 e que tenha sido padroni zada contra solucdo 0, 1N
de arsenito de sdédio (NaAsQ,). Diluir a 1 litro e
est ocar em | ocal fresco e escuro. Padr oni zar

di ari anente conp se segue: colocar 5 a 10 ¥ de sol ucéo
de arsenito de sodio 0,1N em um frasco e titular com
essa solucdo, usando a solucdo am do cono indicador.
Abandonar e preparar nova solucdo, se a padronizacao
nostrar variacdo na nornal i dade.

4.5.5 - Sol ugdo-padrao de o6xido fenil-arsenioso (0,00564N)
Di ssolver 0,89 de oOxido fenil-arsenioso (GCHAO em
150 nY de uma solucao contendo 12g/¢ de hidroéxido de
sédio. A 110 nY dessa sol ucao, adicionar 800 nY de agua
e levar a um pH igual a 9,0 pela adicdo de acido
cloridrico 1:1 (isso podera necessitar cerca de 2 nY de
HC/ 1:1); continuar a adicdo de acido até um pH de 6 a
7, indicado pelo sistema de eletrodo de vidro; diluir,
entdo, a um volune total de 1 litro. Padronizar para

0, 00564N contra solucdo 0,0282N de iodo, wusando o
aparel ho titulador cono indicador de ponto final.

Adi cionar 1 nY de cloroférm o para preservacao.

4.5.6 - Solucdo de iodeto de potéassio (50 g//¢) - Dissolver
50g de iodeto de potassio emagua e diluir a 1 litro.

4.5.7 - Solucdo-padrdo de arsenito de sédio (0,1N -
Di ssolver 4,946g de Oxido de arsenioso seco (As,O)

em 40 nY de unmm solucao contendo 250g/¢ de hidrdéxido
de so6di o. Aquecer a solucdo emtorno de 35°C e agitar
até que a solucdo fique clara e a superficie livre

de material flutuante. Diluir a 250 n/ com 4&gua,
apr oxi madanente, saturar com di 6xido de carbono e
entdo diluir a 1 litro. Guardar a solugdo em garrafa
escura.

Alternativanmente, a solucao-padrdo de arsenito de
sédio podera ser preparada conp segue: dissolver

4,946g de Oxido arsenioso seco em 40 m/ de unmm

solucdo contendo 50g/¢ de hidréxido de saodio.
Acidificar nmuito ligeiranente com &acido sulfurico ou
cloridrico e diluir a 1 litro com &agua.

4.6 - Calibracdo - Quando o equi panento estiver fora de uso por
um dia ou mais, verificar a sensibilidade do eletrodo,

observando a rapidez de deflexdo do ponteiro, ﬁ\bﬁuﬂfents
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