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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, usuarios 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
PETROBRAS Documents
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1 OBJETIVO

1.1 Esta Norma prescreve o0 nmetodo de refluxo aberto para
det erm nacdo da dermanda qui m ca de oxi géni o em agua.

1.2 A demanda quimica de oxigénio é usada comp uma nedida do
equi valente de oxigénio contido na matéria organica presente na
anostra que é suscetivel a oxidacdo por umforte oxidante.

1.3 s conpostos orgéani cos ndo sdo oxi dados unifornenente.
(Ver TABELA DO ANEXO A).

2 CAVPO DE APLI CACAO

2.1 Este método é aplicavel a residuos donmésticos, industriais e
aguas poluidas emgeral. Nao é aplicéavel as aguas salinas.

2.2 E adequado a nedida de val ores de DQO na faixa de 50 a 800 ny/ /.
Para concentracfes superiores a 800 ng//, é necessaria a diluicdo da

anpostra e, para bai xas concentracdes (50 ng//¢), reduzir e ajustar as
concentracgcfes das sol ucdes oxi dante e redutora.

3 RESUMO

A anostra ¢é digerida, sob refluxo, com quantidade conhecida de
dicromato de potéssio em neio acido, sendo o0 excesso de dicromato
titulado com sulfato ferroso anoniacal. A nmmior parte das
substancias orgénicas é oxidada pela solucdo sulfocrémca em
ebulicdo. Sulfato de prata é utilizado conpo catalisador da reacdo de
oxi-reducdo e sulfato de nmercario Il ¢é adicionado para anular a
interferéncia de cloretos. O ANEXO B exenplifica a reacdo, usando
ftalato aci do de pot assio.
Origem CONTEC - Subcom ssdo n® 20 - Técnicas Analiticas de
Laborat ori o.

Substitui e cancela a N 1475a.

Foi baseada no ASTM D 1252-88 e Standard Methods for the

Exam nati on of Water and Wastewater, 508 A - 85.

Linha vertical na margem da pagina assinala trecho desta Norma
alterado da anterior para a presente revisdo. A alteracdo pode ser:
nodi fi cacdo, insercdo ou supressao do trecho.

Toda Norma € dinémica, estando sujeita a revisodes. Conent arios e
sugest des, para seu aprinoranmento, devem ser encani nhados a Coni ssao
de Nornmas Técni cas da PETROBRAS - CONTEC.
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4 | NTERFERENCI AS

4.1 O ion cloreto, interferente mais conmum ¢é quantitativanente
oxi dado pel o dicromato de potéassio em neio acido, sendo que, 1 ng de
Ci-/¢ equivale a 0,226 ng de DQQO/¢ Sulfato de nercario |1 &

utilizado para elimnacdo deste interferente, até uma concentracéo
de 2000 ng de C/-/¢ da ampstra. (1)

4.2 1lons inorganicos oxidaveis, tais comp ferroso, manganoso,
nitrito, sulfeto e sulfito sdo nmedi dos conb constituintes organicos.
Pode-se corrigir o valor de DQO obtido, a partir do conhecinento da
concentracgcdo inicial desses i ons e admtindo a oxidacao
est equi onétri ca.

4.3 Em casos de concentragdes significativas de nitrito (NO2-) em
rel acdo ao DQO da anpbstra, sua interferéncia pode ser elimnada pelo
tratamento com acido sulfamco, sendo que 1 ng de nitrogénio (sob

forma de nitrito) por litro de anbpstra equivale a 1,14 ng de DQQ /.

5 NORVAS E/ QU DOCUMENTOS COVPLEMENTARES

Na aplicacdo desta Norma € necessario consultar:

N- 1351 - Agua Reagente;

N 1372 - Anopstragem de Despejos Hidricos de Refinarias;

N- 1439 - Term nol ogi a de Andlises de Agua;

ASTM D 3223 - Appendix X1 - Test Method for Total Mercury in
Wat er ;

ACS - Anerican Chemi cal Soci ety Speci fication -

COW TTEE ON ANALYTI CAL REAGENTS.
6 DEFI NI QOES

As definicdes de ternps utilizados nesta Norma obedecem a nornma
PETROBRAS N- 1439.

7 PRECAUCCES DE SEGURANCA

7.1 Antes de iniciar qual quer manuseio com reagentes, materiais e
equi panmentos, consultar e aplicar os procedi nentos apropriados de
seguranca e de operacgdo do equi panento.

(1) Técnicas apropriadas para determ nacao de DQO em aguas salinas
sdo descritas em

a) Burns, ER & C Marshall, 1965. “Correction for chloride
interference in the chenmical oxygen demand test”. J. Water

Pollut. Control Fed. 37: 1716.
b) Baumann, F. |. 1974. “Dichromate Reflux Chem cal Oxygen demand”:

A proposed nethod for chloride correction in highlysaline waters”.
Anal . Chem 46: 1336.
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7.2 A ANEXO C contém al gumas informacbes de seguranca referentes
aos reagentes a seremutilizados pel o nétodo.

7.3 Proceder ao descarte das solucbes de nercurio, conforne
i ndi cado no ANEXO D.

8 APARELHACGEM E MATERI Al S

8.1 Sistema de refl uxo

8.1.1 Erlenneyer de 500 nY ou bal &0 de fundo redondo de 300 nv, de
vidro tenperado e junta 24/ 40.

8.1.2 Condensador tipo ALLIHN de 300 mm e junta 24/ 40.
8.2 Sistemn de aqueci nento
Manta ou chapa de aquecinento com controle que permta manter uma

taxa de refluxo constante ou que forneca, no minino, 1,4 Wecnf de
superficie aquecida.

9 REAGENTES E RESULTADGCS

Todos o0s reagentes devem ser de grau p.a., equivalente a
especi ficacdao ACS. Qualquer referéncia a agua deve ser entendida
cono agua reagente tipo Il, confornme a norma PETROBRAS N- 1351a.

9.1 Sol ucédo-padrao de di cromato de potassio, 0,25N

Tomar a massa de 12,2590g de dicromato de potéassio (K,Cr,0), com
preci sao de 0,0001g, previanente seco a 103°C por 2h, dissolver em

agua e avol umar a 1/.

9.2 Solucédo de dicromato de potéassio, 0,025N (Nota 1)

Diluir a 1/ com é&agua, em baldo volumétrico, 100 nY da solucdo de
di cromato de potéssio 0,25N (item9.1).

9.3 Sol ucéo-padrao de sulfato ferroso anoni acal, 0, 25N

9.3.1 Dissolver 98 ¢ de sul fato ferroso anoni acal
( FeSOy( NH,) ,SGy. 6H,0O) em agua. Adi ci onar 20 v de aci do
sul farico (HSQO) concentrado, esfriar e diluir a 1/

9.3.2 Esta solucdo deve ser padronizada diarianmente antes do uso,
conforme descrito no ANEXOE, contra solucdo de dicromato de
pot &ssi 0 (K,Cr,O;) de igual concentracao.

9.4 Sol ugdo-padréao de sulfato ferroso anoni acal 0, 025N (Nota 1)
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9.4.1 Diluir, com agua, 100 ¥ da solucdo de sulfato ferroso
anoni acal 0, 25N para 1/.

9.4.2 Esta solucdo deve ser padronizada diarianmente antes do uso,
conforme descrito no ANEXO E, contra solucdo de dicromato de
pot &ssi 0 (k,Cr,0;) de igual concentracao.

9.5 Sulfato de nmercario Il (HgSQ,), cristal ou pé

9.6 Solucédo indicadora de ferroina

Di ssolver 1,485 g de 1,10 o-fenantrolina nonohidratada e 0,695 g de
FeSQG,. 7TH,O em 100 nY de &gua.

9.7 Sulfato de prata (Ag.SQ,), cristal ou pé.

9.8 Acido sulfurico concentrado (d = 1, 84)

9.9 Reagente acido sulfurico - sulfato de prata

Di ssolver 15 d de Ag,SO, em 300 nY de acido sulfdrico concentrado e

diluir a 1 ¢/ como nesnp &cido. Aguardar 1 a 2 dias para dissolucéo
total .

9.10 Sol ugéo- padrao de ftalato aci do de pot assi o
( HOOCGH,COOK) (1 v = 1 ng DQO)

Tomar a massa de 0,8510g de ftalato acido de potassio, com preciséo
de 0,0001g, previanente seco a 120°C dissolver em agua e avolumar a

1 7. Manter a 4°C

9.11 Acido sulfamco (NH,SOH), cristal ou po

Nota 1: Esta solucdo deve, sonente, ser preparada ao se analisar
anostras com DQO na faixa de 10 a 50 ny/ /.

10 PROCEDI MENTO
10.1 Anobstragem

10.1.1 Coletar a anpstra de acordo com a nornma PETROBRAS N-1372.

10.1.2 Anpstras instaveis devem ser analisadas inediatanente e as
contendo soOlidos devem ser honpbgenei zadas por nei o de um agit ador.
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