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Notacoes alfanuméricas

F Constante de Faraday, 96500 C mol ™.

n Numero de elétrons.

R Constante dos gases, 8,314 J mol 'K~

T Temperatura, K.

E potencial suministrado a célula, V.

Ey potencial de equilibrio, V.

1 corrente elétrica, A.

Apnodo area total dos anodos, m?.

Cr Densidade de carga, F/m?3.

t tempo de aplicacao da corrente, s.

Mele quantidade de maxima do eletrodo consumida, g.
M Massa molar do elemento predominante no eletrodo, g/mol.
z Numero de elétrons envolvidos na reacao de oxidacao do elemento do anodo.
Cp capacidade calorifica da solucao, J/K.

d, Distancia entre os eletrodos, mm.

Cop custo de operagao, R$/m3.

a custo de energia, R$/kWh.

Coonerg consumo de energia, kWh/m?;, ...

b custo massico da placa, R$/kgeietrodo-

Celetrodo consumo do eletrodo, kg/ mgflueme.

Uy Potencial aplicado ao sistema, V.

k condutividade, mho/m.

dleo] Concentragao do dleo, g/l.

[
[sur fatante] Concentragao de surfatante, oleato de sédio, g/1.
[

NaCl] Concentragao de cloreto de sddio, g/l.

Simbolos Gregos
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Sumadrio das notacées

Nasa
Na,c
Mlp,a
|17e.al
[7e.c|

densidade de corrente, A/m?.
sobrepotencial de ativagao no anodo, V.
sobrepotencial de ativagao no catodo, V.
sobrepotencial de passivacao no anodo, V.

sobrepotencial de concentracao no anodo, V.

sobrepotencial de concentracao no catodo, V.
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A
Método de determinacao de demanda quimica de oxigéneo
(DQO) (Método Hatch [80])

A.l
Interferencias:

Compostos alifaticos de cadeia linear, hidrocarbonetos aromaticos ( como
benzeno e tolueno) e piridina nao fornecem uma boa oxidagao. Os compostos
de cadeia linear sao mais efetivamente oxidados quando sulfato de prata é
adicionado como catalisador, entretanto, o sulfato de prata reage com cloretos,
brometos ou iodetos produzindo precipitados que sao parcialmente oxidados
pelo processo.

A oxidacao e outras dificuldades causadas pela presenca de cloretos na
amostra, podem ser superadas pelo emprego de um método que consiste de
uma técnica de complexacao para eliminar os cloretos da reacao. Isto é feito
com a adicao de sulfato mercirico a amostra antes do refluxo. Desta maneira, o
ion cloreto é retirado sob a forma de um complexo solivel de cloreto mercirico,
que apresenta reatividade muito menor do que o ion cloreto.

Nitrogénio do nitrito exerce uma DQO de 1,14 mg por mg de N de
nitrito.Para eliminar sua interferéncia dcido sulfamico deve ser adicionado (na
propor¢ao de 10 mg para cada mg de N de nitrito presente) a solugao de
dicromato.

Amostras instaveis devem ser logo testadas e aquelas que contem solidos
sedimentados devem ser homogeneizadas, de modo a permitir que a amostra
seja representativa. Caso ocorra algum atraso antes da analise, a amostra deve
ser conservada por acidificagao com acido sulfirico (1 a 2 gotas para cada 20 -30
mL de amostra). Residuos com um alto valor de DQO devem ser submetidos
a diluicoes iniciais em baloes volumétricos com o objetivo de reduzir o erro

devido a medida de pequenos volumes.
A.2
Material necessario:

— Reator Hach (modelo 45600) - consiste de um bloco construido em ago

com perfuragoes para encaixe de 25 tubos de amostra. Este bloco é aque-


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0621760/CA


PUC-Rio - Certificacéo Digital N° 0621760/CA

Apéndice A. Método de determinacdo de demanda quimica de oxigéneo
(DQO) (Método Hatch [80]) 114

cido a temperatura de digestao, controlada através de um termostato, por

um determinado tempo, controlado por um timer.

— Espectrofotometro permite que a leitura de absorbancia, apds a etapa de

digestao, seja feita no proprio tubo de amostra.

— Tubos de amostra Hach - tubos de vidro com tampa rosqueavel apropri-

ados para a digestao e leitura de absosbancia.

— Pipetas volumétricas e Becker para o preparo e medicao das solugoes.

A.3
reagentes necessarios

— Ftalato acido de potéassio Cs Hs KOy
~ Acido Sulfiirico H,SO,

— Sulfato de Prata Ags SOy

— Sulfato de Mercturio HgSO4

— Dicromato de Potdssio KyCry0O

A.4
Preparacao de Reagentes

A4l
Solucao padrao de ftalato acido de potassio:

Dissolver 850 mg do ftalato dcido de potéssio, previamente seco a 1030C
por pelo menos 2 horas, em agua destilada e completar o volume para 1000
mL. Esta solucao corresponde a uma DQO tedrica de 1000 ppm. Fazer diluicoes
para se obter os seguintes padroes de DQO (ppm): 100, 200, 400, 500, 600, 800
e 1000.

A.4.2
Solucao digestora para a faixa de DQO 0 - 1000 mg/L

Dissolver 10,216 g de K2Cry07 (previamente seco a 103 “¢|mathrmCoC
por pelo menos 2 horas) em 500 mL de dgua destilada. Adicionar 167 mL
(140 mL*) de H2SO, concentrado e 33,3 g (83* g) de HgSO,. Dissolver,
a temperatura ambiente, e completar o volume para 1000 mL com agua
destilada. Cabe ressaltar que a quantidade de H ¢SO, adicionada nesta solugao
é suficiente para complexar uma concentracao de cloretos de até 2000 mg/1
(6000 mg/1). Para concentragoes maiores, pode-se aumentar a quantidade de

sulfato.
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A.43
Solucao catalitica

Dissolver 10,1196 g de Ag>S0O, em HS0O, concentrado e completar o

volume par 1000 mL com o acido.

A5
Procedimento

1. Preparo das amostras e do branco Quando necessario, as amostras
sao diluidas em baloes volumétricos com agua deionizada. Sao, entao,
pipetados 2 mL com pipeta automatica ou volumétrica e adicionados
aos tubos de DQO, tomando-se cuidado para que a amostra nao escorra
pelas paredes do tubo. As andlises devem ser feitas em triplicata. Para o

branco sao utilizados 2 mL de agua deionizada no lugar da amostra.

2. Etapa de digestao Em seguida sao adicionados 1,2 mL da solucao
digestora e 2,8 mL da solucao acida, fechando-se hermeticamente os
tubos e homogeneizando-os por sucessivas inversoes. Como a mistura
das solugoes leva ao desprendimento de calor e aquecimento dos tubos,
deve-se ter o cuidado de manuseé-los segurando-os somente pela tampa..
Os tubos sao colocados no aparelho de digestao da Hach, previamente
aquecido a uma temperatura de 150°C', e a funcao timer do aparelho
¢ acionada para um tempo de 2 horas. Imediatamente apds o término
da digestao, os tubos sao novamente homogeneizados por sucessivas
inversdes (novamente tomando-se cuidado e segurando os tubos pela

tampa) e deixados esfriar em banho de dgua a temperatura ambiente.

3. Leitura da Absorbancia Os tubos resfriados sao levados ao espectro-
fotometro para leitura da absorbancia a 600 nm contra um branco

preparado da mesma forma que as amostras.

4. Preparo da curva padrao.

Empregando-se as diluigoes preparadas no item a de Reagentes, e proce-
dendo da forma anteriormente explicada, monta-se uma curva de absorbancia
a 600 nm contra a concentracao de DQO. Esta curva pode ser armazenada
na memoria do espectrofotometro. Quando da determinacao da DQO das
amostras, pode-se ler diretamente a concentracao de DQO obtida ao invés

do valor da absorbancia.
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Figura A.1:
potéssio
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