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METODO TENTATIVA PARA CALIBRAQKO DE OZONA

USANDO ACIDO BORICO - TODETO DE POTASSIO

INTRODUGAO

Este metodo baseia-se na f@@gga entre Ozomna (03) e lfodeto
de Potassio (KI) gerando Iodo (12) segundo a estequiome

tria da reacao: (1)

- i N
. S 2 "j‘i w 7 4_’ R T . o H N
()3 + 21 =1, H ZO & OZ

As dquantidades de 0, absorvido e I, gerado sao equivalen-—

N )
¥
tes. 0 0, e absorvido em solucao contendo Acido Borico 0,1

M e Todeto de Potassio 17, e o i? e medido atraves de es-

pectrofotometro como tri-iodeto (13 Y a 352 nm. A saida
de um gerador de O, estavel e determinado desta maneira e
o gerador subsequentemente usado para calibrar o analiza-

doy de 0%0 Normalmente o gerador e wado 1o apos sua ca-
libracao (2) e sem movimentos fisicos; e recalibrado an

APARELHAGEM

2.1 CGerador de Ozone

Equipamento capaz de gerar niveis estaveis de 03 acima da

aixa de concentracao requerida.

B

2.2 Controlador de fluxo de arv

Fguipamento capaz de manter um fluxo de ar constante
atraves do gerador de ozone com variacgao maxima de *+

2% .
2.3 Tubo de vidro em "Y" para dupla saida de gas

2.4 Borbulhador
Todos borbulhadores de vidro sao recomendados confor
me especificacoes indicados na figura IT. Sao neces-

sarios dois absorvedores em serie para garvanitir com-

pleita coleta da amostra.
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Agulha hipodermica B8.D. Yale

( 23 G x 1 polegada de comprimento ) ou equivalente

@ i o W 3
como orificic critico (3)

Bomba de vacuo automatica de faixa operacional aci-
ma de 17 polegadas de mercurio. 0 conjunto bomba e
agulha hipodermica (2.5) deve formnecer uma vazao en

tre 04 a 0,6 1litros por minuto (lpm)

Filtro Hemb: tipo Millipore AA 037 70 ou equiva-

lente

Suporite de plastico pava filtro membrana

dor de

bein

Med
Termometro
Barometro

Cronemetyro

Tubos de teflon para linha de O,

s

B

Baloes volumetricos (classe A) de 25,100 e 1.000 ml

g

ipetas volumetricas (classe A) de 1, 2, 5, 10, 15,

Destilader de vidro
Balao de destilacao
Espectrofotometro

0

Com capacidade de medidas de¢ absovbancia

N

352 i1

g

com precieao absoluta de mais ou menos 1%L e respos-

ta linear acima da faiwa 0 2 0,9 unidades de ab-

gorbancia. Deve ser usado par de celas de quartzo

cujo caminho otico seja 1 ou 2 cn.

REACENTES

it

3

.1

Ar zero

Av livre de coutamivantes que podem reagir com solu

R

7
~
S

absorvente. Este ar e ohtido do seguinte modo:

2

) Pagsando atraves de clorepo de calcio agpnidro pa

ra remover umidade.




2) Reagindo com (),‘3 para converter todo NO em NO

2
3) Passando em peneira molecular (6-16 mesh, tipo

4A) e carvao ativo (6~14 mesh) para remover tra

cos de vapor de agua, N029 hidrocarbonetos e
50, .
2

Agua bi-destilada

A agua do destilador avtomatico e re-destiiada en

ia

w1

balao de vidro eontendo permanganato de potassio.
b agus bidestilada deve ger usada parvs todos rea-
centes e lavagem de todo material de vidro.

Todeto de Potassio ~ KI grau PA

Reagente Abzorvente

Digsolver 6,2 ¢

A

de Acido Borieo (H,B0,) grau PA a

proximadamente 750 ml de agua bidestilada em balao

volumetrico de 1 litro. Aquecer o frasco em hanho-
maria para acelerar a dissolucgao do Acido Borico e
apos a completa dissolugao, esfriar a temperatura’
ambiente. Enquanto a solucao contendo ﬁgﬁﬂgggffia;

preparar a solucao de peroxido de hidrogenio @%07)

" g P . . .
conforme item 3.5. OQuando a solugaoc countendo ﬁ,%Qg

estiver equilibrada com a tempevaturas amblente, a-

dicionar ae balao, 10 g de Todeto de Votaseio (KIT)

grau PA e dissolver. Adicionar 1 ml de solucao de

HqOZ 0.00187%7 e wisturar. Cinco minutos apos, a adi
Los
a0 de solucao de H,O ‘ . ,
Gao de & 272 proceder do seguinte modo:

1) Completar o volume do balao com agua bi-desti-
lada e apitar.

2) Determinar a absorbancia da solucac a 352 nm,
utilizando agua bi-destilada cowmo referencia.
0 pi da solucgao devera estar entre 5,5 + 0,2,

3) Duas horas depois, medir novamente a abgwrbﬁnw

cia da solucao usando agua bi-destilada COmo
referencia. Se a diferenca de absorbancia entre

as duas medidas fTor maior que 0,010 unidades de
absorbancia, o reagente esta pronto para uso.

Caso a solucao nao aumente ou aumente menos que
0,010 unidades de absorbancia, o reagente KI

provavelmente contem uma gquantidade ex-




[, S e e =

cessiva de contaminante redutor e necessita ser

°

8}1}7‘,,_8 1 it u

rente ou de fabricacao diferente. Se o teste
de absovrbancia ainda naoc for satisfatorio, tes-—
tar a possibilidade de contaminacgao do Acido Bo
rico, uvilizando cuiro reagente. Caso ainda per~
sista negativo o teste da solugao, testar a pos

-

sibilidade da agua oxigenada estar em concentra

o

LT p o g .
can abalzo do es) Piveado, wi

iiwando outro re

arente.

fiu}:u;ﬁ& de Peroxido de Hidrogenio (0,0018%7)

Adicionar 5 wml de H 0, -~ 30% ou 30 mi de H, 0, 3%,
VA 277
em um balao volumetvrico de 1 litro contendo aproxi-
madamente 200 wl de agus bidestilada. Completar o
i

stilada e agitar.

o
[
e
&

volume ate a marcs com agua b

§

Para vorenarvar a solug de H,0, 0,00187, transfe
; : 7

v 2 ml da solucgao preparada acima para balao volu

jude

P
B

merrico de 100 ml contendo aproniwmadamentce 50 ml de

apus bi-destilada. Completar o volume ate a marca '

com agua bi-destilads e acitar. Hsia solucac deve-
ra ser pveparvrada toda vez que howver preparacao de
nova golurso absorvente., Deste modo as solugoes

te dasg dois baloes (1 1. & 100 wi} deveraoser

ks

vadas apos o bratamento do reasgente absorvente

Solucao padrac de iodato de Potassio - 0,1 N

Pesar 3,5669 5 de K10, (seco a 1809C durante 1 ho
ra) e disgolver em balao volumetrico de 1L 1. con-’
tendo Apua bi-destilada. Completar o volume ate a

mareca.

heido Suifurico — 1IN

Dituir 28 ml de H 5O, concentrado (95-98%) em ba-
) |

126 volumetrico de 1 1. contendo agua bi~destilada.

Completar o volume com a mesma agua

Permanganato de Potassio ~ PA

do por outyn reagente KI de lote dife




PROCEDIMENTO

N ]

4.3

Montar um sistema de calibracao de ozona conforme £i
gura 1

Montar o conjunto de amostragem contendo KT conforme
figura II. Todas conexoes entre os varios componentes

deverzo ser de teflon

As vazoes da sailda do pgerador de ozone e do conjunto

de amostragem deverao ¢

=

atar calibradas, para fluxos

I

constantes

Curva de Calibrs

4.4.1 Todo Padrao

Preparar toda vez que construir curva padrao:
a) Pipetar cuidadosamente 10 wml de solucao de
Todato de Fotassio em balao volumetvico de
100 ml. Adicionar 1 ¢ de Todeto de Potas-—
sio (Ki) e 5 mi de acido sulf:
pletar o velume com agua bi-destilada e a-

gitar.

4

b) Pipetar cuidadosamente 10 ml da Soluc

P

pa-A em balao velume-

[

Todo preparada na

o
=

o volume ate 8

bl
el
=
e
b

trico de 100 ml e di
marca com solucac absorvente. Pipetar 5 ml
dests solucao em balao volumetriecc de 100
ml e complete o volume ate a marca com so-
lugao absorvente,

e) Plpetar 5, 10, 15, 20 e 25 ml da solucao
de Todo prﬁﬂ&f%da na etapa-B em uma serie
de baloes volumetricos de 25 ml. Completar
08 volumes ate a marca com solucao absor-

vente e agitar. Para previnir perdas de 1

N

por valatilizagéo, os frascos que contem T
odo, deverao permanecer gemnpye fechados
quando nao estiverem sendo usados no momern
to. Medisr as absorbancias 20 minutos apos
o acerto dos volumes nos baloes de 25 ml.

'3 °

Preparar prova branca vtilizando solucao '

absorvente.




4L.h.2 TDeterminar a absorbancia de cada Todo padrao

medindo contra Prova Branca

L.h.3 Para cada iodo padrao, calcular a absorban-
[ &
cia por centimetyo Ccomo:

B o
- . absorbancia
absorbancia/cem =

[$4

onde: € = caminho optico da cela do espec-
trofotometro (cm).

h.h.h. Para cada Toedo Padrao, caleular a concentra-

5 de Todo em mel/litvo como:

- , o i eq. L, 1 mol I 10 10 5 Vi ou
Lgﬁi . normalidade de KL&E}QWMA{,ﬂfix‘wiwww_ﬁji e 3 B e 5 i

Leq. Ki0, 2eq. T, 100 100 100 25

€ Vi x 16 °

H
o
M
[}
(o8

Efj. = pormalidade de XK

onde;

i = concentracac de cada padrao I, (mol/1)

Lo

e

normalidade de Y0, = normalidade de KIO%(@q/l)
3 -
Vi = vyolume da solucao de I, onde:

i o= 5, 10, 15, 20 ¢ 25 ml

o

4.h.,5 Construir em papel milimetrado, a curva de

calibracao, colocando absorbancia/em no eixo

I, - mol/! no eixo das abeis

dazg ardenadasg "

&

sas para cada lodo padrao e tragar a curva
de caiibracao de Ki. Fazer a regressaoc line-
ar e caleular a inclinagao da curva e
mwfyl Es anil e registre como I . 0 valor da

inclinacao devera ser 25.600 + 600
4.5 Calibracao do gerador de Ozona

4.5.1 Ajustar o fluxo de ar do gerador da O,3 para

o fluvo desejado e registray como Fo.
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Para todas amositragens, o fluxo de avr do gera

ser maior gue o total do fluwxe re-

dor deve

querido pelo trem de amostragen.

h.5.2 Com o gevrador de ozona desligado deixar em

“luxo durante 15 minutocs para remover o ozonsa

residual. Pipetar 10 ml de reagente absorven-—
te em cada borbulhador. Conectar o conjunto °
de amostragem na saida dogerador de ozona que

i tubo de vidro "ew ¥¥ e aspirar o ar

sor 10 minvtos numa o entre 0,4 a

L AU B S R - P .
fmedtitatamente

por wminute (1p

P P 3
ag celas do

rminar a shsorbancia (u

nso sxposta comoe prova branea)

oo minutos de

solu

Calecu

scso de O, de acord

wa byranco fTory mailor G%u COone

revador de

3
gn-
o
<
]
!
s
@
5]
@
o
Qs
&
i
=

G, por 34 ‘o8 e redeterminar
3
8 VO Se o zistema brauneco ainda

(Y [SI 54
3
te contem tragoz de um contawinpante oxidante”

or due 3,005 ppm navo provavelmen

@ .0 earvac ativo e peneira molecular {ver 3.1)

deverao ser trocados.

£,5.3% Ajustar o gerador para produszir uma concentra
- ‘ , ) - 3
cas de 0, na faixa de trabalho (60 a 300 ug/m")

2

aproximada o deiwar o sistema equilibrar durante cer—

en de 3 horas., Depolis de establlizada o gera

cae de 03, sipetar am cada borbulhador 10 wml

¢

¥ 0 conjunto
de amostragem na sasida do sistems de calibra
cac 8 amostrar com vasao entre 0,4-0,6 lom.

Bscolher wm tewmpo de aswostvasgem, cronometrado,

a

e

de tal modo que o total de zbsorbancia se




maior que

diatamente apos

coes expostas para

Evro.,

contra soluc

Branca) em 352 nm.

0,100

Determine a absorbancia fazendo

20 absorvente nao exposta

Ime-~

unidades de absorbancia.

g

a coleta, tvransferir as solu-

celas do espectrofotome
leitura
(Prova

Somar as absorbancias das

doas solugoes para obter a absorbancia total.

5

A

L5041

4,5, 4.2 Cale

1% de moles de

ondea:

Absorbancia total

ulo

v

I

Caleulo

~

Calculo da Cencentracao de Ozona

de volume total de ary awmo

de

corrigido para

<ia de 259C e 760 wwm Hg como:
P 29%

Aw - W onde:
760 273 + T
A
volume de ar amostrade (litro)
para as condigoes de referencia
volume de ay amostrado paras as

condicoes de awostragem {(litro)

Pregsao Rarometrica pars as con
dicoes de amostragem (mm Hg)
Temperatura para as condicoes

de amostragem (9C)

Ly

0,01

do n? de wmoles de produzido

_ Absorbancia total x

b

# soma das absorban
cine das duas so
lucoes

volume de solugao asbsorvente

(1itro) em cada borbulbador
inclinacao da curva de calibra

<1
% wmol cm )

2o de {litro

[

caminho optico da cela (cm)




—

4,5.4.3 Calculo de vl de O, absorvido

3
. w . . . B
1 wol de 03 24,47 1 de 03 1070l 03

ul (33 = 0 moles de T.,)'x % - .

1 mol de Tg  n? moles de O3 1 de 04

ul 0, = nv de moles de I, x 24,47 x 106

L5404 Caleulo da conce de O, em ppm

O()‘ ( P p'f’?'i) B v e e

L5405 Calecvlo da concentracae de O, em uvg/m”

3 CGal{ppm) = PM = P, x 103
o, (ug/mg) . O3(vpn A
o

20 Molecular de ¢

]
ik
Py = P Barometrica para as condicoes de
amostvagem (mmilg)

Tp = Temperatura parva as condicoes de amostra

gem (9K

&y

iv as etapas 4.5.3 e 4,

Catevlny 2 media arvitmetica das determinacoes

[ réqiﬂﬁf@ Juntamente com a

regulavel de gerador de ﬂ?

P

para obbter outras con

4
4

.5.6 Ajustar o gerador de O,
it

centracoes de 0, dentro da Faixa desejavel,
Determinay cad&‘concentruqéo de 04 utilizando
ge do procedimento citado anteriormente. S20
recomendadas cinco ou wais concentracoes deogo
colocando econcentreagao de 0,

na abs

n
o
o
-
-l

Faca wm graf

do

na ordenada e posi

cissa e trace a curva de ecalibracao de Oqa
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