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Descreve-se aparelho para dete~inação de carbono orgânico por
combustão Seca (8050C). em forno'tubular de porcelana. sob fluxo
constante de 02 e absorcão do C02 em'NaQH. com subsequente análi-
se por titulometria. Revelou-se rápido (S'm;i,n/análise),de baixo
custo e preciso, correlacionando-se de forma'altamente significa-
tiva com DQO, sólidos totais voláteis, dissolvidos e em'suspen-
são. Por sua sensibilidade, pode ser utilizado na operação e con-
trole de reatores biológicos de pequeno porte.

Stmnary

SimpUfri..ed a.p~ to qu.a.nt:i.;ta.,üve. OJzga.n..i.c eanbo« de:telttrWut-
:ti.ottó by dJr.y combU6:ti.on

Apparatus to organic carbon determination by dry 'combustion
(8050C) in porcelain tubular oven, by constant flow of,02 and C02
absorption in NaOH, with subsequen.t titulometrie is described. It
was a rapid method (8 min/analyses), not expensive and precise,
highly significative correlationated with COD and total volatile
sOlids, dissolved or in suspension. By its sensibility, it may be
utilízed in operationand control of little capacity biological
reatars.

Os métcrlos tradicionais de canbustão seca, embora em uso há muitas décadas,
tenderam a ser substituídos pela carlbustão úmida, principalmante em função do custo
de equípamento (Allison, L.E., SOU Sei. Soe. Am. Prac., 24:36-40, 1960; Karninsky,
R., SOil SGi., 130:118-123, 1980; Mebius, L.J., Anal. Chim. Acta, 22:120-124, 1960;
QUaggio,J.A. & cal., R. bras. Cio Solo, 3:184-187, 1979).

Entretanto, o aparelho ora descrito, cem tarperatura de canbustão a 805OC,
inferior às norrnal.rrenteutilizadas an equipamentos canerciais sofisticados (1.000 a
1.600OCl, reduz substancial.rrente o 'custo san, contudo, prejudicar a precisão
anaHtica (Tabela 1). OUtrossim, a sinplicidade do aparato, a rapidez do rrétodo e a

*parte da Tese de Mestra,dodoúlti!lO autor; FCA-lJNESP, Campus de Botucatu, SP,
abril de ,1986.
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Figura 1 'Aparato simplificado para
determinação do carbono volátil por
combustão seca a 8050C: A - Diagrama
esquemãtico e ~ Protótipo do
equipamento.
Símbolos: t = Lã de vidro; c = Caixa com
tijolos refratários; n = Naveta de
porcelana; o '. Cu O envolto por duas
telas de cobre; p = Funil com pérolas de
vidro (2mm ~) e NaOH; f = Junção fria do
par termoelétrico; q = Junção quente do
par termoelétrico; h = Haste para
introdução e retirada da naveta; t
Tubo de porcelana não porosa

Tabela 1 -
de carbono
combustão
amos-tras
6-D(-)
através
proposto.
Símbolos: * = Médias
5 repetições; s(m)
Desvio padrão da média

Determinaçãó
orgânico por
seca em
padrão de

Frutose p.a.•
do aparelho

Irq c mg ç sim)1bÓrico Chscrvado

0,3997 0,3888(") ± 0,0488

0,7995 0,7632 i 0,0367

1,1993 1,1520 ;t 0,1138

1,5991 1,4832 t 0,0982

1,9989 1,8303 t 0,0132

3,9978 3,7797 t 0,0132

5,9967 5,2730 :t 0,0198

7,9955 6,5519 .t 0,0324

9,9944 7,2S!>3 t 0,0132

11,9933 8,0615 t 0,0:162

13,9922 8,7222 t 0,0443

15,9911 9,8192 ± 0,0742
._----_ ..._-_._._-------

A

utilização de pequenas arrostras, em
que pese sua rrenor representatividade
analitica, posaíhí.Lí.tam a operação e
controle de reatores biológicos de
pequeno parte. Através de análises de
regressão linear, pode substituir
detenninações deroradas e/ou
expensivas tais cerro DQ), sólidos,
ccocent.raçâo celular e outras.

Conformeapresentado nas Figuras 1 e
2, trata-se de urna m::xlificação do
equiparrento descrito por Allison, L.E.
& rol. (In: - Black, C.A. & rol., Am. Soe. l\gron. Inc. I 1%5) •..° diagrama eletro-eletrôniro da Figura 2, pode ser viabilizado por técnioos an
eleb:Õnica de qualquer cidade, face à sua si.nplicidade e à facilidade de obtenção
dos oorponerrtea, Para calibrar o tenrostato (alterarrlo a posição do "trim-pot" t

Fig. 2), p::x1e-se utilizar milivolt:íJretro entre os terminais S+ e S- ou, então,
utilizar o NaCl cerro indicador, já que sua fusão ocorre a 801OC.

A arrostra é colocada Em navetas de porcelana e introduzida no forno tubclar a
8050C (t:uI:x:lde porcelana nã::l porosa, med.inlo 60an x 2,Sem de diâmetro extenlo,
o:::nfonreã Figura 1), para canbustâo durante 6 minutos, sob fluxo ccnstante de 02
livre de ~ (30<knl/min.). Para o uso de anostras líquidas (1 a 2xnl, envolven:b ou
não diluição da arrostra original) as navetas devemser revestidas internamente ean
papel alum1nioI havendo também necessidade de secagen a 100-1 05OC, antes da
carbustão.

Na parte t:enninal do forno tubular o eu::>, à tarperatura de aprox.imaélamente2500c,
catalisa a oxidação do 00 a 002, diminuindo os problemas de canbustão inccnpleta. O
002 da canbustào é arrastOO.opelo fluxo de gás e absorvido Em 10ml de NaCH-O,25N.
F.ln seguida, precipita-se os carbctlatos fornadas cem 5ml de soluçâo saturaàa de
BaC12' A soda livre rananescente é titulada ~ HCl-O,1N,Utilizandcrse



168
Figura 2 - Diagrama eletrônico do te~os7ato de
precisão utilizando par termo-eletrlco de
ferro/constantã como sensor de temperatura
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fen:>lftal.e1na ccmoirxlicador. O tal{lo de cada análise não excede 8 minutos, desde
que a operação de titulação seja efetuada durante a queima da alroStra seguinte.

Os dados da titulatetria são aplicados ã equação abaixo obtendo-se, desta forma,
o carbono orgânico da atrostra oxidada a CDj! (1ll3C) e,' por cálculo estequianétrico,
obtêm-se o C volátil emm.J"C/I ou kg da <;mostra.
rrq:; = (Vb"- Va) • N Hel • 6 (1), orx1e: Vb = volune de Hei, em ml, gasto na
titlllacão da prova em branco; Va = volune de Rel, emml, gasto na titulacão da
a.1DSb:a;NHCl = nonnalidade do 0Cl.

Os valores observados na expressão (1), necessitam correções em função das·
características construtivas de cada aparelho e faixa de carbono emanálise.
Obtân-se pela queima de atrostras padrão de frutose p.a. ou outro açúcar e,
destina-se a corrigir erros oriundos da canbustão incx:mpleta (tarpo de aquecimento
da errostza) , falha no arraste, absorçêo, etc.

Análises de regressão dos. dados originais da Tabela 1, revelaram que a correção
dos valores observados segue, de fonna altamente significativa (r2 = 0,9961), uma
equação do·29 grau: Y = 0,459 + 0,471X+0,116 X2. (2), orx:le:Y = m.J"C corrigido; X =

. rog C observado na expressão (1). . . _ _
Ométodo foi aplicado emensaios envolvendo o tratamento biologico ~erõbicx> de

efluentes agroindustriais. As equações de re;ressão linear entre C volátil x_CQ) e
C volátil x sólidos totais (permitindo correlações CCI!\ sólidos dissolvidos e solidos
emsuspensão, mediante o processaroonto preliminar das atrostras), apresentaram
coeficientes de regressão altamente significati~s, coro se segue:
y = 1866,1912+ 2,2564 X(r = 0,9862**), Ol1de:Y = O;:P, emmg ~/l: X = ~00n0
volátil, ·em mg C/I; Y' = 0,39278 + 1,46866X' (r = 0,9655**), ande: y' = Sólidos
totais, emg/l; X· = Carlx>rovolátil, emmg/l.


