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RESUMO

O monitoramento de efluentes e de aguas tem um papel fundamental para o cuidado
e preservacdo de recursos hidricos, tornando-se uma ferramenta importante para
indicativo de local que apresenta focos de contaminacéo. A realiza¢éo de ensaios por
laboratorios de analises ambientais, como o Laboratorio Aquavita, € de extrema
importancia, pois possibilita a obtencdo de resultados de variados parametros,
tornando possivel conhecer o perfil da amostra analisada e como esta impactando o
local em que é gerado ou despejado. Durante o estagio supervisionado, foram
realizados alguns ensaios presentes no escopo do laboratério, servindo para a
avaliacdo de efluentes e aguas. Para efluentes foram avaliados os parametros de
nitrogénio amoniacal (N-NHzs), nitrato, nitrito e demanda quimica de oxigénio (DQO) e
para aguas doces a série de soélidos, sendo os sélidos totais, suspensos e dissolvidos,
ambos em suas fracdes totais, fixas e volateis. Para as amostras de efluentes, as
concentracfes de N-NH3 para os efluentes brutos foram superiores as obtidas para
os efluentes tratados e para algumas amostras de efluente tratado, as concentracdes
excederam o estabelecido pela legislacdo como padrao de lancamento. Ja para nitrato
e nitrito ocorreu uma inversao de comportamento, apresentando valores maiores para
os efluentes tratados. Na analise de DQO, foi possivel observar a reducéo significativa
dos valores na comparacao entre efluentes brutos e tratados. Para as amostras de
agua, as analises de solidos permitiram uma visualizacdo da fracdo organica e
inorganica pertencente aos solidos presentes, além mostrar concentracdes esperadas

de sodlidos dissolvidos, o que permitiu a classificacao correta como agua doce.

Palavras-chave: Efluente, Agua Doce, Série nitrogenada, Série de sélidos.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1: Componentes do espectrofotometro de absor¢cdo molecular UV-Vis........ 21
Figura 2: Concentragdes de N-NHs para amostras de efluente bruto e tratado
obtidas pelo método do azul de INdOfENOI ...........ccooiiiiiiiiiiiiiie e 28
Figura 3: Concentracdes de ions NO3 obtidas em amostras de efluente bruto e
tratado pelo método do 2,6-dimetilfenol ..............oovvvvviiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeee e 30
Figura 4: Concentracées de NO2 obtidas em amostras de efluente bruto e tratado
pelo MEtodo da reaGa0 UE GIIESS. ...iiuuuriiiiiiiee ettt e e e eeeeeas 31
Figura 5: Solucdes de calibracéo para determinacdo da DQO na faixa alta, com
concentracdes de 50 mg L' a 1000 mg L, da esquerda para a direita. .................. 32
Figura 6: Resultados de DQO para amostras de efluente bruto e tratado................ 34
Figura 7: Resultados de Solidos Totais, nas fracdes fixas e volateis, para amostras
(o L= To [V =W [0 1ot H PP PPPPPPPPPPPPP 35
Figura 8: Resultados de Solidos Suspensos Totais, nas fracoes fixas e volateis,
para amostras de AQUA JOCE ........ceeeeiiieeeiiiiiee e e e e e e ettt s e e e e e e e e eeeaaa e e e e e e e eeaseann s 36
Figura 9: Resultados de Solidos Dissolvidos Totais, nas fracdes fixas e volateis,

para amostras de AQUA JOCE ........ceeeeiiieeeiiiiiee e e e e e e e ee et e e e e e e e e e e eaa e e e e e e e e eeseann s 37



LISTA DE EQUACOES

Equacao 1: Equacgdo quimica representativa do método de azul de indofenol para a

determinacao de Nitrogénio amONIACAI .........c.ceeviiiiiiiiiiiiiiiiiie e 28

Equacao 2: Equacédo representativa da reacéo correspondente ao metodo do 2-6

dimetilfenol para a determinag&o de NItrato ..............oooeiiiiiiiiiiiii e 29
Equacéo 3: Reacédo de Griess para a determinacao de Nitrito ...........ccceeeeeeeeeeeennn. 31

Equacao 4: Equacédo representativa da reacdo da analise de demanda quimica de

(0) ([0 1] 01 [0 J PP P P PP PP PPPPRTPPRRN 33



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS
CONAMA - Conselho Nacional do Meio Ambiente
ABNT - Associagéo Brasileira de Normas Técnicas
NBR — Normas Brasileiras Regulamentadoras

ISO/IEC - Organizacdo Internacional de Padronizagdo / Comissédo Eletrotécnica

Internacional

RH — Recursos Humanos

DBO - Demanda Bioquimica de Oxigénio

DQO - Demanda Quimica de Oxigénio

UV - Ultravioleta

SMWW - Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
ST — Sélidos Totais

SST - Sdlidos Suspensos Totais

SDT - Sdlidos Dissolvidos Totais

ETE — Estacéo de Tratamento de Esgoto

CONSEMA - Conselho Estadual do Meio Ambiente



SUMARIO

L JUSTIFICATIV A et e et e et e e e e et e e e e eaa s 12
2 APRESENTACAO DO LOCAL DE ESTAGIO ......ovoieieeeeeeeeeeeeeeeeeeerernen 13
3 REVISAO DA LITERATURA ..ottt ettt sttt 14
3.1 AMOSTRAS AQUOSAS ...ttt e et e e e et e e eees 14
T o TV = W [ YoYU 14
B L2 EFIUBNTE e 15
3.2 PARAMETROS ANALISADOS .....oooviieiiiieeee ettt ane e 15
3.2.1 Nitrogénio Amoniacal (N-NH3).......ccouuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 15
.22 NITFAt0 (NO3).ciiiiiiiiiiiiiiiiee ettt eeeeees 16
.23 NITFHTO (NO2) . ciiiiiiiiiiiiiiieeee ettt e eeeees 16
3.2.4 Demanda Quimica de OXigénio (DQO) .....uuuiiiiiiiiiieeeiiiiiee e 17
3.2.5 SOIIAOS TOLAIS ..eeieeiiiiiiitiei ettt e e e e e e e 18
3.2.6 SOIIdOS SUSPENSOS TOLAIS ..ievvviiiiiiiieeeieieeeiiii e e e e e e e e e e e e e 18
3.2.7 SOlidOS DiSSOIVIAOS TOLAIS ...cceiiiiiiiiieiee ettt 18
3.2.8 SOlIdOS FiX0S € VOIALEIS ....coieiiiiiiiiiiiiiii e 19
3.3 TECNICAS ANALITICAS ..ottt 19
3.3.1 Espectrometria de absorgéo molecular N0 UV-ViS.......ccooeeevvviiiiiiiiiiniieee, 19
3.3.2 GrAVIMELITA .eveeeeiieei ittt e e e e e e r e e e e e e e e e annneees 21
4 OBJIETIVOS ... et e e e e e et e e e e e e e 22
4.1 OBIETIVO GERAL.... et e e e eeaans 22
4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS ....oooviiviieecte ettt ee sttt sttt 22
5 MATERIAIS E METODOS .....cooiieieceeeeeeeeeeee ettt ete e eteste e sae e sae e 22
5.1 NITROGENIO AMONIACAL ......oveeeeeeeeeeeeeee e eee e e e eee e ee et eteste e ste e e 22
.2 NITR AT O ettt e et et e e et et e e e e e et e e e eata e eaenes 23
.3 NITRIT O et e et e et et e e e e et e e e e et e e e ennn e eaenes 23

5.4 DEMANDA QUIMICA DE OXIGENIO = FAIXA ALTA ....ooiiieeceeeeeeeeeeeene, 23



5.5 SOLIDOS TOT AL oottt e, 24

5.6 SOLIDOS SUSPENSOS TOTAIS .....ooviuieiesieteeee et ee e eeen s s s 25
5.7 SOLIDOS DISSOLVIDOS TOTAIS ...oviuiiiesecteeeeeeeeeeee et eeeen e n s 25
5.8 SOLIDOS FIXOS E VOLATEIS ..ot 26
5.9 SEGURANCA E DESTINO DE RESIDUOS .......oovoviieeiececeeeeee e 27
6 RESULTADOS E DISCUSSAOQ ......ooueitieeeeeeeeeeee et 27
6.1 RESULTADOS PARA NITROGENIO AMONIACAL .......ccvoviveeerereeeeeenee s 27
6.2 RESULTADOS PARA NITRATO .......oiviieeieieeieeeeeeeeeseee s eees s s s sannennes 29
6.3 RESULTADOS PARA NITRITO ....ooiiiiiiieie e es s n s s s 30
6.4 ANALISE DE DQO - FAIXA ALTA ....oiioeeeee oot ee e e een s 32
6.5 SOLIDOS TOTAIS.....oiiieiiieceeeee ettt te et e et e e e teeteetestestesteeaeere e, 35
6.6 SOLIDOS SUSPENSOS ....cocovvieeieeeeeieteece ettt s es s n s aeen s 35
6.7 SOLIDOS DISSOLVIDOS ......ovveiieeeesieteeiee ettt es e es e n s 36
7 CONCLUSAOD ..ottt ettt 38
8 CONTRIBUICAO DO ESTAGIO A FORMACAO PROFISSIONAL ........c.ccveee... 38
REFERENCIAS ......oooiiote ettt ettt ettt sttt st et te sttt vesanis 40

ANEXOS ..o 44



12

1 JUSTIFICATIVA

A importancia da preservacdo do meio ambiente vem sendo cada vez mais
destacada no decorrer dos anos. Com isso, torna-se necessaria a conscientizacao
referente a contaminacgdo causada pelo ser humano, assim como 0 monitoramento da
qualidade do ar, solo e agua para garantir que estejam minimamente aceitaveis e que
nao prejudiqguem o ecossistema.

Nesse cenario, o quimico desempenha um importante papel, podendo estar a
frente do monitoramento através de realizacdo de andlises de parametros
estabelecidos por leis como as do CONAMA, IMA e Ministério da salde, por exemplo.
Através dessa demanda, existem laboratorios que realizam analises de carater
ambiental, como o Laboratério Aquavita, no qual foi realizado o estagio
supervisionado.

Durante o periodo de realizacdo do estagio foi possivel vivenciar a rotina do
laboratoério fisico-quimico, tendo contato com profissionais atuantes na area e
podendo ver a atuacdo de um quimico nessa area de analises ambientais, sendo
importante na geracdo de resultados confiaveis e na analise critica, entregando ao
cliente um panorama condizente com a realidade da amostra.

A maior demanda de andlises do laboratério € de amostras de agua e
efluentes, podendo ser de agua de consumo, superficial ou subterranea, como
efluentes de origem domeéstica ou industrial, sendo realizados variados ensaios tanto
fisicos quanto quimicos.

O relatorio ird apresentar as analises realizadas durante o periodo de estéagio,
tanto em amostras de efluentes, sendo nitrogénio amoniacal, nitrato, nitrito e demanda
guimica de oxigénio, quanto em amostras de aguas doces, sendo solidos totais,

sélidos dissolvidos totais e sdlidos suspensos totais.
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2 APRESENTACAO DO LOCAL DE ESTAGIO

O laboratério de andlises Aquavita esta localizado no bairro Jardim Cidade de
Floriandpolis no municipio de Sdo José e foi fundado no ano de 2014 pela Quimica
Ana Paula Gongalves Bohm, completando 10 anos de existéncia em julho desse ano
e com uma filial no municipio de Videira/SC que completou um ano também no més
do julho.

A Aguavita possui a acreditacdo ABNT NBR ISO/IEC 17025 e certificados de
reconhecimento e credenciamento do IMA (Instituto do Meio Ambiente do Estado de
Santa Catarina), CIDASC (Companhia Integrada de Desenvolvimento Agricola de
Santa Catarina), Fepam (Fundacdo Estadual de Protecdo Ambiental — RS), REBLAS
(Rede Brasileira de Laboratorios Analiticos em Satde) e Instituto Agua e Terra.

O laboratorio realiza andlises de variadas matrizes, como alimentos, agua,
efluentes, matrizes para farmacos, solo e ar, prestando servicos para grandes
empresas atuantes no estado de Santa Catarina, hospitais e postos de gasolina,
auxiliando no controle de qualidade e monitoramento ambiental.

Em sua estrutura, a empresa € dividida em setores, que sdo o comercial,
amostragem, recebimento, qualidade, financeiro, RH e o setor técnico que possui 0
laboratorio fisico-quimico (parametros fisicos e quimicos de amostras de efluentes,
agua e solo), microbiolégico (parametros microbiolégicos de agua, eluentes e
alimentos), instrumental (determinacdo de metais por espectrometria de absorcao
atbmica e determinacdo de compostos organicos por cromatografia a gas),
bromatolégico (ensaios em alimentos) e hidrologico.

O laboratorio Aquavita tem como missao a preservacao do meio ambiente e
proporcionar qualidade de vida para as pessoas, realizando ensaios através de

métodos reconhecidos internacionalmente e buscando a melhoria continua.



14

3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 AMOSTRAS AQUOSAS

3.1.1 Agua doce

De 100 % da agua disponivel no planeta, estima-se que apenas 2,5% séo de

agua doce, sendo 1% encontrado em rios, 30% em lenc¢ois subterraneos e 69 % em

geleiras.! A resolucdo CONAMA N° 357/2005 estabelece a &gua doce como uma agua

com salinidade igual ou inferior a 0,5 %o, podendo ser separadas em classes?:

Classe especial: destinado ao abastecimento para consumo humano com
desinfeccéo, preservacédo do equilibrio natural e dos ambientes aquaticos;
Classe I: destinado ao abastecimento para consumo humano apos tratamento
simplificado, a protecdo das comunidades aquaticas, a recreacao de contato
primario, a irrigacao de hortalicas e a protecéo das comunidades aquaticas em
Terras Indigenas;

Classe II: destinado ao abastecimento para consumo humano apds tratamento
convencional, a protecdo das comunidades aquaticas, a recreacéo de contato
primario, a irrigacao de hortalicas e a aquicultura e a atividade de pesca,;

Classe Illl: destinado ao abastecimento para consumo humano apos
tratamento convencional ou avancado, a irrigacdo de culturas arboreas,
cerealiferas e forrageiras, a pesca amadora, a recreacéo de contato secundario
e a dessedentacédo de animais;

Classe IV: destinada a navegacéo e a harmonia paisagistica.

A agua doce tem uma grande demanda em variados setores, como no setor de

alimentos e agricultura, sendo aplicada na irrigacao de lavouras e pecuéaria, setor de

energia, na geracao de energia hidrelétrica e de biocombustiveis, assim como para

tratamento de aguas residuais, setor industrial, na producédo de bens de consumo e

para o consumo humano.3

As aguas doces também desempenham um papel fundamental para os

ecossistemas, servindo de habitat para variados organismos como bactérias,

protozoarios, fungos, vermes, moluscos, crustaceos e variados insetos.*
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3.1.2 Efluente

Efluente pode ser entendido como agua que teve utilizacdo humana para
variados fins, sendo o residuo lancado no meio ambiente ou coletado para o devido
tratamento.* Os efluentes podem ser de trés tipos: rejeicdes de origem doméstica,
rejeicdes industriais e os gerados pelas atividades hospitalares.®

7z

O grau de pureza dos efluentes € alterado por parametros de qualidade
baseados em suas caracteristicas fisicas, quimicas ou biolégicas.® As caracteristicas
fisicas podem ser relacionadas aos solidos em suspenséo, solidos dissolvidos,
temperatura, cor e turbidez. As caracteristicas quimicas podem ser relacionadas ao
pH, demanda bioquimica de oxigénio (DBO) e demanda quimica de oxigénio (DQO).
As caracteristicas biologicas estao relacionadas a presenca de microrganismos no
efluente.®

O langamento de efluentes ndo tratados em corpos hidricos altera as
propriedades naturais do corpo d’agua, provocando assim a contaminagdo, sendo
correto ocorrer o tratamento prévio antes do lancamento.” A poluicdo causada esta
relacionada diretamente aos processos de industrializacdo e urbanizacéo, sendo
determinada principalmente pela capacidade de assimilacédo do ecossistema.®

Um grande problema causado € a contaminacdo por microrganismos
patogénicos, podendo ocorrer a contaminacao através da ingestdo, contato cutaneo
e por inalacdo da agua contaminada, além do contato com contaminantes de ordem

guimica, como metais, por exemplo.’®

3.2 PARAMETROS ANALISADOS
3.2.1 Nitrogénio Amoniacal (N-NHz)

O nitrogénio amoniacal € um componente do ciclo do nitrogénio essencial para
0 crescimento dos microrganismos anaerobios e um nutriente importante para o
crescimento das plantas. Esta presente em aguas superficiais ou subterraneas em
baixas concentracdes devido a adsorcao por particulas do solo ou a oxidacéo a nitrito
e nitrato.%10.11

Mesmo com a sua importancia, o nitrogénio amoniacal € uma das causas do

processo de eutrofizagdo e representa uma grave ameaca a seguranga ecologica.
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Elevadas concentracdes influenciam fortemente a dinamica do oxigénio dissolvido no
meio, sendo necessario 4,6 mg de O, para oxidar 1 mg de NH3*1°

A presenca da amonia reduz o poder bactericida dos processos de desinfeccao
da agua pelo cloro devido a formacédo de cloroaminas.'*! A Resolugcdo CONAMA
430/2011 estabelece o limite maximo de nitrogénio amoniacal langcado em corpos

d'agua em 20 mg L1.%?
3.2.2 Nitrato (NOg)

O ion nitrato ocorre naturalmente, sendo produto da oxidacao do nitrogénio e a
forma mais estavel de nitrogénio oxidado. A obtencao de nitratos pode ser oriunda de
fontes organicas de nitrogénio, como a matéria organica do solo e os fertilizantes a
base de ureia, além de bactérias nitrificantes.!?

Em aguas superficiais a concentragéo de nitrato € normalmente baixa, podendo
variar devido a fatores como residuos agricolas ou contaminacdo com residuos
humanos ou animais. A contaminacgao por nitratos indica uma contaminacéo de maior
tempo, apresentando um nivel indesejado em corpos d'agua que recebem efluentes
tratados ou ndo tratados, por causa do nitrogénio e outros fertilizantes contidos neles.
Assim como no Brasil, na maioria dos paises, as concentracdes de nitratos na agua
potavel derivada de dguas superficiais ndo podem exceder 10 mg L1.213.14

O principal risco do nitrato a saude é a metahemoglobinemia ou sindrome do
“‘bebé azul”, uma condicdo de falha respiratéria com excesso de nitrato na
alimentacdo. Parte do nitrato € reduzida pelas bactérias anaerdbias para ion nitrito,
oxidando o ion Fe2* na hemoglobina para Fe3*, que é incapaz de ligar-se ao O,. A
hemoglobina contendo Fe3* é designada como metahemoglobina. Outro problema é
a possibilidade de que o nitrito produzido no estbmago possa reagir com as aminas

na dieta e produzir N-nitrosaminas, sendo esses compostos carcinogénicos.®®
3.2.3 Nitrito (NOy)

O ion nitrito representa uma substancia intermediaria da oxidacdo do
nitrogénio, tanto na oxidacdo de amodnia para nitrato quanto na reducéo de nitrato.
Esse processo pode ocorrer em plantas de tratamento de efluentes, sistemas de
distribuicdo de dgua e em Aguas naturais.'® A principal fonte de contaminacdo por

nitrito € o escoamento agricola, podendo afetar gravemente os ambientes aquaticos,
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0 que torna sua deteccdo se suma importancia. Em aguas residuais, a presenca de
nitrito indica a eficicia do tratamento bioldgico.

O monitoramento do nitrito em aguas residuais pode evitar possiveis crises de
poluicdo da agua, avaliar o grau de poluicado da 4gua e ajudar a ajustar as estratégias
de tratamento da 4gua para melhorar a eficiéncia do processo de tratamento de aguas
residuais.'® Ele é um indicador de poluicdo passada no processo de estabilizacdo e
raramente excede 1 mg L' em &guas residuais ou 0,1 mg Lt em aguas superficiais
ou subterraneas, sendo extremamente toxico para a maioria dos peixes e outras
espécies aquaticas. Nitritos presentes em efluentes de aguas residuais séo oxidados
pelo cloro aumentando a dosagem de cloro e o custo da desinfeccdo.'® A resolucédo
CONAMA 357/2005 estabelece como limite de nitrogénio nitrito em aguas doces 0
valor de 1,0 mg L 1.2

3.2.4 Demanda Quimica de Oxigénio (DQO)

A DQO é utilizada para medir o conteddo de matéria organica de aguas
residuarias e aguas naturais, baseando-se no fato de que os compostos organicos
podem ser oxidados pela acdo de agentes oxidantes fortes sob condi¢cdes acidas. Nao
€ um parametro destinado a determinar a concentracdo de substancias organicas
especificas e individuais, mas sim o consumo de oxigénio do conjunto de compostos
organicos sem a intervencdo de microrganismos.19:20:21

No caso de aguas, o parametro torna-se particularmente importante por
estimar o potencial poluidor de efluentes domésticos e industriais despejados e
estimar o impacto dos mesmos sobre 0s ecossistemas aquaticos.??

A DQO é avaliada através da oxidacdo dos compostos organicos com
dicromato de potassio em solucéo de acido sulfurico. A amostra € digerida por 2 horas
a 150 °C e mede-se indiretamente Cr®* ou Cr3*, Os resultados de DQO, em geral, séo
mais altos do que a DBO, em virtude da maior facilidade com que muitos compostos
podem ser oxidados via quimica em relacéo a via biol6gica.®?%23

Compostos inorganicos reduzidos, tanto na forma dissolvida quanto
particulada, podem contribuir significativamente para a DQO. Um exemplo disso séao
os ions cloreto, que devem ser eliminados pela adicdo de sulfato de mercuario a
amostra antes da adicdo dos demais reagentes. Na presenca de ions mercurio em

excesso, a concentracdo de ions cloreto livres € suficientemente pequena para nédo
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afetar o resultado. Outros possiveis interferentes sdo ions nitrito, ions ferro e

sulfetos.20:24
3.2.5 Solidos Totais

Os solidos totais sédo definidos como a matéria residual apds a evaporacéo em
uma temperatura de 103 a 105 °C. Os compostos que apresentam uma pressao de
vapor significativa nessas temperaturas sao evaporados durante os procedimentos de
evaporacéo e secagem.920

A qualidade das aguas ou efluentes pode ser afetada pela presenca de sdlidos,
sendo um parametro importante para o controle de processos de tratamento e
avaliacdo de conformidade com normativas e regulamentacfes estabelecidas. Os

soélidos totais incluem os soélidos dissolvidos e suspensos.®
3.2.6 Sélidos Suspensos Totais

Os solidos suspensos sao referentes a uma parcela dos sélidos totais que fica
retida no filtro de 2,0 um. Esses sdlidos podem flutuar e formar camadas, assim como
causar o acumulo de sedimentos.'#16

E um parametro amplamente utilizado para a avaliagcéo da qualidade da agua
e gestao de recursos hidricos. A concentracdo de sélidos suspensos pode afetar as
propriedades fisicas e quimicas, como turbidez da agua, metais, nutrientes e causar
diminuicdo do oxigénio dissolvido. Essa andlise pode ser realizada para avaliar a
residuos domeésticos e industriais, avaliando a remocao de solidos sedimentaveis em
unidade de sedimentacdo e sendo uma medida de eficacia das unidades de
tratamento. 142526

Os sélidos suspensos controlam uma variedade de processos biogeoquimicos
aquaticos, como a alteracdo na distribuicdo de luz, aceleracdo do enriquecimento de
nutrientes e manipulacédo do fluxo de micropoluentes, podendo ser considerado um

indicador para a gestdo sustentavel dos ecossistemas estuarios.?’
3.2.7 Solidos Dissolvidos Totais

Sao a parcela dos sélidos totais que passam por um filtro com poros de
tamanho de 2,0 ym ou menores. A maior parte da matéria dissolvida consiste em sais

inorganicos e 0 aumento na concentragdo desses solidos resulta em maior dureza,
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condutividade e salinidade da amostra, causando impacto em plantacdes e em areas
irrigadas.416

Em &aguas naturais, os sais sdo compreendidos entre &nions, como O0s
carbonatos, cloretos, sulfatos e nitratos e cations como o sddio, o potassio, o célcio e
0 magneésio. A concentragdo natural de sais é fortemente influenciada pela formagéo
geoldgica. Sdo esperadas altas concentracdes de sais em areas aridas ou semiaridas,
nas quais as evaporacdes normalmente sdo maiores do que as precipitacdes.?®

Esse parametro possui grande importancia ecolégica e sanitaria, pois
determinadas comunidades bioldgicas podem se desenvolver em faixas restritas de

solidos dissolvidos, afetando a biodiversidade dos ambientes aquaticos.?°

3.2.8 So6lidos Fixos e Volateis

Em temperatura elevada (550 °C), a fracao organica dos solidos é volatilizada
e a fracdo inerte permanece. Os solidos volateis representam uma parcela da fracéo
de matéria organica, enquanto os solidos fixos representam a parcela inorganica,
ambos sendo uma estimativa.®

A maioria dos sais inorganicos é relativamente estavel a temperatura elevada,
com excecao do carbonato de magnésio. E importante a manutencdo da temperatura,
sendo realizada a andlise em fornos mufla, que permitem um controle mais estrito.4

Embora a concentracdo de solidos volateis seja associada a presenca de
compostos organicos, ndo € possivel apontar a natureza organica da matéria,
podendo ocorrer em variadas faixas de volatilizacdo, iniciando em 250 °C ou

superiores a 1000 °C.%0
3.3 TECNICAS ANALITICAS
3.3.1 Espectrometria de absor¢do molecular no UV-Vis

A espectrometria € baseada na medi¢ado da quantidade de radiacéo produzida
ou absorvida pelas espécies quimicas de interesse, relacionada a interacao energia-
matéria. As técnicas espectrométricas Opticas fundamentam-se em transicdes
envolvendo estados de energias superiores (excitados) e o estado fundamental

(tipicamente).3!
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Cada molécula absorve sua frequéncia caracteristica da radiacao
eletromagnética, transferindo energia para a molécula e resultando em uma
atenuacao na poténcia radiante incidente sobre ela. Na espectrometria molecular no
UV-Vis, a absorcéo ocorre na faixa de comprimento de onda de 190 a 800 nm,332

A partir disso, € possivel estabelecer como essa atenuacao esta dependente
da concentragcdo da molécula que estd sendo analisada, aplicando a Lei de Lambert-
Beer (Equacao 1). Com essa relacdo, € possivel realizar a quantificacdo das espécies
de interesse, pois de acordo com a lei, a absorbancia é diretamente proporcional a

concentracdo de uma espécie absorvente e ao caminho éptico do meio absorvente.3!

A=¢bc (Equacéao 1)
Onde:

A = Absorvancia
€ = Coeficiente de absorcéo molar (L molt cm?)
b = Caminho 6ptico (cm)

¢ = Concentracdo (mol L)

Para uma solucéo do analito de determinada concentracéo, quanto mais longo
for o comprimento do caminho do meio através do qual a luz passa (caminho 6ptico),
mais centros absorventes estardo no caminho, e maior sera a atenuacao da radiacao
eletromagnética. Também, para um dado caminho Optico, quanto maior for a
concentracdo das espécies absorventes, mais significativa sera a atenuacéo.3!

O equipamento utilizado é composto de uma fonte de luz, um monocromador,
um recipiente para a amostra e um detector. A fonte de luz pode ser uma lampada de
deutério, para a regiao do ultravioleta, ou de tungsténio, que é utilizada para a regiao
visivel do espectro.33

O monocromador é composto por um prisma ou uma rede de difragao, cuja
funcdo é separar o feixe de luz nos comprimentos de onda constituintes. Apds
decomposto, o feixe é focalizado no recipiente da amostra e a radiacdo que atravessa
a amostra e chega ao detector. As células ou cubetas que contém a amostra e o
solvente devem ser construidas com um material que permita a passagem de radiacao
na regido espectral de interesse. Quartzo é necessario para trabalhos na regido UV

(abaixo de 350 nm), enquanto vidros de silicato podem ser usados na regiao entre 350
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e 2000 nm. Recipientes de plastico também sdo usados na regido visivel. O
comprimento 6ptico mais comum para estudos nas regides UV e visivel é de 1 cm.3232

Em geral, o detector € um tubo fotomultiplicador, apesar de serem utilizados
também fotodiodos. Tem como fungdo converter energia radiante em energia

elétrica.3® Os componentes do equipamento sdo vistos na Figura 1.

Figura 1: Componentes do espectrofotometro de absor¢do molecular UV-Vis

Seletor de comprimento

de onda
Colimador (Fenda de passagem) Deteclto.r
(Lente) (Fotocélula)
v 1 Mostrador
; 17 Digital
Fonte de Luz Monocromador (Prisma
ou espelho grating ou Solugdo de amostra
grade de difracdo) {em cubeta)

Fonte: Rosa et al. (2019)%*

A espectrometria de absorcdo molecular no UV-Vis é amplamente utilizada
para a determinacdo quantitativa de muitas espécies inorganicas, organicas e

biolégicas.®?

3.3.2 Gravimetria

A andlise gravimétrica € baseada em medi¢cdes de massa, sendo os resultados
obtidos por meio do uso de uma balanca analitica.*

Essas analises requerem algum tipo de cadinho ou prato que possa conter o
residuo a ser determinado. A massa do recipiente deve ser conhecida para realizar o
desconto da massa bruta e obter a massa liquida do material em andlise. Apds a etapa
de evaporacéo, os recipientes sempre devem ser mantidos em dessecador para evitar

0 acumulo de poeira ou a absorcéo de umidade.*
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4 OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GERAL
Analisar amostras de &agua e efluentes, realizando os ensaios da série

nitrogenada e da série de sdlidos e avaliar seus resultados.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
e Auxiliar nas analises diarias, gerando lotes técnicos e preenchendo-os;
e preencher diariamente cartas controle;
e higienizar materiais e vidrarias;
e preparar solucdes e registros de entrada e saida;
e realizar descarte das amostras, sempre que necessario;

e relatar os resultados.
5 MATERIAIS E METODOS
5.1 NITROGENIO AMONIACAL

O método utilizado para a andlise foi a do kit comercial Merck Spectroquant®
Amonia 1.14752, que apresenta uma faixa de quantificacdo de 0,01 — 3,00 mg L de
N-NHs. As amostras utilizadas para a analise foram preservadas com acido sulfarico
50% v/v.

Inicialmente era realizada a verificagcdo do pH de uma aliquota da amostra no
peagametro Orion™ 3-Star Benchtop (Thermo Scientific), devendo estar em uma faixa
de 4 — 13. Caso estivesse abaixo, a correcao do pH era realizada com uma solucéo
de NaOH. Apos isso, uma aliquota de 5,0 mL era transferida para um tubo tipo falcon
de 50 mL e adicionado 0,6 mL do reagente NHs-1 e agitado. Em seguida, uma aliquota
do reagente NHz-2 foi adicionada e o tubo tampado, sendo agitado vigorosamente
com o auxilio de um agitador Vortex Mixer K45-2820 (Kasvi) até dissolver
completamente o reagente. O tubo foi deixado em repouso por 5 minutos. Passado
esse tempo, o tubo foi aberto e adicionadas 4 gotas do reagente NHs-3, fechado,
agitado e deixado em repouso por 5 minutos.

Com o final do tempo e reacéo, os tubos foram abertos e a amostra foi colocada
em uma cubeta de vidro de 1 cm e medida no espectrofotdmetro Spectroquant® Prove

100 (Merck) no comprimento de onda de 690 nm.
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5.2 NITRATO

O método utilizado para a analise foi a do kit comercial Merck Spectroquant®
Nitrato 1.09713, que apresenta uma faixa de quantificacédo de 0,4 — 110,7 mg L* de
NOs. As amostras utilizadas para a analise foram preservadas com &cido sulfarico
50% vi/v.

Em um tubo de vidro foram adicionados 4,0 mL do reagente NOsz-1 e em
seguida 0,5 mL da amostra, sem agitar o tubo. Em seguida, foi adicionado 0,5 mL do
reagente NO3z-2, fechado o tubo e agitado suavemente. O tempo de reacado é de 10
minutos.

Com o final do tempo de reacdo, os tubos foram abertos e a amostra foi
colocada em uma cubeta de vidro de 1 cm e medida no espectrofotdmetro
Spectroquant® Prove 100 (Merck) no comprimento de onda de 357 nm.

5.3 NITRITO

O método utilizado para a andlise foi 0 4500 NO»-B*6, do Standard Methods for
the Examination of Water and Wastewater (SMWW), 242 Edicao, tendo uma curva de
calibracdo na faixa de 0,03 — 1,50 mg L* de NO.. As amostras utilizadas para a
analise estavam sem preservante.

Uma aliquota de 25 mL foi transferida para um tubo tipo falcon de 50 mL e foi
adicionado 1,0 mL do reagente de cor e agitado. Apds 10 min, foi transferido para uma
cubeta de vidro de 2 cm e medido no comprimento de onda de 543 nm no
espectrofotometro Spectroquant® Pharo 100 (Merck).

O reagente de cor foi preparado da seguinte forma: em 800 mL de agua tipo 3
foram adicionados 100 mL de &cido fosférico 85% m/v (Nuclear) e 10 g de
sulfanilamida (Dinamica). ApoOs dissolver completamente a sulfanilamida, foi
acrescentado 1 g de dicloridrato de N-(1-naftil)-etilenodiamina (Merck). Agitou a
solucdo para dissolver e, em seguida, a mistura foi diluida para 1 L com agua

deionizada. A solucéo foi armazenada em um frasco ambar no refrigerador.
5.4 DEMANDA QUIMICA DE OXIGENIO — FAIXA ALTA

O método 5220 D¢ foi utilizado para a andlise, descrito no SMWW, 242 Edicéo,
com uma curva de calibracdo na faixa de 50 a 1000 mg L* de O,. As amostras

utilizadas para a analise foram preservadas em acido sulftrico 50%.
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Em um tubo de vidro de 16 x 100 mm, adicionou-se 1,5 mL da soluc&o digestora
faixa alta e 3,5 mL da solucao acido sulfurico/sulfato de prata. O tubo foi entdo fechado
e a solucdo homogeneizada no agitador Vortex Mixer K45-2820 (Kasvi). Apos isso,
2,5 mL da amostra foi pipetada no tubo, que foi fechado e homogeneizado novamente.
Os tubos foram levados para o bloco digestor AT525 microprocessado (Alfakit) e ficam
a 150°C por 2h. Passado o tempo, os tubos foram retirados do bloco e deixados até

atingirem a temperatura ambiente em uma estante de tubos.

Com os tubos frios, foi feita uma limpeza com um papel macio contendo alcool
para a remocdo de residuos provenientes do bloco digestor, e em seguida foram
levados para andlise no espectrofotdbmetro Spectroquant® Prove 100 (Merck) ou
Nanocolor Vis Il (Macherey Nagel) no comprimento de onda de 600 nm.

A solucao digestora para faixa alta foi preparada solubilizando 10,216 g de
dicromato de potassio (Quimica Moderna) previamente seco em estufa em 150°C por
2 h em 500 mL de agua tipo 3. Em seguida eram adicionados 167 mL de H2SOa4
concentrado (Quimica Moderna) e 33,30 g de HgSO4 (Exodo Cientifica). O HgSO4 foi
dissolvido com auxilio do agitador magnético e a solucéo foi avolumada para 1000 mL
com agua tipo 3. A solucao acido sulfarico/sulfato de prata era preparada com a adi¢cao
de 10,1199 g de Ag2S0O4 (Cennabras) em um frasco contendo 1,0 L de acido sulfurico

concentrado (Quimica Moderna), requerendo de 1 a 2 dias para dissolucdo do sal.
5.5 SOLIDOS TOTAIS

O método 2540 B*® do SMWW 24° ed. foi empregado e as amostras utilizadas

para a analise foram mantidas sem preservante.

Os cadinhos ou béqueres de 100 mL foram limpos e elevados para a estufa, na
gual ficaram por pelo menos 1 h em uma temperatura de 103 — 105 °C. Passado o
tempo, foram levados para o dessecador para esfriarem e, apos frios, foi realizada a
pesagem 1 (P1) em uma balanca analitica ATX 224 (Shimadzu). Com a massa da P1
anotada, foi transferido um volume de amostra previamente homogeneizada para o
cadinho ou béquer com o auxilio de uma proveta e levado para a estufa até a completa
secura na temperatura de 103 — 105°C. Com o recipiente seco, foi levado para o

dessecador e deixado esfriar. Apos frio, foi pesado novamente, obtendo-se o valor da
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pesagem 2 (P2). O resultado para sélidos totais foi obtido aplicando os valores de

massa e volume na Equacéo 2.

(P2 -P1) gx 1000000
Volume, mL

ST (mgL™!) = (Equacéo 2)

5.6 SOLIDOS SUSPENSOS TOTAIS

O método 2540 D*® do SMWW 24° ed. foi empregado e as amostras utilizadas

para a analise foram mantidas sem preservante.

As membranas de fibra de vidro GF6 (Macherey-Nagel) foram lavadas em agua
deionizada e levadas para secar em estufa por 1h na temperatura de 103 — 105°C.
Passando o tempo, foram levadas para o dessecador até atingirem a temperatura
ambiente. Apos frias, foram levadas para pesagem na balanca analitica e obtido o P1.
As membranas foram entdo levadas para o sistema de filtracdo a vacuo, onde foi
filltrado um volume da amostra previamente homogeneizada. Com a filtracdo
completa, a membrana foi levada para a estufa e deixada para secar por 1h ou mais
na temperatura de 103 — 105 °C. Apés secas, foram para o dessecador até atingirem
a temperatura ambiente, sendo pesadas e obtendo o P2. O resultado foi obtido

aplicando os valores de massa e volume na Equacéao 3.

SST (mg L™1) = (P2 - P1) gx 1000000 (Equac;éo 3)

Volume, mL

5.7 SOLIDOS DISSOLVIDOS TOTAIS

O método 2540 C'® do SMWW 24° ed. foi empregado e as amostras utilizadas

para a analise foram mantidas sem preservante.

Os cadinhos ou béqueres de 100 mL foram limpos e elevados para a estufa,
onde ficam por um tempo = 1h em uma temperatura de 180°C. Passado o tempo,

foram levados para o dessecador para esfriarem, apdés frios, foi realizada a Pesagem
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1 (P1) na balanga analitica. Com o P1 anotado, um volume de amostra previamente
homogeneizada foi filtrado em um sistema de vacuo usando uma membrana filtrante
de poro 0,45 pym (Unifil), e o filtrado foi transferido para o cadinho ou Becker e levado
para a estufa até a completa secura na temperatura de 180°C. Com o recipiente seco,
foi levado para o dessecador e deixado esfriar. Apos frio, foi pesado novamente,
obtendo o P2. O resultado foi obtido aplicando os valores de massa e volume na
Equacéo 4.

(P2-P1) gx 1000000
Volume, mL

SDT (mg L™Y) =

(Equacéo 4)

5.8 SOLIDOS FIXOS E VOLATEIS

O método 2540 E'® do SMWW 24° ed. foi empregado e as amostras utilizadas

para a analise foram mantidas sem preservante.

Os recipientes e membranas utilizadas nas determinagcdes de sélidos totais,
suspensos e dissolvidos, apés a determinacdo do P2, foram levados para o forno
mufla na temperatura de 550 + 50 °C por 15 min. Passado tempo, foram levados para
0 dessecador para esfriar e pesado para a obtencdo do P3. Vale ressaltar, quando
feita a determinacéo dos sélidos fixos e volateis, a preparacéo dos cadinhos, béqueres
e membranas antes das analises das parcelas totais, devem ser realizadas colocando-
os na mufla por 15 min em 550 + 50 °C, em vez da estufa como relatado anteriormente.
O resultado de sélidos fixos foi obtido aplicando os valores de massa e volume na

Equacéao 5 e o de solidos volateis na Equacéo 6.

(P3-P1) gx 1000000
Volume, mL

Sélidos Fixos (mg L™1) =

(Equacéo 5)

Sélidos Volateis (mg L™1) = Resultado de totais — Resultado de Fixos (Equacéo 6)
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5.9 SEGURANCA E DESTINO DE RESIDUOS

Durante todo o periodo do estagio supervisionado foram utilizados EPI’s, sendo
0s principais jaleco e luvas nitrilicas, ambos fornecidos pela empresa. O manuseio de
reagentes perigosos e que liberam vapores, como acidos concentrados, ocorreu em

capela de exaustao, tendo a disposicéo 6culos de protecdo e mascara.

Os residuos gerados pelas andlises descritas no relatério e os demais ensaios
realizados no laboratério fisico-quimico foram descartados em recipiente apropriado,
bombonas de polietileno de alta densidade, que eram coletadas pela empresa
contratada para fazer o tratamento e descarte apropriado dos residuos.

6 RESULTADOS E DISCUSSAO
6.1 RESULTADOS PARA NITROGENIO AMONIACAL

O ensaio de N-NHs era em sua maioria, realizado para amostras de efluentes
tratados, servindo como parametro de monitoramento do despejo em corpos d’agua,

mas realizado em quantidades menores para efluentes brutos e matrizes de agua.

Para as quantificacdes nas amostras de efluentes normalmente era necessario
realizar diluicbes com fatores de 20 a 50 vezes para efluentes tratados e 50 a 100
vezes para efluentes brutos. Vale ressaltar que existiam excecdes, podendo chegar a
diluicdes de 1000 vezes para determinados efluentes brutos, assim como a auséncia

de diluicdo em efluentes tratados, variando conforme a origem da amostra.

A coloracao da reacdo variava da amarelo (em baixa concentracdo), indo para
tons de verde (faixa de concentracdo quantificavel) e podendo chegar a tons azul

esverdeado (nitrogénio amoniacal em alta concentracao).

O método empregado é do azul de indofenol (reacédo de Berthelot), utilizando
hipoclorito de sddio e fenol. A equag¢do quimica correspondente a reacdo vista €

representada na Equacéo 1.
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Equacgéo 1: Equacgdo quimica representativa do método de azul de indofenol para a
determinacéo de nitrogénio amoniacal

o- 0 ) ]
NH3+2©70‘+3(;|0'_.. \©N~5+ 2H,0+HO +3Cl

Fonte: Adaptado de Rodrigues (2004)3°

Os resultados obtidos para N-NHs nas amostras de efluentes analisadas no
periodo de estagio podem ser visualizados na Figura 2, sendo tanto para efluentes

brutos quanto para tratados.

Figura 2: Concentragdes de N-NH3s para amostras de efluente bruto e tratado
obtidas pelo método do azul de indofenol

N-NH,
160.00
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140.00
g 126.27 " Tratado
g‘ 120.00 106.51
~ 100.00
80.00 75.63 70.48
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Fonte: Autor (2024)

A partir dos resultados obtidos € possivel observar que as amostras de efluente
bruto apresentam concentracfes mais elevadas de nitrogénio amoniacal, podendo ser
atribuidos a elevada carga de matéria organica presente na amostra, pois por ser a
entrada da ETE o efluente ndo passou por nenhum tipo de tratamento. Esses valores
servem, ainda, para estabelecer uma comparagdo com o efluente tratado e inferir
sobre a eficiéncia do tratamento, como nas amostras A e B. A variagdo na

concentragdo de N-NHz das amostras de efluente bruto contendo valores acima de
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100 mg/L para as que contém abaixo dessa faixa, pode ser relacionado a origem do

efluente, sendo doméstico ou industrial.

As amostras de efluente tratado apresentaram valores menores para N-NHz em
comparagao com os efluentes brutos, sendo um comportamento esperado, devido ao
tratamento aplicado nos efluentes. As amostras B, F e | apresentaram valores
inferiores a 20 mg L?, estando em conformidade com a resolucdo CONAMA
430/2011.1? Os efluentes tratados A, G e H apresentaram valores acima do
recomendado pela resolucdo, indicando que o tratamento nédo foi eficiente para a
remocgdo de nitrogénio amoniacal. A amostra A permite um comparativo com seu
efluente bruto, mostrando que apesar de nao ter atingido as condi¢des estabelecidas,
obteve-se uma reducéo de aproximadamente 61% na concentracdo de N-NHs.

6.2 RESULTADOS PARA NITRATO

Areacao para a determinacao de nitratos comeg¢a com uma cor ténue, atingindo
uma coloracdo amarelada/alaranjada e chegando em cores semelhantes ao purpura

guanto para altas concentracdes de nitrato.

A reacdo utilizada no kit comercial é a do método do 2-6 dimetilfenol, utilizando
acido sulfarico e fosforico para ocorrer a reacao do ion NO3z com o 2-6 dimetilfenol e

formando o 4-nitro-2,6-dimetilfenol. A reacédo pode ser visualizada na Equacéo 2.

Equacéo 2: Equacao representativa da reacdo correspondente ao método do 2-6
dimetilfenol para a determinacédo de nitrato

OH OH
HaC CHy HsC CHs
+ NOy + HY — +  H,0
NO,

Fonte: Von Woedtke et al (2011)36

Os resultados obtidos para nitrato referem-se as mesmas amostras analisadas

para nitrogénio amoniacal, sendo observados na Figura 3 logo abaixo.
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Figura 3: Concentrag6es de ions NO3z obtidas em amostras de efluente bruto e
tratado pelo método do 2,6-dimetilfenol

NO,
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Fonte: Autor (2024)

As concentracfes maiores de nitrato nas amostras F, G, H e | podem ser
atribuidos ao processo de tratamento do efluente, que resulta na oxidagdo da aménia
a nitrato tendo como intermediario o ion nitrito, num processo conhecido como
nitrificacdo. E importante ressaltar que por desconhecimento em relacéo a origem das

amostras, nao € possivel indicar a qual tratamento elas foram submetidas.
6.3 RESULTADOS PARA NITRITO

Na realizacdo do ensaio para nitrito, amostras que apresentavam uma
concentracgdo alta do ion geravam uma coloracéo rosa intensa. A coloracéo é derivada
dareacao de Griess, na qual os ions nitrito reagem com a sulfanilamida em meio acido
e o diazo-composto formado reage com o cloridrato de N-(1-naftil) etilenodiamina®’. A

equacao gquimica correspondente € mostrada na Equacao 3.
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Equacéo 3: Reacédo de Griess para a determinacao de nitrito

NO,
H+
" /\ N ANy
2 No SN2 HN
0=8=0 0=8=0 Noy
NH, NH,
O=§=O
NH,

Fonte: Adapatado de Varaldi et al (2019)3®

Os resultados obtidos para ions nitrito sdo oriundos das mesmas amostras de

efluentes brutos e tratados descritas anteriormente, sendo mostrados na Figura 4.

Figura 4: Concentracées de NO obtidas em amostras de efluente bruto e tratado
pelo método da reacédo de Griess.
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Fonte: Autor (2024)

O limite de quantificacdo do método foi determinado em 0,03 mg L. Para a
maioria das amostras, portanto, as concentracdes de ions nitrito foram inferiores ao

limite de quantificagao.
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Os efluentes tratados que apresentaram nitrito em concentragcdes mensuraveis
foram das amostras de efluente tratado A, F e H, que podem ser provenientes do
processo de nitrificacdo, assim como 0s nitratos. ISso ocorre porque o nitrito € formado
primeiro no processo de oxidagdo da amonia, antes de se obter o nitrato, podendo ser
um indicativo de que os efluentes tém um tratamento que utiliza o processo de

nitrificacao.

A Unica amostra de efluente bruto que apresentou nitrito quantificavel foi a
amostra E, sendo também o efluente bruto que apresentou a maior concentracao de
nitrato. Isso pode ser um indicativo de que a matéria organica presente na amostra
pode ja estar sofrendo o processo de oxidacdo da aménia, levando aos resultados
obtidos.

6.4 ANALISE DE DQO - FAIXA ALTA

Na realizacdo do ensaio de DQO, tanto na etapa de preparo dos tubos quando
na etapa de adicdo da amostra, ocorria aquecimento dos tubos de vidro, devido a
reacdo dos reagentes e da amostra aquosa adicionada em uma solucao acida

concentrada.

A coloracédo da solucédo dos tubos varia de alaranjado para verde, devido a
reducédo do Cr (VI) para Cr (Ill). As diferentes coloracdes podem ser visualizadas na
Figura 5, que representa as solucdes de calibracdo preparadas para a faixa alta do

método.

Figura 5: Solucdes de calibracéo para determinacdo da DQO na faixa alta, com
concentracdes de 50 mg L a 1000 mg L, da esquerda para a direita.

Fonte: Autor (2024)
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Na reacdo que ocorre na analise, o nimero de mol de dicromato de potassio
reduzido representa o numero de mol oxigénio consumido. A reacdo ocorrida é vista

na Equacao 4 a seguir.

Equacao 4: Equacédo representativa da reacdo da analise de demanda quimica de
OXigénio

10C.H 0, +nCr,0; +4nH* —2 510xCO, +2nCr*" +(2n+5y)H,0

Onde:

n=4x +y-2z.

Fonte: Zuccari et al (2005)??

Os ions cloreto sao interferentes nessa analise, sendo possivel ver quando
amostras apresentam altas concentracdes de cloreto quando eram pipetadas nos
tubos e a solucgéo ficava turva e com uma coloracédo esbranquicada. O sulfato de
mercurio presente na solucdo € usado para remover ions cloreto pela formacao do
cloreto de mercurio. Porém, em concentracdes muito altas como em amostras de
aguas salinas, por exemplo, a concentracdo de mercurio ndo seria suficiente para a
remocao de interferéncia. As amostras com alta contracdo de cloretos eram pré-
tratadas colocando uma aliguota de amostra em um tubo de ensaio e adicionando
pequena quantidade de sulfato de mercurio, seguida por agitacdo. Com isso, era

esperada a remocao do excesso de ions cloreto.

Os resultados apresentados sdo separados em conjuntos de amostras,
nomeadas de A até G, sendo o conjunto composto do efluente bruto e o efluente

tratado. Esses resultados se encontram na Figura 6.
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Figura 6: Resultados de DQO para amostras de efluente bruto e tratado
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Fonte: Autor (2024)

Para todas as amostras foram determinados valores de DQO no efluente bruto
acima daqueles determinados nas amostras de efluentes tratados. Isso se deve ao
fato de que o efluente bruto apresenta a carga de matéria organica que € descartada
como rejeito, fazendo com que haja uma maior demanda de oxigénio para a oxidacéo
completa da matéria organica existente na amostra. O tratamento reduz a
concentracdo de matéria organica residual, o que faz com que a DQO diminua e se
tenha uma menor demanda de oxigénio devido a maior concentracdo de oxigénio

disponivel no efluente.

O Estado de Santa Catarina define concentragcdes maximas de DQO para
eluentes tratados através da resolucdo CONSEMA 189/2021%°, sendo a concentracéo
variada conforme a categoria da ETE, que é diferenciada pela sua vazdo. As
categorias sdo ETE 1, ETE 2 e ETE 3, tendo como limite maximo de DQO 210, 200 e

150 mg L%, respectivamente, diminuindo o limite conforme a vazéo da ETE aumenta.

A partir dos resultados é possivel afirmar que os efluentes tratados dos
conjuntos B, D, F e G atendem o padrédo de tratamento das trés categorias de ETE,
enquanto o conjunto C atende somente da ETE 1 e 2. Os efluentes tratados do
conjunto A e E apresentaram valores superiores a 210 mg L, excedendo o limite

maximo para as categorias estabelecidas.
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6.5 SOLIDOS TOTAIS

O resultado para soélidos totais corresponde ao somatério dos solidos
suspensos e dissolvidos, e suas parcela fixas e volateis representam a parcela
inorganica e organica, respectivamente.

Os resultados na Figura 7 séo referentes aos sélidos totais, fixos e volateis de
amostras de agua doce que estdo nomeadas de A até H.

Figura 7: Resultados de Sélidos Totais, nas fracdes fixas e volateis, para amostras
de agua doce

Solidos Totais
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Fonte: Autor (2024).

A partir dos resultados é possivel observar que apenas nas amostras C e D os
sélidos totais fixos apresentam uma fracdo maior que os volateis, indicando que a
composi¢cdo em sua maioria € inorganica. As demais amostras tiveram uma perda
maior de sélidos fixos, indicando que a composicao dos sélidos quantificados € volatil
e de carater mais organico.

6.6 SOLIDOS SUSPENSOS

Os solidos suspensos sédo referentes a parcela organica dos sélidos, sendo o

gue esta em suspensdo na amostra e o que fica retido em uma fibra de vidro apés o
processo de filtracéo.

Os resultados na Figura 8 sdo referentes aos solidos suspensos totais, fixos e
volateis das mesmas amostras de agua dos sélidos totais.
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Figura 8: Resultados de Sdlidos Suspensos Totais, nas fracdes fixas e volateis,
para amostras de agua doce
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Fonte: Autor (2024).

As amostras A, B, G e H ndo apresentaram resultados detectaveis para solidos
suspensos fixos, indicando que todo o solido suspenso total € volatil e apresenta um

carater predominantemente organico.

Os resultados das demais amostras mostram que a composi¢ao dos sélidos
suspensos em sua maioria € organica, podendo ser atribuido a residuos de

vegetacao, por exemplo, da regido onde a amostra foi coletada.
6.7 SOLIDOS DISSOLVIDOS

Os solidos dissolvidos séo referentes a parcela inorganica dos sélidos, sendo
0 que esta dissolvido na amostra, como sais minerais. Os soélidos quantificados séo
referentes a parcela de amostra filtrada em membrana de 0,45 um, sendo retidos os

sélidos em suspenséo na membrana e ficando somente os de interesse da analise.

Os resultados na Figura 9 sao referentes aos solidos dissolvidos totais, fixos e

volateis das mesmas amostras de agua dos sélidos totais e suspensos.
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Figura 9: Resultados de Solidos Dissolvidos Totais, nas fracdes fixas e volateis,
para amostras de agua doce
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Fonte: Autor (2024).

Os resultados para solidos dissolvidos sdo maiores que o de suspensos, o que
mostra que a maior parcela dos solidos € composta de uma fragédo inorganica. A soma
dos resultados de solidos dissolvidos com os suspensos resulta em valores préximos

aos obtidos para sdlidos totais, indicando resultados coerentes entre si.

Apesar de haver uma parcela significativa com carater inorganico, as
concentracfes de sdlidos volateis foram maiores, mostrando que boa parte dos
sélidos dissolvidos é volatilizada na temperatura de 550 °C. Os resultados também
indicam que as amostras sdo de agua doce, visto que apresentaram valores
concentracdes de sélidos dissolvidos inferiores a 500 mg L, podendo se associar a

baixos valores de salinidade e condutividade.



38

7 CONCLUSAO

O monitoramento de efluentes e aguas superficiais € crucial para garantir a
gualidade e a minimizacdo dos impactos causados pelo homem ao meio ambiente.
Através de ensaios realizados por laboratorios acreditados é possivel realizar esse
tipo de monitoramento, podendo diagnosticar se o tratamento do efluente esta
atendendo a eficiéncia necessaria ou se o corpo d’agua que recebe o efluente tratado
esta sendo afetado de alguma maneira.

Os resultados obtidos para as amostras de efluentes para a série nitrogenada
permitem observar o comportamento dos compostos de nitrogénio tanto em amostras
brutas quanto tratadas, e qual a relacdo com a composicdo de matéria organica
presente, podendo indicar a fase em que o processo oxidativo se encontra. Os
parametros de nitrato e nitrito ndo sao regulamentados para efluentes, porém, o de N-
NH3z sim, e trés amostras excederam o limite maximo estabelecido. A analise de DQO
indica a demanda de oxigénio causada pela presenca de matéria organica na amostra,
sendo observado de modo comparativo as amostras de entrada e saida de ETE, e
obtendo resultados que indicam boas reducdes de material organico dos efluentes.
Por ndo se saber informagdes sobre a localidade de origem e categoria das ETE’s,
nao € possivel afirmar se estdo atendendo ou nao a legislacéo estadual.

Para as amostras de agua doce, os resultados da série de solidos se mostraram
satisfatorios, permitindo uma nocdo da carateristica dos soélidos quantificados,
indicando uma fracdo mais inorganica. Todas as amostras comprovaram ser do tipo
doce, resultando em valores baixos de solidos dissolvidos, que em sua maioria

representam os sais dissolvidos na agua.

8 CONTRIBUICAO DO ESTAGIO A FORMACAO PROFISSIONAL

O estagio desenvolvido no laboratério Aquavita permitiu 0 conhecimento de
uma das variadas areas em que um profissional da quimica pode atuar, sendo
possivel conhecer e aprender sobre a rotina e demanda existentes em um laboratério
acreditado pela 1ISO 17025, desenvolvendo ensaios principalmente para fins de
monitoramento ambiental.

Durante esse periodo, a execu¢do das atividades do estagio permitiu aplicar
conhecimentos adquiridos durante o curso, assim como ver algumas teorias sendo

aplicada na pratica. O estagio trouxe um entendimento sobre as andlises ali realizadas
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como também como estdo relacionadas e o que indicam sobre uma determinada
amostra.

A realizacdo do estagio permite o contato com questdes de hierarquia,
demanda e gestédo de tempo, sendo pontos importantes para a formacéo profissional

e que se tornam fundamentais quanto se tornar atuante no mercado de trabalho.
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