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RESUMO

O presente trabalho tem por objetivo apresentar a implementacdo de um laboratorio de
Quimica Analitica Ecolégico (LAQAECO), o qual prevé no seu funcionamento, o
gerenciamento e tratamento de residuos gerados nas atividades de ensino e pesquisa, além de
propor o uso de um novo sistema de producdo e tratamento de agua destilada e deionizada
utilizando a &gua condensada por aparelhos de ar-condicionado. Foi realizado estudo
descritivo da producéo de residuo pelo uso do laboratorio de quimica analitica da Unilab nas
atividades de ensino e pesquisa e elaborado um manual de tratamento dos residuos com
metodologias detalhadas e imagens de precipitados exemplificativas. O sistema de producéo e
tratamento da agua condensada foi construido e implementado, resultando na producdo da
agua destilada e deionizada com qualidade para uso e preparo de solugbes, lavagem de

vidrarias nas atividades de ensino e pesquisa.
Palavras-chave: Laboratorio ecoldgico; Reuso agua; Tratamento de residuos quimicos.
ABSTRACT

The present work aims to present the implementation of a laboratory of Ecological Analytical
Chemistry (LAQAECO), which provides for the operation, the management and treatment of
waste generated in teaching and research activities, in addition to proposing the use of a new
system of production and treatment of distilled and deionized water using water condensed by

air conditioning devices. A descriptive study of waste production was carried out by the use of
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analytical chemistry laboratory in teaching and research activities and a waste treatment
manual was elaborated with detailed methodologies and images of exemplified precipitates.
The condensed water production and treatment system was built and implemented, resulting
in distilled and deionized water with quality for the use of preparation of solutions and

washing of glasstiles in teaching and research activities.

Keywords: Ecological laboratory; Reuse water; Treatment of chemical waste.

1 INTRODUCAO

Em 2015, as Na¢bes Unidas adotaram a comumente denominada Agenda 2030 para
0 Desenvolvimento Sustentavel, que incluiu 17 metas (ODS) a serem implementadas ao longo
de uma década. Uma destas, a exemplo da meta 12 - dedicada a producdo e consumo
responsaveis, tem por premissa a reducdo substancial de desperdicio até 2030 por meio da
prevencdo, reducdo, reciclagem e reutilizacdo. Seu cumprimento tem por pilar a mudanca de
habitos relativos a eliminacdo de residuos da populacdo em geral, mais especificamente, da
nova geragéo (ODS, 2015).

Nessa perspectiva, as Instituicbes de Ensino Superior (IES) desempenham papel
crucial na qualificacdo, conscientizacdo e promocdo de acles sustentdveis junto a
comunidade. Entre as preocupacdes inseridas no cotidiano académico, podem-se destacar
aquelas ligadas as atividades experimentais nos laboratério. Embora estes ambientes sejam
utilizados para aulas praticas, desenvolvimento de projetos de pesquisa/extensdo e trabalhos
de conclusdo de curso, estas atividades geram quantidades consideraveis de residuos que

podem oferecer riscos ao meio ambiente e a satde humana.

Os residuos gerados nos Laboratorios de Quimica merecem uma atencdo especial
devido a complexidade dos seus compostos (metais pesados, solventes halogenados,
radioisotopos, entre outros), com diferentes niveis de toxicidade, necessidade de tratamento e
destinacdo. E imprescindivel para as Universidades, como instituicdes responsaveis pela
formacéo de cidaddos qualificados, a existéncia de programas de gerenciamento eficiente de

seus residuos de forma a mitigar seus riscos.

Segundo Amaral et al., (2001), as universidades como instituicdes responsaveis pela

formacdo de seus estudantes e, consequentemente, pelo seu comportamento como cidadaos,



devem também estar conscientes e preocupadas com o problema da auséncia do
gerenciamento de seus residuos, pois as atividades de laboratério realizadas, sejam em aulas
experimentais ou atividades de pesquisa, geram residuos que podem oferecer riscos ao meio

ambiente e a salide do homem.

Em diversos casos, estes residuos possuem concentracdes significativas de metais
pesados de elevada periculosidade, devido sua toxicidade aguda crbnica, sendo também
cumulativos, podendo causar danos ao sistema nervoso central, além da possibilidade de
contaminacgdo ambiental (solo e 4gua) afetando o equilibrio dos ecossistemas (CARLETTO et
al., 2011). Dessa forma, o CONAMA, n°358/2005, define residuos Quimicos como todo
material ou substancia com caracteristica de periculosidade, quando ndo forem submetidos a
processo de reutilizacdo ou reciclagem, que podem apresentar risco a salde publica ou ao

meio ambiente.

Os metais pesados sdo quimicamente definidos como um grupo de elementos
situados entre o Cobre (Cu) e 0 Chumbo (Pb) na tabela periddica, apresentam nimero atémico
superior a 22 e diferem de outros agentes toxicos porque ndo sao sintetizados nem destruidos
pelo homem. Entretanto, a definicdo mais difundida é aquela relacionada com a saude
publica: metais pesados sdo aqueles que apresentam efeitos adversos a salde humana
(CARLETTO; KALINKE; RODRIGUES, 2011; GIMBERT; VIUVER; COEURDASSIER,;
BADOT, 2008)..

Os efeitos cumulativos destes metais podem ser encontrados em solos, plantas,
corpos de agua (subterraneas ou superficiais) e animais, acarretando problemas ao longo da
cadeia alimentar (biomagnificacdo). Os seres vivos necessitam de pequenas quantidades de
alguns desses metais, como o cobre e 0 manganés que realizam diversas fungdes no nosso
organismo. J& outros metais pesados como o mercdrio, chumbo e cddmio (ndo possuem
nenhuma funcao dentro do organismo e a sua acumulacdo pode provocar graves problemas,
afetando varios 6rgédos e alterando os processos bioquimicos (GILBERT et al., 2008). Por
esse motivo, os residuos contendo esses metais, sdo classificados como perigosos (classe 1)
segundo a norma NBR 10004:2004 . Uma vez que, na maioria das vezes, eles apresentam
seguintes caracteristicas:  reatividade, inflamabilidade, corrosividade, patogenicidade e
toxicidade. A norma NBR 12235:2018, determina as regras a serem seguidas para

acondicionamento destes residuos de modo a evitar reagfes de incompatibilidade quimica.



Considerando que os laboratdrios de ensino e pesquisa se enquadram nesse grupo de
geradores de residuos contendo metais pesados e podem vir a se tornar poluidores, quando
ndo h& critérios regulamentando o tratamento e descarte destes que, mesmo em pequenas
quantidades, podem gerar em longo prazo contaminacGes com teores elevados destes metais
no meio ambiente (ABREU et al., 2002).

O exemplo do que ocorre nos laboratdrios além de descarte irregular de residuos, é o
desperdicio de &gua potavel durante a sua destilagdo. O destilador € o equipamento
comumente empregado nessa funcdo e a agua destilada pode ser utilizada como solvente e
reagente tanto a nivel industrial quanto laboratorial. Existem diferentes tipos de destiladores
tais como: destilador de agua tipo Pilsen, destilador de dgua em vidro, bidestilador e osmose
reversa (SOLAB, 2021). Desses exemplos, o destilador do tipo Pilsen é o de menor custo de

aquisicao e mais comum nos laboratorios de ensino.

Para exemplificar o rendimento e o gasto de dgua potavel podemos comparar 0s dois
tipos de destiladores com maior consumo de agua na etapa de refrigeracdo: destilador de 4gua
tipo Pilsen, produz em meédia 5 litros/hora de &gua destilada, necessitando 200 litros/hora de
agua no sistema para refrigeracdo. As caracteristicas fisico-quimicas sdo de condutividade
elétrica 4 uS, considerando entrada até 300 uS. Enquanto que, bidestilador de agua em vidro é
um equipamento que produz em média até 3 litros/hora de &4gua destilada, necessitando 160 a
240 litros/horas para refrigeracdo e com condutividade na saida, entre 0,5 e 1,5 uS
considerando entrada com 280 uS (QUIMIS, 2021).

Nesse contexto de atividades ndo ecoldgicas, tém sido implementadas acdes para
minimizar os efeitos dessas atividades. Muitas universidades tém elaborado estratégias
institucionais nesse sentido. Dessa forma, em 2005 foi criado como programa de extensao o
Programa Gerenciamento de Residuos da Universidade Federal do Ceara (PROGERE - UFC),
que retne um conjunto de procedimentos e acBes visando a implantacdo de um sistema
integrado de coleta seletiva, reducdo, reutilizagdo, reciclagem e destinagdo final dos diversos
tipos de residuos gerados nas atividades de Ensino, Pesquisa, Extensdo e Administracdo da
UFC, de forma a abrigar projetos de extensdo tendo como tema a gestdo ambiental na UFC
(SILVA et al., 2015).

A comisséo geral do Programa PROGERE-UFC foi designada pela Portaria n°® 1273,
de 09 de setembro de 2005, constituida por docentes, servidores técnico-administrativos e



alunos de graduacéo, para avaliar a situacdo e propor medidas de gerenciamento dos residuos

gerados nas atividades dos diversos setores da universidade.

O PROGERE foi estruturado em trés plataformas de acordo com o desenvolvimento
das acgdes especificas: 1) gerenciamento de residuos reciclaveis; 2) gerenciamento de residuos
laboratoriais; e 3) educacdo socioambiental. Dentro dessas plataformas foram desenvolvidos
determinados projetos, dentre os quais podemos citar: Coleta Seletiva Solidaria, que visa a
implantacdo gradual do Decreto Federal n°® 5.940/2006, que institui a coleta seletiva de
materiais reciclaveis nos orgaos federais para doacdo a cooperativas de catadores de matérias
reciclaveis; Tecendo Redes e Agude Vivo, que busca sensibilizar as comunidades para as
questdes que envolvam os temas socioambientais relacionados a qualidade da dgua (SILVA
et al., 2015).

Além disso, no livro “Gestdo de Residuos em Universidades” sio mencionadas
varias universidades que fazem gestdo dos seus residuos, tais como: UCS — Caxias do Sul,
UFRGS - Federal do Rio Grande do Sul, UNICAMP- Estadual de Campinas, UFSM —
Federal de Santa Maria, UNISC — Santa Cruz do Sul, ESALQ e 1Q — Escola Superior de
Agricultura “Luiz de Queiroz” e Instituto de Quimica da Universidade de Sdao Paulo, UFPEL
— Federal de Pelotas, UEFS/Ba — Estadual de Feira de Santana e Unisinos-Vale do Rio dos
Sinos (CONTO, 2010).

Tendo em vista as questBes da geracdo de residuos e o desperdicio de recursos
naturais, o presente trabalho teve por objetivo apresentar a implementacdo de um laboratério
de Quimica Analitica ambientalmente favoravel. Nomeado LAQAECO (Laboratério de
Quimica Analitica Ecoldgico), o laboratério prevé no seu funcionamento, o gerenciamento e
0 tratamento dos residuos gerados nas atividades de ensino e pesquisa, além de propor 0 uso
de um novo sistema de producdo de agua destilada e deionizada a partir da agua condensada

por aparelhos de ar-condicionado.

2 METODOLOGIA

2.1 Localizacéo do laboratorio

O LAQAECO (Laboratorio de Quimica Analitica Ecologico) foi implementado a partir
do Laboratério de Quimica Analitica da Unilab, o qual esta localizado no Campus das
Auroras no 1° Pavimento, Bloco D, e teve suas atividades iniciadas no inicio do ano 2015 e
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foi utilizado para realizacdo de aulas praticas das disciplinas de Quimica Analitica
Experimental | e Quimica Analitica Experimental 1l dos cursos de Ciéncias da Natureza e
Matematica e Licenciatura em Quimica. Atualmente, além desses cursos, o curso de
Bacharelado em Farmacia, recém-criado, também realiza as suas aulas experimentais neste

local.

As atividades de pesquisa também sdo realizadas no laboratério de quimica analitica,
em especial as atividades do Grupo de pesquisa intitulado NATA (Ndcleo Avancado de
Tecnologias Analiticas), para realizacdo de pesquisas de mestrado, iniciacdo cientifica e

trabalhos de conclusdo de curso.

2.2. Caracterizacdo e a quantificacdo e tratamento dos residuos produzidos no
laboratdrio de quimica analitica

Realizou-se 0 levantamento dos residuos armazenados no laboratério LAQAECO,
Constatou-se que estes eram oriundos principalmente de aulas praticas das disciplinas
experimentais de quimica analitica qualitativa e quantitativa, além de produtos do grupo de
pesquisa NATA — em sua maioria oriunda de ensaios de DQO (Demanda Quimica De

Oxigénio) e determinacdo de cafeina por método espectroscopico.

O quantitativo, dos residuos gerados em cada aula experimental e também na pesquisa,

0 ano em que foram gerados e suas caracteristicas foram descritos nos resultados.

Elaborou-se um manual de métodos de tratamentos desses residuos levando em
consideracdo a quantidade e periculosidade dos residuos gerados nas aulas de quimica
analitica qualitativa, quantitativa e atividades de pesquisa, previstos na norma NBR
10004:2004, como Classe | (perigoso).

Na elaboracdo do manual de tratamento dos residuos produzidos no LAQAECO foram
utilizadas metodologias implementadas em outras universidades e discutidas na literatura. O
manual foi elaborado de forma estruturada uma série de instrugdes sequenciais empregadas no
tratamento dos residuos oriundos de aulas experimentais de quimica analitica e residuos

produzidos pelo grupo de pesquisa NATA (Nucleo Avangado de Tecnologias Analiticas).
2.3. Sistema de producéo de agua deionizada a partir dos aparelhos de ar-condicionado

O sistema de tratamento para captar a &gua condensada foi construido com ligag&o de trés

aparelhos de ar-condicionado (marca-Midea, 48.000 BTU/h) e armazenamento em um recipiente



com capacidade de 30L. Apés captacdo, a dgua foi submetida ao tratamento com luz ultravioleta
por 2 horas para eliminagdo de microrganismos. Posteriormente, com auxilio de bomba de &gua,
ela foi direcionada para filtro de 4gua tipo (DURAN®) e por (Gltimo a uma coluna de troca idnica
(Quimis, modelo Q380M23). Ao final destas etapas, a agua dita “purificada” foi avaliada
quanto aos seus parametros fisico-quimicos (pH, Condutividade elétrica, e Solidos Totais
Dissolvidos - STDZ). Nas anélises foi utilizado um pHmetro/condutivimetro MOD 8650 - marca
AZ. Os resultados foram comparados com &gua de abastecimento publico, originados da
Companhia de Agua e Esgoto do Ceara (CAGECE) e agua destilada produzida por um

destilador do tipo Pilsen no proprio laboratorio.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Sistema de producdo de agua deionizada a partir dos aparelhos de ar-condicionado

Os resultados foram comparados com agua de abastecimento publico, originados da
Companhia de Agua e Esgoto do Ceara (CAGECE) e 4gua destilada produzida por um

destilador do tipo Pilsen no proprio laboratério (Figura 1).

Figura 1 — Sistema de tratamento de 4gua oriundo de ar-condicionado.




Tendrio et al.,(2019) realizaram um estudo de quantificacdo de microrganismos
presente em &gua condensada por aparelhos de ar-condicionado e obtiveram os testes
negativos para coliformes e bactérias heterotroficas. Porém, mesmo com esse estudo, 0
sistema aqui proposto incluiu a adicdo da lampada de UV de forma a mitigar quaisquer

microrganismos persistentes na 4gua condensada armazenada.

Os valores dos parametros fisico-quimicos dos diferentes tipos de &guas estudadas
estdo organizados na Tabela 1. Analisando os dados verificou-se que a qualidade da agua
deionizada produzida pelo sistema de tratamento é similar a agua destilada produzida pelo
destilador convencional. O beneficio do tratamento tem valor financeiro, econémico e
ambiental, pois ndo ha necessidade adicional de energia elétrica e nem de agua tratada para

producdo da agua deionizada.

Seguindo a classificacdo do padrdo de qualidade da &gua reagente para laboratorio, a
qual é definida pela National Committee for Clinical Laboratory Standards (NCCLS - Comité
Nacional para Padrdes de Laboratérios Clinicos)?, a 4gua deionizada produzida pelo sistema
de tratamento proposto esta entre a classificacdo do tipo Il e tipo I1l, o que corresponde dizer
que podem ser empregadas em uso de lavagem de vidrarias, producdo de &gua ultrapura e
métodos analiticos gerais, 0s quais ndo sao necessarios o uso de agua do tipo | (métodos de

analises de alta precisdo e exatidao).

Tabela 1 — Resultados dos parametros fisico-quimicos das aguas estudadas.

pH Condutividade Solidos Totais
(uS.cm™) Dissolvidos (ppm)
Agua da CAGECE 79+0,3 300,7+2,1 150,3+ 0,6
Agua condensada sem 9.1+05 418 +138 210+ 6,8
tratamento

Agua destilada por 8,6 +0,1 2,6+0,1 1,3+0,01
destilador Pilsen
Agua deionizada

produzida pelo sistema de 9,1+04 1,9+0,3 1,0+0,2

tratamento

Fonte: Autor



E importante comentar que pela caracterizacdo fisico-quimica da agua condensada
pelos aparelhos de ar condicionado, sem sofrer o tratamento proposto, pode ser classificada
como agua de reuso de classe 1, segundo a resolucdo da CONAMA n° 357/2005, a adgua de
reuso de classe Il podera ser usada na irrigacdo de hortalicas, plantas frutiferas e de parques,

jardins, campos de esporte e lazer.

3.2. Armazenamento de residuos no Laboratorio de Quimica Analitica/Unilab

Na coleta e armazenamento dos residuos foram utilizados frascos reagente ambar
(capacidade de 1 litro) garrafas de plastico (poliestireno — PET) (Figura 2). Os residuos foram
coletados e armazenados pelos técnicos durante ano 2014 a 2019, eles sdo referentes a produtos
oriundos de aulas experimentais da disciplina de Quimica Analitica, além de atividades de
pesquisa. Para identificagdo foi elaborada uma etiqueta padréo (Figura 3), com informacoes
sobre: composicao detalhada do residuo disciplina a qual o residuo foi gerado, data de inicio da

coleta e pictogramas com eventuais riscos associados.

Atualmente uma sala para armazenamento provisorio de residuos sélidos de todas as
disciplinas experimentais foi implementada na Unilab. A universidade tem por meta o
armazenamento provisorio dos residuos toxicos, seu prévio tratamento e sua posterior destinacdo

final.

Figura 2 — Variedade dos residuos armazenados pelo LAQAECO.
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Fonte: Autores



Figura 3 — Etiqueta padréo para identificagio do residuo gerado

ZUNILAB  Resjduos

Composigac Detalhada,

Disciplina/Pratica;
Data de Inicio da Coleta:

Risco:

POROLO PO

Inflamevel cyidade  Corosive Poluente  Toxico Perige  Oxidante  Explosive

Fonte: Autores

3.3. Caracterizacao e a quantificacdo e tratamento dos residuos produzidos no laboratorio de

guimica analitica

O levantamento qualitativo e quantitativo e discusses sobre os residuos gerados no
laboratorio de quimica analitica da Unilab durante as atividades de ensino e pesquisa estdo

sistematizado nos itens a seguir e organizados no Quadro 1.
3.3.1. Residuos das disciplinas de Quimica Analitica Qualitativa

Para fins de andlise qualitativa sistemética, os cations sdo classificados em cinco
grupos, levando em consideracdo determinados reagentes, ou seja, 0s ions de comportamento
anadlogo sdo reunidos dentro de um grupo. Os reagentes usados para a classificacdo dos
cations mais comuns sdo: o acido cloridrico, o acido sulfidrico (sulfeto de hidrogénio), o
sulfeto de amonio e o carbonato de aménio. A classificagcdo baseia-se no modo como 0s
cations reagem com consequente formacdo ou ndo de precipitados (DIAS, 2016). Os cinco

grupos e suas caracteristicas sdo como se segue:

Grupo I: Os cétions deste grupo formam precipitados com acido cloridrico diluido. Os ions
deste grupo sdo: Pb?*, Hg,*" e Ag™.

Grupo II: Os céations deste grupo ndo precipitam na forma de cloreto, porém formam
precipitados com &cido sulfidrico em meio acido mineral diluido. Os ions deste grupo séo:
Cu®, Bi**, Cd**, As*, Sb* e Sn*".

Grupo I11: Os céations deste grupo ndo precipitam como cloreto ou sulfetos em meio &cido,

mas sdo precipitados como sulfetos em solu¢des amoniacais de seus sais com NH4CI/NH; e
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tioacetamida.
Os céations deste grupo sdo: Co®*, Ni**, Fe?* (Fe*"), Cr** e AI*".

Grupo 1V: Os cétions deste grupo ndo precipitam como cloretos, nem como sulfetos em meio
acido ou alcalino, mas formam precipitados pelos ions fosfato em solucdo amoniacal. Os

cétions deste grupo sdo: Mg, Ca®*, Sr** e Ba®".

Grupo V: Os cétions sollveis, que ndo precipitam com nenhum dos reagentes dos grupos
anteriores, formam o Gltimo grupo, que inclui os fons Mg?*, Na* e NH4*, ou seja, eles sdo

solGveis em meio aquoso.
3.3.2. Caracterizacao dos residuos do método de Mohr e DQO.

A maioria dos compostos de cromo é inserida no meio ambiente por acdo
antropogénica (GAI et al., 2019). O elemento pode ser encontrado naturalmente em diferentes
estados de oxidacdo, com predominancia dos Cr** e Cr®*. O fon Cr®* é bem conhecido entre os
contaminantes por sua elevada carcinogenicidade. Compostos de cromo contendo fons CrO,*
e Cr,07> sdo solveis em agua e tém um efeito toxico nos sistemas bioldgicos (Dhivya et al.,
2019), por isso é perigoso para a saide humana e para 0 meio ambiente. O mercurio (Hg) é
outra preocupacao global de acordo com a Organizacdo Mundial da Sadde (O'Connor et al.,
2019). Diferente dos demais metais contaminantes (baixa solubilidade em agua e baixa
concentracdo nos efluentes), 0 mercurio é capaz de apresentar espécies quimicas estaveis em
solucdo, podendo atingir concentracdes relativamente elevadas e até mesmo toxicas. Além de
ser 0 Unico metal capaz de sofrer (biomagnificacdo) em quase todas as cadeias alimentares,
isto €, sua concentracdo aumenta conforme aumenta o nivel tréfico da espécie (Mukherjee et
al., 2005), o elemento representa uma grande preocupacdo para a saude publica mundial
(WHO, 2021).

Outro metal essencial constituinte nos residuos de DQO e no método de Mohr é a
prata. Os fons Ag”" sdo altamente persistentes e toxicos para salde humana e organismos
aquaticos (Sotiriou et al., 2010). Tem uma tendéncia acentuada para acumular-se nos
organismos Vivos. Isso devido as suas propriedades quimicas que permitem a sua absor¢édo
atraves de proteinas transportadoras das membranas celulares (Velez et al, 2017). Estas
caracteristicas peculiares de residuos gerados na analise de DQO e o Método de Mohr geram
um efluente com elevada toxidade, metais pesados (Hg?*, Fe** Cr®* e Ag") e corrosividade

(presenca de H,S0O,), e por isso a sua classificacdo € de residuos da classe | — Perigoso,
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segundo NBR 10004:2004.
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Quadro 1- Residuos gerados no LAQAECO pelas disciplinas Quimica Analitica Qualitativa (QAQL), Quimica Analitica Quantitativa (QAQT) e atividades de

pesquisas.

Grupo de cations Disciplina fons Volume Recipiente Ano
1° Grupo QAQL Pb*, Ag", Hg,”" 48 mL Tipo pet 2018
2° Grupo QAQL As**, cu?, Bi*Y, cd®t, sb®*, sn? 268 mL Tipo ambar 2016
3° Grupo QAQL Fe?*, cr®*, AP, Ni®*,Co?* 111 mL Tipo ambar 2018
4° Grupo QAQL Ba**, ca®** 11mL Tipo ambar 2016
5° Grupo QAQL Mg**, Na** 15 mL Tipo pet 2018
Método de complexacéao QAQT EDTA, NH;, CN’ 960 mL Tipo pet Desconhecido
Método de Mhor QAQT cr’t, Ag 4100 mL Tipo ambar 2016/2019
Método de DQO foﬁ#f; cr** Ag', Hg*" 3800 mL Tipo ambar 2019
Método decg]i’ef}'r‘]:ﬁca@éo de ?ﬁfﬁ? Cafeina, H,SO, 10,4 mL Tipo ambar 2020

Fonte: Autor
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3.4. Elaboracao do Manual de tratamento de residuos do LAQAECO

Para elaboracao de manual ilustrativo e didatico foi necessario realizar o tratamento de
uma amostra de residuos in natura oriundo dos métodos de Mohr, de determinacdo DQO e da

metodologia de quantificacdo de cafeina.

No tratamento de residuos de DQO foi utilizada a metodologia proposta por Dallago et
al., (2008), a metodologia é baseada em reacOes de precipitacdo seletiva, permitindo a
separacdo eficiente do solido gerado através das etapas de filtragdo, decantacdo ou
centrifugacdo. Para cada elemento em solucéo (Ag®*, Hg**, Cr®*) foram empregados agentes
precipitantes cuja escolha se deu com base nos valores das constantes de produto de

solubilidade (Kps) dos compostos formados (Tabela 2).

Tabela 2 — Os metais pesados e 0s seus respectivos precipitantes

Elemento Agente precipitante Composto gerado Kps
Ag” NaCl AgClI 1,5x10™
Hg* Kl Hgl 2,8x10%
cr® NaOH Cr(OH); 2,9x10%

Fonte: Autor

Na reducdo do Cromo VI para Cromo Il do residuo de método de Mhor, foi
empregado a metodologia descrita por Armour (2003). Estes processos consistem em reduzir
0 cromo por meio de uma reacdo de oxirreducdo a qual utiliza agentes redutores, a exemplo
do Bissulfito de Sédio (NaHSO3), em meio acido (H,SO,). A Figura 4 apresenta as etapas do

processo de tratamento dos residuos do Método de Mohr.



Figura 4 — Tratamento do residuo do método de Mohr: A) Residuo original contendo Cr®* B) Adic#o de agente

redutor NaHSQO3; C) Adicéo de NaOH e formagéo de precipitado; D) Cr(OH); solido E) Solugéo do residuo
tratado.

—‘Tnmq

Fonte: Autor

O procedimento para converter o precipitado de AgCl ao seu respectivo oxido (Ag.0),
em seguida reduzi-lo & prata metalica (Ag®) e por tltimo converté-lo em AgNO; foi realizado
conforme descrito por Rosenbrock (2009). Este método faz uso do zinco granulado como
agente redutor em meio basico com aquecimento e o acido nitrico (HNO3), empregado para

transformar a prata metalica (Ag®) em AgNO; (Figura 5).

Figura 5 — A) Precipitado de AgCl; B) cristais de AgNOs, visto por microscopio dptico (1600 px)

29-Apr-2021 10:33:42 AM

Fonte: Autor

Para tratamento e recuperacdo de mercurio, foi seguida a metodologia utilizada por
Lopez (2006). Esse método consiste em precipitar 0 mercurio usando agente precipitante,
iodeto de potassio (KI) em uma agitacdo constante e sem ajuste do pH (permanecendo meio
acido), formando um precipitado Hgl, de cor alaranjada. O precipitado é separado do
sobrenadante por decantagdo ou filtragdo e esta indicado na Figura 6. Esse processo € descrito
de uma forma detalhada no Manual de tratamento de residuo (anexo 1) elaborado durante este

trabalho.



Figura 6 — Precipitado de Hgl,

Fonte: Autor

Para o tratamento de residuo oriundo de método de determinacdo de cafeina que
contem &cido sulfarico (H,SO,), foi seguido o procedimento descrito no Manual
gerenciamento de Residuos Quimicos da Universidade de Sdo Paulo (USP), Nesse manual €
sugerido que os residuos contendo &cidos (cloridrico, sulfurico, nitrico, acético), que sejam
neutralizados com uma base, acertando o pH entre (6,0 — 8,0) e descarte da solucdo

neutralizada na pia sob agua corrente.

Para os residuos gerados pela disciplina de quimica analitica sugere a utilizacdo da
metodologia de tratamento por precipitacdo fracionada no manual do LAQUATEC,
(Laboratorio de Aerossois, Solucdes Aquosas e Tecnoldgicas), no referido manual, é proposta
a precipitacdo desses metais (como sais insoluveis), A precipitacdo podera ser realizada com
soda caustica NaOH, NaSiOs, Na,CO3 e H,S em excesso. Esse processo é descrito de forma

detalhada no anexo | deste artigo.

4 CONSIDERACOES FINAIS

Implementacdo do Laboratorio de Quimica Analitica Ecolédgica - LAQAECO é um marco
importante para Unilab, em especial para o Curso de Licenciatura em Quimica e demais areas
afins. O Manual elaborado para tratamento dos residuos e a producdo de dgua desmineralizada a
partir de ares-condicionados pode servir como referéncia para os demais laboratérios da institui¢éo.
O Manual elaborado servira de orientacéo para servidores e demais usuérios de forma a reduzir o

estoque de grandes volumes de residuos toxicos.

Além disso, a producdo da agua deionizada a partir dos aparelhos de ar-condicionado



apresenta beneficio econdmico e ambiental relevantes. Além de evitar o desperdicio de &gua
potavel tipico dos destiladores convencionais (tipo Pilsen), reduz os custos adicionais com energia

elétrica.

Destaca-se que o LAQAECO deve ser dindmico, no sentido da constante otimizagdo de
suas metodologias e processos de tratamento de residuos. Buscando sempre atuar em
conformidade aos principios da Quimica verde nas atividades de ensino e pesquisa que ocorrerem

nas suas dependéncias.

A implementagdo deste laboratério possui elevada importancia na conscientizagao
ambiental durante a formagdo dos alunos envolvidos nas atividades, nos programas de monitoria e
bolsas de iniciac¢do cientifica, tanto para os alunos brasileiros quanto os alunos internacionais. Em
destaque para os alunos internacionais que poderdo colaborar com respetivos paises no

desenvolvimento e implementacdo de novos laboratdrios ambientalmente favoraveis.
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1.

RESIDUO DO METODO DE MOHR

1.1 Residuos de Prata (Ag)

Separagao do residuo por decantagao

a)

b)

c)

Separar por decantagdo, o sobrenadante do residuo de método de Mohr e o seu

respetivo precipitado e armazenar em um béquer o precipitado;

Testar com gotas de HClI 1 mol L™, observa se ainda ocorre precipitagdao de AgCl, Se
necessario, adicionar mais HCl a totalidade do liquido. Misturar e deixar em repouso.
Enquanto necessdrio, repetir sucessivamente esta operagao, até que o sobrenadante
ndo forme mais precipitado caso houver a precipitacdo repita o procedimento

novamente até que ndo precipita mais.

Armazenar o liquido sobrenadante para realizar o tratamento de Cr®",

Limpeza dos precipitados com HCI 0,1 mol Lt

a)
b)

c)

Proceder sucessivas lavagens do precipitado de AgCl com solugao de HCI 0,1 mol L:;
Em seguida, dividir o precipitado pastoso em diferentes tubos de ensaio;

Adicionar dez gotas de HCI 0,1 mol L'e centrifugar a (800 RPM/ 5min). Repetir esse processo

por trés vezes até a coloracdo da solucdo cromato (amarela) se tornar incolor.

Pre-tratamento do precipitado AgCl;) com HCl 1mol L™ (casos onde existam cromato de prata e

carbonato de célcio como contaminante misturado ao precipitado)

a)

b)

Lavar precipitado de AgCl) usando HCl 1 mol L™, com uma guantidade trés (3) vezes
maior que o volume do precipitado (por exemplo: se o precipitado ocupar volume de 1mlL,

deve-se adicionar 3mL de HCI 1 mol L'l).

Deixar o sistema sob agitacdo em temperatura ambiente por um periodo de 3h horas, para
gue o cromato de prata possa convertido a cloreto de prata (Eq. 1) e dissolucdo do

carbonato de calcio (Eq. 2);
Ag2CFO4(aq) + 2 HCl (aq) - HCI (aq)+H2CrO4 (aq) 2AgCI (s) Eq. 1

CaCO3 + 2H" ;g > CO; (g + Ca” (ag) + H20 ¢ Eq.2
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Pré-tratamento dos Precipitados AgCl com HCI 0,5 mol L?

a)

Adicionar o HCl 0,5 mol L™, em quantidade de 2 vezes mais que o volume do precipitado

(por exemplo: se o precipitado ocupar volume de 1mL, deve-se adicionar 2 mL de HCl 1 mol L

1,

’

b)

Deixar o sistema sob agitacdo na chapa aquecedora a temperatura ambiente, por um

periodo de 2 horas.

Conversao do precipitado de AgCl;) em Ag,0.

a) Adicionar Sobre amostra em um béquer 20 mL de NaOH de 3mol L
b) Deixar a solucdo em digestdo a 100 °C na chapa aquecedora por 1 hora depois de
resfriar, separar o sobrenadante do precipitado por decantacdo. Esta etapa é
representada por equacgdes parciais 3 e 4, ou pela equacao total (Equacado 5).
2AgCl () +20H" (3q) 2 2A8O0H (3q) +2Cl (5 Eq.3
2AgOH (aq) éAgzo(s) + H,0 0] Eq 4
2AgCI (s) +2NaOH (aq) - AgZO(S) + 2NaC|(aq)+H20(|_) Eq.5

Conversao de Ag,0 (s) em Ag (utilizando zinco Granulado)

a)

b)

d)

Adicionar 20 mL de NaOH 1mol L™ ao precipitado de Ag,0() e em seguida aquecer a
solucdo até 70°C, adicionar 2g de zinco granulado e mantenha essa temperatura, sob

agitacdo na chapa aquecedora por 30 min.

Percebe-se logo a reducgdo de Ag,0 em prata metdlica Ag0 atreveis de uma coloragao
clara do precipitado, que torna o material granulado que permanece no fundo de

béquer.

Apds resfriar, separar o sobrenadante do precipitado e centrifugar ou decantar

sobrenadante;

Lavar o precipitado com agua gelada por varias vezes, até que apresenta uma

aparéncia incolor. O precipitado resultante é formado por prata metalica;

Coloca o precipitado para secar a 50 °C, primeiramente na chapa aquecedora, e

depois na estufa por 24 horas.
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Conversao de Ag° em AgNO;

a) Sobre a prata metdlica seca, adicionar um volume de 10 mL de HNOs; 8 mol Lte
aqueca levemente esta soluc3o, inicialmente em temperatura de 60 °C até que o
precipitado dissolva e a liberagdo de um vapor castanho NO,, e aumenta
gradativamente a temperatura, com adicdo de gotas de dgua destilada até que a

solugdo torna translucida;

b) Mantenha solucdo a 100 °C por 1 hora na chapa aquecedora e em seguida adicionar

gotas de dgua destilada para manter o volume do liquido.
c) Mantenha a solucdo em aquecimento por 100°C até diminuira altura do volume do liquido;

d) Transferir o béquer para outra chapa com o aquecimento moderado 60 °C até secar

completamente;

e) Depois de esfriar acrescentar um pouco da agua, colocar o béquer novamente na chapa

com aquecimento de (60 °C), ate secar completamente;

f) Repetir esse processo por trés vezes, para eliminar completamente o acido nitrico e as

contaminagdes de NO, g absorvidos nos cristais de nitrato de prata.

A dissolucdo de prata por acido nitrico é representada pela equacdo 6 e a evaporacao da solucdo

resultante na formacao dos cristais de nitrato de prata é representado na equacgao 7.
Ag (s) t 2H+(aq) + 2N03_ (aq) - Ag+(aq) + NO3_(aq) + NOZ (g) +H20 0] EC|. 6
Ag" (aq) *NO3 +NO; (g + H20() > AgNOs (5 Eq.7

g) Em seguida colocar o béquer para secar na estufa & 70 °C até o dia seguinte. Por Ultimo

recolher o precipitado de nitrato de prata e armazenar em um frasco escuro.
1.2.Tratamento de cromo Hexavalente Cr®*

a) Colocar em um béquer um volume de aproximadamente 400 mL do sobrenadante (K,CrO,%),

adicionar 10 ml de H,SO4 3mol L

b) Observa que a cor da solucdo mudara de amarelo para laranja cores caracteristicos de
cromato como é representado na equacéo 8.
2Cr04% (aq) + 2H" (aq) > 2CrO;* (aq)+ H20p) Eq.8
26
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c) Adicionar 1g de Bissulfito de sédio solida, no béquer contendo 400 mL e observa que a

solucdo vai mudar de cor, laranja para verde, devido a redugdo de Cr® para Cr.

d) Adicionar algumas gotas H,S0, 3 mol L™ até observar que a coloracdo permaneca um

verde constante, representado na equagao nove 9.
3 Cr,0;+ 14 NaHSO3 > 14 NaSO, + 6 Cr** + 7 H,0 Eq.9

e) Depois de 20 minutos, adicionar 6 g de carbonato de sédio na solugao contendo 400

mL até pH basico (testar com papel indicador);

f) Adicionar mais 10 gotas de NaOH 6 mol L. Deixar a solucdo em repouso por 2 horas,
para completar a precipitacdo do cromo (lll) na forma de hidréxido de cromo. Esta

etapa é representada na equacao 10.
Cr*"(aq) +30H (2g) > Cr(OH)s(5 Eq.10
g) Separar o sobrenadante e o precipitado por meio de decantacgao;

h) Transferir o precipitado para um béquer, filtrar o precipitado para escorrer toda a dgua por

gravidade oque geralmente demora até o dia seguinte;

i) Colocar o filtrado na placa de petri e leva a estufa (602C), deixa permanecer até o dia seguinte
para secar. Depois de seco transferir o precipitado para um recipiente de armazenamento

devidamente identificado.
2. Tratamento e recuperagao de residuos de Método de DQO
2.1. Prata (Ag")

a) Adicionar 20 mL de cloreto de sédio (NaCl) 3 mol L™ para cada 600 mL da solug3o residual
da DQO, para precipitar a prata. Misturar, neste ponto a solugdo apresentara um aspecto

leitoso, devido a formagdo do precipitado AgCl(s);

b) Testar se o sobrenadante ainda contém prata, com a adicdo de cloreto de sédio NaCl a um
pouco do sobrenadante. Se necessario, adicionar mais NaCl a totalidade do liquido. Misturar
e deixar em repouso. Enquanto necessario, repetir sucessivamente esta operagdo, até que o

sobrenadante nao forme mais precipitado;
c) Deixar a mistura resultante permanecer em repouso por pelo menos 20 horas ao abrigo
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da luz.

d) Transcorrido o periodo de 24 horas, separar, por decantacdo ou por filtracdo, o

sobrenadante e o sélido precipitado;

e) Lavar o precipitado com HNO3 0,01 mol LY, atéa obtengdo de um liquido residual incolor.

Apds esta etapa, coletar o AgCl em um béquer.

Obs: para transformar o cloreto de prata AgCl em nitrato de prata AgNOs;, seguir o

procedimento descrito na recuperacdo de prata descrito no Método de Mohr.
2.2. Mercurio (Hg)

a) Adicionar aproximadamente 10 ml de iodeto de potéssio (KI), 0,1 mol L™ Sem ajuste de pH

Para 400 mL de liquido residual oriundo da precipitacdo da prata.

b) testar se o sobrenadante ainda contém mercurio, com a adicdo de Kl a um pouco do
sobrenadante. Se necessario, adicionar mais Kl a totalidade do liquido. Misturar e deixar em
repouso. Enquanto necessario, repetir sucessivamente esta operagdo, até que o

sobrenadante ndo forme mais precipitado;

c) Deixar a solugdo em repouso por 24 horas em seguida filtrar o precipitado alaranjado e

secar a 100 °C na estufa.
Hg (aq) + 2KI (aq) = Hgl2(5) + 2K Eq.12
2.3. Cromo Hexavalente Cr*®

a) Adicionar 20 ml de hidréxido de sédio 6 mol L lentamente e com agitacao, até a

precipitacdo do cromo (lll).
b) Ajustar o pH da solugao residual, entre 9 e 10;

c) Deixar em repouso por até 24 horas ou até ocorrer a separacao total das duas fases. Filtrar

o sobrenadante com papel filtro;
d) Secar o precipitado hidréxido de cromo Cr(OH)3 na estufa a 80°C;
e) Recolher o precipitado e guarda num frasco devidamente etiquetado.

Cr**(ag) + 30H (aq) >Cr(OH)s (5) Eq. 11
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3. CAFEINA

a) Para neutralizar os residuos contendo cafeina com mistura de acido sulfurico H,SOy,

colocar 500 ml de solucdo residual em um béquer;
b) Adicionar mistura de bicarbonato de sddio NaHCO3 com CaCO3;

c) Acertar o pH na faixa entre 07e 08. Verificar com o papel indicador, entdo descartar

a solugdo sob agua corrente.
4. Residuo das aulas pratica
Sugestdes de tratamentos

O Residuo de aulas Pratica da disciplina de quimica analitica qualitativa podem ser
precipitadas como sais insoluveis, em seguida filtrar e recolher o sélido em recipientes

separados.

O residuo do 12 grupo com a exce¢do de Chumbo deve ser tratado seguindo a metodologia
de tratamento do residuo do método de DQO. A seguir serdo propostas as metodologias de
tratamento dos residuos dos grupos 12 292, 32 e 42, O 52 grupo ndo necessita de tratamento,
podendo ocorrer descarte direto na pia. A precipitacdo destes metais podera ser realizada

com soda caustica NaOH, NaSiOs, Na,SO,4 ou H,S em excesso.

E necessario realizar andlise quantitativa dos metais presentes nas solu¢des sobrenadantes
depois de tratamento por meio de técnica de espectrometria de absorcdo atdmica, e
observando as quantidades necessdrias para descarte estabelecido pela (CONAMA

357/2005) para depois neutralizar e descarta-los na pia.

GRUPO 12

Sais de chumbo

a) Adicionar Solucdo 0,1% de metasilicato de sédio NaSiOs; sob agitacdo em solucdo

contendo sais de chumbo;

. -1 . ~
b) Ajustar pH em torno de 7,0 com H,SO4 2 mol L™ deixar a solucdo em repouso por
uma noite. Filtrar ou evaporar na capela e coletar o material sélido e guardar num frasco

devidamente identificado.
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Pb*?(aq) + Na,Si03(aq) = PbSiO3(s) + 2 Na* (o)

GRUPO 22

Sais de arsénio
a) Adicionar a solugdo de HCI 1 mol L na solugdo contendo arsénio;
b) Aquecer até a ebulicdo;

¢) Adicionar a solucdo 1% de tioacetamida CH3CSNH, sob agitacdo e ebulicdo por 20

minutos;
d) Neutralizar a solu¢do sobrenadante com NaOH;
e) Filtrar o precipitado e descartar sobrenadante (fator de diluicao 10 vezes);
CH3CSNH; + HCI + 2H,0 - CH3COOH + H,S + NH,Cl
2 As+3(aq) + 3 HyS(aq) > AsS3(5)+ 6 H+(aq)
Sais de estanho

a) Adicionar uma quantidade suficiente da solucao de Hidréxido de sédio NaOH 6 mol L

! sob agitacdo em solugio contendo sais de estanho em um béquer;
b) Ajustar o pH em torno de 7.0 a 8.0;
c) Deixar o precipitado decantado por pelo menos 24 horas.

d) Seifonar o sobrenadante e levar o precipitado a estufa para secar a 80 °C, recolher o

precipitado, guardar em um frasco e rotular.
SN** (aq)+ 2NaOH(aq) = SN(OH)z()+2 Na*(aq)
Sais de Bismuto

a) Adicionar a solucdo de Hidréxido de sédio NaOH 6 mol L™ sob agitacdo em solucdo

contendo sais de bismuto em um béquer;

b) Ajustar o pH em torno de 7,0;
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c) Deixar o precipitado decantado por pelo menos 24h, transcorrido esse periodo Seifonar

o sobrenadante.

d) Levar o precipitado para secar na estufa a 80 °C, em seguida recolher o precipitado e

guardar num frasco devidamente identificado.

Bi**(aq)+ 3NaOHaq) > Bi(OH)3(+3Na* (o)

Sais de cadmio

a) Adicionar Solugdo 0,1% de metasilicato de sédio sob agitagdo em solugdo contendo

sais de cadmio;
b) Ajuste pH em torno de 7,0 com H,SO4 2 mol L'l;
c) Aquecer a 80 °C por 15 minutos deixar a solu¢io em repouso por 24 horas;

d) Filtrar ou evaporar em capela e coletar o material sélido e guardar em um frasco

devidamente identificado.
Cd"?(aq) + Na,Si03(aq) > CdSiOz(s) + 2Na*(5q)
Sais de antimonio

a) Adicionar Solucdo 0,1% de metasilicato de sédio sob agitacdo em solu¢do contendo

sais de antimonio;
b) Ajuste pH em torno de 7,0 com H,S04 2 mol L
c) aquecer a 80 °C por 15 minutos deixar solu¢io em repouso por uma noite;

d) filtrar ou evaporar na capela e coletar o material sélido, ou seja, o precipitado e

guardar em frasco identificado.

Sb*(2q)+ 3 Na25iO3(aq) = Sb2(Si0s)s() + 6 Na*(aq)

Sais de cobre

a) Adicionar residuo contendo cobre em um béquer adequado;
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b) Ao béquer contendo o residuo, adicionar com o auxilio de uma pipeta de 10 mL de NaOH

5 mol L para cada 100 ml de residuo ajustar o pH entre 7,0 & 8,0;
c) Filtrar o precipitado e levar para desidratar na estufa por cerca de 1 hora a 80 °C;

d) Recolher o precipitado e armazenar em um frasco etiquetado.

Cu"(agq) + 2NaOH(sq) > Cu(OH)a(5) + 2Na" (g

GRUPO 3¢

Sais de niquel
a) Adicionar a quantidade suficiente de hidréxido de sédio 6 mol L para precipitar o niquel;
b) Ajustar o pH na faixa de 7,0 — 8,0;

b) testar sobrenadante com solugdo 1% de dimetilglioxima em 1-propanol, cor vermelha

indica presenca de niquel;

c) filtrar o precipitado e secar na estufa, por ultimo recolher o filtrado e guardar em frasco

identificado.
Ni*?(aq) + 2NaOH (2q) = Ni(OH) 6+ 2Na*(aq)
Sais de Ferro

a) Adicionar sob agitacdo o hidréoxido de sédio 6mol LY em um béquer ao residuo

contendo sais de ferro;
b) Ajustar o pH até 0 7.0;
c) Deixar o sistema em repouso até o dia seguinte;
d) Separar por decantagdo ou filtracdo o precipitado e sobrenadante;
e) Secar na estufa a 80 °C, recolher o precipitado seco e guardar em frasco identificado.
Fe”*(aq) + 20H(aq > Fe(OH)y)
Sais de Aluminio
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236 a) Adicionar sob agitacio o hidréxido de sédio 6 mol L* ao residuo contendo sais de

237 Aluminio;
238 b) Ajustar o pHentre 7,0 a 8,0;

239 c¢) Deixar a solucdo em repouso por 24 horas, em seguida separar o precipitado e o

240 sobrenadante por filtracao;

241 d) Colocar o papel filtro sobre folha de papel aluminio, em assadeira ou vidro de reldgio

242 secar em estufa @ 100 °C e recolher o precipitado seco e guardar num frasco
243 devidamente identificado.

244 AlP* o)+ NaOHoq) AI(OH)3(5)

245

246  Sais de cobalto

247 a) Adicionar sob agitacdo a solugdo de hidréxido sédio 6 mol L™ ao residuo contendo
248 sais de cobalto;

249 b) Ajustar o pH até 8.0;

250 c) Deixar a solu¢do em repouso por 24 horas, ou seja, até o dia seguinte;

251 d) Separar o precipitado e o sobrenadante por filtracdo;

252 e) Colocar o papel filtro sobre folha de papel aluminio, em assadeira ou vidro de relégio
253 secar em estufa e recolher o precipitado seco guardar num frasco devidamente
254 identificado.

255 C02+(aq) + 2NaOH(aq) - CO(OH)Z(S) + 2Na+(aq)

256

257 GRUPO 4°

258  Sais de bario

259 a) Adicionar sob agitagao, solugao 10% de sulfato de sdédio ao residuo contendo sais de
260 Bario em repouso;
261 b) Verificar se a precipitacdo foi quantitativa. Filtrar o sobrenadante diluir em 5 vezes
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266

neutralizar e descartar na pia ou evaporar em capela;
c) Recolher o precipitado e guardar num frasco identificado.

Ba*(aq) + Na;S04(aq) > BaSOu(s) + 2 Na'*(aq)

Reducdo de Ag,0 para Ag0 usando agente redutor zinco Granulado
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