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Resumo

O monitoramento da qualidade das aguas naturais tem como finalidade acompanhar as
alteracBes nas caracteristicas fisicas, quimicas e bioldgicas da agua devido a atividades
humanas e fendmenos naturais. Essas analises sdo necessarias devido a crescente urbanizacao
e a concentracdo demogréafica, que aumenta a deterioracdo da qualidade das aguas. Diante
disso, este trabalho teve como objetivo acompanhar a rotina de um laboratorio de anélise de
agua e sedimento localizado na regido Oeste do Parana. O local em questdo recebe amostras
de diferentes origens e realiza uma série de andlises conforme a solicitacdo dos clientes.
Foram descritos relatos do dia-dia de trabalho, origem das amostras, e aprofundamento das
principais andlises realizadas no laboratério, suas dificuldades e interferéncias, a saber:
Demanda bioquimica de oxigénio (DBO) que determina os requisitos de oxigénio relativo
dos residuos da agua; fosforo reativo, um indicador do excesso de fésforo nas aguas; nitrato,
a presenca de seus ions sdo indicativos de contaminacdo devido a atividades humanas. Nitrito,
um indicativo de contaminacdo recente, procedente de material organico vegetal ou animal,
amOnia aponta degradacdo organica, essencial para as normas ambientais e sanitarias; calcio,
contribui para a dureza total da agua e clorofila-a, um indicador do estadofisiolégico do
fitoplancton, importante na avaliacdo do grau de eutrofizacdo da agua. Esses parametros sdo
fundamentais para analisar a potabilidade e qualidade das aguas, seja de pocos, psicultura,
Estacdo de Tratamento de Esgoto, rios e mares. A correta, constante e detalhada realizacéo
dessas analises, faz com que se tenha um resultado coerente e preciso para cada uma delas,
por esse motivo é preciso seguir os preceitos do método padrdo que o laboratdrio exige.

Palavras-chave: Equipamentos. Importancia ecolégica. Poluicdo. Potabilidade. Reagdes.
Abstract

The quality monitoring of natural water has the objective of keeping up with changes on
physical, chemical and biological characteristics of water due to human activities and natural
phenomena. These analyzes are necessary owing to the fact that growing urbanization and
demographic concentration increases the deterioration of water quality. Considering this, this
paper aims to keep up with the routine of a water and sediment analyzes laboratory placed
on the west side of Parana. This lab receives samples of different origins and perform a series
of analyzes as requested by customers. Day-to-day reports were described so as samples
origins, deepening of the main analyzes carried out in the laboratory, its difficulties and
interferences, just as: Biochemical Oxygen Demand (BOD) which determines the relative
oxygen requirements of waste water, reactive phosphorus, an indicator of excess phosphorus
in water, Nitrate, the presence of its ions are indicative of contamination due to human
activities, Nitrite an indicator of recent contamination form organic plant and animal material,
Ammonia points to organic degradation, essential for environmental and health standards,
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Calcium contributes to the total hardness of the water and Chlorophyll-a, an indicator of the
physiological status of phytoplankton, important in assessing the degree of eutrophication of
the water. These parameters are fundamental to analyze the potability andquality of water,
whether from wells, pisciculture, sewage treatment plant, rivers and seas. The right, constant,
detailed performance of analyses, makes it possible to have a coherent and accurate result to
each of them. Being that it is necessary to follow the precepts of the standard method that the
laboratory requires.

Keywords: Equipament. Ecological importance. Potability. Reactions.

1 INTRODUCAO

A égua é considerada recurso natural renovavel, é indispensavel a todas as formas de
vida. Tem um papel indispensavel a sobrevivéncia e ao desenvolvimento da vida, atendendo
as necessidades basicas dos ecossistemas e da agroindustria (MOREIRA, 2017). A Agéncia
Nacional de Aguas (ANA), define o monitoramento da qualidade das 4guas naturais como
um conjunto de praticas que possuem o objetivo de acompanhar as alteracbes nas
caracteristicas fisicas, quimicas e biolégicas da &gua devido a atividades humanas e
fendmenos naturais. Permite que a gestdo dos recursos hidricos, norteada pelo Plano
Nacional de Recursos Hidricos seja mais eficiente (FLORA JUNIOR, 2020).

Alguns pardmetros sdo mais comumente analisados em laboratorios de anlise de
agua e sedimento, como: Alcalinidade, aménia, célcio, cloreto, clorofila-a, condutividade
elétrica, cor verdadeira e aparente, demanda bioquimica de oxigénio (DBO), dureza total,
fésforo acido hidrolisavel, fésforo total dissolvido fosfato reativo (ortofosfato), fosforo total,
magnésio, nitrato, nitrito, oxigénio dissolvido, pH, solidos suspensos totais, solidos totais,
solidos totais dissolvidos, sulfato, temperatura e turbidez.

Dentre as principais analises estdo a DBO, que indica quanto maior a DBO, mais
poluida por matéria organica esta a agua. (FUSATI, 2021). Fosforo Reativo — Ortofosfato
que € um indicador do excesso de fosforo nas aguas, ortofosfatos aplicados na agricultura e
sdo carregados para as aguas superficiais por meio de escoamento da chuva
(APHA/AWWA/WEF, 2017). Nitrato e Nitrito sdo contaminantes ambientais nos recursos
hidricos, devido ao desenvolvimento e expansao das atividades agricolas, associadas ao uso
de fertilizantes quimicos (NETO et al, 2006).
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A ambnia esta naturalmente presente em Aaguas superficiais e residuais
(APHA/AWWA/WEF, 2017). Em altas concentracdes, interfere no transporte do oxigénio
pela hemoglobina, entre outros efeitos tdxicos. Provoca consumo de oxigénio dissolvido das
aguas naturais ao ser oxidada biologicamente (CETESB, 2023). O célcio contribui para a
dureza total da agua, que consiste em uma &gua com alta presenca de sais de metais alcalino
terrosos, predominantemente cations de célcio e de magnésio (APHA/AWWA/WEF, 2017).
Na agua pode trazer problemas tanto para a satde da populacdo quanto para o uso industrial
(KASVI, 2018). Por fim, a Clorofila-a que é concentracdo de pigmentos fotossintéticos,
amplamente utilizada para estimar a biomassa do fitoplancton e muito utilizada para separar
0s principais grupos algais (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Diante disso, o0 objetivo desse estudo foi acompanhar a rotina de um laboratério de

agua e sedimento, bem como descrever a principais analises realizadas no local.

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 IMPORTANCIA DA ANALISE DE AGUA

Uma das principais questdes de satde publica é a qualidade da dgua potavel oferecida
aos consumidores. Para utilizar a &gua com seguranca € preciso se atentar as especificacoes
das analises fisico-quimicas e microbioldgicas. A &gua contaminada, ligada a falta de
saneamento basico, mata anualmente cerca de 1,6 milhGes de pessoas (BIOSETA, 2021).

Conforme a Portaria de Consolidacdo N° 5/2017 do Ministério da Saude, existem
padrdes de exigéncias de qualidade da &gua para o consumo humano, agricultura, inddstrias,
recreacdo e varios outros setores, sendo essas analises importantes para todos. Os
componentes da agua, suas concentracdes e outros parametros influenciam no tratamento
abordado. Assim, 0s processos e analises da dgua devem ser adaptados de acordo com seu
uso (KASVI, 2018).

A agua de abastecimento é a agua destinada para consumo humano, para fins
industriais, agricultura e outras atividades. A poluicdo ambiental por microrganismos e por
agentes toxicos € preocupante e crescente, causada pelo desrespeito aos bens naturais, como

o lancamento direto ou indireto de despejos domésticos e agropecuarios sem tratamento ou
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apos tratamentos ineficazes e a deposicdo inadequada desses residuos. Como diversas
andlises laboratoriais, a coleta adequada das amostras é fundamental para garantir resultados
confiaveis. E preciso lembrar que devido as constantes alteragdes ambientais, ndo existem
amostras iguais, o planejamento da coleta deve ser criterioso para fornecer quantidade de

amostras suficiente para a realizacdo dos testes solicitados. (CTEC, 2009).

2.2 PARAMETROS COMUMENTE ANALISADOS PARA AGUA

2.2.1 Amonia

A amodnia estd naturalmente presente em Aaguas superficiais e residuais. E
provavelmente o pardmetro mais importante para ser monitorado em uma piscicultura
(TEIXEIRA, 2023). Sua concentracdo é geralmente baixa em &aguas subterrdneas pois
adsorve-se a particulas de solo e argilas e ndo é lixiviada facilmente nos solos. A aménia é
muito produzida pela desaminacdo de compostos que contém nitrogénio organico e hidrolise
de ureia (APHA/AWWA/WEF, 2017).

A amédnia é facilmente biodegradavel. As plantas a absorvem com muita facilidade,
sendo um nutriente muito importante como fornecedor de nitrogénio para a producdo de
compostos organicos azotados. Em concentra¢fes muito altas, pode causar danos graves, ja
que interfere no transporte do oxigénio pela hemoglobina, entre outros efeitos tdxicos
(CETESB, 2023). E um toxico bastante restritivo & vida dos peixes, muitas espécies nio
suportam concentrag@es acima de 5 mg L e valores acima de 0,01 mg L™X. A aménia provoca
consumo de oxigénio dissolvido das aguas naturais ao ser oxidada biologicamente, DBO de
segundo estagio (CETESB, 2023). Seu padrédo organoléptico de potabilidade é de até 1,2 mg
L™ (PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.2 Célcio

A abundancia média de calcio na crosta terrestre é de 4,9%. E um composto muito
utilizado em produtos farmacéuticos, fotograficos, pigmentos, fertilizantes e emplastos. E

necessario na nutri¢do de plantas e animais, essencial para 0s 0ssos e conchas. Sua presenca
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em aguas de abastecimento resulta da passagem sobre os depoésitos de calcario, dolomita,
gipsita e xisto. Contribui para a dureza total da 4gua, que consiste em uma &gua com alta
presenca de sais de metais alcalino terrosos, predominantemente cations de calcio e de
magnésio (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Na &gua, em altas concentr¢des pode trazer diversos problemas tanto para a satde da
populagéo quanto parao uso industrial, afeta a eficiéncia de limpeza dos detergentes e sabdes,
exigindo maior consumo nas lavagens domesticas. No abastecimento industrial, a dureza na
agua pode causarproblemas nos sistemas de dgua quente como caldeiras e trocadores de calor.
Existem indicios de que o consumo dessa dgua possa acarretar em casos de célculo renal. As
concentragdes elevadas de célcio e magnésio produzem na agua um gosto salobro e efeitos
biolégicos adversos, ndo eliminam a sede e podem ter efeitos laxativos
(LABORATORIOCAVALIERI, 2017). Embora a Portaria 2.914 do Ministério da Saude
sobre Potabilidade da Agua admita até 500 mg L™ de CaCOs, valores acima de 50 mg L™ ja
podem causar incrustagéo e corrosdo (VIHENA, 2017).

2.2.3 Cloreto

Cloreto na forma de ion Cloreto (CI") ¢ um dos principais anions inorganicos em aguas
e efluentes. O gosto salgado produzido por concentracdes de cloretos € variavel e depende
da composic¢do quimica da agua. Sua concentracdo é mais elevada nas aguas residuais, pois
0 cloreto de s6dio € um componente comum na dieta e passa inalterado pelo sistema
digestivo. O alto teor de cloretos pode prejudicar tubulacdes, estruturas metalicas e o
crescimento de plantas (APHA/AWWA/WEF, 2017). Seu padrdo organoléptico de
potabilidade ¢é de até 250 mg L (PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.4 Clorofila-a

A concentracdo de pigmentos fotossintéticos € amplamente utilizada para estimar a
biomassa do fitoplancton. Os importantes produtos de degradacéo de clorofila encontrados
no ambiente aquatico séo a clorofilida, o feoférbidone as feofitnas. A presencga ou auséncia

dos varios pigmentos fotossintéticos € utilizada, entre outras caracteristicas, para separar 0s
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principais grupos algais (APHA/AWWA/WEF, 2017). Ndo ha padrdo organoléptico de
potabilidade para este parametro.

2.2.5 Condutividade Elétrica

Condutividade é a medida de habilidade de uma solugdo aquosa em conduzir corrente
elétrica. Inversamente, moléculas de compostos inorganicos que ndo se dissociam em
solugdo  aquosa conduzem  pouca corrente  elétrica, quando  conduzem
(APHA/AWWA/WEF, 2017). Ndo ha padrdo organoléptico de potabilidade para este

parametro.

2.2.6 Cor Aparente e Verdadeira

A cor aparente inclui cor de materiais dissolvidos juntamente com cor de matéria em
suspensdo. A cor verdadeira é determinada por remocao dos materiais suspensos utilizando
0s processos de filtragdo ou centrifugacdo (APHA/AWWA/WEF, 2017). O maior problema
de alteracdo de cor na agua é o estético (CETESB, 2014), mas quando apresenta uma
coloracdo, normalmente € devido a uma alta concentracdo de substancias dissolvidas tais
como compostos orgénicos (vegetais e algas) e minerais como o0 manganés e ferro
(MICROAMBIENTAL, 2021). Seu padrdo organoléptico de potabilidade é de até 15 uH
(PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.7 Demanda Biogquimica de Oxigénio (DBO)

E o pardmetro mais utilizado para medir o nivel de poluigdo das aguas (FUSATI,
2021). Teste empirico utilizado paradeterminar os requisitos de oxigénio relativo dos residuos
da agua, efluentes e dguas poluidas. Tem ampla aplicagdo na medig&o de cargas de residuos
para as estacOes de tratamento e avaliacdo da eficiéncia de remocao de DBO. O teste mede o
oxigénio molecular utilizado durante um periodo de incubacdo especificado para a
degradacdo bioquimica do material organico como sulfetos e ions ferrosos
(APHA/JAWWA/WEF, 2017).
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A reducdo da taxa de oxigénio dissolvido no meio aquatico indica uma atividade
bacteriana decompondo matéria orgénica. Consideram-se poluidas as 4guas que apresentam
alta DBO, sendo possivel observar a mortalidade de peixes e outros organismosaquaticos,
resultando no desequilibrio do ambiente (FUSATI, 2021). Nao ha padréo organoléptico de
potabilidade para este parametro.

2.2.8 Dureza Total

E definida como a soma das concentragdes de calcio e magnésio, ambos expressos
como carbonato de calcio, em miligramas por litro (APHA/AWWA/WEF, 2017). O teste é
importante para a industria porque a dgua dura, apds aquecimento, precipita carbonato de
calcio que provoca entupimento nas tubulagbes (ROCHA; SOUSA, 2013). Seu padrdo
organoléptico de potabilidade é de até 300 mg L™ (PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.9 Fosfato Reativo — Ortofosfato

E um indicador do excesso de fosforo nas guas, eles sdo aplicados na agriculturacomo
fertilizantes sdo carregados para as aguas superficiais por meio de escoamento da chuva
(APHA/AWWA/WE, 2017). E um nutriente essencial para as plantas e animais, mas em
grandes quantidades nas dguas pode causar a proliferacdo de algas, responsaveis por limitar
e esgotar 0 oxigénio para 0s peixes e outros organismos aquaticos. Ortofosfato € a forma do
fésforo que esté ligada ao uso das plantas, e assim atua como fertilizante ao ser lancado em
corpos hidricos (ECOREPORTCARD, 2022). Nao ha padrdo organoléptico de potabilidade

para este parametro.

2.2.10 Nitrito

O nitrito é a forma intermedi&ria do ciclo do nitrogénio, podendo resultar tanto na oxidagéo
da ambnia em condi¢des aerdbicas, como na redugdo do nitrato em condicGes anaerdbicas
(APHA/AWWA/WEF, 2017). Pode ser um contaminantes ambientais nos recursos hidricos,
devido as atividades agricolas, associadas ao uso de fertilizantes quimicos (NETO et al,
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2006). Seu padrdo organoléptico de potabilidade é de atél mg L' (PORTARIA GM/MS N° 888,
2021).

2.2.11 Fésforo Total

As formas de fosfatos surgem de fontes variadas, muito utilizados no tratamento de
aguas de caldeira. Fosfatos organicos sdo formados principalmente por processos bioldgicos.
Eles séo contribuicdes do esgoto doméstico e podem ser formados a partir de ortofosfatos em
processos de tratamento bioldgico. Ele é essencial para o crescimento de organismos e pode
ser considerado fator limitante para a produtividade primaria de corpos aquaticos
(APHA/AWWA/WEF, 2017).

Em casos em que o fosfato é nutriente limitante do crescimento, o descarte de aguas
de efluente bruto ou tratado, drenagem de agricultura, ou residuos industriais podem
estimular o crescimento de micro e macroorganismos aquaticos fotossintéticos em
quantidades ndo agradaveis. Fosfatos também ocorrem em sedimentos de fundo e em lodo
biol6gico, ambos sdo formas inorgénicas precipitadas e incorporadas nos compostos
organicos (APHA/AWWA/WEF, 2017). Ndo ha padrao organoléptico de potabilidade para

este parametro.

2.2.12 pH

E o potencial hidrogeniénico, um dos métodos mais importantes e frequentes
utilizados na quimica da agua, esta presente em praticamente todas as fases de fornecimento
de agua e tratamento de aguas residuais. Mede a qualidade acida, neutra ou béasica da agua.
Se o valor do pH for igual a 7, 0 meio da solu¢do sera neutro, se o pH for menor que 7, sera
acido, e se for maior que 7, basico (APHA/AWWA/WEF, 2017). Segundo o Ministério da
Saude, o pH deve estar mantido na faixa de 6,0 a 9,5 para ser considerada propicia ao
consumo (PORTARIA N°2.914, DE 12 DE DEZEMBRO DE 2011).
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2.2.13 Sélidos Totais

Sélidos referem-se a matéria suspensa ou dissolvida em agua ou efluente. O termo
“solidos totais” ¢ usado para o material residual deixado no recipiente apds a evaporacgéo de
uma amostra e subsequente secagem em estufa a uma temperatura pré-definida. A analise é
importante para o controle fisico e biolégico de processos de tratamento de efluentes e para
avaliar a conformidade com os limites dos efluentes de aguas residuais previstas pelas
agéncias reguladoras (APHA/AWWA/WEF, 2017). Nd ha padrdo organoléptico de

mtabilidade para este parametro.
2.2.14 Sdlidos Totais Dissolvidos

Podem afetar adversamente a qualidade da agua e do efluente, é possivel afirmar que
aguas com alto teor desolidos dissolvidos geralmente sdo de qualidade inferior e podem
induzir reaces fisiologicas desfavoraveis. A analise € importante para o controle fisico e
biolégico de processos de tratamento de efluentes e para avaliar a conformidade com os
limites dos efluentes de A&guas residuais previstas pelas agéncias reguladoras
(APHA/AWWA/WEF, 2017). Seu padréo organoléptico de potabilidade é de até 500 mg L
(PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.15 Solidos Suspensos Totais

Aguas com alto teor de solidos suspensos podem ser insatisfatorias para o banho,
também é importante para o controle fisico e biolégico de processos de tratamento de
efluentes e para avaliar a conformidade com os limites dos efluentes de aguas residuais
previstas pelas agéncias reguladoras (APHA/AWWA/WEF, 2017). Nd ha padréo
organoléptico de potabilidade para este parametro.

2.2.16 Turbidez

E um parametro que avalia a propagacdo da luz no meio aquatico. A correcio da
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turbidez é dificil porque a forma do tamanho e o indice de refragdo das particulas afetam as
propriedades de dispersdo da luz de suspensao. Quando presente em particulas significativas
constituidas por materiais de absorcdo de luz, causam particulas de interferéncia negativa,
que em baixas concentracdes contribuem para a turbidez. A presenca de substancias
dissolvidas podem causar interferéncia negativa (APHA/AWWA/WEF,2017). Seu padrao
organoléptico de potabilidade é de até 5 uT (PORTARIA GM/MS N° 888,2021).

2.2.17 Oxigénio Dissolvido

Essa analise prova que a agua esta poluida, € um controle do processo de tratamento
de residuos. (APHA/AWWA/WEF, 2017). Além disso, indica a capacidade de um corpo
d'dguanatural manter a vida aquatica (SPLABOR, 2010). O valor minimo de oxigénio
dissolvido (OD) para a preservacdo da vida aquatica, estabelecido pela Resolucdo CONAMA

357/2005¢ de 5,0 mg L™, mas existe uma variagdo na tolerancia entre as espécies.

2.2.18 Temperatura

Utilizado em grande parte dos processos de diferéntes parametros, temperaturas
elevadas resultantes de descargas de agua aquecida podem ter um impacto ecoldgico
significativo. As plantas industriais as vezes requerem dados da temperatura da 4gua para o
uso do processo ou calculos de transmissdo de calor (APHA/AWWA/WEF, 2017). Aguas
com temperaturas mais baixas tém maior capacidade de dissolver oxigénio, em maiores
altitudes, o oxigénio dissolvido apresenta menor solubilidade (CETESB, 2023). Ndo ha

padréo organoléptico de potabilidade para este parametro.

2.2.19 Fésforo Acido Hidrolisavel

Algumas aguas naturais contém compostos organicos de fosfato que sao hidrolisados
em ortofosfato nas condicdes de teste. Os polifosfatos geralmente néo respondem a testes
reativos de fosforo, mas podem ser hidrolisados em ortofosfato por fervura com acido

(APHA/AWWA/WEF, 2017). Para a Agéncia de Protecdo Ambiental dos Estados Unidos
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(USEPA), o nivel critico de foforo total ndo pode exceder 0,025 mg L (USEPA, 1971).

2.2.20 Foésforo Total Dissolvido

A parcela de fosforo, presente em amostras ap0os o processo de filtragem é classificada
como fésforo total dissolvido. Em casos em que o fosfato é nutriente limitante do
crescimento, o descarte de aguas de efluente bruto ou tratado, drenagem de agricultura, ou
certos residuos industriais podem estimular o crescimento de micro e macroorganismos
aquaticos fotossintéticos em quantidades desagradaveis. Fosfatos também ocorrem em
sedimentos de fundo e em lodo biolégico, ambos sdo formas inorganicas precipitadas e
incorporadas nos compostos organicos (APHA/AWWA/WEF, 2017). Para USEPA (1971),

o nivel critico de fosforo total ndo pode exceder 0,025 mg L™.

2.2.21 Sulfato

O sulfato ¢ amplamente distribuido na natureza e pode estar presente em aguas
naturais podendo variar de baixas até milhares de miligramas por litro. Os residuos de
drenagem de minas podem contribuir com grandes quantidades de sulfato”através da oxidacao
da pirita. (APHA/AWWA/WEF, 2017). Seu padréo organoléptico de potabilidade é de até 250
mg L (PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.22 Nitrato

A oxidacdo bioldgica de compostos nitrogenados reduzidos é denominada
nitrificacdo, que utiliza compostos inorganicos reduzidos como doadores de hidrogénio e
através da oxidacao desses compostos, 0s microrganismos obtém os equivalentes de reducéao
para o processo de sintese (APHA/AWWA/WEF, 2017). Esse elemento quando encontrado
em concentracGes nos pogos artesianos normalmente sdo resultados de uma perfuragéo
inadequada, da localizagdo do poco, do uso exagerado de fertilizantes na regido ou da
auséncia de um tratamento adequadode dejetos animais, ou mesmo humanos. Pode ser

perigoso para a saude, especialmente paralactentes e mulheres gravidas (LITER, 2022),
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ocasionando comprometimento do controle depressdo e fluxo sanguineo, problemas na
manutencdo do tébnus em vasos sanguineos, inibicdode adesdo e agregacdo plaquetéria e
alteracdes na modulacdo da atividade mitocondrial (ACQUAEXPERT, 2019). Seu padrao
organoléptico de potabilidade é de até 10 mg L™t (PORTARIA GM/MS N° 888, 2021).

2.2.23 Magnésio

Magnésio pode ser estimado como a diferenga entre a concentracdo de dureza e a
concentragdo de calcio como CaCOs. Se metais interferentes estdo presentes em
concentragdes ndo interferentes na titulacdo do calcio, inibidores adequados sé&o utilizados na
titulacdo da dureza (APHA/AWWA/WEF, 2017). Seu padréo organoléptico de potabilidade
é de 500 mg L™ (PORTARIA 2914/2011 DO MINISTERIO DA SAUDE).

2.2.24 Alcalinidade

A alcalinidade de uma amostra € a sua capacidade em neutralizar acidos, sendo a
soma de todas as bases titulaveis, muito significativa em usos e tratamentos de aguas naturais
e residuais e ajuda a manter o equilibrio do pH. E utilizada na interpretacéo e controlede
processos de tratamento de &gua e esgoto (APHA/AWWA/WEF, 2017). Ndo ha padréo
organoléptico de potabilidade para este parametro.

3 MATERIAL E METODOS

3.1 DESCRICAO DO LOCAL DE ESTUDO

O Instituto Neotropical de Pesquisas Ambientais (INEO) foi fundado em 21 de julho
de 2010, por pesquisadores do Grupo do GERPEL da Universidade Estadual do Parana
(UNIOESTE) Campus de Toledo, instituicdo de direito privado sem fins lucrativos. A
finalidade é a realizacdo de estudos, pesquisas e desenvolvimento de tecnologias voltadas a
promocdo gratuita da educacdo, defesa, preservacdo, conservacdo do meio ambiente e do

desenvolvimento sustentavel, econdémico, social e producéo e divulgacdo de informacdes e
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conhecimentos técnicos e cientificos (GERPEL, 2019).

O Grupo de Pesquisas em Recursos Pesqueiros e Limnologia (GERPEL) foi
constituido em abril de 2002, por professores e estudantes da Unioeste - Campus de Toledo.
Tem a finalidade de desenvolver pesquisas nas areas de Ciéncias Agrarias e Biologicas,
englobando problemas inerentes a Avaliagio de Estoques Pesqueiros de Aguas Interiores,
Ecologia de Ecossistemas, Fatores Abi6ticos de Aguas Interiores (Limnologia), e Manejo e
Conservacéo de Recursos Pesqueiros de Aguas Interiores (GERPEL, 2019).

Na rotina diaria do GERPEL s&o realizadas em média 10 analises com diversas
amostras de diferentes empresas (Figura 1). Também faz parte dos processos diarios: preparo
de reagentes, lavagem de vidrarias, manutencdo e limpeza do laboratério, levantamento e

pedido dos materiais necessarios para 0S processos.

Figura 1: Amostras de diferentes empresas quando chegam ao laboratério para realiza¢éo dos
parametros exigidos.

T e -

Fonte: A autora.

Os reagentes e solugdes utilizados sdo armazenados em sua maioria no almoxarifado,

e outra parte encontra-se resfriada em geladeiras. Quando se trata do descarte de residuos que
sdo utilizados nas analises, 0s materiais que ndo sdo nocivos a0 meio ambiente sdo
descartados na pia comum. Ja os nocivos sdo armazenados em galGes separadamente no
almoxarifado (Figura 2) e, quando estdo cheios, sdo destinados a uma empresa que fica
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encarregada de descartar corretamente cada um deles garantindo que ndo agridam o
ambiente. Além disso, algumas substancias sdo postas para evaporacao em capela.

Figura 2: Gal6es de descartes, localizados no almoxarifado.
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Fonte: A autora.

Dentre as analises realizadas, a Demanda Bioguimica de Oxigénio, Fosforo Reativo,
Nitrato, Nitrito, Aménia, Calcio e Clorofila-a sdo as mais executadas no Laboratdrio, desta

forma, foram selecionadas para sua descricdo mais detalhada neste trabalho.

3.2 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENIO
(DBO)

Para esta analise é utilizado o Método 5210B (Teste 5° dia), conforme Standard
Methods (2017).

a) Ajustar a temperatura da amostra para 20 °C;

b) Determinar o oxigénio dissolvido (OD) inicial: Utilizar a modificagio de azida do

método iodométrico para determinar o OD, descrito a seguir:

- Tranferir cerca de 300 mL da amostra para 3 frascos de incubacdo, 1 para determinar

0 OD inicial dentro de 30 min e os outros 2 frascos devem ser levados para a

incubadora com paradmetros previamente definidos, para determinar a OD final.
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- Tanto para a determinagdo do OD inicial quanto para o final, deve se adicionar:

- 1 mL da solugéo de sulfato manganoso (MnSQOa4)

- 1 mL da solucéo alcalina de azida sodica;

- Fechar os frascos e homogeinizar;

- Quando o precipitado se depositar para metade do volume da garrafa, adicionar 1,0
mL de &cido sulfarico (H2.SO.), fechar os frascos novamente e homogeneizar;

- Pipetar 200 ml de amostra e titular com a solugéo de tiossulfato de sédio (Na2S203)
0.025M até o ponto de uma coloracao de palha clara.

- Adicionar algumas gotas de solucdo de amido e continuar titulando até a amostra
ficar incolor.

c) Determinacao da OD final: Apos 5 dias de incubacdo determinar o OD final em
todas as diluigdes da amostra, e em todos 0s brancos usando o método titulométrico
da modificacdo de azida.

3.3 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE FOSFORO REATIVO (ORTOFOSFATO)

Para esta analise é utilizado o Método 4500-P E (Método do Acido Ascorbico),
conforme Standard Methods (2017).

As amostras devem ser filtradas previamente.

a) Pipetar 25 mL da amostra em um tubo de ensaio;

b) Adicionar 0,05 mL de indicador fenolftaleina;

c) Adicionar 4 mL do reagente combinado e agitar;

d) Executar juntamente com as amostras os controles minimos de qualidade exigidos

pela metodologia (Método em Branco, Branco Fortificado de Laboratério, Matriz de

Laboratério Fortificada);

e) Em um periodo de 10 a 30 min fazer a leitura da absorbancia em cubeta de 2,5 cm;

f) Realizar as leituras dos controles de qualidade estabelecidos pelo método e

amostras no espectrofotémetro;

g) Apos a finalizagdo das medigdes, descartar o residuo em recipientes adequado e

identificado;

h) Realizar o calculo de absorbancia obtida na leitura da amostra.
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3.4 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE NITRATO

Para esta analise é utilizado o Método 8039 (Método de reducdo de cadmio),
conforme Standard Methods (2017).

a) Adicionar 10 mL da amostra em cubetas de 2,5 cm;

b) Adicionar o contetdo de um saché reagente em p6 de Nitraver 5, tampar e

homogeinizar;

c) Agitar manualmente por 1 min;

d) Aguardar 5 min para o periodo de reag&o;

e) Realizar as leituras do branco e amostras no espectrofotdmetro;

f) As amostras conterdo cadmio e devem ser descartadas no local destinado.

3.5 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE NITRITO

Para esta andlise é utilizado o Método 4500-NO, - B (Método Colorimétrico),
conforme Standard Methods (2017).

Se a amostra conter sélidos em suspenséo, filtrar.

a) Se o pH da amostra nédo estiver entre 5 e 9, ajustar com HCL 1N ou NH.OH;

b) Pipetar 25 ml da amostra concentrada ou diluida, em um tubo de ensaio grande,

adicionar 1mL de reagente de cor e agitar;

c¢) Aguardar no minimo 10 min e no maximo 2 h.

d) Executar juntamente com as amostras 0s controles minimos de qualidade exigidos

pela metodologia (Método em Branco, Branco Fortificado de Laboratério, Matriz de

Laboratério Fortificada).

e) Realizar as leituras dos controles de qualidade estabelecidos pelo método e

amostras no espectrofotémetro;

f) Apos a finalizagdo, descartar o residuo em recipientes adequados e identificados.
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3.6 METODOLOGIA PARA A ANALISE DA AMONIA

Para esta analise ¢ utilizado o Método 4500-NHz A.F. (Método Fenato), conforme
Standard Methods (2017).

As amostras devem ser filtradas em campo.

O procedimento deve ser realizado na capela devido a presenca de gases provenientes

do fenol.

3)
b)

c)
d)

e)

f)

9)

h)

Pipetar 25 mL da amostra em um tubo de ensaio;

Adicionar 1 mL da solucéo fenol e agitar;

Adicionar 1 mL da solucao nitroprussiato de sddio 0,5% e agitar;

Adicionar 2,5 mL da solucéo oxidante e agitar;

Executar juntamente com as amostras 0s controles minimos de qualidade exigidos
pela metodologia (Método em Branco, Branco Fortificado de Laboratério, Matriz
de Laboratdrio Fortificada).

Tampar os tubos com as amostras e deixar a cor desenvolver a temperatura
ambiente ao abrigo de luz, durante ao menos 1h;

Realizar as leituras dos controles de qualidade estabelecidos pelo método e
amostras no espectrofotémetro;

Apbs a finalizacdo, descartar o residuo ainda na capela;

Realizar o calculo de absorbancia obtida na leitura da amostra.

3.7 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE CALCIO

Para esta andlise é utilizado o Método 3500-Ca B (Método Titrimétrico), conforme
Standard Methods (2017).

Utilizar amostras nao filtradas.

a)

b)
c)

Devido ao alto valor de pH, titular imediatamente apds a adi¢do da solucéo
alcalina e do indicador. Pipetar 50,0 mL de amostra;

Adicionar 0,5 mL de solugdo de NaOH 5 N;

Adicionar 1,0 a 2,0 g da mistura do indicador murexida, nesse momento a cor da

solugéo ira ser rosa;
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d)

f)

Executar juntamente com as amostras 0s controles minimos de qualidade exigidos
pela metodologia (Método em Branco, Branco Fortificado de Laboratorio, Matriz
de Laboratério Fortificada).

Titular lentamente com a solucdo titulante de EDTA 0,01 M, com agitacédo
continua para o ponto adequado, sendo a coloracao lilas.

Realizar o calculo de dureza do célcio mg L™

3.8 METODOLOGIA PARA A ANALISE DE CLOROFILA-A

Para esta analise é utilizado o Método 10200-H, conforme Standard Methods (2017).

As amostras devem ter 0 minimo possivel e exposi¢éo a luz.

a)

b)

f)

Filtragem da amostra: Com o auxilio da bomba de vacuo e o kit de filtrac&o, filtrar
em duplicata em filtros de fibra de vidro 500 mL da amostra, os filtros de agua
com pH acima de 6 podem ser embalados em papel aluminio e armazenadas
congeladas durante 28 dias. Processar amostras de agua acida para evitar a
degradacéo da clorofila da &gua acida residual no filtro, adicional 2 mL da solucéo
saturada de carbonato de magnésio a amostra antes de terminar o processo de
filtracdo, ela funciona como um tampao de pH e evita a degradacéo da clorofila;
Extracdo: Colocar os filtros individualmente em um almofariz, com 3 ml de
solucdo de acetona 90%. Com o auxilio de um pistilo, macerar o filtro para obter
a extracdo dos pigmentos;

Transferir o volume obtido para um tubo de centrifugacdo, deve conter 10 mL,
completar com acetona 90% se preciso;

Os tubos devem ser armazenados em abrigo de luz a 4 °C por no minimo 2 h.
Apobs o periodo de reacdo, os tubos devem ser centrifugados por 20min a 3000
RPM, separando o sobrenadante (extrato) do corpo de fundo, transferir o
sobrenadante para outro tubo de centrifugacdo de 15 mL e medir o volume do
extrato;

Determinagdo espectrofotométrica: Zerar o equipamento com acetona 90%,
transferir 3 mL do sobrenadante para uma cubeta de 1cm, e fazer a leitura, anotar
os valores de absorbancia de 750 e 664 nm;
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g) Acidificar a amostra com 0,1 mL de solucdo de acido cloridrico 0,1 N, agitar a
cubeta e aguardar 90 segundos, realizar a leitura novamente, agora para a
absorbancia de 750 e 655 nm;

h) Utilizando os valores corrigidos, calcular a clorofila-a e feofetina a por metro

cubico.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Devido a privacidade das empresas e clientes que realizam testes com 0 GERPEL,
ndo ha permissdo para divulgacdo dos resultados das analises. Desta forma, serdo
apresentadas fotos dos procedimentos, relatos do dia-dia de trabalho, origem das amostras, e

aprofundamento das principais analises realizadas no laboratorio.

4.1 DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENIO (DBO)

O teste mede o oxigénio molecular utilizado durante um periodo de incubacédo
especifico para as degradacGes bioquimicas do material organico e o oxigénio utilizado para
oxidar o material inorganico, como sulfetos e ferro ferroso. Esta analise é aplicada na
medicao de cargas de residuos para as estacdes de tratamento e na avaliacdo da eficiéncia de
remocdo de DBO de tais sistemas de tratamento (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferentes nesta analise pode-se citar segundo o Standard Methods (2017):

- Padronizacdo da temperatura: a agua precisa estar livre de metais pesados,
compostos nitrogenados, cobre especifico, e substancias toxicas que podem interferir na
mensuracéo da DBO;

- Padronizacao do pH: pois interfere no comportamento dos microrganismos;

- Tempo de incubacéo: interfere na quantidade e no tipo de matéria organica oxidada,
sendo assim, ele é padronizado em 5 dias;

- Presenca de luz: estimula a producao de oxigénio pelas algas presentes na amostra,
a incubacdo é feita no escuro;

- Presencga de cloro na amostra: interfere no desenvolvimento dos microrganismos.

Além disso, ha fatores incontrolaveis como a duracédo da fase lag dos microrganismos
20
Orientadora: Prof. Dra. Eliane Hermes - UFPR
Trabalho de Concluséo de Curso (TCC)



e a velocidade de utilizacdo do oxigénio por eles.

Dentre as dificuldades encontradas na execucao da anélise pode-se citar 0 manuseio
das vidrarias. Como é um processo em gue 0s reagentes devem ser agitados diversas vezes,
ha grandes chances de algum frasco quebrar e a amostra ser perdida, sendo preciso realizar o
processo novamente. Também é uma analise com diversos processos e preparac¢des, exigindo
extrema atencao para seguir todos os pontos corretamente. Na Figura 3 é possivel visualizar

algumas etapas da anélise.

Figura 3: (a) Amostra apds adicionarl mL da solucéo de sulfato manganoso (MnSO.) e 1 mL
da solucdo alcalina de azida sodica, o precipitado se depositou na metade do volume do
frasco. (b) Fase de titulacdo com a solucao de tiossulfato de sddio (Na2S203) 0.025M até o
ponto de uma coloracgdo de palha clara. (c) Incubacdo da andlise para a realizagdo da
determinagdo do OD no quinto dia.

Fonte: A autora.
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4.2 FOSFORO REATIVO

Molibidato de aménio e tartarato de antimonio e potassio reagem em meio acido com
o ortofosfato, formando um acido heteropélio que é reduzido com acido ascorbico formando
uma coloragio azul devido ao molibdénio. E adequado para a faixa de 0,01 a 6,00 mg L. A
etapa da extracdo é recomendada para 0s niveis mais baixos da faixa citada acima e quando
os interferentes devem ser superados (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferentes nesta analise pode-se citar segundo o Standard Methods (2017):

- Arsenatos reagem com o molibidato, formando um composto azul, similar ao
formado com o fosfato;

- Concentrac0es tao baixas quanto 0,1 mg As/L;

- Cromo hexavalente e nitrito interferem dando resultados 3% mais baixos de fosforo,
em concentracdo de 1 mg L; e 10 a 15% em 10 mg L;

- Sulfito de sodio e silicatos néo interferem em concentragdes de 1 e 10 mg L™

Dentre as dificuldades encontradas, o tempo de espera para a leitura da amostra no
espectrofotdmetro € a etapa com maior variacdo, os funcionarios do laboratério estavam
fazendo testes para observar qual tempo de espera menos influenciava na reacdo. Na Figura

4 ¢ possivel visualizar uma etapa da analise.

Figura 4: Material aguardando um periodo de 10 a 30 minutos para fazer a leitura da

absorbancia.

Fonte: A autora.
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4.3 NITRATO

O metal cadmio reduz os nitratos na amostra para nitrito. O ion de nitrito reage em
meio acido com célcio sulfanilico para formar um sal de diazonio intermediario. O sal acopla
com o acido gentistico para formar uma solugdo de coloragdo &mbar. O método de reducéo
de caddmio € utilizado para 4gua, agua residual e &gua do mar, adequado para a faixa de 0,3 a
300 mg LY NOs -N (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferentes nesta analise pode-se citar segundo o Standard Methods (2017):

- Substancias que podem interferir nas reacdes: Cloreto, Ferro Férrico, Nitrito, pH;

- Tempo de espera para leitura no espectrofotbmetro.

Essa analise ndo ha muitas dificuldades para a aplicacdo, apenas ficar atento ao tempo
de agitacdo e espera. Na Figura 5 é possivel visualizar uma etapa da anélise.

Figura 5: Frascos com 10 mL de amostra, com os sachés reagente em p6 de Nitraver 5 para

ser adicionado.

Fonte: A autora.

4.3 NITRITO

O nitrito é determinado atraves da formagdo de um composto cor parpura
avermelhado produzido em pH 2,0 a 2,5 por acoplamento diazotado de Sulfanilamida e
Dicloridrato de N — (1-naftil) Etilenodiamina. E adequado para analise em amostras de agua
com concentrag¢fes de 10 a 1000 ug NO2-N/L (APHA/AWWA/WEF, 2017).
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Como interferente nesta analise pode-se citar que a incompatibilidade quimica torna
improvavel a coexisténcia de nitrito (NO7), cloro livre e tricloreto de nitrogénio (NCIs), que
transmite uma falsa coloracdo vermelha quando o reagente de cor € adicionado
(APHAJAWWA/WEF, 2017).

Nesta analise ndo ha muitas dificuldades para a aplicacdo, tendo um reagente de
qualidade, as chances da anélise ndo ser bem sucedida sdo pequenas. Na Figura 6 é possivel

visualizar uma etapa da anélise.

Figura 6: Tubos de ensaio com amostra, ap6s adicionar 1mL de reagente de cor e serem

agitados.

Fonte: A autora.

4.4 AMONIA

Um composto intensamente azul, indofenol, é formado pela reacdo de amonia,
hipoclorito e fenol catalisada por nitroprussiato de sodio. E utilizado tanto para dgua doce
tanto para 4gua salgada e € linear até 0,6 mg NHs-N/L (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferente nesta analise pode-se citar segundo o Standard Methods (2017):

- A complexacdo de célcio e magnésio com citrato, elimina a interferéncia produzida
pela precipitacdo destes ions a pH elevado;

- N&@o ha nenhuma interferéncia de outras formas de nitrogénio trivalente;

- A interferéncia de turbidez pode ser removida por destilacdo ou filtracéo;
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- Se houver presenca de sulfeto de hidrogénio, a remogdo pode ser feita por
acidificacdo das amostras a pH 3,00 com HCI diluido e submeter a aeracao até que o odor de
sulfeto ja ndo possa ser detectado.

A dificuldade encontrada € realizar todos 0s processos com um maior cuidado dentro
da capela, devido aos gases provenientes do fenol. Na Figura 7 é possivel visualizar uma
etapa da andlise.

Figura 7: Tubos com as amostras com a cor desenvolvida a temperatura ambiente ao abrigo

de luz, apos 1 h.

Fonte: A autora.

4.5 CALCIO

Quando o EDTA (acido etilenodiaminotetracético) é adicionado a dgua contendo
calcio e magnésio ele combina primeiro com o calcio. Ele pode ser determinado diretamente,
com EDTA, guando o pH é suficientemente elevado para que 0 magnésio seja largamente
precipitado como o hidroxido e um indicador d& uma mudanga de cor quando todo o célcio
for complexado pelo EDTA a um pH de 12 a 13. O método de titulagdo com EDTA
proporciona bons resultados para aplicagdo de controle e rotina, em amostras com
concentracdes < 50 mg Lt (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferentes nesta analise pode-se citar segundo o Standard Methods (2017):

- Estroncio e bario podem causar interferéncia positiva;

- Excesso de alcalinidade pode causar um ponto final indistinto em aguas duras.
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Como dificuldade encontrada é preciso prestar muita atengdo no momento de viragem
na titulacdo, pois as coloragfes sdo um pouco semelhantes, colocar uma folha branca embaixo
do erlenmeyer ajuda na visualizacdo. Na Figura 8 é possivel visualizar algumas etapas da

analise.

Figura 8: (a) Titulacdo da amostra. (b) Amostra antes da viragem (coloragéo rosa) e depois

(coloracdo lilas).

Fonte: Aautora.

4.6 CLOROFILA-A

Os pigmentos séo extraidos do concentrado de plancton com a solucdo de acetona e
a densidade Optica do extrato é determinada com um esctrofotdmetro. A facilidade com que
a clorofila é removida das células varia consideravelmente com diferentes algas. O parametro
é aplicavel para aguas doces e salgadas. E nesse método a clorofila-a é extraida com solucéo
de acetona 90%, sendo preciso conduzir o procedimento da extracdo ao abrigo de luz para
evitar a degradacdo (APHA/AWWA/WEF, 2017).

Como interferentes pode-se citar que o feoférnido-a e a feofitina-a podem afetar a
determinacdo da Clorofila-a porque absorvem a luz e fluorescem na mesma regido do
espectro que a Clorofila-a (APHA/AWWA/WEF, 2017).

A dificuldade dessa analise pode ser no momento de maceracao do filtro, ndo podendo
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deixar pedacos visiveis, também é preciso sempre estar atendo para realizar os procedimentos

no abrigo de luz. Na Figura 9 é possivel visualizar algumas etapas da anélise.

Figura 9: (a) Equipamentos para o processo de filtragem das amostras. (b) Momento de

maceracao dos filtros. (c) Armazenamento das amostras em um frasco com abrigo de luz.

5. CONCLUSAO

Levando-se em consideragcdo essa experiéncia no laboratorio de analise de &gua e
sedimento, foi possivel absorver muito conhecimento a partir da rotina de trabalho, nao
somente aprender sobre as andlises realizadas, mas também como deve-se portar em um
laboratorio. A limpeza e manutencdo do mesmo € necessaria para manter a organizacdo do
ambiente, consequentemente proporcionando uma maior eficacia nos resultados das analises

solicitadas. Foi possivel observar a atuacdo do profissional na area, uma experiéncia positiva
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e de muito éxito, além de contatos e amizades importantes para essa nova fase no mercado
de trabalho.
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