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1. INTRODUCAO

As Estacbes de Tratamento de Agua (ETA) tem como sua matéria prima a
agua bruta e como produto, 4gua potavel. Durante o processo de tratamento de
agua ha remocdo de solidos em suspensdo, estes, sdo coagulados para
aumentar sua densidade, com o auxilio de floculantes. Estes flocos de sujeira
tendem a se depositar no fundo do decantador, o qual possui uma geometria
favoravel para que ocorra esse mecanismo (SPERLING, 1996).

Esse lodo que se deposita no fundo do tanque é removido periodicamente e
0 mesmo deve ser descartado em aterros sanitarios. No entanto, o volume do
lodo é elevado, bem como os custos de disposi¢do e transporte, e assim,esse
residuo muitas vezes € descartado incorretamente no meio ambiente
(SPERLING, 1996), uma vez que os lodos de estacdo de tratamento de agua
(LETAs) sao classificados pela série de normas NBR-10.004 (2004) como
residuos solidos, ndo sendo permitido seu langcamento in natura em &guas
superficiais (NBR 10004, 2004). O lancamento dos residuos gerados nasETAs em
corpos d’agua pode ser considerado crime ambiental, de acordo com a Lei
9.605/98, devido aos efeitos diretos causados ao ambiente aquatico do corpo
receptor e danos a fauna aquatica (BRASIL, 1998).

Devido a estas dificuldades, tém sido estudadas diversas alternativas para a
reducao ou a reutilizacdo deste lodo, e 0 destino mais promissor deste residuo é a
aplicacdo em solo agricola. Porém, € necessario avaliar suas caracteristicas
guimicas e determinar a probabilidade de risco de sua utilizacdo (BOTERO,
2009).

No Brasil ndo hd uma legislacdo especifica para LETAs que estabeleca
limites de concentracdo de elementos metalicos para serem descartados ou
utilizados como insumo agricola, entretanto, a resolucdo do CONAMA 375
estabelece teores maximos para lodo de estacdo de tratamento de esgoto para
aplicacao em solo agricola (BRASIL, 2006). Devido a algumas semelhancas entre
as matrizes, toma-se por base esta resolucdo para a caracterizacdo e
monitoramento deLETA (BIRIKORANG, 2009).

Existem métodos analiticos oficiais para decomposicdo deste tipo de
amostra, porém, s80 processos mMorosos, com alto consumo de solvente, e
consequentemente um grande volume de residuos a ser descartado (US EPA
3050B, 1996). Ha entdo, uma grande preocupagdo no meio cientifico em
desenvolver novos métodos de preparo de amostra, que visem reduzir custos,
tempo de analise e principalmente, reduzir a quantidade de residuos gerados.

O objetivo deste trabalho, portanto, é o desenvolvimento de um meétodo
analitico para a decomposicdo acida das amostras de LETA por um sistema de
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baixo custo e com pouco consumo de reagente.O sistema de decomposicao
propostoutilizara sistema desenvolvido por Oreste e colaboradores (2013), os
quais propuseram a insercdao de um “dedo frio” dentro do tubo de digestao, com
um novo design contendo um sistema de refluxo no processo (ORESTE, 2013).
Posteriormente a decomposicdo das amostras, sera realizada a determinacéo de
Al, Mg, K, Mn, Cr e Fe, por espectrometria de emissao atdmica com plasma
induzido por micro-ondas (MIP OES).

2. METODOLOGIA

Para este trabalho, foram utilizadas amostras de LETA de trés unidades
distintas, com diferentes caracteristicas. Para a obtencdo da amostra, foi seguido
a NBR 10007, que estabelece procedimentos para coleta de amostras soélidas. A
amostra de lodo de ETA foi entdo seca em estufa a 42°C até verificar seu peso
constante, removendo toda a Agua presente.

A seguir cada amostra foi macerada e peneirada, até obter uma
granulometria de 160 um. Apéds, 12g de cada amostra foram pesadas, misturadas,
homogeneizadas e armazenadas em um recipiente plastico.

Foi realizado procedimento de digestdo acida de acordo com o método
oficial da USEPA 3050B para de solos, lodos e sedimentos para comparagao dos
valores com o método proposto.

O sistema proposto para o desenvolvimento do método de preparo das
amostras se deu através do uso de um bloco digestor comercial comuso do
sistema de refluxo nos tubos digestores.

Primeiramenteforamrealizados ensaios para otimizar a massa de amostra a
ser utilizada nos processos posteriores (de 250 a 1000 mg). A partir disso, foram
estudados volume de acido nitrico, volume de acido sulftrico, tempo e
temperatura de decomposi¢cdo da amostra, 0s quais estdo contidos na tabela 1.

Tabela 1. Variaveis estudadas para otimizacdo do método proposto de preparo
das amostras de lodo de ETA.

Variaveis Quantidade
Volume de HNO3 (mL) 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0
Volume de H,SO4 (ML) 0,0 1,0 2,0 3,0 4,0
Tempo (h) 1 2 3 4 -
Temperatura (°C) 150 200 250 300 350

Em todos os ensaios foi adicionado 1 mL de H,O, a cada solucdo e
permanecendo sob aquecimento por um periodo adicional de ¥ do tempo
proposto no teste. Para finalizar a mineralizacdo da amostra, ap0s o processo de
decomposicao no bloco digestor, a solucéao foi transferida para um vial de plastico,
e adicionado 1 mL de HF, sendo esta solugdo submetida a radia¢do ultrassdnica
por 30 minutos, sob aquecimento a 60°C e apos esta etapa o volume foi aferido a
50 mL.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A massa definida como 6tima para dar sequencia as analises foi de 250
mgdas amostras deLETA, uma vez que esta apresentou maiores concentracdes
dos analitos ap6s a digestdo, Massas maiores como 500 mg e 1000 mg tiveram
menor eficiéncia na decomposicao, pois houve projecao da amostra, impedindo a
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acdo dos acidos no LETA, além disso, por conter muita matéria organica,
aumentam as interferéncias na matriz, o que dificulta a sua completa
decomposicao.

Os volumes de 4 mL de HNO; e 2 mL de H,;SO,, tempo de 2 h em
temperatura de 200°C, 1 mL H,0, por mais 30 minutos sob o mesmo
aguecimento, apresentaram como sendo a melhor decomposi¢cdo das amostras,
porém ainda com residuos no fundo do tubo.

Ao transferir a solugdo com o residuo para um vial plastico com 1 mL de HF,
submetido a 30 minutos de radiacdo ultrassdnica e aquecimento a 60°C foi
possivel obter completa mineralizagdo da amostra, confirmando a presenca de
silica nas amostras.

As concentracdes obtidas pelo método proposto foram maiores do que as
concentracdes obtidas pelo método 3050B, como pode ser observado na tabela 2.

Tabela 2. Resultados de concentracdo em mg kg™ obtidos pelos métodos de
preparo de amostrasestudadospara analise multielementar por MIP OES.

Al Mg K Mn Cr Fe
Método 3050B 59.783 2.883 2333 277 163  26.290
Método Proposto 109.711 5.473 8.246 364 166  39.904

Isso, provavelmente ocorreu devido a melhor eficiéncia da decomposi¢do no
método utilizando sistema de refluxo, além de evitar perdas por volatilizacdo e/ou
projecdes, pois se trata de um sistema semi-fechado, o que ndo ocorre no método
convencional, pois 0 mesmo ¢€ feito em sistema aberto, podendo gerar perdas por
volatizacdo ou projecOes, além de ndo garantir uma total mineralizacdo da
amostra.

4. CONCLUSOES

Os resultados até 0 momento se mostraram favoraveis para o método que
esta sendo desenvolvido,sendo um método rapido, que permite utilizar umamenor
massa de amostra, apresentou alta eficiéncia na decomposicdo da matriz
estudada, permitindo uma boa quantificacdo dos elementos, obtendo até mesmo
concentracbes maiores do que as obtidas utilizando método oficial. Além da
digestdo com sistema de refluxo apresentar indmeras vantagens frente ao método
convencional para digestdo em sistema aberto com chapa de aguecimento.

O método que esta sendo desenvolvido é mais seguro, uma vez que evita
projecdo da matriz e de acidos para fora do frasco reacional, pois o sistema é
semi-fechado, somente possuindo uma pequena ranhura no sistema de
fechamento para alivio da pressdo, onde sao liberado gases como CO, e NOX.
Além disso, o consumo de &cidos € menor e ndo necessita reposicdo dos
mesmos durante a decomposic¢éo, pois devido ao sistema de refluxo, os vapores
de acido se condensam e retornam ao meio reacional, agindo novamente na
amostra. Mais uma vantagem deste método frente ao método oficial € que o
mesmo evita a perda de elementos volateis, o que nédo é possivel no sistema
aberto.

Ométodoproposto neste trabalho ainda n&o esta concluido e necessita
mais etapas para sua validacdo, porém, 0 mesmo apresentou caracteristicas
promissoras para obter bons resultados para a decomposicao acida de LETA,
garantindo uma eficiente determinacdo da sua composi¢cdo elementar por MIP
OES.
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