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1. INTRODUCAO

O ion nitrato € um contaminante emergente, que ganha destaque nos ultimos
anos proveniente de efluentes domeésticos, industriais e agricolas. Nas areas
urbanas, as principais fontes responsaveis pelo aumento de nitrato estéo
associadas a inadequada disposicdo de aterros sanitarios e lixdes, e ao
saneamento, onde infiltracbes da rede de esgoto e fossas contaminam o solo e
consequentemente os corpos hidricos da regido. Assim, o nitrato, considerado um
contaminante emergente representa um seério risco para a saude humana,
causando diversas doencas carcinogénicas, a doenca da meta-hemoglobinemia e
possivelmente a neoplasia gastrica. No Brasil, este contaminante é regulamentado
pelo Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA), através das resolucdes
numeros 357 e 396, sendo a concentracdo maxima permitida de nitrato para agua
potavel de 45 mg/L ou agua doce de 10 mg N-NOs/L (Brasil, 2005; Brasil 2008,
Costa et al., 2017; Vanier et al., 2019).

Diante do supracitado, o estudo referente a este contaminante se faz
relevante, uma vez que, possui um impacto direto a salude da populacdo. Assim,
em meio as técnicas analiticas mais utilizadas para a determinacéo de nitrato, a
espectrofotometria UV-Vis € uma opcdo adequada, visto que € uma técnica de
custo acessivel, facil operacdo e proporciona resultados em tempo favoravel. No
entanto € suscetivel a interferentes como ions cloreto e matéria organica. Uma
alternativa viavel para a espectrofotometria na regido do ultravioleta e visivel € o
eletrodo ion seletivo (ISE) para nitrato, que € uma técnica eletroquimica que possui
um custo inicial relativamente baixo quando comparado ao espectrofotdmetro, além
de medida direta e possibilidade de analises in situ (Singh et al., 2022; Skoog,
2005).

Neste contexto, o presente estudo, buscou demonstrar, de forma comparativa,
a aplicabilidade do uso de espectrofotometria na regido ultravioleta e do eletrodo
ion seletivo, para determinacédo de nitrato em agua de abastecimento na cidade de
Pelotas-RS.

2. METODOLOGIA

Para o desenvolvimento do trabalho, os pardmetros analiticos de validagéo,
tais como: linearidade, faixa de trabalho, seletividade, limites de detecgcédo e
guantificacdo, exatidao e precisdo foram avaliados e as condicbes adequadas
foram aplicadas para a determinacdo de nitratos em amostras de agua de
abastecimento. Assim, foram coletadas amostras de agua de abastecimento de 5
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bairros da cidade de Pelotas — RS. Para obtencdo das amostras de 4guas, estas,
foram coletadas diretamente de torneiras utilizadas para dispensacdo de aguas
para consumo e armazenadas em frascos de polipropileno. O periodo de coleta das
amostras foi nos meses de agosto a outubro. Apés, coleta e armazenamento, as
amostras foram analisadas em até 48 horas para evitar qualquer tipo de
contaminacao ou erro de andlise devido a degradacao de amostra provocado pela
oxidacao de bactérias. Para analise por espectrofotometria na regido UV-Vis, é
recomendada a acidificagdo das amostras com HCI 1,0 mol/L para evitar possiveis
interferentes como carbonatos e hidréxidos. Para a analise por Eletrodo ion Seletivo
(ISE) é recomendado somente o armazenamento das amostras em refrigeracéo
sob temperaturade 1 a 7 °C.

Para determinacao por espectrofotdbmetro UV-Vis foi adaptado o método 4500
— NOs B para determinagdo de nitratos relatado no Standart methods for the
examination of water and wastewater. Assim, foram transferidos 25 mL da amostra
para baldo volumétrico de 25 mL, sendo adicionado 0,5 mL de HCI 1,0 mol/L, com
posterior homogeneizacdo. O mesmo procedimento foi realizado para as solucoes
padrdo e o branco da analise. As medidas de absorbéancia foram realizadas em
220/275 nm para avaliagdo de possiveis interferentes, em espectrofotdbmetro
UV/Vis modelo BEL — M51. Para a metodologia do Eletrodo ion Seletivo (ISE) foi
avaliado o método 4500 — NOs™ D no Standart methods for the examination of water
and wastewater, onde foi pipetado 10 mL de padrao de calibragdo ou amostra em
frascos de 50 mL e foi adicionado 10 mL de solucdo tampéo (Alx(SO,)s,
Ag,S0,,H3BO;, e acido sulfamico) e foi ajustado o pH para 3,0 com NaOH 0,1
mol/L.

Para avaliar o interferente matéria organica, cuja relevancia se deve a sua
absorbancia proxima da regido de interesse no espectro ultravioleta, foi medida a
concentracao de oxigénio dissolvido (OD) utilizando um medidor portatil Lutron DO-
5519. Paralelamente, o pH, que € crucial para evitar a interferéncia de carbonatos
e hidréxidos, foi determinado por meio de um pHmetro TECPON mPA-210, com
leituras diretas nos respectivos equipamentos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Primeiramente, para avaliacdo da faixa linear e sensibilidade das técnicas de
determinacao preparou-se solu¢cdes em concentracdes crescentes de nitrato afim
de construir uma curva de calibracdo. Foram avaliadas as faixas de concentracao
de 0,02 mg/L a 60,0 mg/L. Como resultado, as concentracdes acima de 10,0 mg/L
apresentaram linearidade inferior a R>=0,99. Enquanto a faixa de 0,02 mg/L a 5,0
mg/L apresentou R?20,99. Assim, definiu-se a faixa linear 0,02 mg/L a 5,0 mg/L
como mostrado na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros de méritos obtido por espectrofotometria na regido UV-Vis
em agua ultrapurificada.

. Faixa Linear a 5 LD LQ
Analito (mg/L) (Limg) R (mg/l)  (mglL)
NO3 0,02 - 5,00 0,2317 0,9987 0,007 0,023

a: coeficiente angular; R2: coeficiente de determinacéo; LD: limite de detec¢do do método; LQ:
limite de quantificagdo do método.
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Para exatiddo, avaliou-se através de ensaio de recuperacao em trés niveis de
concentragdOes de adicdo padrao de nitrato (0,50 mg/L, 0,75 mg/L e 1,0 mg/L).
Como resultados nos ensaios de recuperacao, os valores obtidos foram na faixa de
103 a 110%. A preciséo foi avaliada, através do célculo do DPR, obtendo valores
na faixa de 1,3 a 3,0%. O limite de deteccéo (LD) e o limite de quantificacdo (LQ)
apresentados na Tabela 1, sdo considerados adequados para analise de nitrato em
agua de abastecimento, onde € possivel quantificar o contaminante em
concentragdes baixas (0,5 mg/L).

A matéria organica € um interferente importante em andlises do
espectrofotdmetro, pois sua absorbancia esta préxima da faixa de absorbancia de
interesse, trazendo a andlise do oxigénio dissolvido (OD) como essencial, enquanto
gque o pH para o eletrodo ion seletivo é de extrema importancia, pois seu
funcionamento é adequado na faixa de 3 a 8. Conforme o supracitado, os
resultados para as amostras analisadas se encontram na Tabela 2.

Tabela 2. Resultados preliminares, em triplicata, para concentracao de nitratos por
espectrofotometro UV-Vis BEL M51, OD por medidor portétil lutron DO-5519 e pH
por pHmetro TECPON mPA-210 em amostras provenientes aguas de
abastecimento da cidade de Pelotas — RS (n=3).

Amostra [] mg/L £ DP OD mg/L +DP pH = DP
CEl 5,301 + 0,008 4,40 + 0,20 1,56 + 0,02
PT1 5,382 + 0,008 3,66 + 0,15 1,53 +0,05
GB1 4,691 + 0,005 2,70 £0,17 1,49 + 0,06
CE2 28,37 £ 0,008 2,63+0,21 1,51 +£0,05
CE3 28,83+ 0,014 2,50+0,10 1,53 +0,05
FT1 4,507 + 0,002 2,13+0,15 1,43 £0,05
AL1 4,100 + 0,015 2,50 +£0,20 1,45+ 0,05

[]: concentrac@o de nitratos; OD: oxigénio dissolvido; DP: desvio-padrédo; CE1, CE2, CE3: Amostras
do bairro 1; PT: Amostra do bairro 2; GB1: Amostra do bairro 3; FT1: Amostra do bairro 4; AL1:
Amostra do bairro 5.

Com relacdo aos resultados obtidos na Tabela 2, € valido ressaltar que as
amostras CE2 e CE3 sdo provenientes de pocos artesianos, apresentando valores
superiores quando relacionados a concentracdo de nitrato das demais amostras,
possivelmente porque a agua de poco artesiano ndo recebe o tratamento de
adequado como filtracédo, desinfeccao, entre outros que sdo obrigatérios para o
abastecimento urbano, podendo haver contaminagbes. Em contraponto as
amostras que passaram por tratamento, apresentam valores baixos, mostrando
gue o tratamento que esta sendo realizado na cidade esta sendo eficaz. Para o
oxigénio dissolvido (OD), segundo o CONAMA Resolucdo 357 de 2005, é
estabelecido que o valor minimo de OD é de 5,0 mg/L existindo uma tolerancia de
até 3,0 mg/L, este que esta relacionado com a potabilidade da aqua, uma vez que,
valores baixos de OD podem gerar crescimento de bactérias no meio, alterando
propriedades fisicas como odores e sabores desagradaveis. As amostras
apresentaram valores abaixo do permitido pela legislagdao para OD, exceto as
amostras CE1 e PT que permanecem na faixa de tolerancia. Para o pH, é valido
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ressaltar que foi medido apos acidificacdo, onde € necessario manter o pH abaixo
de 2,0 devido a necessidade de prevenir a interferéncia de contaminantes como
carbonatos e hidroxidos. Todas amostras apresentaram valores abaixo de 2,0.

4. CONCLUSOES

Diante o supracitado, conclui-se que € possivel determinar nitratos em
amostras da regidao de Pelotas -RS. Os resultados obtidos da determinacéo de
nitrato por Espectrofotometria UV-VIS e por Eletrodo lon Seletivo (ISE) nas
amostras dos 05 bairros da cidade, estdo abaixo do limite (45 mg/L ou 10 mg N-
NOz37/L) preconizado pelo CONAMA, indicando que as &guas de abastecimento
estao apropriadas para consumo referente somente a presenca de nitrato.
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