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RESUMO

O controle dos parametros estabelecidos para a avaliagdo da qualidade da agua
reagente produzida por destilador utilizado para as atividades de rotina de um
laboratério de andlises fisico-quimicas de agua € fundamental para evitar
contaminacgdes e, sendo assim, obter-se resultados confiaveis. Para a avaliacdo da
qualidade de agua reagente tipo lll, agua obtida pelo processo de destilacdo, o
Standard Methods for the Examinations of Water and Wastewater (APHA, 2012),
estabelece como parametros: bactérias, resistividade, condutividade, sdlidos totais
carbono organico total e silica. Foram coletadas amostras de agua do destilador da
marca Quimis durante quatro meses para a avaliacdo da qualidade dessa agua.
Realizaram-se as analises dos parametros pH, condutividade, solidos totais, silica e
materia orgéanica (oxigénio consumido). Para a realzacdo das analises foram
seguidos os procedimentos descritos em (APHA, 2012). As analises foram
realizadas no Laboratdrio de Quimca Ambiental da Fundagédo Nucleo de Tecnologia
Industrial do Ceard (NUTEC). Os resultados obtidos mostraram que a agua
produzida pelo destilador da marca Quimis estava de acordo com os valores
estabelicidos pela referéncia citada, podendo ser usada como agua reagente tipo |l

para as atividades do laboratorio.

Palavras chave: Agua de destilador. Parametros de qualidade. Monitoramento.
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1 INTRODUCAO

A agua € um elemento essencial que contribui para o desenvolvimento e a
qualidade do laboratério, € o reagente mais utilizado na pratica laboratorial, (Brasil,
2005). No laboratorio, decorrem de suas propriedades as diversas aplicacdes:
reconstituicdo de reagentes, diluicdes, solu¢des brancas ou padrdes, preparacao de
solucbes de enxague e de tampdes, confec¢cdo de meios de cultura, alimentacdo de
analisadores automatizados, lavagem, sanitizacdo e recuperacdo de utensilios.
Devendo, Portanto, ser um fator analitico no qual precisa ser controlado e otimizado
para reduzir erros potenciais e garantir a qualidade dos resultados (ASTM, 1991).
Um dos principais problemas que afetam as atividades laboratoriais é a facilidade de
contaminacdo da agua. Um dos principais problemas que afetam as atividades
laboratoriais € a facilidade de contaminacdo da &gua. Ha cinco tipos de
contaminantes: material particulado e coloide, substancias inorganicas, compostos
organicos dissolvidos, microrganismos com seus subprodutos (pirogénios) e gases
(BASQUES, 2011).

Para atender ao desenvolvimento de novas tecnologias, a ampliagcdo da
sensibilidade dos testes em medicina laboratorial, varias entidades em nivel
internacional tém estabelecido parametros de qualidade para as aplicacdes da agua
reagente, com a finalidade de minimizar suas interferéncias nos ensaios utilizados
(BOLE, 2006). Entre elas, estéo:

Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria - ANVISA,;
American Society for Testing and Materials - ASTM;
Standard Methods for Analysis of Water and Wastewaters;
United States Pharmacopeia - USP;

American Chemical Society - ACS,

British Standards Institute - BSI;

International Organization for Standardization - 1ISO;
College of American Pathologists - CAP;

Clinical and Laboratory Standards Institute - CLSI) e
Organizacdo Mundial da Saude — OMS



A qualidade da 4gua usada para as atividades de um laboratorio, seja
para o preparo de solucdes ou para as analises fisico-quimicas, deve obedecer as
especificacoes de normas de referéncia padrdo, para evitar que contaminacoes
provenientes dessa mesma agua possam influenciar nos preparos das analises,
possibilitando resultados ndo confiaveis.

De acordo com o Standard Methods for the Examinations of Water and
Wastewater (APHA, 2012), 1080 Reagent C. Reagent Water Quality, os parametros
de qualidade da agua reagente, devem obedecer as concentracdes estabelecidos
pela tabela Table 1080:1l. Reagent Water Specifications

Existem varios processos para obtencdo da agua reagente, tais como:
osmose reversa, a destilacdo e a deionizacdo. No presente estudo, serd dado
énfase ao processo de destilacdo para a obtencdo da agua reagente.

Com base nesse contexto, esse trabalho visou avaliar a qualidade da
agua do destilador da marca Quimis modelo Q 341.22 do laborat6rio, monitorando
0os parametros estabelecidos pela referéncia citada, por meio de andlises fisico-
quimicas.

As analises fisico-quimicas foram realizadas seguindo-se os métodos
descritos em (APHA, 2012).
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2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Avaliar a qualidade da agua do destilador da marca Quimis que é usada
para as atividades do Laboratério de Quimica Ambiental — LQA, da Fundacéo

Nucleo de Tecnologia Industrial do Ceard — NUTEC.
2.2 Objetivos especificos

¢ Realizar monitoramento, no periodo de agosto a novembro de 2018, analises fisico-
quimicas das aguas coletadas do destilador da marca Quimis - Modelo Q341.22;

e Comparar os resultados obtidos com os valores estabelecidos pelo Standard
Methods for the Examinations of Water and Wastewater (APHA, 2012);

e Avaliar os resultados obtidos quanto a qualidade da agua do destilador.
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3 PADROES DE QUALIDADE DA AGUA PARA LABORATORIO

Para utilizacdo laboratorial, a agua deve possuir caracteristicas e
qualificacdo especificas garantidas por purificagcdes quimicas em processos
controlados e ao final recebera a classificacdo de agua reagente (BREDA, 2001).

Um dos aspectos mais importantes das analises € a preparacdo de agua
de qualidade para os reagentes que sao utilizadas na diluicdo destes e para as
analises de brancos. Os niveis de qualidade cobrem um espectro que oscila entre o
tipo I, sem concentracfes detectaveis dos componentes ou elementos a analisar
dentro dos limites de deteccdo do método analitico, e o tipo lll para lavagem e
analises qualitativas, (tabela 1). (APHA-AWWA-WPCF, 1992).

Com o intuito de atender a exigéncia quanto a qualidade de agua exigida

nos laboratérios, tem-se os determinados tipos de 4gua reagente:

Agua reagente tipo I: 4gua com a melhor qualidade, ideal para métodos de andlise
gue requeiram minima interferéncia e maxima precisdo e exatiddo. Deve ser
utilizada no momento em que é produzida e ndo pode ser estocada, para evitar
contaminagao.
Agua reagente tipo Il: uso geral em laboratérios para procedimentos em que €é
tolerada a presenca de microrganismos, resistividade baixa e quantidade maior de
silica. Deve ser utilizada no mesmo dia da coleta.
Agua reagente tipo Ill: utilizada em procedimentos que requerem a remocgédo de
contaminantes especificos, como endotoxinas, substancias organicas ou outros nao
especificados, como parametros obrigatdrios para os demais tipos de agua.

A tabela 1 mostra os valores padrdes para a 4gua grau reagente, para 0S

diferentes tipos:
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Tabela 1 — especificacbes da agua para reagentes

PARAMETRO DE
QUAL IDADE TIPO | TIPO Il TIPO 1l
Bactérias UFC/mL 10 1.000 NA
pH NA NA 5-8
Resistividade
mega-cm a 25° C <10 >1 0.11
Resistividade
mega-cm a 25° C <10 >1 0.1
Condutividade
pmhos/cm a 25° C <0.1 1 10
Silica mg SiO2.L? <0,05 <0,1 <1
Solidos toltals mg.L 0.1 1 6
Carbono organico
oxidavel total mg.L- < 0,05 <0,2 <1
1

Fonte: (APHA, 2012)
NA = néo aplicavel

3.1 Controle de qualidade da 4gua reagente

A agua reagente deve obedecer a um padrdo de controle de qualidade
rigoroso e o monitoramento da qualidade deve ser feito através das andlises dos

parametros que serdo descritos a seguir.

a) Determinacdo de resistividade e condutividade: sdo Uteis para mensurar a
guantidade de contaminantes ibnicos presentes na agua, porque determinam
indiretamente os solidos totais dissolvidos. As medidas da resistividade e a
condutividade de uma amostra de agua reagente devem ser feitas diariamente
conforme descrito nas normas CLSI

b) Determinagéo de carbono orgénico total (TOC): o carbono total (CT) é definido pela
quantidade de gas carbbdnico (CO2) produzido, quando uma amostra é oxidada por
completo, e inclui a matéria organica dissolvida e o carbono inorganico (Cl). O
aumento do TOC inativa reagentes por acao enzimatica, promovendo bloqueios dos
filtros e restricdo do fluxo e proporcionando paradas para a manutencdo. A analise
do TOC deve ser realizada mensalmente para garantir a auséncia de moléculas

organicas,
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Controle microbiolégico: a agua de alimentacdo pode formar biofilmes, que
interferem nos resultados de exames laboratoriais e degradam equipamentos pela
biocorrosdo. O biofilme é fonte de endotoxinas e polissacarideos, gerando a

contaminacdo e a perda da pressao da agua.

Sao realizados por meio da técnica de contagem de bactérias
heterotréficas (THPC), em que o valor obtido € uma aproximacdo do numero de
microrganismos viaveis presente no sistema de purificacdo. As metodologias
utilizadas sao as técnicas de espalhamento em placa, de membrana filtrante e por
microscopia de epifluorescéncia. O controle microbiolégico deve ser feito
semanalmente. Endotoxinas: constituem o maior componente lipidico da membrana
externa de bactérias Gram-negativas, que as liberam em seu meio circundante
durante sua multiplicacdo ou quando morrem. As endotoxinas adsorvem-se de modo
variado a maioria das superficies, incluindo o carvao ativado e as resinas.

A deteccdo e/ou a quantificacdo dos niveis de endotoxinas pode ser feita
por teste do coagulo, turbidimetria ou técnica cromogénica

A agua para andlise ndo deve conter substancias que interfiram com os
métodos analiticos. A qualidade da &gua esta diretamente relacionada com as
analises que vao ser efetuadas. Pode diferir de fato, dependendo dos componentes
organicos, inorganicos e microbioldgicos e do uso a ser dado a agua (APHA-AWWA-
WPCF, 1992)..

Sabe-se que a dgua tem alta capacidade de solubilizar as mais diversas
substancias, desta forma acaba acumulando diversos materiais inclusive
indesejaveis, como poluentes e microrganismos. Segundo Silva (2006), os

contaminantes comumente encontrados através de analises de aguas sao:

Material particulado: S&o exemplos desse tipo de material a silica, residuos de metal
de tubulacbes e coldides em geral. Sua presenca pode obstruir a malha de filtros,
membranas do processo de osmose reversa;

Materiais inorganicos: solidos e gases inorganicos sao detectados, ions calcio e
magnésio (Ca** e Mg ?*), diéxido de carbono (CO2), ions de ferro, liberados de

tubulagbes e outros superficies; fosfatos e nitratos, oriundos do uso de fertilizantes;
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sulfatos, cobre entre outros. Quanto mais ions presentes maiores serdo os valores
da condutividade e menores serdo as resistividades;

Materiais organicos: solventes, pesticidas, herbicidas, residuos de tecido animal e
vegetal, além de muitas vezes estarem presente residuos de tubula¢des, tanques de
estocagem, enfim do equipamento utilizado para o tratamento e purificacdo da agua,
por isso a importancia da qualidade do material destinado a esta funcao para que ele
nao transfira contaminantes para a agua,

Microrganismos: Existe na agua grande variedade de microrganismos, fungos,

bactérias, protozoarios, algas entre outros.

Qualquer tipo de preparacdo de agua de qualidade para reagentes é
aceitavel sempre que se cumpram 0s requisitos adequados, ja que um sistema mal
conservado pode levar a inducdo de contaminantes. A osmose reversa, a destilacao
e a deionizacdo em diferentes combinagbes podem ser usadas para 0 mesmo
propdsito se forem usadas adequadamente. Também podem ser usadas nesse
processo a ultrafiltracdo, o tratamento com luz ultravioleta ou uma combinacdo de
ambas (APHA-AWWA-WPCF, 1992).

3.2 Métodos de preparacdo de dgua de qualidade para reagentes

Existem diversos processos utilizados com a finalidade de elevar o grau
de pureza da agua, e dependendo da qualidade da agua in natura utilizada e da
qualidade pretendida esses processos podem ser utilizados em conjunto ou
separadamente sdo eles: destilagcdo, deionizagao, filtracao, ultrafiltracdo, osmose
reversa, oxidacdo através de radiacdo ultravioleta entre outros, conforme mostrado

na tabela 2.
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Tabela 2 — principais contaminantes e eficiéncia da purificacao

Soélidos Gases Matéria . , .
Processos L e . Particulas Bactérias
ionizados | ionizados organica
Destilacéo E/B P B E E
Deionizacéo E E P P P
Osmose B p B E E
reversa
Carvao P P E/B p p
ativado
UItrafcl)Itra(;a p PB B E E

Fonte: (LABTEST, 2016)
E = excelente, B = boa, P = pobre (remocé&o pequena ou nula)

3.3 Descricdo dos meétodos de preparacdo de agua de qualidade para
reagentes

3.3.1 Destilacao

A destilagdo é uma operacdo unitaria antiga. Esta embasada no principio
de mudanca de fases. Por meio de evaporacdo e condensacdo sdo separados 0s
constituintes de uma mistura ou é feita concentracao de certa substancia.

E importante considerar o equilibrio liquido-vapor na realizacdo da
destilacdo, pois o liquido vaporiza-se até atingir a pressao de equilibrio entre as
fases liguida e vapor, nesta condicdo o niumero de moléculas que passam do estado
liquido para o vapor € igual ao numero de moléculas que passam ao estado liquido
(ROITMAN, 2002).

O agente de separacao desse processo € o calor; para sua realizagdo séo
necessarios dois trocadores de calor de mudanca de fase, um deles é denominado
refervedor e é responséavel pela vaporizacdo, e o condensador que promove a

condensacdao das fracOes vaporizadas.
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3.3.1.1 Agua destilada

A 4gua resultante do processo de destilacdo comumente destinada ao
uso em laboratorios de pesquisa, ensino e processos industriais € geralmente
destinada a lavagem de vidraria, preparo de algumas solucdes, diuicées entre outras
aplicacoes.

Para uso laboratorial, um destilador de pequena escala € mais adequado

e comum, na figura 1, tem-se um esquema deste destilador simples

Figura 1-Destilador Simples

CUPULA EXTERNA
EM ACO INOX
l CUPULA INTERNA

OPOSTIVO EMACO INOX

DESUGADOR CONTRA
FALTA DE AGUA

\

cusaem/”
ACO INOX

RESISTENCIA
BLINDADA

ENTRADA OE

AGUA I::l
DESTHRADA ~

Fonte: (RTMed, 2007)

No destilador apresentado na figura 1, a 4gua é conduzida pelo cano mais
longo até o compartimento de nivelamento de agua, se a agua atinge o limite
maximo € descartada. A agua é direcionada a seguir para a cupula externa, onde
existe uma resisténcia elétrica que sera responséavel pelo processo de vaporizacgéo,
o vapor é transferido para a clpula interna seguindo por um tubo espécie de
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condensador, onde ocorre a troca de calor com a agua fria. Em um destilador que
dissipa em seu aquecimento uma poténcia de 3000 W, s&o descartados cerca de 20
litros de agua potavel para obtencdo de 3 litros de agua destilada. (ASSIRATI,
2011).

3.3.1.2 Agua ultrapura

A agua  ultrapura €é aquela que apresenta resistividade de
aproximadamente 18,2 MQ.cm a 25 °C. E é obtida através de um sistema,
denominado sistema Milli-Q constituido basicamente por resinas de troca ibnica de
alta eficiéncia e filtros de carvdo ativado, além de um polimento final com
ultrafiltracdo para eliminacdo de microorganismos e retencdo de particulas. A
ultrafiltracao é realizada por meio de filtro de membrana de 0,22 um, algumas vezes
utilizam-se acoplados a este filtro uma lampada ultravioleta (UV) de comprimento de
onda 254 nm, que age impedindo a reproducdo de microoganismos 0 que garante
ainda mais a seguranc¢a microbiolégica.

A agua ultrapura pode ser utilizada em aplicacdes que exigem baixissima
presenca ibnica ou de particulas, como para analises de cromatografia liquida de
alta eficiéncia (HPLC), espectrofotometria, emisséo e absorcéo atdbmica.

3.3.1.3 Deionizacéo

No processo de deionizagdo utilizam-se colunas com resinas de troca
ibnica. Assim, sdo removidos ions que podem interferir em analises ou serem
prejudiciais aos equipamentos utilizados. De acordo com a substancia a ser
deionizada, sdo definidas as resinas, colunas, tempo de cada processo. O processo
estd baseado na capacidade de certas resinas trocarem seus ions fracamente
ligados por outros, provindo de solugcbes aquosas, quando ha contato entre a resina
e a solucéo (SILVA, 2006).

As resinas de troca ibnica sdo de origem natural ou sintética. As resinas
sintéticas sdo constituidas, na sua maioria de copolimeros do estireno ou do acido
acrilico, com divinil benzeno, DVB, na forma de emulsdo que forma pequenas

esferas. Resinas de troca ibnica, anidnica e catidbnica, funcionam trocando ions
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contaminantes. No caso de resinas de troca catidnica, ions hidrogénio (H*)
presentes da resina sdo trocados por contaminantes cati6nicos, como Calcio,
Maganés, Cobre, Zinco, Cromo entre outros. JaA com relacdo a resinas de troca
anibnica trocam-se ions hidroxilas (OH’) pelos contaminantes anibnicos como

cloratos, cloreto, sulfato e anions diversos. (DANTAS, 1988).

3.4 Impurezas encontradas na agua

A 4gua possui uma estrutura quimica peculiar, com um momento dipolo e
tem grande facilidade em formar ligacdes de hidrogénio. Essas caracteristicas fazem
da agua um excelente meio para solubilizar, absorver, suspender ou adsorver uma
infinidade de compostos. Entretanto, sua pureza pode ser alterada pela facilidade
em agregar contaminantes, o que pode comprometer a qualidade dos produtos
elaborados a partir dela e também a vida util dos sistemas de purificacdo
(CARVALHO et al, 2012; FARMACOPEIA BRASILEIRA, 2010; OLIVEIRA;
PELEGRINI, 2011; WANCZINSKI et al.,2011).

Existem diferentes tipos de impurezas na agua de alimentacdo que
entram no sistema de tratamento de agua purificada, cuja remocéao é de fundamental
importancia para preservar a vida util dos aparelhos, bem como dos filtros e néo
sobrecarregar o sistema (SILVA, 2006).

Os contaminantes da agua sao constituidos por dois grandes grupos:
quimico e microbioldgico (FARMACOPEIA BRASILEIRA, 2010).

3.4.1 Contaminantes quimicos: inorganicos

Os contaminantes quimicos podem ser inorganicos e possuirem diversas
origens. A fonte de alimentacdo podem conter compostos de silica oriundos da
lixiviagdo dos rios e da extracdo de ions célcio e magnésio provenientes dos
materiais que a agua entra em contato. Aléem disso, a agua pode absorver gases
como o diéxido de carbono que sofre ionizacdo e forma o acido carbénico. Ela
também pode conter residuos poluentes como 0s ions cobre, manganés e aluminio
e o0s nitratos de fertilizantes (ALVES, 2013).
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A forma mais simples de verificar estas substancias inorganicas é realizar
a medida direta da condutividade ou da resistividade elétrica. A maioria das
substancias inorganicas dissolvidas tem carga elétrica, positiva (cations) ou negativa
(anions), e gera corrente elétrica quando os eletrodos sdo mergulhados na agua e é
aplicada uma voltagem. Quanto maior for a quantidade de ions presentes, maior

sera a condutividade e menor sera a resistividade (BREDA, 2001).

3.4.2 Contaminantes quimicos: organicos:

Os compostos organicos na agua de alimentacdo podem ser de fonte
natural e sintética. De fonte natural, sdo oriundos principalmente da decomposicéo
da matéria organica, além de bactérias e outros seres vivos e seus subprodutos. Os
compostos organicos de fontes sintéticas incluem residuos industriais, lixo
doméstico como detergentes, solventes, produtos agroquimicos, como 0s
fertilizantes, herbicidas e pesticidas. Outros compostos sado gerados por reacdes
com produtos quimicos decorrente de tratamento como o cloro (WHITEHEAD,
2003).

A especificacdo de carbono orgéanico total COT € incluida por causa da
contaminacdo da agua purificada, pois pode ser uma fonte de interferéncias, por
exemplo, inativar reagentes por acdo enzimatica (CLSI, 2006).

A andlise de (COT) é necessaria para monitorar 0s niveis de
contaminagao por impurezas organicas e auxiliar no controle dos processos de
purificacdo e distribuicdo. A analise do COT deve ser realizada mensalmente para
garantir a auséncia de moléculas organicas (CLSI, 2006). Os Valores tipicos de

carbono organico total em agua sao mostrados na tabela 3.
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Tabela 3 - Valores tipicos de carbono orgéanico total

Tipo de purificagéo Faixa esperada de COT (mg-L-1)

Agua potavel 0,5a7,0
Destilacéo Cerca de 0,10
Deionizagéo 0,05a0,50
Osmose reversa 004 a 0,10
Osmose reversa + deionizacéo 0,01a0,05
Tecnologias combinadas 0,003 a 0,005
Tecnologias combinadas + oxidacdo UV < 0,002

Fonte: (CLSI, 2006).

3.4.3. Vantagens e desvantagens do método de purificacéo

Existem varios métodos para remocao de impurezas, por iSSo € necessario

recorrer a uma combinacao de tecnologias, associando suas vantagens (tabela 4), a

fim de se obter uma agua de alta qualidade.

Tabela 4 — vantagens e desvantagens dos métodos de purificacao

Métodos

Vantagens

Desvantagens

Filtracao

Destilacéo

Ultravioleta

Deionizacgéo

Eletrodeionizacao
Micro/ultrafiltragéo

Osmose reversa

Remocao de cloro,
particulas e matéria
organica
Remove grande
porcentagem de todo tipo
de contaminantes

Baixo consumo de energia

Eficiéncia na substituicao
dos compostos
inorganicos

Regeneracao das resinas
por corrente elétrica
Filtrac&o esterilizante

Remove grande
porcentagem de
contaminantes

Produto sem eliminacéo
de ions e bactérias

Alto custo e consumo de
energia

Danifica o mecanismo de
replicacdo, sem remocéao
dos microrganismos

Saturacao rapida das
resinas de troca ibnica

N&o ha remocao de
particulas e matéria
organica
Morte dos microrganismos
retidos por tras do filtro
Membranas sujeitas a
incrustacdes e obstrucdes
a longo prazo

Fonte: (MENDES, M. et al., 2011)
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3.5 Parametros selecionados para controle de qualidade da agua

De acordo com APHA, 2012, os parametros que devem ser monitorados
na agua reagente sdo bactérias, resistividade, condutividade, silica, sélidos totais e
carbono organico total.

Nesse trabalho foi realizada, em substituicdo a determinagéo do carbono
organico total (COT), a determinacdo da matéria organica (oxigénio consumido), e
pH.

3.5.1 Bactérias

Uma grande gquantidade de microrganismos encontra-se incorporada a
poeira e, ao se dissolverem na agua, algumas espécies sao capazes de proliferar e
crescer ocasionando problemas, tais como o aparecimento de bactérias sésseis,
formadoras de limo, que podem causar a aglutinacao de sélidos em suspenséo na
agua formando fouling capazes de bloquear trocadores de calor, crescimento de
algas, fungos e como consequéncia, um meio anaerdbio sob o biofilme.(DANTAS,
1988).

As caracteristicas biolégicas das 4guas naturais referem-se aos diversos
microrganismos que habitam o ambiente aquatico. Sua relevancia manifesta-se na
possibilidade de transmitir doencas e na transformacdo da matéria organica dentro
dos ciclos biogeoquimicos de diversos elementos como o nitrogénio. A segunda
vertente consiste na degradacdo da matéria organica, realizada por bactérias, na
gual obtém-se compostos minerais inorganicos como nitratos, sulfatos e fosfatos
passiveis de serem assimilados por outros microrganismos. (LIBANIO, 2005).

A determinacdo da potencialidade de uma agua transmitir doencas pode
ser efetivada de forma indireta, através dos organismos indicadores de
contaminagao fecal, pertencentes principalmente ao grupo de coliformes. (VON
SPERLING, 2005).

A deteccdo de coliformes totais e fecais, qualitativa ou quantitativa pode
ser realizada pelo método dos tubos multiplos, por meio da contagem da membrana

filtrante e em substrato cromogeénico. (LIBANIO, 2005).
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3.5.2 Resistividade

Resistividade elétrica € uma medida da oposicdo de um material ao fluxo
de corrente eléctrica. Quanto mais baixa for a resistividade, mais facilmente o
material permite a passagem de uma carga eléctrica. Sua unidade no SI € o ohm
metro.

A resisténcia, R, & proporcional a distancia, |, entre os eletrodos e €
inversamente proporcional a area da secéao transversal da amostra, A. Escrevendo p
(rho) para a resisténcia especifica (ou resistividade),

R =1A p. {\displaystyle R = {\ frac {I} {A}} \ rho.} R = {\ frac {I} {A}} \ rho.

Na prética, a célula de condutividade é calibrada usando solugdes de
resisténcia especifica conhecida, p *, portanto as quantidades de A ndo precisam ser
conhecidas com precisdo. Se a resisténcia da solucdo de calibracdo for R *, uma
constante de célula, C, é derivada.

R *=C x p * {\ displaystyle R * {*} = C\times \rho " {*}} R~ {¥} = C\
times \ rho " {*}

A condutancia especifica (condutividade), k (kappa) é a reciproca da
resisténcia especifica.

K=1p =CR{\ displaystyle \ kapa = {\ frac {1} {\ rho}} = {\ frac {C} {R}}} \
kappa = {\ frac {1} {\ rho}} = {\ frac {C} {R}}

A condutividade também é dependente da temperatura. As vezes, a razo
de | e A é chamada de constante de célula, denotada como G *, e a condutancia é
denotada como G. Entdo, a condutancia especifica k (kappa) pode ser mais
convenientemente escrita como: Kk = G x G {\ displaystyle \ kappa = G " {*} \ vezes G}
\ kappa = G " {*} \ times G.

A resisténcia € medida por um medidor de condutividade. O reciproco da
resistividade é a condutancia, que mede a capacidade de conduzir uma corrente e é
expressa em ohms reciprocos ou mhos. A unidade normal de medicdo de
resistividade megohm = 1.000.000 ohm.

A condutividade elétrica de uma solugdo de um eletrdlito € medida pela
determinacdo da resisténcia da solucdo entre dois eletrodos planos ou cilindricos
separados por uma distancia fixa. Uma tensédo alternada é usada para evitar a

eletrélise.
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Conversao de unidades de resistividade em condutividade: 1 ohm /2 x 10°
5 =1/ condutividade =1 /2 x10°° ohm = 0,5 x 10°® ohm =5 x 10% ohm

3.5.3 Condutividade

E uma propriedade idnica que indica a capacidade de conducio de
corrente elétrica na 4gua, tem proporcionalidade direta com a concentracdo de
sélidos dissolvidos, crescendo com a temperatura e variando com o tipo de sal
dissolvido para uma mesma concentracdo. Como h& uma relacdo de
proporcionalidade entre o teor de sais dissolvidos e a condutividade elétrica,
podemos estimar o teor de sais pela medida de condutividade de uma &gua.
(MIRANDA, 2007).

A medida é feita através de um condutivimetro e a unidade usada é o
MHO (inverso de OHM, unidade de resisténcia). Como a condutividade aumenta
com a temperatura, usa-se 25°C como temperatura padrao, sendo necessario fazer
a correcdo da medida em funcédo da temperatura se o condutivimetro néo o fizer
automaticamente. No sistema internacional de unidades, adotado pelo Brasil, a
unidade de condutancia € siemens (S). (MIRANDA, 2007).

3.5.4 Silica

O silicio (Si) ndo é encontrado na natureza no estado elementar, mas sim
em formas combinadas com a silica e minerais silicatados. As argilas, micas,
granitos, feldspatos, amianto e outros minerais que constituem a maior parte dos
solos e rochas séo silicatos e resultaram da combinacéo do diéxido de silicio (6xido
acido) com varios 6xidos basicos. Devido a presenca de silica no solo, nas rochas e
na agua, a ocorréncia de Si é comumente relatada em SiO2, quando analisadas
amostras destes materiais. A silica e as rochas tem pequena solubilidade em agua e
sao dificeis de dissolver mesmo em &cidos fortes. Todos estes minerais (rochas)
sofrem o processo de intemperizacao figura 2, sendo esta a via de entrada do silicio
nas aguas. (POHLING, 2009).
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Figura 2 — processo de intemperizagao dos minerais

Na[AlSizOg] + 3H20 +CO2 = Al[Si205]OH + NaHCO3 + H4SiO4

Albita (Feldpspato) Montmorilonita(argila) Acido-

ortosilicico

Fonte: (POHLING, 2009).

A silica soluvel, também chamada silica reativa, geralmente esta presente
em aguas brutas na forma de acido silicio e silicatos solUveis cuja concentragcao
pode variar de 2 a mais de 100 mg.L-1. A silica em combinacdo com a dureza
produz incrustagbes durissimas e de dificil remocéo em superficies de troca de
calor, como uma caldeira ou trocador de calor. (MIRANDA, 2007).

O método para determinacdo da silica sollvel se baseia na reacdo do
molibdato de aménio com o &cido silicico, dissolvido em meio acido, formando o
acido silico-molibdénio de cor amarela. O produto de reducdo deste &cido com o
sulfito de sbodio sera o azul de silico-molibdénio, que pode ser quantificado

colorimetricamente (figura 2).

3.5.5 sé6lidos totais

Sdlidos nas aguas correspondem a toda matéria que permanece como
residuo, apdés evaporacdo, secagem ou calcinacdo da amostra a uma temperatura
pré-estabelecida durante um tempo fixado. Os solidos totais (ST) € o residuo que
resta na capsula ap0s evaporacdo em banho-maria de uma por¢cdo da amostra e
sua posterior secagem em estufa a 103 — 105°C até peso constante. (BECKER,
2008).
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3.5.5.1 Relacédo de condutividade com resistividade e soélidos totais dissolvidos

A condutividade tem proporcionalidade direta com a concentracdo de
sélidos dissolvidos, crescendo com a temperatura e variando com o tipo de sal
dissolvido para uma mesma concentracdo. Como ha uma relacdo de
proporcionalidade entre o teor de sais dissolvidos e a condutividade elétrica,
podemos estimar o teor de sais pela medida de condutividade de uma &gua.
(MIRANDA, 2007).

A tabela 5 mostra a relacdo entre os parametros condutividade,

resistividade e soélidos totais dissolvidos.

Tabela 5 —relacéo de proporcionalidade sais dissolvidos e a condutividade elétrica,

Condutividade Resistividade Sélidos totais
(umhos.L?) (Ohms.cm) dissolvidos (mg.L?)
0,056 18.000.000 0,0277
0,084 12.000.000 0,417
0,167 6.000.000 0,833
1,00 1.000.000 0,500
2,50 400.000 1,25
20,0 50.000 10,0
200 5000 100
2000 500 1,000
20,000 50 10,000

Fonte: Conductivity (electrolytic)

3.5.6 Matéria organica (oxigénio consumido)

A determinacdo da matéria organica (oxigénio consumido) fornece a
quantidade de material organico, que é oxidavel nas condi¢bes impostas durante o
ensaio. A informacdo sobre a quantidade oxigénio consumido (OC) é util para
defimir alteracdes da qualidade da agua a ser tratada e indicar a efetividade do
processo do tratamento aplicado, além de indicar o desenvolvimento de
microrganismos nas unidades de tratamento. (MACEDO, 2003).

Este método se baseia na reacéo de oxidacdo por parte do permanganato

de potassio (KMnO4) em meio acido, neste caso, utiliza-se o acido sulfurico (H2S0a4),
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em funcéo do ion sulfato (SO4?) nédo ser afetado pelo permanganato, que ndo o
consome. (MACEDO, 2003).

O objetivo € oxidar quantitativamente as substancias oxidaveis nas
condicbes da determinacdo. Por este motivo, é necessario adicionar o
permanganato em excesso e trabalhar a quente. (MACEDO, 2003).

A seguir adiciona-se uma solugéo redutora, neste caso utiliza-se o oxalato
de sodio (NaC204) em quantidade estequiométrica, ou equivalente a permanganato
adicionado previamente. (MACEDO, 2003).

Logicamente, ocorrerdA uma sobra de oxalato equivalente ao
permanganato que tenha sido consumido pelas substancias oxidaveis contidas na
amostra. (MACEDO, 2003).

A sobra ou excesso de oxalato sera titulada com permanganato, sendo

gue, o volume gasto sera igual ao consumido pela amostra.

3.5.7 pHa 25°C

Potencial hidrogenidnico, representa a concentracdo de ions hidrogénio
H+ (em escala antilogaritmica), dando uma indicacdo sobre a condi¢do de acidez,
neutralidade ou alcalinidade da 4gua. A faixa € de 0 a 14. (VON SPERLING, 2005).

A origem natural sdo a dissolucdo de rochas, absorcdo de gases da
atmosfera, oxidacdo da matéria organica e fotossintese. (VON SPERLING, 2005).

A origem antropogénica sao despejos domeésticos (oxidacdo da matéria
organica) e despejos industriais, por exemplo, lavagem acida de tanques. A forma
do constituinte responsavel sdo solidos dissolvidos e gases dissolvidos. (VON
SPERLING, 2005).

3.6 Estudo estatistico dos resultados
O boxplot é um grafico construido com base no resumo dos cinco

nameros, constituido por: valor minimo, primeiro quartil (Q1), mediana, segundo

quartil (Qz), terceiro quartil (Q3) e valor maximo.
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O grafico é formado por uma caixa paralela ao eixo da escala dos dados
(pode ser horizontal ou vertical). Essa caixa vai desde o primeiro quartil até o
terceiro quartil e nele traca-se uma linha na posicdo da mediana. Essa caixa
descreve os 50% centrais da distribuicdo, € comum a todas as variantes do boxplot.
Pode-se acrescentar também uma linha, paralela a linha mediana, para indicar a
média.

Na variante que usa efetivamente o resumo dos cinco ndmeros, continua-
se a construcdo do boxplot tracando-se uma linha paralela a escala que vai de cada
extremidade da caixa ao correspondente valor extremo dos dados. E praxe
tracarem-se essas linhas pelo meio da caixa.

Outra variante bastante comum, trata de forma especial os valores
atipicos, que sao valores muito afastados da grande maioria dos dados. Ha
diferentes opc¢des para se estabelecerem os limites que separam os valores atipicos,
mas, estabelecida uma regra, os valores que se encontram entre esses limites séo
chamados valores adjacentes e aqueles fora dos limites sdo chamados valores
extremos ou atipicos (FARIAS, 2009)).

O boxplot é uma ferramenta importante na andlise exploratoria, mostra
graficamente a posicado central dos dados (mediana) e a tendéncia, indicativo de
simetria ou assimetria dos dados e os outliers.

O boxplot lado a lado no mesmo grafico, compara a variabilidade
(diferenca entre os quartis (Q3 — Q1)) entre os dados. A distribuicdo € simétrica
quando a média e a mediana coincidem, se a linha mediana dentro da caixa ndo é
equidistante dos extremos, diz-se que 0s dados sdo assimétricos.

Na caixa o limite superior indica o percentual de 75% dos dados e o limite

inferior indica o percentil de 25%.

4 MATERIAL E METODOS

As amostras de agua do destilador da marca Quimis modelo Q 341.22
(figura 3) foram coletadas mensalmente, no periodo de agosto a novembro de 2018
e as analises dos parametros selecionados para avaliacdo foram realizadas

seguindo-se os métodos descritos em (APHA, 2012).



28

Figura 3 — Destilador da marca Quimis

Fonte: elaborada pela autora

Para a realizacdo das andlises foram seguidas as metodologias descritas
em (APHA, 2012).

4.1 Determinacéo do pH Value (4500 H* B — Eletrometric Method)

Figura 4 — pHmetro Digimed

Fonte: elaborada pela autora
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Ajustou-se o pHmetro marca Digmed, modelo DM 22, com solugbes
tampdes pH = 4,00 e 7,00 seguindo-se as informag¢des do manual de instru¢cdes do
fabricante.

Transferiu-se uma quantidade da amosra para um bécker de 100 mL.
Lavou-se o eletrodo com agua destilada e enxugou-se com um papel macio, em
seguida fez-se a imersdo do eletrodo no bécker contendo a amostra. Aguardou-se
estabilizacdo e anotou-se o resultado mostrado no visor do pHmetro..

4.2 Determinacao da condutividade (2510 B. Laboratory Method)

Este método baseia-se na medida da habilidade da agua ou solucéo
aguosa em conduzir corrente elétrica. A unidade basica da resisténcia elétrica é o
ohm, porém os instrumentos sdo calibrados usualmente em pohm. Conforme
Sistema Internacional de Unidades a condutividade é expressa em umho.L™, devido
a pequenas medidas de condutividade (1 umho,Lt.= 1 uS.L?)..

Para a determinacdo da condutividade foi usado um condutivimetro da

marca Digimed, modelo DM 32, conforme mostrado na figura 5.

Figura 5- Condutivimetro

Fonte: elaborada pela autora
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Ajustou-se o condutivimétro marca Digmed, modelo DM 32, com uma
solugao padréo 0,01M de KCI, que corresponde a 1,412 uS.cm-1, seguindo-se as
informacgdes do manual de instru¢cfes do fabricante.

Transferiu-se uma quantidade da amosra para um bécker de 100 mL.
Lavou-se o eletrodo com agua destilada e enxugou-se com um papel macio, em
seguida fez-se a imersdo do eletrodo no bécker contendo a amostra. Aguardou-se

estabilizacdo e anotou-se o resultado mostrado no visor do conduttivimetro.
4.3 Solidos totais (2540 B. Total Solids Dried at 103-105°C)

Os soélidos totais (ST) é o residuo que resta na capsula apds evaporacao
em banho-maria de uma porcdo da amostra e sua posterior secagem em estufa a
103 — 105°C até peso constante. (BECKER, 2008).

Em uma capsula previamente seca por 1h e 30 minutos em estufa
regulada na temperatura de 105°C, esfriada em dessecador e pesada, adicionou-se
100 ml da amostra e levou-se a evaporagdo em banho-maria. Depois de seca, em
estufa e esfriada em dessecador, nas mesmas condi¢cdes a capsula foi pesada em

balanca analitica até peso constante (figura 6)..

Figura 6 — evaporacao das amostras em banho-maria

Fonte: a autora
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O resultado do residuo seco foi calculado em mg.L%, segundo a equacéo:

mg.L? = (peso 2 — peso 1) 1000/ V (1)

Onde:
P2 = peso da cépsula com o residuo seco
P1 = peso da capsula antes de colocar a amostra

V (L) = volume da amostra

4.4 Determinacéo de silica (4500-SiO2 C. Molybdosilicate Method)

Este procedimento analitico € aplicavel a determinacdo de silica em
aguas na faixa de 0 a 100 mg.L. O molibdato de amdnio forma com o &cido silicio,
dissolvido em meio acido, acido silico-molibdico de cor amaela. O produto de
reducdo deste acido com o sulfito de sodio sera o azul de silico-molibdénico, que
pode ser quantificado colorimetricamente.

A partir de uma solucédo padrdo de silica de 2139,0 mg SiO2,L! foram
preparados cinco solu¢des padrbes de 0,5; 1,0; 2,0; 4,0 e 5,0 mg SiO2,L 1 (figura 7).

Figura 7 — solucdes padrbes de silica
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Transferiu-se 10 ml de cada um das solucdes padrdes para erlenmeyeres
e em cada um deles foram adicionados 5 ml de acido cloridrico (HCI) 2%, 1ml de
acido oxalico 10%, 5 ml de molibdato de amonio 10% e 10 ml de sulfito de sodio

17%. para a formacao do composto azul de silico-molibdénico (figura 8).

Figura 8 — solucdes padrbes de silica

A leitura das absorbéancias para construcdo da curva de calibracdo de
absorbancia versos concentracdo de silica foi feita no espectrofotbmetro da marca

Thermo. O mesmo procedimento foi usado para as amostras.

4.5 Determinagé&o do oxigénio consumido OC (MACEDQO, 2003)

Este método se baseia na rea¢édo de oxidag&o por parte do permanganato
de potassio (KMnO4) em meio acido, neste caso, utiliza-se o &cido sulfurico (H2S0a4),
em funcdo do fon sulfato (SO4?) ndo ser afetado pelo permanganato, que ndo o
consome. (MACEDO, 2003).

Transferiu-se 50,0 ml da amostra em duplicata em erlemeyer de 250 ml,

adicionou-se 1,0 ml de acido sulfarico concentrado, levou-se a fervura em chapa
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aquecedora por 10 minutos, adicionou-se 10,0 ml de oxalato de sodio e titulou-se a
quente com solucdo de permanganato de potassio (KMnOa4) — 0,0125 N (figuras 9 e
10).

A concentracdo de OD é calculada de acordo com a equacao 2:

O2 consumido.mg.L*=N.V(ml).Fc.8.1000/V (2)
Onde:
N = concentracdo da solu¢cdo de KMnO4 — 0,0125 M
fc = fator de correcéo
V (mL) = volume gasto da solugédo de KMnO4 — 0,0125 M

V (mL) = volume da amostra

Figura 9 —titulagdo da amostra

Fonte: elaborada pela autora
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FiguralO — final da titulagéo

Fonte: elaborada pela autora

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

A pureza da agua destilada ou deionizada, é verificada comumente por
medicdes condutimétricas. A condutividade da dgua destilada varia de 0,5 x 10 a 3
x 10 ohm™.cm™ ou 0,5 a 3 pmhos.cm™ e 0 menor traco de uma impureza idnica
leva a um grande aumento da condutividade. A monitoragdo condutimétrica €
empregada em laboratérios para acompanhar a operacdo de unidades de troca
ibnica que produzem agua deionizada (MACEDO, 2003).

A tabela 6 mostra os resultados médios obtidos dos parametros
analisados para a agua coletada do destilador no periodo citado.
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Tabela 6 — resultados médios obtidos para os parametros analisados

RESULTADOS MEDIOS

PARAMETROS AGOSTO SETEMBR OUTUBR NOVEMB
©) ©) RO
pH a 25°C 6,10+0,07 6,20+0,07 6,06+0,01 6,25+0,0
Condutividade (umhos.cm™t) 1,95+0,05 1,91+0,02 1,98+0,04 2,74+0,15
Silica (mg SiO2.L?) <10,7 <10,7 <10,7 <10,7
Soélidos totais (mg.L?) 1,2+0,05 1,0+0,02 1,2+0,04 1,6+0,15

Matéria organica (mg O:2

: bt 17,9+0,04 18,0+0,04 17,0+0,41 16,0+0,04
consumido.L™)

Fonte: elaborada pela autora

De acordo com os valores da tabela 6, verificou-se que somente o valor
de matéria organica (OC), decresceu, enquanto para 0S outros parametros
analisados, exceto a silica, apresentaram maiores valores no més de novembro, isso
pode ser explicado provavelmente por consequéncia da qualidade da agua de
entrada no destilador ou a formacéo de incrustacées nas membranas, mostrando
que é de fundamental importancia o monitoramento da qualidade da agua de
entrada e a limpeza do destilador, para preservar a vida Util dos aparelhos, bem
como dos filtros e ndo sobrecarregar o sistema (SILVA, 2006).

Segundo Becker (2010) o termo qualidade da agua refere-se a
concentracdo dos constituintes particulados e dissolvidos na agua e que podem ter
uma influéncia direta ou indireta nos seus usos. Um laboratério, para produzir dados
consistentemente confiaveis, deve entdo implementar um programa apropriado de
procedimentos de garantia de qualidade.

Também foi observado que a condutividade tem proporcionalidade direta
com a concentracdo de solidos dissolvidos, crescendo com a temperatura e variando
com o tipo de sal dissolvido para uma mesma concentragdo. Como ha uma relagéo
de proporcionalidade entre o teor de sais dissolvidos e a condutividade elétrica,
podemos estimar o teor de sais pela medida de condutividade de uma agua.
(MIRANDA, 2007).

Os parametros de qualidade da agua reagente, devem obedecer as
concentracOes estabelecidos pela Table 1080:1l. Reagent Water Specifications do
Standard Methods for the Examinations of Water and Wastewater (APHA, 2012),

1080 Reagent C. Reagent Water Quality, a qual estabelece o valor de condutividade
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de 10 (umhos.cm™) e de sélidos totais de 6 (mg.L!) para agua tipo Ill, portanto a
agua destilada do laboratério esta em conformidade com a referéncia citada.

Em relacéo a silica, a concentracdo manteve-se menor que o limite de
deteccao (LD) do método.

Em relacdo ao resultado de matéria organica, o decréscimo na
concentracdo pode ser explicado pelo fato do aumento das concentracbes da
condutividade e sdlidos totais, por consequéncia do aumento dos sélidos totais
dissolvidos na &gua destilada. Quando a amostra ndo contém impurezas, 0O

reagente permanganato de potassio ndo € consumido.
5.1 Estudo estatistico

Com relacéo aos resultados obtidos para o valor de condutividade, foram
construidos graficos tipo boxplot usando o programa Origin para estudar a

variabilidade dos dados de condutividade e sélidos totais (graficos 1 e 2).

Grafico 1 — boxplot da condutividade
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Fonte: elaborado pela autora
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Legenda:
B= Agosto
C=Setembro
D=0Outubro

E=Novembro

Grafico 2 — boxplot dos sélidos totais
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Fonte: elaborado pela autora

De acordo com o grafico 1, observou-se que os resultados de
condutividade apresentaram menor variabilidade no més de agosto (letra B) e de
acordo com o gréafico 2, observou-se que o0s resultados de solidos totais

apresentaram menor variabilidade no més de outubro (letra D).
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos pode—se concluir que:

O destilador de marca Quimis - Modelo Q341.22, € um equipamento monitorado
com realizacdes de limpezas mensais, 0 que proporciona uma maior seguranga no
desenvolvimento das atividades do laboratorio;
A &gua destilada do laboratério encontra-se com os valores de condutividade,
sélidos totais e silica, em conformidade com os valores estabelecidos pela tabela de
especificacbes para agua reagente tipo Il do Standard Methods for the
Examinations of Water and Wastewater (APHA, 2012);
Apesar de ndo ser um parametro estabelecido em (APHA, 2012), observou que a
qualidade da agua de entrada que alimenta o destilador influencia diretamente na
qualidade da agua destilada que é produzida.

Conclui-se entdo que a agua de entrada da mesma forma que a agua
destilada produzida, deve ser monitorada, assim como também a limpeza do

equipamento.
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