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RESUMO

A agua utilizada para consumo humano pode ser proveniente de diversas fontes,
sendo uma delas as aguas subterrdneas. Para serem consideradas proprias para
consumo, essas aguas devem seguir a Portaria GM/MS n° 888, de 04 de maio de
2021, que dispdem sobre procedimentos de controle e vigilancia da qualidade da
agua. Este relatorio de estagio supervisionado descreve a determinagcdo de
parametros fisico-quimicos de dez amostras de aguas subterraneas, com o objetivo
de avaliar sua qualidade para consumo humano. As analises de potabilidade foram
realizadas no laboratdrio de fisico-quimica da empresa JR Hidroquimica, abrangendo
turbidez, condutividade, pH, ferro, manganés, nitrogénio amoniacal e sulfeto de
hidrogénio. Os procedimentos seguiram o “Standard for the Examination of Water and
Wastewater ou US Environmental Public Agency, ou ainda validadas segundo o DOQ-
CGCRE-008". Os resultados foram comparados com os padrdes de potabilidade
estabelecidos pela portaria GM/MS n° 888/2021, que define os valores maximos
permitidos para os parametros fisico-quimicos. Constatou-se que apenas duas
amostras estavam dentro dos limites adequados para o consumo humano. Detectou-
se valores de ferro até 40 vezes superiores ao limite permitido, além de alteracdes
significativas nos niveis de turbidez e nas concentracbes de manganés. Esses
resultados destacam a importancia do monitoramento constante dos parametros de
qualidade da agua, evidenciando a necessidade de intervengbes para garantir a
seguranga hidrica. A realizacdo deste estagio proporcionou um aprimoramento
significativo da formagédo académica, permitindo a aplicagdo pratica dos conceitos
tedricos vistos em sala de aula em um ambiente de laboratorio de analise. A
experiéncia pratica foi essencial para o desenvolvimento das habilidades técnicas e
analiticas necessarias para a profissao, reforcando a importancia da vigilancia e do

controle de qualidade na area de gestdo ambiental e recursos hidricos.

Palavras-chaves: aguas subterréneas, potabilidade, analise fisico-quimica.



1 JUSTIFICATIVA

A agua é um elemento fundamental a vida, desempenhando um papel crucial
em inumeros processos metabdlicos dos seres vivos. Devido ao ciclo hidrologico,
assim como a sua capacidade de transporte de particulas e incorporacao de diversas
impurezas, a agua serve como um excelente indicador ambiental, por interferir em
todo o ecossistema.’? Embora cerca de 70% da superficie da Terra seja coberta por
agua, apenas 3% dessas reservas sédo de agua doce. Desta pequena parcela somente
0,3% é utilizavel, onde 0,01% provém de aguas superficiais e 0,29% de aguas
subterraneas.3*

Aguas subterraneas, muitas vezes oriundas de pocos, geralmente apresentam
menor contaminagdo em comparagao com as aguas superficiais, pois nao estao
diretamente expostas a diversos poluentes, tornando-as uma importante fonte de
agua doce.*% No entanto, além da escassez deste recurso, € necessario garantir o
controle da potabilidade para consumo humano, por meio de parametros fisico-
quimicos que indicam os tipos de tratamentos necessarios a serem empregados.

Atualmente no Brasil, as normas de potabilidade sao regidas pela Portaria do
Ministério da Saude n° 888, de 04 de maio de 2021, que estabelece procedimentos
de controle e vigilancia da qualidade da agua para consumo humano, assim como os
padrdes de potabilidade a serem seguidos. A portaria também permite que o controle
de qualidade seja realizado por laboratorios privados, desde que estejam dentro das
normas da Agéncia de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) e sigam os requisitos de gestao
de qualidade apresentados na ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017.5

A JR Hidroquimica é uma dessas empresas qualificadas, que realiza diversas
analises fisico-quimicas e microbiolégicas, monitorando a qualidade de aguas e
realizando o controle ambiental de efluentes de diversos clientes no estado de Santa
Catarina. Durante o estagio supervisionado tive a oportunidade de acompanhar e
realizar todos os testes de potabilidade que o laboratério executa, obtendo uma maior
compreensao sobre as diferentes analises para cada tipo de amostra. Além disso, a
vivéncia no laboratério proporcionou conhecimento sobre a rotina e gestdo de um
laboratdrio de controle de qualidade.

Este relatorio focara em amostras de aguas subterraneas de pogo,
descrevendo as analises de pH, condutividade, turbidez, e a quantificacdo de ferro,

manganés, nitrogénio amoniacal e sulfeto de hidrogénio.
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2 APRESENTAGAO DA EMPRESA

A JR Hidroquimica é um laboratério de controle de qualidade localizado no
bairro Trindade, em Floriandpolis, Santa Catarina. A empresa se destaca na prestacao
de servigos de analises fisico-quimicas e microbiolégicas para o controle de qualidade
de aguas e farmacos manipulados, além do controle ambiental de efluentes. Oferece
também consultoria para controle de qualidade ou ambiental.

O laboratério € acreditado segundo a norma ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017,
utilizando as metodologias analiticas de acordo com o “Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater’ da American Public Health Association e US
Environmental Public Agency (USEPA), ou metodologias validadas segundo o DOQ-
CGCRE-008 (INMETRO). A JR Hidroquimica possui registro na Vigilancia Sanitaria
Municipal, licenga ambiental operacional do IMA (FATMA) e é credenciada pelo CRQ
132 regido. Participa ainda de Programas Interlaboratoriais e Ensaios de Proficiéncia,
garantindo a qualidade e confiabilidade de seus ensaios.

A empresa € organizada em trés laboratorios distintos: (i) Laboratério de
Fisico-Quimica, subdivido em Fisico-Quimica | e Il, onde s&o realizadas as analises
fisico-quimicas de amostras de agua e efluentes; (ii) Laboratério de Microbiologia,
onde sao conduzidos os ensaios de parametros microbioldgicos; e (iii) Laboratério de
Medicamentos, focado em pesagens e quantificacdo de teor de farmacos.

A JR Hidroquimica também oferece servigos de amostragem, executados por
funcionarios qualificados. Alternativamente, as amostras podem ser enviadas por
correio, desde que acondicionadas adequadamente conforme as instru¢cdes da
empresa.

Ao receber as amostras, estas sdo cadastradas no sistema “Quali Lims” e
encaminhadas ao laboratério apropriado onde serao realizados os ensaios. Apos a
realizacao das analises solicitadas, os resultados sao digitados no sistema e revisados
pelo gerente de laboratério para a aprovagao do laudo destinado ao cliente. Todos os
resultados s&o registrados em cadernos de laboratério, que sdo arquivados e
renovados anualmente.

A JR Hidroquimica se compromete com a qualidade, seguindo metodologias
padronizadas e atendendo as exigéncias da legislacdo vigente no pais, garantindo

assim a exceléncia dos seus servigos.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 AGUA SUBTERRANEA

A 4&gua utilizada para consumo humano pode ser proveniente de diversas
fontes, sendo uma delas as aguas subterrdneas. Estas sédo definidas como os
recursos hidricos localizados no subsolo, onde a agua preenche completamente os
poros de rochas e sedimentos, resultando no que é chamado de aquifero.”
Aproximadamente 97% das aguas doces liquidas do planeta estdo nas aguas
subterraneas, tornando-se a maior fonte de agua potavel disponivel. Além disso, elas
sao essenciais para a sustentacdo de diversos sistemas aquaticos e florestas em
climas secos e tropicais, destacando a importancia do controle de qualidade e
ambiental desses recursos.?%7

No Brasil, a agua subterranea é o recurso natural mais extraido do subsolo,
abastecendo total ou parcialmente 52% dos municipios brasileiros. A forma mais
utilizada de extracdo € por meio de pocgos, que podem ser tubulares ou pogos

escavados.3’

3.2 QUALIDADE DA AGUA

A agua é considerada um solvente universal e apresenta a capacidade de
transportar particulas, resultando na incorporacdo de diversas impurezas. A
quantidade e os tipos dessas impurezas determinam a qualidade da agua.? E de
grande importancia conhecer a qualidade de qualquer agua que entrara em contato
com a populacéo, desde rios e lagos até aguas para abastecimento, tendo em vista
que a agua € um dos principais meios de veiculacdo de doengas. A crescente
degradagao de recursos hidricos vem tornando cada vez mais dificil a obtencao de
agua segura para o consumo humano.®

As impurezas encontradas na agua podem ser classificadas de acordo com
as suas caracteristicas fisicas, quimicas e bioldgicas, conforme demonstrado na
Figura 1. Algumas destas impurezas sdo perigosas e tornam a agua impropria para
consumo, enquanto outras podem ser desejaveis, desde que estejam dentro de
concentragdes adequadas.?
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Figura 1 — Fluxograma da classificacdo das impurezas contidas na agua através de
suas caracteristicas fisicas, quimica e biologicas.

[ Impurezas J

Caracteristicas Caracteristicas Caracteristicas
Fisicas Quimicas Biologicas
| }
[S{)Iidos ] [ Gases ] [ Inorganicos ] [ Organicos ]
L —= Suspensos [ Ser Vivo ]
— Coloides Flatbiia e L Animais
decomposicio
L Dissolvidos —= Vegetais
L Protistas

Fonte: Adaptado de Sperling, 1996.2

Os parémetros a serem analisados e seguidos dependem da finalidade de
utilizagcado do recurso hidrico, bem como de sua procedéncia. A agua destinada ao
consumo humano deve ser potavel, ou seja, propria para ingestdo, preparo de
alimentos e para higiene pessoal. Ela deve estar dentro dos padrdes de potabilidade
estabelecidos pela Portaria GM/MS n° 888, de 04 de maio de 2021, do Ministério da
Saude.® Esses padrdes incluem um conjunto de valores permitidos para diversos
parametros, que sao divididos em fisicos, quimicos e microbioldgicos. Abaixo, na
Tabela 1, estdo apresentados os valores fisico-quimicos maximos permitidos de

acordo com esta portaria, dos pardmetros organolépticos.

Tabela 1 — Valores fisico-quimicos maximos permitidos segundo a Portaria
GM/MS n° 888/2021, dos parametros organolépticos.

Parametro CAS Unidade VMP(™)
Cor aparente uH 15
Gosto e odor intensidade 6

Turbidez uT 5

Aluminio 7429-90-5 mg/L 0,2
Amodnia (como N) 7664-41-7 mg/L 1,2

Cloreto 16887-00-6 mg/L 250

Cloro residual livre mg/L 0,2
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Dureza mg/L 300
Ferro 7439-89-6 mg/L 0,3
Fluoreto 7782-41-4 mg/L 1,5
Manganés 7439-96-5 mg/L 0,1
Nitrito (como N) 14797-65-0 mg/L 1
Solidos totais dissolvidos mg/L 500
Sulfeto de hidrogénio 7783-06-4 mg/L 0,05

(1) VMP = Valor Maximo Permitido
Fonte: Portaria GM/MS n° 888.5

3.3 ASPECTOS FiSICOS

As caracteristicas fisicas da agua estao associadas a aparéncia, influenciando
sua aceitag&do ou rejeigcdo para consumo, mas ndo necessariamente implicando em
riscos a saude. Entre estes parametros estado: cor, temperatura, gosto, odor, turbidez

e condutividade.?°

3.3.1 Turbidez

A turbidez é a representagcdo do grau de interferéncia na passagem da luz
através agua, causada por particulas em suspensao como argila, silte, precipitados
de ferro e manganés e outros, que conferem uma aparéncia turva a agua.>'® Embora
tenha um significado estético, a turbidez é um parametro que também possui
implicagdes para a saude, pois particulas em suspengao podem incluir protozoarios
ou comprometem a desinfecgdo por servirem de abrigo para micro-organismos.' A
medicao de turbidez normalmente é feita por meio da nefelometria, que se baseia na
emissao de um feixe luminoso e medi¢ao da intensidade de luz espalhada, onde o
detector fica posicionado a 90° da fonte de luz.®'© O valor medido & geralmente
representado em NTU (Nephelometric Turbidity Units) ou uT (unidade de turbidez),

que sao unidades equivalentes.

3.3.2 Condutividade

Condutividade elétrica é definida como a capacidade da agua conduzir
corrente elétrica pela presenga de substancias dissolvidas, dissociadas em anions e
cations, quando sujeitas a uma tensao elétrica. A condutividade também depende da

temperatura e indica a quantidade de sais na agua analisada.® Sendo assim, quanto
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maior a concentragao ibnica na amostra, maior sera a condutividade elétrica. Embora
esta medida nao diferencie os tipos de ions presente na amostra, ela pode ser um
indicativo indireto de polui¢cdo, podendo ser realizado o calculo de sélidos totais
dissolvidos. Aguas naturais geralmente apresentam condutividade menor que 100

uS/cm, porém podem atingir até 1000 yS/cm."

3.4 ASPECTOS QUIMICOS

Os parametros quimicos da agua fornecem informacdes precisas em relagao
a qualidade da agua, tendo em vista que quantifica componentes que podem causar
danos a saude. Esses aspectos variam desde pH até substéncias inorgéanicas e
organicas, incluindo agrotéxicos e metabdlitos. Com esses dados, é possivel
determinar o grau de contaminagao, assim como a provavel origem do poluente, para
posteriormente deliberar a intervencdo e o tratamento necessario na agua

analisada.'?

3.41 pH

O pH, potencial hidrogenidnico, representa a concentragao de ions H* no meio
em uma escala anti-logaritmica, indicando a intensidade das condigbes de acidez ou
basicidade da agua. E um fator importante na etapa de desinfeccdo da agua, pois
pode ocorrer a neutralizagdo de agentes como o cloro e hipoclorito de célcio em pH
mais elevados, além de afetar a coagulagdo. O pH também influencia o grau de
solubilidade de diversas substancias, podendo determinar a toxicidade delas.2?'3

A medicao de pH é realizada por potenciometria, onde € medido o potencial
de uma célula eletroquimica com uma membrana seletiva para o ion a ser medido. No
caso do H* é utilizado uma sonda combinada com um eletrodo indicador de vidro e
um eletrodo de referéncia de prata e cloreto de prata. A membrana de vidro fina gera
uma resposta ao pH por apresentar uma diferenga de concentracéo de prétons dentro
da membrana, que é constante, e fora dela, que tera a concentracdo determinada.

A legislacado atual n&o limita os valores de pH, porém a legislagao anterior,
Portaria GM/MS n° 5/2017, especificava que o pH da agua para o consumo humano
deveria ser mantido entre 6,0 e 9,5, embora seja comum que aguas subterraneas

tenham valores de pH a partir de 4.9:15.16
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3.4.2 Ferro

O ferro (Fe) € um dos metais mais presentes em amostras de agua
subterraneas, proveniente de rochas igneas e outros minerais, estando principalmente
dissolvido como Fe?*, ou em formas oxidadas como ion férrico (Fe**). O ferro pode
conferir cor a agua quando na sua forma trivalente que, devido ao ambiente oxidante,
precipita na forma de hidroxido de ferro (lll), que é predominantemente insoluvel,
atribuindo uma cor amarelada a agua, além de um gosto de ferrugem.>-"7

Pode haver excesso de ferro sem que haja coloragdo quando na forma de
Fe?*, por ser mais sollvel e incolor. Esta é a forma que mais se apresenta em aguas
subterréneas, por ndo estarem em contato com o oxigénio do ar. Por este motivo, ao
utilizar a agua de poco, ela pode se tornar amarelada pela oxidagao em contato com
a atmosfera oxidante.>!7

Os oxidos de ferro também estdo associados a outros metais mais toxicos,
como cobalto (Co), niquel (Ni), cobre (Cu), chumbo (Pb) e zinco (Zn), atuando como
carreadores destes metais. Além disso, aguas ferruginosas podem causar acumulo
de ferro no organismo, levando a condigbes como cirrose, diabetes e insuficiéncia
cardiaca. Portanto, a determinagao de ferro na agua é importante, tendo em vista que
pode alterar os parametros organolépticos e outros parédmetros quimicos. O valor
maximo permitido de ferro é de 0,3 mg/L.26.17

3.4.3 Manganés

Outro elemento que pode alterar a cor da agua € o manganés (Mn). Assim
como o ferro, o manganés se encontra em sua forma solGvel como Mn?* na agua
subterranea, porém ao entrar em contato com a agua se oxida para Mn**, formando
precipitados que alteram a cor e o sabor da agua. A presenga deste metal é
majoritariamente devida a fatores geoldgicos, porém pode ser agravado devido a
polui¢éo ou a proépria estrutura do pogo.2 1819

Os ions de Mn sdo detectaveis em quantidade menores, porém valores
superiores a 0,5 mg/L podem gerar impacto negativo a saude, podendo causar
neurotoxicidade em humanos.'®'® Em maiores concentragdes, pode causar doengas

neurodegenerativas, como Parkinson, além de danos ao figado e ao sistema
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cardiovascular.?° Pela legislagao brasileira o valor maximo permitido de manganés em

agua potavel é de 0,1 mg/L.%

3.4.4 Nitrogénio Amoniacal

Nitrogénio amoniacal total, ou aménia total, refere-se tanto a forma iénica
(NH4") quanto a forma molecular (NHs), que ficam em equilibrio quimico conforme

demonstrado na equagéo 1.2’

NHs;(aq) + H,0 = NH} 4+ OH™(aq) K, = 1,8 x 1075 (1)

A forma predominante de nitrogénio pode ser associada ao estagio de
poluicdo do corpo d’agua. Na forma de nitrato, indica uma poluicdo mais remota e
junto ao nitrito s&o indicativos de contaminagéao por efluentes sanitarios, enquanto na
forma de amoénia, indica uma ocorréncia mais recente.>?' Além disso, é importante
controlar este parametro devido a sua interferéncia na etapa de desinfecgcao, pois a
amoOnia pode reagir com o cloro e formar cloroaminas, que apresentam um baixo poder
bactericida.?>23 A concentragdo maxima permitida de nitrogénio amoniacal em agua

potavel é de 1,2 mg/L.

3.4.5 Sulfeto de Hidrogénio

O sulfeto de hidrogénio (H2S) é um gas incolor e toxico, parcialmente soluvel
em agua, comumente encontrado em aguas subterraneas devido a sua origem
natural, embora também possa ser de origem industrial. Esse composto altera o odor,
cor e sabor da agua, causando um cheiro desagradavel em concentragdes entre 0,05
e 1,0 mg/L. Além disso, apresenta riscos a saude devido aos seus efeitos no sistema
nervoso e respiratério. Concentragdes a partir de 10 ppm resultam em irritacdo nos
olhos, e concentragbes acima de 50 ppm causam efeitos no sistema respiratério.2*2°

A geracdo de H2S esta relacionada ao ambiente geoldgico, podendo ser
produzido por mecanismos bacterianos e termoquimicos. As fontes de enxofre para a
geragao deste gas sao diversas, um exemplo é o sulfato de calcio ou de bario em

sedimentos marinhos. No mecanismo bacteriano, as bactérias redutoras de sulfato
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(BRS) produzem o gas na auséncia de oxigénio e na presenca de matéria organica,

conforme a reacéo apresentada na equacao 2 *:

2CH,0 + 5032 — H,S T + 2HCO3 (2)

Outra procedéncia do H2S é por fontes industriais, sendo proveniente de
processos de remogao quimica e de lavagens de gases acidos, assim como sistemas
de tratamento, de fermentagdes e outros.?* Segundo a legislagdo brasileira o valor
maximo permitido de sulfeto de hidrogénio em agua potavel é de 0,05 mg/L.®

3.5 ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO MOLECULAR NO ULTAVIOLETA
E VISIVEL

Existem diversas técnicas de quantificacdo para diferentes compostos, desde
de métodos classicos, como titulagdo e gravimetria, até métodos analiticos, como
espectrometria optica. Uma das técnicas mais utilizadas em laboratérios € a
espectrometria de absor¢do molecular no ultravioleta e visivel (UV-Vis).

Esta técnica baseia-se na radiagdo da amostra em uma faixa de 200 a 800
nm e na absorcado da solugdo em dado comprimento. E um método com aplicabilidade
ampla, pois um grande numero de espécies inorganicas, organicas e bioquimicas
absorvem radiagcdo UV-Vis, permitindo a quantificacido direta. Além disso, ha a
possibilidade de quantificagao indireta, onde uma reagao da espécie com um reagente
cromoforo forma um produto que absorve na faixa necessaria. Os cromoéforos sao
grupo funcionais organicos e inorganicos insaturados que conferem cor ao composto,
o que indica a absorc¢ao na faixa do UV-Vis, e que possibilita a utilizagcdo desta técnica
para a quantificagdo.'*

A espectrofotometria UV-Vis € uma técnica com alta sensibilidade, com limites
de detecgdo entre 10* e 10° mol/L, podendo chegar a 107 mol/L. Além disso,
apresenta uma seletividade de moderada a alta, tendo em vista que frequentemente
existe um comprimento de onda no qual apenas o analito absorve. Portanto, € um
método amplo com custo relativamente baixo e grande praticidade.’

Na Figura 2, estdo apresentados os principais componentes de um

espectrometro de absorgao molecular na regido do UV-Vis.
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Figura 2 — Componentes do espectrdmetro de absor¢do molecular UV-Vis.

Monocromador

r N\ Cubeta

= I — Detector

Fonte: Adaptado de Skoog et. al.*

A radiagao proveniente de uma fonte continua passa por um monocromador,
onde sera selecionado o comprimento de onda do feixe que incidira sobre a amostra.
A amostra, estando na cubeta, absorve parte desta energia e, entdo, o detector
quantifica a radiacéo transmitida. E por meio da diferenca entre a radiacdo incidente
(lo), e a radiagao transmitida (1), que é possivel obter o valor de absor¢éo para o dado
comprimento de onda.’

Esta relacdo segue a Lei de Lambert-Beer, que afirma que a absorbancia (A)
€ diretamente proporcional a concentragao de uma espécie absorvente e ao caminho

optico, como expresso na Equacgéo 3 14
A=logI°/I = ¢ebc (3)

Tem-se entdo que, € € a absortividade molar, em L mol' cm™, que é uma
constate de proporcionalidade caracteristica da espécie em questdo. A concentracao,

c, € expressa em mol/L, e b € o caminho 6ptico percorrido pela radiagdo em cm.'
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4 OBJETIVOS

4.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a qualidade de dez amostras de aguas subterraneas de pogos por
meio de diversas analises fisico-quimicas, de acordo com a Portaria GM/MS n° 888,
de 04 de maio de 2021.

4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

(1) Compreender a rotina e o funcionamento do laboratério para analises fisico-
quimicas de amostras de agua na empresa JR Hidroquimica;

(2) Determinar parametros fisicos da agua, incluindo turbidez e condutividade;

(3) Determinar parametros quimicos da agua, como a quantificacdo de pH, ferro,
manganés, nitrogénio amoniacal e sulfeto de hidrogénio;

(4) Comparar os resultados obtidos com os padroes de potabilidade estabelecidos
pela Portaria GM/MS n° 888/2021;

(5) Contribuir para a gestdo ambiental e de recursos hidricos, evidenciando a

importancia do monitoramento constante dos parametros de qualidade da agua.
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5 METODOLOGIA

5.1 PRESERVAGAO DE AMOSTRAS

A preservagao das amostras é de suma importancia para garantir a precisao
das analises e refletir os valores reais da amostra. O objetivo da preservacao é
retardar a ag&do biologica e evitar alteragdes quimicas na amostra, prevenindo a
volatilizagdo ou a precipitacdo de constituintes. As condigdes fisico-quimicas da
amostra podem levar a precipitacdo de metais como hidréxidos ou a formacgao de
complexos com outros componentes. Além disso, a oxidagao de cations e anions pode
ocorrer, e ions podem ser adsorvidos na superficie do frasco de coleta.?6

Para as analises de potabilidade avaliadas, sdo necessarios quatro frascos de
polietileno, devidamente limpos, com preservacao especifica conforme os parametros
a serem analisados. E utilizado um sistema de cores, onde a etiqueta amarela é
colocada no frasco de metais, a vermelha no de nitrogénio e a verde no de sulfeto. Na
Tabela 2 sdo detalhadas as condi¢des de preservacio para cada parametro e o prazo

para analise.

Tabela 2 - Preservacdo da amostra de acordo com o parametro a ser realizado e o
prazo para analise.

Parametro Preservacao Prazo para analise Etiqueta
Condutividade - 28 dias -
Turbidez - 48 horas -

pH - 15 minutos -

Metais HNOs 28 dias o
Nitrogénio Amoniacal  H2SOs4 28 dias ®
Sulfeto de Hidrogénio  Zn(CH3CO2)2 28 dias @

Fonte: Autoria propria

Com excecdo dos metais, todas as amostras foram imediatamente
refrigeradas a 4 °C e permanecem sob essas condigdes até o momento das analises.
Apoés as analises, as amostras foram armazenadas até o término do periodo de
retengao estabelecido, quando puderam ser descartadas de acordo com os protocolos
ambientais adequados.

Para garantir a qualidade e precisdo das analises, a cada conjunto de vinte

amostras, uma duplicata foi analisada para verificar a consisténcia dos resultados.



21

Além disso, um padrao de referéncia, dentro da faixa de calibracao estabelecida, e
uma amostra em branco sao analisados simultaneamente. Estes resultados foram
registrados na carta controle, uma ferramenta que utilizando da estatistica permite o
monitoramento continuo do desempenho analitico do laboratério, sendo possivel

identificar desvios e variagdes nas analises, facilitando a sua corregao.

5.2 ANALISES FiSICAS

5.2.1 Turbidez

A analise de turbidez foi feita utilizando o método nefelométrico, empregando
um turbidimetro Fast Tracker HI98703 da Hanna. Este equipamento mede a luz
dispersa pela amostra em um angulo de 90°. Quanto maior a intensidade de luz
espalhada, maior a turbidez, e essa intensidade é expressa em NTU (Unidade
Nefelométrica de Turbidez).

ApsOs a homogeneizagdo suave da amostra a temperatura ambiente, uma
cubeta cilindrica de 10 mL foi lavada com agua purificada, e posteriormente com
pequenas por¢coes da amostra. Transferiu-se 10 mL da amostra para a cubeta,
evitando a formacgao de bolhas. As laterais da cubeta foram secas e limpas com papel
suave absorvente. A cubeta foi inserida no compartimento do equipamento, o qual é
entdo fechado, e o botao “READ” é pressionado para a realizagio de leitura. Caso a
amostra apresente um valor superior a 40 NTU, é necessario realizar uma diluicdo da

amostra.

5.2.2 Condutividade

A andlise de condutividade foi realizada utilizando o condutivimetro modelo
W12D da marca Bel. Para isso, um béquer foi lavado com agua purificada e
posteriormente com uma pequena porgao da amostra. Em seguida, uma aliquota da
amostra foi adicionada ao béquer, o suficiente para imergir a sonda do condutivimetro.

Apds a estabilizacdo do equipamento, o resultado é registrado em uS/cm.

5.3 ANALISES QUIMICAS
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Todas as analises quimicas, com excec¢ao do pH que foi determinado em um
pHmetro de bancada, foram conduzidas utilizando espectroscopia de absorcio
molecular no UV-Vis, utilizando o espectrofotdmetro Spectroquant® Pharo 300 da
Merck, juntamente com kits especificos da Merck para cada parametro.

531 pH

A analise de pH foi realizada utilizando um pHmetro de bancada modelo
HI5222 da Hanna. Com a amostra em temperatura ambiente, foi transferida uma
aliquota para um béquer, juntamente com uma barra magnética. O eletrodo e o sensor
de temperatura foram inseridos na amostra e a medi¢ao foi realizada sob agitagéo
lenta até o valor estabilizar. Ap6s a medi¢do, o eletrodo foi enxaguado com agua
purificada e seco com papel macio absorvente para que a proxima medicado fosse

realizada.

5.3.2 Ferro

Para a analise de ferro a amostra foi previamente preservada com acido nitrico
1:1. Utilizou-se o kit Merck Spectroquant® Ferro 1.14761, capaz de medir
concentragdes entre 0,0025 e 5,0 mg/L. Todas as vidrarias utilizadas foram
previamente limpas em um banho de HNOs 1:10.

Inicialmente foi realizada uma digestdo oxidativa acida da amostra para que
todos os compostos de ferro provenientes de 6xidos, hidroxidos e complexos, fiqguem
livres na solugdo. Cerca de 60 mL da amostra foram filtrados e, em seguida, 50 mL
da amostra foram transferidos para um béquer de 250 mL. Adicionou-se 0,250 mL de
acido sulfurico 25% e trés medidas de persulfato de aménio, o béquer foi tampado
com um vidro reldgio e levado a chapa de aquecimento por uma hora em ebuligéo
suave.

Apés a amostra atingir a temperatura ambiente, a solugéo foi transferida para
um béquer de 50 mL para ajuste do pH em um intervalo entre 1 e 10, com NaOH. A
amostra foi entdo avolumada até 50 mL com agua purificada em uma proveta e
retornada ao béquer.

Para a determinacao colorimétrica da concentragao, foram transferidos 5 mL

da amostra para um tubo de ensaio com o auxilio de uma micropipeta, adicionando-
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se trés gotas do reagente Fe-1 e agitando vigorosamente. Ap6s aguardar o tempo de
reacdo de trés minutos em repouso, o método do ferro foi selecionando no
espectrofotbmetro. A amostra foi transferida para a cubeta de 20 mm, limpando as
laterais com papel macio e absorvente e a leitura foi realizada no equipamento. O
equipamento fornece o resultado em mg/L.

Se a concentracao ultrapassasse o limite maximo, a amostra era transferida
para a cubeta de 10 mm para a medicdo. Se ainda assim a concentracdo
permanecesse acima do limite, o procedimento era repetido com a diluicdo

apropriada. A concentracao de ferro foi calculada pela Equacao 4:
v . (V
Ferro total = M ( a/Vb) mg/L Fe (4)

Onde M é medigao no equipamento, Va é volume da amostra e V» € volume

total de amostra diluida.

Figura 3 - Metodologia para quantificagao de ferro, utilizando kit Merck.
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Fonte: Autoria propria.

A determinacdo de ferro exige inicialmente uma digestdo oxidativa acida
utilizando persulfato de aménio, um forte agente oxidante, e acido sulfurico. Com os
ions de ferro livres, € adicionado o reagente Fe-1, que é uma solugao de tioglicolato
de amodnio e acido tioglicdlico, resultando em um meio tamponado, reduzindo o erro

na determinacgido de Fe?*. Esses ions reagem com um derivado de triazina, formando
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um complexo violeta avermelhado que é determinado utilizando o comprimento de

onda de 510 nm.
5.3.3 Manganés

Para a analise de manganés a amostra foi previamente preservada com acido
nitrico 1:1. Utilizou-se o kit Merck Spectroquant® Manganés 1.01846, capaz de medir
concentragbes entre 0,005 e 2,0 mg/L. Todas as vidrarias utilizadas foram
previamente limpas em um banho de HNOs3 1:10.

Com a amostra a temperatura ambiente, cerca de 40 mL foram transferidos
para um béquer e o pH foi ajustado para um intervalo entre 3 e 10, utilizando NaOH e
H2S04. Com o auxilio de uma micropipeta, transferiu-se 8,0 mL da amostra para um
tubo de ensaio ao qual foi adicionado uma medida do reagente Mn-1 e agitou-se
vigorosamente. Posteriormente, adicionou-se 2,0 mL do reagente Mn-2, misturando
levemente e se adicionou trés gotas do reagente Mn-3, misturando cuidadosamente.
Por fim, foi adicionado 0,25 mL do reagente Mn-4 e o tubo foi agitado suavemente,
evitando formacao de espuma.

Apos dez minutos de reacdo em repouso, selecionou-se o método para
manganés no espectrofotdmetro, transferiu-se a amostra para a cubeta de 50 mm,
limpando as laterais com papel absorvente, e foi realizada a leitura. Se o limite maximo
de deteccdo fosse atingido, a solugdo era transferida para a cubeta de 20 mm e
realizado a medig¢ao, podendo ser transferido para cubeta de 10 mm, se necessario.
Se ainda assim a concentracdo permanecesse acima do limite, o procedimento era
repetido com a diluigdo apropriada. A concentragdo de manganés foi calculada pela
Equacéo 5:

Manganés total = M - (Va/vb) mg/L Mn (5)

Onde M é medigao no equipamento, Va é volume da amostra e V» € volume

total de amostra diluida.



25

Figura 4 - Metodologia para quantificagdo de manganés, utilizando kit Merck.
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Fonte: Autoria propria.

Na determinagdo de manganés, os ions manganés s&o reduzidos a Mn?* na
presenga de acido ascorbico. Em uma solugéo fracamente alcalina, reagem com 1-(2-
piridilazo)-2-naftol (PAN) formando um complexo marrom-avermelhado que é

determinado fotometricamente, com um comprimento de onda de 525 nm.

5.3.4 Nitrogénio Amoniacal

Para a analise de nitrogénio amoniacal a amostra foi previamente preservada
com acido sulfurico 25%. Utilizou-se o kit Merck Spectroquant® Amoénia 1.14752,
capaz de medir concentra¢des entre 0,010 e 3,0 mg/L. Todas as vidrarias utilizadas
foram previamente limpas em um banho de H2SO4 1:10.

Foi realizado o ajuste de pH para um intervalo entre 4 e 10, de cerca de 50
mL de mostra a temperatura ambiente, utilizando NaOH. Utilizando uma micropipeta,
foram transferidos 5,0 mL da amostra para um tubo de ensaio, ao qual foi adicionado
0,60 mL do reagente NH4-1, misturando bem. Em seguida, foi adicionado uma medida
do reagente NHs-2, agitou-se vigorosamente e se aguardou cinco minutos para reag&o
ocorrer. Por fim, foram adicionadas quatro gotas do reagente NHs-3, misturando
novamente e aguardando mais cinco minutos para que a reagédo se completasse.

No espectrofotdbmetro, selecionou-se o método especifico para nitrogénio
amoniacal do kit. A amostra foi entdo transferida para a cubeta de 20 mm para
medi¢do. Caso o limite maximo de concentragcdo fosse atingido, a solugdo era
transferida para a cubeta de 10 mm. Se necessario, realizava-se a diluicdo da
amostra. A concentragcdo de nitrogénio amoniacal foi calculada conforme a Equagéo
6.
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Nitrogénio Amoniacal = M - (Va/vb) mg/L N-NHs3 (6)

Onde M é medicao no equipamento, Va € volume da amostra e Vy € volume

total de amostra diluida.

Figura 5 - Metodologia para quantificagdo de nitrogénio amoniacal, utilizando kit
Merck.
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Fonte: Autoria propria.

A determinacdo utiliza uma variagcao da reagao de Berthelot. Em solugao
fortemente alcalina, a espécie predominante NHs reage com um agente clorinante,
formando uma monocloramina. Posteriormente, o composto reage com o timol,
produzindo um derivado do indofenol azulado, conforme representado na Figura 6.33
A intensidade da cor azul de indofenol é determinada fotometricamente utilizando um

comprimento de onda de 410 nm.

Figura 6 - Reacao de Berthelot utilizando timol.

o ) 0 N (0] ) )
2 + NH; + 3CIO” ——» + 2H,0 + OH + 3ClI

Fonte: Adaptado de Scheiner 33,
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5.3.5 Sulfeto de Hidrogénio

Para a analise de sulfeto de hidrogénio a amostra foi previamente preservada
com acetato de zinco 0,091 N (m/v). Utilizou-se o kit Merck Spectroquant® Sulfeto
1.14779, capaz de medir concentragdes entre 0,020 e 1,5 mg/L.

Quando necessario, foi realizado o ajuste de pH para um intervalo entre 2 e
10. Com a micropipeta, transferiu-se 5 mL da amostra a temperatura ambiente para
um tubo de ensaio e se adicionou uma gota do reagente S, agitando em seguida.
Posteriormente, foram adicionadas cinco gotas dos reagentes S-2 e S-3, agitando
apo6s cada adicao. Apds aguardar o tempo de reagdo de um minuto, selecionou-se o
método no equipamento com a citagdo para H2S e se realizou a leitura utilizando a
cubeta de 50 mm, limpando as laterais com papel macio absorvente. Caso necessario
era realizado a diluicdo da amostra. A concentracdo de sulfeto de hidrogénio foi

calculada pela Equacao 7:
. a V,
Sulfeto de Hidrogénio = M - ( a/Vb) mg/L H2S (7)

Onde M é medicado no equipamento, Va € volume da amostra e Vy € volume

total de amostra diluida.

Figura 7 - Metodologia para quantificagao de sulfeto de hidrogénio, utilizando kit

Merck.
o mL f
F= &
S-3 T
min [:l
/8-2 0 5% "
0 X

5

o0
o0

Fonte: Autoria propria.

A determinagdo do H2S é realizada em meio acido, tendo o equilibrio
deslocado para a formagdo de H2S. Este, por sua vez, reage com dimetil-p-
fenilenodiamina e Fe®" para formar o azul de metileno, que é determinado

fotometricamente. A reacéo esta representada na Figura 8.
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Figura 8 - Reacgao para determinagao de H2S formando azul de metileno.
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Fonte: Adaptado de Lodge 3.

5.4 SEGURANGCA NO LABORATORIO E DESTINACAO DE RESIDUOS

O laboratério de fisico-quimica da JR Hidroquimica adota medidas de
seguranga para garantir a protecao de seus funcionarios. A entrada nos laboratérios
€ restrita apenas a pessoal autorizado, que deve estar vestido adequadamente com
calgas compridas, sapatos fechados e jaleco. Além disso, s&o fornecidos
Equipamentos de Protegdo Individual (EPIs), como luvas, mascaras e 6culos de
protegao, bem como capelas para manipulagdo segura de reagentes e solventes.

Os residuos quimicos gerados durante as analises, sdo coletados em
recipientes especificos de plastico e, posteriormente, encaminhados para uma
empresa terceirizada especializada no tratamento e destinacdo adequada desses

materiais.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este relatério apresenta a analise dos paréametros de potabilidade de aguas
subterréneas proveniente de pogos, realizados durante o periodo de estagio
obrigatério na JR Hidroquimica. Foram avaliados tanto os parametros fisicos
(condutividade e turbidez) quanto os quimicos (pH, ferro, manganés, nitrogénio

amoniacal e sulfeto de hidrogénio) em 10 amostras distintas.

6.1 TURBIDEZ

A determinacgéo da turbidez das amostras foi conduzida utilizando o método
nefelométrico. Os resultados obtidos para a turbidez das amostras estdo
representados no grafico da Figura 9 expressos em NTU. A linha em laranja indica o
limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.

Figura 9 — Resultados de turbidez em NTU para amostras de agua subterranea e
limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.
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Fonte: Autoria propria.

Observa-se que as amostras 5, 6, 7 e 9 apresentaram valores acima do limite

maximo de 5,0 NTU. A alteracdo de turbidez indica uma maior concentracdo de
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materiais particulados no meio, que pode ter origem natural, como particulas de rocha,
argila ou microrganismos como algas, ou ser de origem antropogénica, indicando

despejos domésticos e industriais.?°

6.2 CONDUTIVIDADE

A condutividade foi medida utilizando um condutivimetro, fornecendo valores
em puS/cm, a temperatura de 25 °C. Os resultados das amostras estao representados

na Figura 10.

Figura 10 - Resultados de condutividade em uyS/cm para amostras de agua

subterranea.
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Fonte: Autoria propria.

A Portaria GM/MS n° 888/2021 n&o estabelece um limite maximo permitido
para a condutividade, porém, esse parametro € um indicador indireto da quantidade
de sdlidos dissolvidas na agua. Em geral, amostras de agua subterranea apresentem
valores de até 100 uS/cm, porém podem atingir até 1000 uS/cm quando recebem
elevadas cargas de efluentes domésticos e industriais.®'! Entretanto, valores altos de
condutividade também estdo associados a sazonalidade, onde em periodos de chuva

ha uma diminuigdo da condutividade devido a diluicdo dos ions.?” As amostras 3 e 4

registraram valores maiores, porém todos apresentaram valores acima de 100 uS/cm.
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6.3 PH

A medigcdo de pH foi realizada utilizando um pHmetro, e os valores
encontrados para as amostras estdo apresentados na Figura 11.

Figura 11 — Resultados de pH para amostras de agua subterranea com intervalo
limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 5/2017.
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Fonte: Autoria propria.

e acordo com a Portaria GM/MS n° 5/2017, anterior a atual, o pH da agua
deve estar entre o intervalo de 6 e 9. Ao observar o grafico, € evidente que todas as
amostras estdo dentro dos valores estabelecidos pela portaria, estando proximas ou
igual ao limite minimo. E importante monitorar este valor pois dguas acidas podem
neutralizar agentes desinfetantes utilizados para remover microrganismos, além de
afetar a solubilidade de substancias, o que pode determinar o potencial de toxicidade
de diversos elementos. Por outro lado, um pH mais elevado pode contribuir para a

precipitagdo de sais, gerando incrustagdes nas tubulagdes.?°
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6.4 FERRO

A concentragao de ferro em aguas subterraneas geralmente varia de 0,1 a 10
mg/L, estando esse elemento predominantemente na forma de Fe?*, pois é comum
gue aguas subterraneas estejam em um ambiente andxico. Entretanto, ao entrar em
contato com o oxigénio do ar, o ferro pode ser oxidar e passa a ser Fe3*, o que pode
resultar em hidrélise e formagao de precipitados, conferindo a agua uma coloragéo

amarela e um sabor metalico.>?® Os resultados est&o representados na Figura 12.

Figura 12 — Concentragdes de Ferro total em mg/L para amostras de agua
subterranea com limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.
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Fonte: Autoria propria.

Apenas as amostras 1 e 2 apresentaram valores abaixo do limite maximo
estabelecido pela portaria de 0,3 mg/L, indicando que 80% das amostras estao fora
do padrao de potabilidade. Destaca-se a amostra 5, que apresentou valores 40 vezes
maiores que o permitido.

A ocorréncia de altas concentragbes de ferro em aguas subterraneas néo é
incomum no Brasil, podendo ser atribuida a formacéo geoldgica, frequentemente
composta por rochas igneas ricas em ferro e ao periodo de repouso da agua no

reservatorio. Além disso, o ferro se encontra principalmente na forma de Fe?* em
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aguas subterraneas, sendo soluvel e podendo alcangar concentragdes de até 50
mg/L, o que explica as altas concentragdes observadas nas amostras.’17.29.30

Como resultado, as amostras com o valor acima do limite maximo também
apresentardo alteracbes na cor, sabor e odor, apresentando uma coloragao

amarelada, devido a oxidagao do ferro, e um gosto metalico.

6.5 MANGANES

A concentragdo de manganés em aguas subterraneas geralmente ¢é inferior a
0,1 mg/L e esta associada a minerais de ferro. Pelo carater andxico das aguas
subterraneas, o manganés & encontrado principalmente na forma de Mn?*, quando
oxidado pelo ar passa a ser Mn**, podendo precipitar como MnO2 um composto de
cor preta alterando a cor da agua.?>?® Os resultados encontrados para as amostras

estdo representados na Figura 13.

Figura 13 - Grafico com concentragdes de Manganés total em mg/L para amostras
de agua subterranea com limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.
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Fonte: Autoria propria.
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Apenas as amostras 1 e 2 apresentaram valores abaixo do limite estabelecido
de 0,1 mg/L, tendo as mesmas amostras fora da potabilidade que na analise de ferro.
Isso evidéncia uma relag&o entre o ferro e 0 manganés, que pode ser esperado, tendo
em vista que esses compostos sdo comumente encontrados juntos e se apresentam
em maiores concentragdes nas bacias brasileiras, devido a suas caracteristicas
geoquimicas.®' E importante ressaltar que para as amostras de 3 a 10 de obteve
valores de 2,7 a 3,7 vezes superiores ao limite, sendo, portanto, relativamente
préximos entre si.

Assim como no caso do ferro, € o ambiente com baixo teor de oxigénio que
possibilita a dissolugdo do manganés em aguas subterrdneas. Concentragdes acima
do limite estabelecido resultam em alteracdes nos parametros de cor, sabor e odor da
agua, causando a redugdo da aceitagdo da agua pelo consumidor. Além disso, o
excesso de manganés pode causar incrustagdes nas tubulagdes e reduzir a eficiéncia

dos filtros.219:32

6.6 NITROGENIO AMONIACAL

O nitrogénio amoniacal total (NHs-N) é a soma das formas de ion aménio e
amonia, que estdo em equilibrio no meio, dependendo do pH. E um dos indicativos de
poluigbes mais recentes.?2’

Os resultados de nitrogénio amoniacal obtidos para as amostras estédo

apresentados na Figura 14.
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Figura 14 - Concentragdes de Nitrogénio Amoniacal em mg/L para amostras de agua
subterranea com limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.
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Fonte: Autoria propria.

Diferente dos outros parametros, todas as amostras avaliadas ficaram dentro
do limite de nitrogénio amoniacal estabelecido pela portaria.

Em aguas subterréneas, é esperado que o nitrogénio amoniacal esteja em
baixas concentragdes devido a sua facil adsorgao por particulas do solo ou pela sua
passagem a nitrito e nitrato por processos de nitrificagao e oxidagao, respectivamente.
Portanto, esse parametro € um indicador de fontes de polui¢do proximas as aguas
subterréneas, uma vez que altas concentragbes de nitrogénio amoniacal estédo
associadas a dejetos recentes de matéria organica em decomposig&o.>2'22 Assim,
podemos concluir que nao ha indicios de fontes de poluicdo nestas amostras, de
acordo com este parametro.

6.7 SULFETO DE HIDROGENIO

O sulfeto de hidrogénio € um gas que se enquadra entre os compostos que

alteram a cor, o odor e 0 gosto da agua quando presentes em concentragcbes acima
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de 0,05 mg/L. Além disso, € um dos componentes que, na presenga de agua, podem
causar a corrosao de agos e ligas de aluminio.?®
As concentragcdes de sulfeto de hidrogénio encontradas nas amostras

avaliadas estdo apresentadas na Figura 15.

Figura 15 - Concentracdes de Sulfeto de Hidrogénio em mg/L para amostras de
agua subterranea com limite estabelecido pela Portaria GM/MS n° 888/2021.
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Fonte: Autoria propria.

Observa-se que nenhuma amostra ultrapassou o limite estabelecido pela
legislagao, tendo todos resultados igual ou menores que 0,021 mg/L, que € o limite
minimo de detec¢ao do método. Portanto, nenhuma amostra teve sua cor, sabor e

odor alterados devido ao H2S.
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7 CONCLUSAO

A analise dos parametros fisico-quimicos para a potabilidade da agua é de
suma importancia, considerando sua destinagcédo para consumo humano. Garantir sua
qualidade é essencial para evitar riscos a saude e assegurar a aceitagdo pelo
consumidor. O monitoramento frequente € indispensavel para prevenir ndo s6 a
contaminagao, mas também possibilitando a identificacdo das fontes de poluicéo e
garantir a eficacia das etapas de tratamento. Durante o estagio tive a oportunidade de
conhecer e entender o processo de analise de potabilidade, aplicando conhecimentos
praticos e tedricos.

Os resultados obtidos de turbidez, condutividade, ferro, manganés, nitrogénio
amoniacal e sulfeto de hidrogénio revelaram que apenas as amostras 1 e 2 atenderam
aos padrées de potabilidade estabelecidos pela Portaria GM/MS n° 888/2021,
evidenciando a importdncia dessas analises. As demais amostras avaliadas
apresentaram altas concentracdes de ferro, além de valores superiores ao limite para
manganés. Quanto a turbidez, as amostras 5, 6, 7 e 9 excederam os limites,
alcancando 14,3 NTU. Porém, nao foram observadas discrepancias nos resultados de
pH, nitrogénio amoniacal e sulfeto de hidrogénio.

Portanto, todas as amostras de 3 a 10 necessitam de tratamento de filtragem
e remocao de metais antes do seu consumo, sendo apenas as amostras 1 e 2 proprias

para consumo direto pelos parametros avaliados.
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8 CONTRIBUIGAO DO ESTAGIO A FORMAGCAO PROFISSIONAL

O estagio na JR Hidroquimica foi enriquecedor ao permitir a aplicagado dos
conhecimentos adquiridos durante a graduagao no contexto pratico de um laboratorio
de analises. Obtive uma compreensao mais ampla sobre a organizagao e gestao de
um laboratdrio, entendendo o processo desde a coleta e preparo de amostras até a
analise e emissao de laudos em conformidade com a legislagao vigente.

Essa experiéncia foi fundamental para minha formacgao, proporcionando uma
imersao no ambiente profissional fora do dmbito académico. Além disso, adquiri
conhecimentos aprofundados sobre as técnicas de analise e os padrdes de legislagcédo
para a potabilidade da agua, o que contribuiu significantemente para meu

aprimoramento nas praticas laboratoriais.
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