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Introducao |

O cha é uma das bebidas mais consumidas em todo
o0 mundo. No Reino Unido, na média, cada pessoa
consome um litro de cha por dia. Estudos recentes
tem mostrado que o cha possui efeitos benéficos a
saude, incluindo a diminuigdo do colesterol,
depressdo e hipertensao. Atua também como
antioxidante, antibacteriano e ainda protege o
organismo contra doengas cardiovasculares e
cancer. O boldo do Chile, Pneumus boldus Molina,
da familia Monimiacea desenvolve-se em regides
tropicais e subtropicais. Como o préprio nome diz
esta planta ¢é originaria do Chile, mais
especificamente da regido montanhosa da
Cordilheira dos Andes. Na medicina popular, o que
se aproveita do boldo sdo somente as folhas, a
partir das quais se faz o cha, que apresenta
propriedades analgésicas, tbnicas, estimulantes e
de protegéo gastrica. O presente trabalho teve por
objetivo avaliar a possibilidade de discriminagcao
entre diferentes marcas de cha de boldo do Chile
baseado no conteudo de alguns metais (Ca, Mg, Al,
Fe, Cu, Zn, Mn e Ba), P e S por AES-ICP e de K por
fotometria de chama. Foram selecionadas seis
marcas de cha de boldo do Chile as quais foram
atribuidas as letras A, B, C, D, E e F. As amostras
foram homogeneizadas, secas em estufa com
circulacdo de ar forcado e moidas em moinho
mecanico com peneira de 1mm. Os extratos foram
preparados por digestdo umida de 500 mg de
amostra, com uma solugdo de HNO3; 65% (Biotec) e
HCIO, (QM Reagentes Analiticos) na proporgéo de
4:1. A anadlise e interpretagdo dos dados foram
realizadas através dos métodos quimiométricos de
Andlise das Componentes Principais (PCA) e
Andlise de Agrupamentos Hierarquica (HCA).

Resultados e Discussao \

Aplicando-se a PCA, observou-se que a primeira
componente principal (CP1) explica 50,9% da
variancia contida nos dados e tem maior
contribuigcao das variaveis Ca, P, Al, Fe, Zn, e Mn. A
segunda componente principal (CP2) que explica
26,4% da varidncia apresenta maior contribuicdo
para Mg e K, enquanto que a terceira componente
principal (CP3) explica 13,3% da varidncia com
maior contribuicdo do Cu. A projecao das amostras
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na CP1 com CP2, possui 77,3% de informacgao
retida nos dados onde as amostras A e C ficam em
lados opostos de CP2 enquanto as demais estédo
localizadas no ponto intermedidrio. Através do
grafico também podemos verificar que as amostras
de cha da marca D apresentaram concentragcao
mais elevada de Ca e P, seguida pelas marcas B e
E. Na CP3 observou-se que as amostras de cha da
marca C apresentaram maior concentragdo de Cu
que as demais. O dendrograma obtido através da
Analise de Agrupamentos Hierarquica mostrou a
formagdao de cinco grupos distintos onde as
amostras D e B formam um unico grupo.

Conclusoes

Os resultados indicaram que todas as amostras sao
diferentes, apesar de serem de mesma origem. As
diferengas nas concentragdes principalmente de Ca,
P e Cu podem ser decorrentes da diferenca de
disponibilidade destes elementos nos solos em que
essas plantas foram cultivadas e também do uso de
pesticidas e fertilizantes’ por seus produtores.
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Introducao |

Os flavondides sdo compostos fendlicos que
constituem uma classe de substancias naturais e
que apresentam atividade bioldgica diversificada,
sendo a atividade antioxidante uma das principais.
No metabolismo celular os flavondides atuam como
sequestradores de radicais livres através de
reagdes de transferéncia de elétrons, inibindo a
peroxidacdo lipidica. E evidente, portanto, a
necessidade de compreender o comportamento
eletroquimico dos flavonodides, ja que suas reagdes
envolvem processos de transferéncia de carga.
Dando continuidade ao estudo eletroquimico de
flavonoides', o presente trabalho tem como objetivo
estudar as diferencas no perfil voltamétrico de dois
flavondides (Fig. 1), visando a compreensao do
mecanismo de eletro-oxidacdo em meio hidro-
alcodlico e da correlagcdo estrutura-atividade
antioxidante.

OH O
Fig. 1. Estrutura quimica dos flavondides.

(2) Rutina; R = Rutinosideo

Resultados e Discussao |

A Fig. 2 mostra os voltamogramas ciclicos sobre
eletrodo de carbono vitreo para os flavondéides (1) e
(2) 0,8 mmol.dm™ em meio etanol/solugdo aquosa
de KH;PO4K,HPO, (ambos 0,5 mol.dm'3) 50/50
(v/v), em pH = 7,4 para velocidade de variagcdo do
potencial (v) de 200 mV.s™. O pico |, corresponde a
oxidagao do grupo catecol (posi¢coes C3’ e C4’ do
anel B). O potencial para este pico depende
linearmente do pH com 8E,.5pH" ~ - 60 mV. pH™,
indicando que o numero de prétons (m) e elétrons
(n) envolvidos na reagéo ¢ igual, sendo neste caso
m =n = 2. O produto da reagéo de eletro-oxidagao
no pico | é a orto-quinona correspondente, a qual é
eletroquimicamente ativa, mas instavel. Para (1), a
instabilidade do produto formado é maior devido ao
ataque nucleofilico da hidroxila situada no C3 a
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posicdo C6’°, seguida de tautomerizagdo ceto-
endlica, originando um éter ciclico. Para (2), esta
reagdo nao ¢é favorecida devido a menor
nucleofilicidade do substituinte —O-Rutinosideo.

Fig. 2. Voltamogramas ciclicos para os
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flavondides (1) e (2) 0,8 mmol.dm™ em meio hidro-
alcodlico 50/50 (V/v) (Cuireo; PH 7,4 € v =200 mV.s™)

O pico I, observado apenas para (1) e v > 20
mV.s™”, corresponde a oxidacao da hidroxila ligada
ao carbono 3. Este fato comprova o ataque
nucleofilico intramolecular promovido pela hidroxila
em (1), e pode, adicionalmente, ser empregado
como critério na determinagdo voltamétrica seletiva
de compostos fendlicos. O pico lll, embora nao
esteja bem claro na Fig. 2, corresponde a oxidagao
dos grupos substituintes das posi¢cdes C5 e C7 do
anel A, originado quinonas.

Conclusoes

O mecanismo de eletro-oxidagao de flavondides e
a estabilidade dos produtos formados dependem do
substituinte em C-3, o qual € um dos responsaveis
pela reacdo posterior a formagao da orto-quinona
em |
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Introducao |

O Eugenol (1) (4-alil-2-metoxifenol — Fig.1), €
extensamente utilizado como componente do
cimento de 6xido de zinco em odontologia e como
agente aromatizante em cosméticos e produtos
alimenticios’. O Eugenol (1) e o Bis-eugenol (2)
(3,3'-dimetoxi-5,5'-di-alil-1,1'-bifenil-2,2'-diol — Fig.1),
possuem diversas atividades biolégicas, tais como
atividade anticarcinogénica, antioxidante e pro-
oxidante’. As propriedades antioxidantes estdo
associadas a capacidade de estabilizar e/ou doar
elétrons e de inibir a peroxidacao lipidica'. Uma vez
que o mecanismo de oxidacdo destes compostos
nao estad bem caracterizado, este trabalho descreve
0s resultados preliminares acerca do
comportamento eletroquimico dos compostos (1) e
(2) em meio hidro-alcodlico, enfatizando as
diferencas no perfil voltamétrico e no mecanismo de
eletro-oxidacao.

CH,— CH=CH,

OH
1\, OCHs

; CH,0
4

CH;— CH=CH,

CH,— CH=CH,
Eugenol (1) Bis-eugenol (2)
Fig.1. Estrutura quimica dos compostos estudados.

Resultados e Discussao \

A Fig. 2 mostra o voltamograma ciclico sobre um
eletrodo de carbono vitreo para (1) 1 mmol.dm™ em
meio etanol/solugdo aquosa de KH,PO4,/K,HPO,
(ambos 0,5 mol.dm™) 50/50 (v/v), em pH = 7,4 para
velocidade de variagdo do potencial (v) de 200
mV.s™', no qual observa-se dois picos anddicos (le
I,E,=0,60VeE,"=1,12 V) e dois picos catdicos
(INelv,E" =-022VeE," =-1,05V). Com base
nos resultados de estudos sobre a atividade
antioxidante e pro-oxidantez, um mecanismo de
oxidagédo para (1) foi proposto, o qual envolve a
formagao da quinona (2-metoxi-4-alildieno-2,5-
ciclohexadien-1-ona), que reage formando (2). Na
sequéncia, ocorre a oxidagao de (2), formando uma
espécie mono-quinonodide. Com o objetivo de
comprovar a formacdo desta espécie mono-
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quinondide a partir da oxidacdo de (2), foram
tracados voltamogramas ciclicos de (2) nas mesmas
condi¢des experimentais de (1).
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Fig. 2. Voltamograma ciclico de uma solu¢do 1
mmol.dm™ de Eugenol (1) em meio hidro-alcodlico
50/50 (V/V) (Cyireo; PH 7,4; v = 200 mV.s™).

O perfil voltamétrico de (2) é similar ao de (1),
entretanto, os potenciais de pico sé&o
substancialmente distintos (E,' = 0,35 V, E," = 0,82
V, E," = 0,27 V e E," = 0,05 V). Essas informagdes
sugerem que a espécie mono-quinonodide ndo é o
unico produto da oxidagédo de (2). Também nao ha
evidéncias da formacao de (2) a partir da oxidagao
de (1).

Conclusoes

O perfil voltamétrico para os compostos (1) e (2)
é diferente e indica que o mecanismo de oxidagao e
a estabilidade dos produtos formados sao distintos.
Em adicdo, estes resultados ndo permitem concluir
que (2) forma-se a partir da oxidagdo de (1),
conforme o0 mecanismo proposto em estudos sobre
a agao antioxidante e pro-oxidante do Eugenol.
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Introducao |

A industria de parboilizagdo utiliza em média quatro
litros de agua por quilograma de produto, gerando
um efluente que possui alta concentragéo de fésforo
(P), em torno de 100 mg L’, devido ao
encharcamento dos grdos que promove a hidrélise
da fitina, substancia presente nos grdos rica em
fosforo®. A remocdo de P das aguas residuarias é
de extrema relevancia, pois a descarga de
compostos fosfatados em ambientes aquaticos,
resulta em problemas ao ambiente como a
eutrofizagdo. Os métodos mais utilizados para
remogdo de fésforo envolvem o0s processos
quimicos de precipitagdo utilizando sais de calcio,
ferro ou aluminio®. O objetivo deste trabalho foi a
remocao fisico-quimica de fosforo em efluente de
parboilizacdo do arroz, previamente tratado em
reator UASB, utilizando agitacdo e agitagdo com
cloreto de calcio como precipitante (CaCl;) em
varios tempos de contato.

Resultados e Discussao |

Materiais e Métodos:

- Efluente da industria de parboilizagao de arroz;
- “Jartest” de seis provas;

- Béquer de 1000 mL;

- Precipitante quimico, CaCl, a 200 mg L™

- Solugéo de NaOH 6,0 M;

- Tempos de contato testados: 3, 6, 9, 12, 15, 18,
24, 30, 45, 60 e 90 min com e sem a adicéo de
CaClz;

- Andlise de fésforo soluvel total’.

Fig 1. de seis provas utilizado na

“Jartest”

precipitagdo quimica de P.

Resultados obtidos:
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Fig 2. Concentragdo de fésforo em fungdo da
agitagao no efluente de arroz parboilizado.

O sistema apresentou uma concentragcdo minima
de P de 63,37 mg L aos 30 minutos.
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Fig 3. Concentracdao de fosforo em fungdo da
agitagdo com adicdo de CaCl, 200 mg L" no
efluente de arroz parboilizado.
No teste com agitacao e adigdo de CaCl, a 200 mg
L' a concentragdo minima de P atingida foi de
32,95 mg L™ aos 60 minutos.

Conclusoes

A maxima eficiéncia obtida foi no tempo de contato
de 60 minutos, utilizando CaCl, a 200 mg L
atingi|1'1do uma concentragdo minima de P de 32,95
mglL.
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Introducao |

Devido a constante evolugcdo dos processos
produtivos, cada vez mais se fazem necessarios
métodos analiticos que nao provoquem impacto
ambiental, bem como nao necessitem de
tratamentos demorados na amostra € que nao
alterem as caracteristicas inerentes dos insumos
industriais.

Neste sentido, o trabalho propée a implementagao
de um método de quantificagdo do farmaco antide-
pressivo cloridrato de imipramina, a partir da espec-
troscopia por reflexdo difusa no infravermelho com
transformada de Fourier (DRIFTS)1, combinada a
regressao por minimos quadrados parciais (PLS)Z'S.

Resultados e Discussao |

Espectros no infravermelho médio foram coletados
em um espectrofotbmetro FT-IR Magna 550 da
Nicolet, sendo realizadas trés réplicas para cada
amostra, com resolugcao de 4cm™ e 32 varreduras
para cada espectro. O instrumento foi equipado com
um acessorio de reflectancia difusa da PIKE, sendo
os sinais coletados no formato log (1/R). De 35
amostras contendo o principio ativo cloridrato de
imipramina com concentragdes entre 6 e 40%
(obtidos por manipulagdo dos principios ativos em
amido P.A.), 24 amostras foram empregadas para a
calibracdo e 11 para a validagdo. A calibragédo foi
realizada com o método de regressdo dos minimos
quadrados parciais (PLS) através do aplicativo
Pirouette® 2.7 da Infometrix, utilizando os dados
auto-escalados como pré-processamento. A vali-
dacao dos modelos foi baseada na avaliacdo dos
valores de RMSEV (root mean square error of
validation). Foram selecionados oito modelos mais
significativos, considerando os valores de RMSEV e
o coeficiente de calibragdo (R?). Uma avaliacdo da
habilidade de quantificacdo destes modelos foi
realizada fazendo-se a previsao das dosagens de
formulagbes comerciais de diferentes fornecedores.
Os resultados mostram que a escolha do tratamento
dos dados, bem como o pré-processamento
empregado refletem no desempenho dos modelos.
Os conjuntos de dados modelados (espectros)
apresentaram resultados mais satisfatorios para a
modelagem na qual foi empregado os dados
normalizados e com pré-processamento auto-
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escalado, sendo o valor de RMSEV de 3,08% e o
R?> de 0,895. Para este modelo a curva de
calibracdo é apresentada na Figura 1.

%0 R =0,8953
< 40

(7))

g 30 + validagdo
:’,:’ 20 o calibragio
& 10

o

0 ‘ ‘
0 20 40 60
método de referéncia (%)

Figura 1. Distribuicdo das amostras de calibragéo e
de validagdo para a previsdo da concentragdao de
cloridrato de imipramina do modelo com pré-
processamento auto-escalado.

Conclusoes

Através dos resultados pode-se concluir que os
modelos de calibragdo, visando a quantificacao de
farmacos por meio dos métodos espectroscépicos
de reflexdo, s&o satisfatérios e constituem um
método alternativo para a dosagem de principios
ativos em medicamentos, apresentando como
principais vantagens a nao destruicdo da amostra, a
rapida execugdo da analise e a ndo geragdo de
residuos agressivos ao meio ambiente.
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Introducao |

Nos Uultimos anos os Quimicos Analiticos tém
buscado desenvolver métodos analiticos que
reduzam nao s6 os procedimentos de preparagao
das amostras, como também a geragao de residuos
nocivos ao ambiente na realizagao de determinada
rotina de andlise. As técnicas instrumentais no
infravermelho proximo' e médio®> vém ampliando
suas aplicagdes, principalmente com a
popularizagdo das técnicas de amostragem por
reflexdo. Neste sentido, o reconhecimento de dois
diferentes farmacos utilizados como antidepressivos
(cloridrato de imipramina e cloridrato de amitriptilina)
foi estudado, empregando os espectros de reflexao
difusa no infravermelho médio com transformada
de Fourier (DRIFTS) em conjunto com o método
quimiométrico de classificacdo SIMCA (Soft
Independent Modeling of Class Analogy)°.

Resultados e Discussao |

Espectros no infravermelho médio foram coletados
em um espectrofotdmetro Magna 550 da Nicolet,
sendo utilizadas 2 réplicas para cada amostra, com
resolucédo de 4 cm', 32 varreduras para cada
espectro e a regido utilizada foi de 650-4000 cm™. O
instrumento foi equipado com um acessério de
reflectancia difusa, e os sinais expressos em log
(1/R). Foram utilizadas 18 amostras no total, 9
contendo o principio ativo cloridrato de imipramina
(18 espectros) e 9 contendo o principio ativo
cloridrato de amitriptilina (18 espectros), com
diferentes concentragdes compreendidas entre 6 e
40% do principio ativo em amido. Os modelos foram
desenvolvidos através do aplicativo Pirouette 2.7°
da Infometrix empregando o método de
classificaggo SIMCA. A modelagem SIMCA foi
realizada com 10 amostras (20 espectros),
correspondendo aos principios ativos cloridrato de
imipramina (classe 1) e cloridrato de amitriptilina
(classe 2). O melhor modelos empregou os dados
auto-escalados e 4 componentes principais para
ambos os principio ativos, acumulando 91,21% e
93,21% das informagdes, respectivamente. A matriz
de dados foi empregado ainda, a técnica de
tratamento de corregdo de espalhamento de luz
(MSC). Na validagao foram empregadas 8 amostras
(16 espetros), sendo que 4 foram classificadas
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como amostras de cloridrato de imipramina e 4
como amostras de cloridrato de amitriptilina,
conforme Figura 1. Estes resultados indicam 100%
de classificagdo correta das respectivas classes
modeladas.
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Figura 1: Representacdo grafica das distancias
entre as classes modeladas para o SIMCA com
quatro componentes principais e os espectros com
MSC.

Conclusoes

Com os resultados conclui-se que a técnica DRIFTS
em conjunto com a técnica quimiométrica SIMCA
constituem numa excelente ferramenta para a
certificacdo de farmacos oriundos da produgdo em
grande escala, independente da concentracao.
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Introducao |

Com o grande desenvolvimento industrial, o qual é
um dos principais responsaveis pela contaminagao
das aguas, seja por ndo haver um tratamento dos
rejeitos antes de despeja-los nos rios, seja por
acidentes e descuidos cada vez mais frequéntes,
contribui desta forma para que as aguas naturais
tornem-se residuarias. A industria € a principal e
mais diversificada fonte de introdugdo de metais
pesados no ambiente aquatico. A industria de
curtimento de peles tem dentre outros poluentes o
cromio trivalente como rejeito, que mesmo apés sua
precipitacdo, permanece em pequenas quantidades
no efluente a ser langado no corpo receptor.
Embora nos despejos de curtumes predominem os
compostos de crébmio trivalente, dependendo de
alguns pardmetros caracteristicos do corpo
receptor, a oxidagdo de crOmio trivalente a crémio
hexavalente pode ser favorecida, colocando em
risco a fauna, a flora e até mesmo as pessoas que
utilizam estas aguas’. O objetivo deste trabalho foi
determinar e avaliar o teor de crdmio no efluente de
um curtume na cidade de Guarapuava-PR e do
cérrego que passa proximo ao curtume. Este
curtume apresenta baixa produgao de couro curtido,
nao possui um tanque de tratamento para seu
efluente e joga o mesmo em um cérrego que passa
ao lado.

Resultados e Discussao |

Neste trabalho as medidas do Cr foram realizadas
através da espectrometria de absorgédo atdmica com
chama (SpectrAA220-Varian) utilizando o método
da adicdo de padrdo. Utilizou-se uma solugéo
padrdo 1000 pug/ml em Cr para preparar as adigdes
de 0,1 — 0,4 e 0,6 ug/ml. Para avaliar o método foi
feito um estudo de adicdo e recuperagdo do crémio
nas amostras. Os parametros instrumentais
utilizados na analise foram: A= 357,9 nm, fenda de
0,2 nm e chama ar/acetileno. Todas as amostras
foram preparadas em friplicatas e as medidas
realizadas em integracdo de area. As coletas das
amostras foram feitas em frascos plasticos e
conservadas sob refrigeragdo. Coletou-se as
amostras em 3 pontos diferentes, sendo os dois
primeiros em locais distintos do coérrego e o terceiro
diretamente do local aonde o efluente é descartado
para o coérrego. A Tabela | apresenta os resultados
obtidos com o estudo da adi¢cao e recuperagao de
Cr. Na Tabela Il, encontram-se os teores de Cr
determinados nas amostras do efluente e corrego
obtidos na 1° e 2° coletas (mensal).
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Tabela I: Estudo da adi¢ao e recuperagiao de Cr

Cr Cr Cr Recuperacao
original | adicionado | recuperado De Cr
ug/mi ug/mi pug/mi %
2,58 0,1 2,61 97,3
2,58 0,4 2,89 97,1
2,58 0,6 3,09 97,2

Tabela Il: Determinagéo de Cr nas amostras do
curtume e cérrego.

Primeira coleta ug/ml | Segunda coleta ug/ml
Ponto 1 <LD Ponto 1: 0,07
Ponto 2 < LD Ponto 2: 0.08

Ponto 3 = 0,17 Ponto 3: 2,58

Conclusoes

C Conforme os resultados apresentados na Tabela 1,
pode-se concluir que a determinagao direta de Cr
total nas amostras citadas foi eficiente, pois a taxa
de recuperacéao foi de aproximadamente 97 % para
as trés adicoes efetuadas. Os teores de Cr
determinados nos pontos 1 e 2 sempre ficaram
abaixo do permitido pela Resolugdo do CONAMA?
que é de 0,5 pg/ml para Cr lll. Nesses dois pontos é
normal que o teor esteja abaixo do permitido, pois
ocorreu a diluicdo do efluente na agua corrente do
corrego. No ponto 3 o teor apresentou-se elevado
apenas na segunda coleta, enquanto que na
primeira permanceu abaixo de 0,5 ug/ml. Esta
variagdo pode ser explicada devido a quantidade
de mateiral usado para o tratamento do couro e
também ao momento que o mesmo foi descartado
no corrego.
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Introducao |

Glutationa, um tripeptideo (y-L-glutamil-L-cisteinil-
glicina), existe no organismo em sua forma reduzida
(GSH) e oxidada (GSSG), atua direta ou
indiretamente em muitos processos bioldgicos
importantes, incluindo a sintese de proteinas,
metabolismo e protegdo celular. Em particular,
problemas na sintese e metabolismo da glutationa
estdo associados a algumas doengas, nas quais os
niveis de glutationa e das enzimas que atuam no
metabolismo podem ser bastante significativos no
diagnéstico de alguns tipos de cancer, bem como
em outras doencas relacionadas ao estresse
oxidativo'. Assim como a metionina, a cisteina é um
aminoacido que contém um grupo sulfidrico (-SH) e
quando oxidado pode dar lugar a uma ponte
disulfidrica (-S-S-). O nivel de metionina e de
cisteina na alimentagao é um fator determinante no
que se refere a concentragdo das substancias
sulfurosas como a glutationa nas células. A
glutationa explica uma importante lista de itens na
defesa contra uma variedade de substancias
nocivas, agindo como componente da
enzima antioxidante glutationa-peroxidase
combinando-se diretamente com aquelas
substancias toxicas para facilitar a sua eliminacao.
Em termos biolégicos o zinco é o metal catalitico
mais comum no citoplasma celular, e formador de
uma grande variedade de enzimas reativas no
citoplasma. Também esta relacionado na formacao
estrutural de filamentos e nas fungdes reguladoras
do DNA para os seres eucariontes. Humanos
contém em torno de 2g de zinco em seu corpo,
cerca de 20 enzimas sao compostas por zinco,
como por exemplo a carbbnica que envolve a
respiragdo, a carboxipeptidase presente no suco
pancreatico, responsavel pela digestao de proteinas
de animais e o metabolismo de plantas e animais®.
Este estudo tem como objetivo verificar a ocorréncia
e a estabilidade dos complexos de cisteina e
metionina frente ao ion metalico Zn*, através da
medicdo de suas constantes de equilibrio e a
especiagao segundo a variagao de pH.

Resultados e Discussao |

Utilizou-se a titulagdo potenciométrica e titulou-se
solugcdes de cisteina e metionina na presenga e
auséncia de solugbes aquosas de zinco. As
propor¢cdes empregadas foram (mmol:mmol) 1:1 e
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2:1 ligante:metal, sob atmosfera inerte (N,) e
temperatura constante de 25,0 + 0,1°C, e forga
ibnica de 0,100 mol/L (KNO3). Os programas de
microcomputador empregados para os calculos
foram o Hyperquad e Hyss.

Tabela 1: Constantes de protonacéo e de formagao
de complexos da cisteina e metionina com o ion
metalico Zn(Il). T=25,0°% 1=0,100M (KNO3).

Metal/H" Log B Cisteina | Metionina
[MLYIMIIL] | 8,50+0,11 | 3,93+0,09
9.1140,08° | 4,38+0,0 ®
zn? [ [MLJ[MIL? | 17,47+0,11 | 7,93+0,19
18,12+0,07%| 8,40+0,07
a
[IMLHY[M,L][H] | 18,53+0,11 n.d.
n.d.
HLVHIL] | 9,96+0,11 | 8,76+0,04
10,30+0.05 | 9,08+0,04
H* a
[H,LI/[HLIH] | 17,98+0.11 | 11,54+0,09
18,5+0,1% |11,26+0,05
[HaL/[HoLI[H] | 20,18+0,11 n.d.
20.4+0,1°2

n.d. — nao detectado
2 dados da literatura 3, T=25° C: 1=0,1M

Conclusoes

Através da comparagao preliminar com os dados da
literatura e os obtidos nesse trabalho, nas condigdes
especificadas, os resultados das constantes de
protonagdo dos ligantes e de formagdo de
complexos para os compostos modelo da glutationa
estdo em acordo, dentro das condigdes
experimentais empregadas.
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Introducao |

A Carboximetil celulose (CMC) é um polimero linear,
que possui grupamentos hidroxilas e carboxilatos,
amplamente utilizado em diversas industrias [1]. O
Cu®* ¢ encontrado ligado a proteinas de
organismos, como metaloproteinas ou enzimas e
sua deficiéncia em animais pode levar a anemia
devido a incapacidade de aproveitar o ferro
armazenado no figado. O excesso, em humanos,
pode levar a necrose do figado, a doencga de Wilson
e hipertensado. O Co*" é usado na medicina como
remédio para homeostase e esta presente na
Vitamina B4, sendo essencial a saide. Em humanos
e animais, os efeitos da sua deficiéncia s&o:
anemia, anorexia, desenvolvimento da depresséao e
a doenca do figado branco em ovelhas. Ja os
efeitos relacionados com o seu excesso sao: parada
do coragao e hipotiroidismo [2]. Neste trabalho
utilizou-se a analise do espectro de UV-Vis para
confirmar as espécies complexadas de acordo com
a variagdo do pH do meio e tentativamente,
identificar os sitios metalicos de coordenacdo. Os
metais Cu** e Co?* foram escolhidos neste trabalho
devido a essencialidade como elemento trago em
organismos vivos. A CMC, por sua vez apresenta
sitios que possibilitam a formagdo dos complexos
com ions metalicos, além de ser um produto atéxico
e relativamente barato. Este trabalho tem como
objetivo verificar a ocorréncia e a estabilidade dos
complexos de CMC frente aos ions metalicos Cu®e
Co®", através de espectros de titulagbes no UV-Vis,
em solugdes aquosas.

Resultados e Discussao |

Para o preparo das solugdes utilizou-se a CMC
comercial (Sigma, USA) de média viscosidade.
Todas as amostras foram obtidas em solugdes
aquosas, as quais ndo foram re-aproveitadas.
Foram utlizados os sais de nitrato (Beaker
Analyzed, USA) para o Cu® e cloreto (Merck,
Germany) para Co*, as concentragbes das
solugdes utilizadas foram determinadas com EDTA
e indicadores apropriados. Os espectros foram
obtidos em equipamento Hewlett-Packard (modelo
8452-diode array spectrophotometer). Utilizou-se
aliquotas de 3 mL de solugbes puras aquosa de
CMC na concentragdo de 10®° mol/L e dos ions
metalicos Cu®* e Co®" na concentracdes de 10° e
10° mol/L respectivamente, e solugdes destes
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mesmos metais e nas mesmas concentragdes com
a CMC na proporgao de 1:1. Estas solugbes foram
tituladas com KOH aquoso (0,1 mol/L) para variar o
pH de 2,0 ao pH 11,0. Foram realizadas varreduras
na faixa de 240 a 800 nm em aliquotas de diferentes
valores de pH, em cubeta de quartzo, a temperatura
ambiente [3]. Foram observados, nas solugdes
puras, picos de absor¢gdes maximas nas regides de
193 nm (C=0, da CMC), 230 nm (NO;3" do contra ion
da solugao de Cu2+), 290 nm (transferancia de carga
do Cu®* e Co™"), 490 nm (transigao *T,—*T,, Co*) e
590-690 nm (transigéo “T,;,—*T4, e do CI" do contra
ion da solugcdo de CoZ+). Observa-se que nas
solugdes que continham CMC e os ions metalicos,
ocorreu a diminuicdo na intensidade das transigdes
caracteristicas dos metais de transi¢cdo, indicando
complexagao. Observou-se também que em valores
de pH mais elevados foram obtidos absorgdes
maximas maiores.

Conclusoes

Utilizando-se a espectrometria de UV-Vis, foi
possivel monitorar a formagao das espécies
complexadas segundo pH, na regido do UV e do
Visivel, pelas mudangas observadas no
comprimento de onda e nos maximos de absorgao
dos espectros obtidos. De maneira geral, pode-se
observar o deslocamento do maximo de absorgéo a
medida em que se aumentou o pH das solugdes,
demonstrando propriedades diferentes entre o
material ndo complexado e complexado. Estas
diferencas confirmam a complexacao.
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Introducao |

O presente trabalho visa discutir metodologia para a
determinagcao de sulfato por turbidimetria. Foram
feitos testes em amostras com valores conhecidos e
também com valores desconhecidos de sulfato. O
teor de sulfato em &guas permitido é de 250 mg/L.
Em trabalho anterior foram feitos estudos
semelhantes para a determinagao por gravimetria e
condutimetria que ndo se mostraram satisfatérias
em amostras com excesso de ferro e aluminio.

Metodologia |

O método Para a determinagdo de sulfato por
turbidimetria'” consiste em vazar 0,5, 1,0, 1,5, 2,5,
3,0 mL de solugcédo padrao de sulfato de potassio,
mediante uma bureta, em seis baldes volumétricos
de 100mL, respectivamente. A cada balédo
acrescentar 10mL do reagente de cloreto de sédio e
acido cloridrico e 20mL da solugdo de glicerol e
etanol; dilur a 100mL de agua destilada.
Acrescentar a cada balao, 0,3g do cloreto de bario,
arrolhar e agitar durante 1 minuto. Todo o cloreto de
bario deve ficar dissolvido. Deixar cada baldo em
repouso durante 2-3 minutos e medir a turbidez.
Preparar uma solucéo branca e repetir a seqiiéncia
descrita, sem porém adicionar a solugéo de sulfato.

Discussao e Resultados

A turbidez de uma suspensédo de sulfato de bario é
dificil de reproduzir. A velocidade da precipitacao e
também a concentragdo dos reagentes devem ser
controladas pela adicao de cloreto de bario sélido
puro. A velocidade de solubilizagdo do cloreto de
bario controla a velocidade da reacdo. O cloreto de
sédio e o acido cloridrico sao adicionados antes da
precipitacdo, a fim de inibir o crescimento de
microcristais de sulfato de bario. Para estabilizar a
turbidez é uatil uma solugcdo de glicerol e etanol.
Cada balao deve ser agitado da mesma forma e um
igual numero de vezes.

Foram utilizadas trés amostras, representadas na
Tabela 1. A concentragdo final de sulfato é
encontrada pela equagao da reta C = 0,099.T + 2,9,
onde T representa a diferenga entre a turbidez real
da amostra e a turbidez encontrada através do
procedimento citado acima. Para a confirmagéo do
método, acrescentamos na amostra real, 5mg/L de
sulfato como padrao interno.
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Tabela 1. Resultados das analises feitas das
amostras de aguas coletadas
Amostra Sulfato da Média + Desvio Desvio
amostra real padrao relativo,%
(mg/L) (mg/Lsulfato)
1 23 3143 9,7
2 74 81+1 1,2
3 3 9+1 11

Conclusoes

Através dos estudos realizados verificamos que as
amostras apresentaram um aumento da quantidade
de sulfato apds a adigédo de solucdo padrio superior
ao realmente adicionado o que significa que o
método apresenta razoavel desvio para mais. Os
métodos condutimétrico e gravimétrico(z)
apresentavam desvios para menos € com maior
desvio, acima de 30%, sendo que pelo método
gravimétrico ndo detectou presenca de sulfato nas
amostras reais e a condutimetria demonstrou
valores encontrados para as amostras reais é
préximo da concentracdo de sulfato contida em tais
amostras. Assim, concluimos que o método
aplicado é eficiente, pois demonstrou claramente o
acréscimo da quantidade de sulfato na amostra No
caso as trés amostras estavam dentro do limite
permitido, que é de 250mg/L e o desvio é variavel,
indicando claramente as dificuldades de controle da
formagao do precipitado. O desvio relativo mostra
que com as amostras se aproximando do valor
limite toleravel (250mg/L) os resultados se
aproximam mais da realidade.
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Introducao |

Hidrocarbonetos  Poliaromaticos (HPAs) séao
encontrados em diferentes ambientes e podem ser
formados em erupgdes vulcanicas, queima de
florestas ou em qualquer combustdo incompleta de
hidrocarbonetos. Alguns HPAs s&o carcinogénicos,
mutagénicos elou co-carcinogénicos e,
conseqlientemente, €& importante separa-los e
identifica-los. Neste trabalho trés amostras de
sedimentos, provenientes do Lago Guaiba-
RS/Brasil, foram extraidas usando Ultrassom (USE)
e Extracdo Acelerada com Solvente (ASE). Os
extratos obtidos foram analisados por GC/MSD a
fim de encontrar uma possivel contaminagdo com
HPAs — poluentes prioritarios segundo EPA/USA
(Tabela 1) - e estudar a eficiéncia de extragcdo das
técnicas.

Resultados e Discussao |

Os sedimentos foram coletados em trés pontos: no
centro do lago, entre o centro e a margem e préximo
a margem do lago, nas proximidades da cidade de
Porto Alegre. Na extragdo por USE (Thorton modelo
V) 10g de cada sedimento foram extraidos com
acetona\hexano (1:1 v/v) por 120 minutos (6 ciclos
de 20 minutos). Na extragdo por ASE (Dionex ASE
300) 10g de cada sedimento foram misturadas com
sulfato de sédio anidro e extraidas com pressdo de
1500 psi a 100°C com acetona\hexano (1:1 v/v). Os
extratos obtidos por USE e ASE foram passados por
colunas de sulfato de sédio anidro e o volume
reduzido a 1 mL em fluxo de nitrogénio para
posterior analise por GC/MSD (Shimadzu
QP5050A).

Tabela 1. Lista dos 16 HPAs Poluentes Prioritarios
de acordo com EPA USA

peak |[tR name peak [tR name
1 4.65 naphthalene |9 17.80 |benzo(a)anthracene
2 6.98 acenaphtylene |10 |17.94 |crysene
3 7.32 acenaphthene |11  [22.12 |benzo(b)fluoranthene
4 8.37 fluorene 12 |22.22 |benzo(k)fluoranthene
5 10.59 [fenanthrene |13 23.69 |benzo(a)pyrene
6 10.70 |anthracene 14 |30.95 |dibenzo(a,h)anthracene
7 13.57 |fluorantene 15 |31.12 |benzo(ghi)perylene
8 14.15 |pyrene 16  [33.03 |indene(1,2,3-cd)pyrene
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Os sedimentos coletados na margem do Lago
(sedimento1) e entre a margem e o centro do Lago
(sedimento 2) apresentaram contaminagdo com
hidrocarbonetos derivados de petroleo (Figura1).
Mais de 7 dos 16 HPAs (Tabela 1) incluidos na lista
de poluentes prioritarios (EPA/USA) foram
caracterizados nestes sedimentos .

chromatographic signal

JENET) R

5

o 2 retention time (minutes)

Figura 1. Cromatograma da Solugdo Padréo de
HPAs e dos extratos dos sedimentos 1 e 2

Conclusoes

Os resultados indicaram uma séria contaminacao
dos sedimentos 1 e 2 com hidrocarbonetos
derivados de petroleo, que podem estar associados
com o transporte de dleo, atividades de navegacgao,
etc. O sedimento coletado no centro da Lago néao
apresentou nenhuma contaminago. E importante
ressaltar que a técnica ASE apresentou melhores
resultados qualitativos, se comparada com a
técnica USE.
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Palavras Chave: Brometo de N-butilescopolamina, dipirona, infravermelho préximo, calibragdo multivariada, PLS.

' Introducao |

As adulteracdes em produtos farmacéuticos sao
relativamente freqlientes e diversificadas, incluindo
a substituicdo do medicamento por placebos, que
nao contém o principio ativo, ou por adulteragéo da
quantidade deste principio ativo o que reduz ou
anula a agdo do medicamento.

Em vista das graves consequéncias da
comercializagdo de medicamentos adulterados e/ou
falsificados € importante que técnicas rapidas, nao
destrutivas e de aplicagdo ampla possam ser
desenvolvidas visando uma efetiva comprovagao da
composicao destes produtos.

Neste trabalho foi utilizada a espectroscopia no
infravermelho préximo, aplicando a técnica de
reflectancia difusa com o objetivo de desenvolver
metodologia analitica simples, rapida e nao
destrutiva para a identificagdo e quantificacdo de
teores de principios ativos do Buscopan composto.

O método de regressao por minimos quadrados
parciais (PLS) foi usado para correlacionar a
concentragdo dos componentes da mistura com os
dados espectrais, assim como varios pré-
tratamentos dos dados foram utilizados para
otimizar o modelo de calibragao.

Resultados e Discussao |

As amostras dos padroes foram preparadas
misturando-se cada um dos componentes, brometo

de N-butilescopolamina e dipirona sdédica, em
proporgoes adequadas as encontradas
comercialmente (10 mg de brometo e 250 mg de
dipirona).

Apds homogeneizagao, espectros foram obtidos
no espectrofotdbmetro Excalibur (modelo FTS-4000
Bio-Rad), no modo transmiténcia com acessoério de
reflectancia difusa.

Os espectros de NIR-IR foram obtidos na faixa
entre 1300 a 2500nm com uma média de 64 scans.

Os espectros em seguida foram convertidos em
log(1/R) e calculada a primeira e segunda derivada
de todos eles.

Constru¢ao do modelo via PLS

Para a construgdo dos modelos, os espectros na
regido do infravermelho proximo (NIR), foram
centrados na média e feita a validagdo cruzada em
ambiente MATLAB. Foi determinado que o modelo
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apresenta um menor erro de previsdo quando
processado utilizando seis variaveis latentes.

A primeira variavel latente € a mais significativa,
pois explica 68.83% da variancia do espectro e
35.02% da varidncia da concentragdo. A segunda
variavel latente explica 7.59% da variancia do
espectro, o que faz um total de 76.42%, responsavel
pela explicacdo de 89.77% da varidncia da
concentracéo.

50 5
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Figura 1 — Grafico da regresséo linear

Analisando o grafico de regressao linear (fig.1),
observa-se que o método é linear, pois todas as
amostras estdo sobre a reta com inclinagdo de 45°,
mostrando que o modelo estda bem ajustado e
pronto para fazer a validagao e previsao.

Os valores das concentragdes do brometo de N-
butilescopolamina estdo entre 8-12 mg, o que era
esperado; ja entre 200-300 mg estdo os valores da
dipirona que também era esperado.

Conclusoes

A combinagédo entre calibragao multivariada e NIR
por reflecténcia difusa mostrou-se apropriada para
determinagdes simultdneas de brometo de N-
butilescopolamina e dipirona sédica em farmacos
por ser uma técnica rapida e nao destrutiva.
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Sistema de tratamento e destinacao final dos residuos gerados nos
Laboratério da UNIVILLE.
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Palavras Chave: Residuo, tratamento, laboratério.

Introdugao |

Nos dias atuais, existe uma séria
preocupagado em relagdo aos residuos gerados nos
laboratérios nas Instituicbes de Ensino Superior.
Também  preocupados com esta situacao,
procuramos com este projeto minimizar e reduzir a
geracao destes residuos, substitui-los, separa-los e

trata-los corretamente para uma  possivel
reutilizagao ou descarte adequado.
A nivel laboratorial, a dificuldade na

implementacao de um plano de gestédo dos residuos
reside na grande diversidade de pequenos volumes
de produtos quimicos gerados. No entanto, a
periculosidade potencial € relativamente alta,
tornado necessario uma mudanga de atitude quanto
ao destino dos mesmos (Universidade de Seuvilla,
http://www.forpas.us.es/uma ).

Segundo Silva, “um dos maiores problemas
das universidades € a questdo do descarte de
residuos, especialmente os liquidos. Nao se pode
jogar tudo no ralo da pia e a incineracdo é quase
inviavel pelo seu prego”.

Seguindo as Normas da ABNT-NBR 10004,
na primeira etapa utilizou-se a seguinte
metodologia: identificagdo, separacao, quantificacao
e classificacdo dos residuos resultantes das aulas
experimentais e pesquisas. Foi entdo elaborado um
banco de dados que permitiu efetuar analises
qualitativas e quantitativas dos residuos gerados

para possivel tratamento, no qual utilizamos
operagdes unitaria simples como destilagcao,
extragdo por solvente, precipitacdo, filtragdo e

outros. Os residuos de facil recuperagao, sao
encaminhados para o reuso, ja os de dificil
recuperagao ou reciclagem estdo sendo tratados e
descartados segundo sua classificacéo, alguns dos
reagentes estdo sendo substituidos para evitar a
producédo deste tipo de residuo.

Resultados e Discussao |

Aplicando a metodologia nos Laboratérios
de Quimica Inorgéanica, Quimica Analitica, Quimica
Geral, Quimica Organica e Fisico-Quimica, obteve-
se um banco de dados de tratamento residual
produzidos nas aulas experimentais e pesquisas
realizadas no ano de 2002.

A importancia para com a substituicdo de
reagente cresce com a preocupagdo ao meio
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ambiente e ao risco a contaminagdo as aguas
subterréneas. Alguns solventes clorados necessitam
ser descartados isoladamente. Os metais pesados e
as solugdes acidas e basicas também sao tratados
e descartados adequadamente ou entdo sao
reutilizados.

Segundo Coelho (2001), “gerenciar a
producédo, a estocagem e o destino dos rejeitos

quimicos  gerados nos laboratérios  das
universidades publicas e privadas do pais ainda é
uma disciplina em aberto”. Portanto, seria

importante que o profissional da Quimica chegasse
ao mercado de trabalho consciente de sua
responsabilidade para com os rejeitos gerados nos
laboratérios.

Alguns exemplos de resultados obtidos
podem ser citados como, o residuo do laboratério
de Quimica Orgénica contendo n-hexano mais
nitrobenzeno, que sao separados, e, podendo assim
ser reutilizados no mesmo laboratério. Outro
exemplo, obtido no laboratério de Quimica
Inorgénica, foi a obtengdo de enxofre sdlido do
residuo contendo reagentes como acido sulfurico e
Tiossulfato de sdodio.

Conclusoes

Com base nos resultados obtidos, este
projeto deve contribuir para a implantacdo e
estabelecimento de um programa de gerenciamento
dos residuos gerados nos Laboratérios da
UNIVILLE.

Pretende-se também, o desenvolvimento de
uma politica de educagdo ambiental entre os
alunos, professores e funcionarios atuantes nesses
laboratérios.
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Estudo comparativo dos teores de Cadmio e Chumbo em amostras de
llex Paraguariensis Industrializadas e in-natura.
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Palavras Chave: llex paraguariensis, cadmio (Cd), chumbo (Pb).

Introducao |

A llex paraguariensis (Erva mate)
desempenha um papel importante na economia da
regido centro-oeste do Parana, sendo esta
cultivada, industrializada e comercializada nessa
regido. O consumo da llex paraguariensis na forma
de chimarrdo é elevado na regido sul do Brasil,
dessa forma € interessante conhecer os teores de
Pb e Cd na planta por se tratarem de metais
pesados e acumulativos no organismo. O Pb é
absorvido pelo aparelho gastrointestinal apdés a
ingestdo do chimarrdo, sendo que os adultos
absorvem aproximadamente 10% do Pb ingerido, e
as criangas 40%; a intoxicagao por Pb a longo prazo
pode provocar o saturnismo ou plumbismo.” A
absorgdo de Cd pelo sistema gastrointestinal esta
em torno de 5%, em niveis elevados o Cd pode
causar diminuigao do crescimento e da reproducéo,
hipertensdo, disfuncdo renal e pulmonar.” O
objetivo desse trabalho foi determinar os teores de
Cd e Pb em amostras de llex paraguariensis
industrializadas e in-natura, e avaliar se os mesmos
sd0 nocivos a saude.

Resultados e Discussao |

A llex paraguariensis para analise foi
preparada a partir de amostras industrializadas e in-
natura, pesando-se 10g de cada uma, adicionando-
se 50 mL de H,O destilada e aquecendo-se por
10min. a uma temperatura de aproximadamente
80°C. Apds a infusdo, filtrou-se o extrato e
transferiu-se para um baldo volumétrico de 50 mL,
completando-se o volume; todas as amostras foram
feitas em ftriplicatas. As amostras foram analisadas
por espectrometria de absor¢do atdbmica com
chama.

As quantidades de Cd e Pb encontradas
nas amostras estao relacionadas na tabela | e Il
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Tabela I. Quantidades de Cd e Pb nas amostras
industrializadas. n =3

Amostras A B C D E
Cadmio(ng/g) 0,03 | 0,056 | 0,04 | 0,06 |0,02
Chumbo(ug/g) | 255 [245 (295 [2,74 | 3,77

Tabela Il. Quantidades de cadmio e chumbo nas
amostras in-natura. n = 3

Amostras 1 2 3 4 5
Cadmio(ng/g) 0,02 | 0,02 (0,02 | 0,04 |0,03
Chumbo(ng/g) | 0,92 | 1,47 (1,48 | 0,80 | 0,78

Analisando as quantidades de Pb em
amostras industrializadas e in-natura, percebeu-se
um aumento do teor do mesmo em ervas
industrializadas, o que leva a crer que ha uma
possivel contaminagdo durante o processamento.
Considerando a quantidade de chimarrdo que uma
pessoa ingere ao dia (infusdo obtida a partir de
aproximadamente 60g de erva-mate), estima-se que
esta pessoa consome aproximadamente 150ug de
Pb. O teor de Pb obtido na agua de infusdo do
chimarrdo esta elevado, podendo apresentar um
risco a saude se o mesmo for ingerido em grandes
quantidades e periodicamente. Os teores de Cd
foram muito baixos tanto nas amostras
industrializadas quanto nas in-natura, nao
apresentando nenhum risco a saude.

Conclusoes

Os teores de Pb encontrados nas amostras
in-natura variaram entre 0,80 a 1,48ug/g e nas
industrializadas entre 2,45 a 3,77ug/g. Os teores de
Cd variaram entre 0,02 a 0,06ug/g tanto nas
amostras industrializadas quanto nas in-natura.
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Estudo preliminar da despoluicao e aproveitamento do acido de
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Palavras Chave: baterias usadas, acido de bateria, metais pesados.

Introducao |

A despoluigdo e a conservagcdo do meio ambiente
para as presentes e futuras geracbes € um desafio
permanente aos homens de ciéncia. A maioria dos
engenhos que o homem produz, quando né&o
ligados a rede elétrica, exige para dar partida ou
manutengao de sua atividade uma pilha e ou uma
bateria’, que com o tempo de uso gasta e precisa
ser substituida. Seu descarte foi motivo da
Resolugcdo CONAMA N° 257/1999. Neste sentido, o
presente estudo, diga-se, preliminar, teve como
objetivo primeiramente despoluir o acido de baterias
usadas de possiveis metais pesados e depois
transforma-lo em um produto rentavel.

Resultados e Discussao |

O acido de bateria é constituido de uma solugéo de
acido sulfdrico, que quando estda em uso tem
densidade variando entre 1.260 a 1.280 g L' e
1.100 a 1.125 g L quando n&o serve, “gasto” 2. O
meio fortemente acido mantém o0s metais
dissolvidos pelo processo eletrolitico, na ordem de
tragos, em principio, na forma de cations.

O experimento consistiu na:

e Determinagdo da concentragdo dos possiveis
metais pesados presentes numa amostra composta
e representativa do acido de bateria, mediante o
meétodo da espectroscopia da absorgao atémica.

¢ Precipitacao e filtracdo dos respectivos hidroxidos
mediante uma elevagéo do pH para 8,5 a 9,0, limite
superior para efluentes descartados (Resolugao
CONAMA 20/86)3, pois, apresentam um Kps
apropriado®, por exemplo: Pb(HO), - Kps = 1,2.10™"%;
Cu(HO), - Kps = 4,8.10%; etc.; Zn(HO), - Kps =
3,0.107; etc.

e Determinagdo dos metais pesados do filtrado (1)
por absorgao atébmica.

e Correcao do pH, precipitagao e filiragdo do sulfato,
recuperando-o0 na forma de sulfato de bario BaSOy,,
Kps =1,1.107° %,

e Determinacdo da concentragdo dos metais no
filtrado (2).

¢ Eliminacéo final dos metais pesados do filtrado 2
(“polimento do efluente”) mediante troca catibnica
numa coluna contendo um aluminossilicato (argila)
recolhendo o percolado da coluna (eluato) e
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finalmente,
metais.

O experimento foi repetido trés vezes partindo-se de
um volume inicial de 250 mL de solugéo de bateria,
porém, as demais variaveis foram variadas para
poder otimiza-las, por isto, os dados apresentados
abaixo sao ainda preliminares.

Os resultados obtidos na retirada de metais
pesados, por precipitacao na forma de M(OH),, em
percentagem, foram os seguintes: Pb — 50,0; Fe —
99,3; Cu—-92,7;Zn-92,3; Cr— 52,8 e Cd — 72,2.

A retirada de metais pesados por troca de cations
na coluna com a argila, baseada na CTC
Capacidade de Troca Catibnica dos
aluminossilicatos devida as trocas isomorficas, em
percentagem, foi; Pb — 50,0; Cu — 10,3; Ni — 82,2;
Co - 80,8; e Cd — 100. Em contrapartida os metais
Zn e Cr foram deslocados para a solugdo. Esta
parte precisa ser aprofundada.

Na recuperacao do enxofre dos 250 mL de acido da
bateria, realizada apdés a precipitacdo dos metais
pesados, no filtrado 1, na forma de sulfato de bario
foram obtidos 90,60 g de BaSOypyy.

determinagdo da concentragcdo dos

Conclusoes

Pelos resultados preliminares conclui-se que o
processo realmente retira os metais pesados e
recupera o enxofre na forma de sulfato de bario.
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Introducao |

O lago da represa de Capivara, formado pelo
represamento dos rios Tibagi, Congonhas e
Paranapanema, esta localizado no norte do PR
préximo de Sertanopolis, Primeiro de Maio e
Alvorada do Sul. O solo do tipo latossolo vermelho é
utilizado para fins agricolas. Este estudo foi
realizado no brago da represa situado em Primeiro
de Maio. A mobilidade e ecotoxicidade de metais
trago dependem das estruturas quimicas e de como
estejam ligados. As extragbes seqiiéncias’
permitem uma estimativa das 5 categorias com que
0 Mn se apresenta nos compartimentos e a
disponibilidade. Realizar a especiagdo seqliencial
do Mn, verificar a disponibilidade deste em amostras
de sedimentos coletadas na interface agua-
sedimento em 2 pontos (P1 e P2) distanciados
cerca de 5km e do solo, e comparar as
concentragbes de Mn por extracdo sequiencial em
fatias dos sedimentos foram os objetivos deste
estudo. O ponto 1 sofre a influéncia do rio Tibagi e
do ribeirdo Primeiro de Maio e o ponto 2 do rio
Tibagi. Os sedimentos foram coletados em coletor
do tipo core. Os testemunhos do P1 foram fatiados
a cada 3cm, obtendo-se 3 fatias que foram
peneiradas e armazenadas no local. No P2 foram
coletadas amostras da interface agua-sedimento
(fatia de 3cm) e os solos na profundidade de 5cm.
Os metais das 5 fragbes dos sedimentos e solos
foram extraidos usando o método Tessier' e as
concentragdes de Mn foram determinadas por EAA..
Foi realizado um estudo das correlagbes entre as
variaveis e a Analise das Componentes Principais
(ACP).

Resultados e Discussao \

A ACP nao discriminou os solos 1 e 2 na CP2
mas discriminou as amostras de solo e sedimento
da interface na CP1, sendo as concentragdes de Mn
extraidas na Fr 5 (P1 e P2=365 e 248 pg/g de
sedimento) e (P1 e P2=10 e 28 pg/g de solo) e Fr 2
(P1 e P2=92 e 134 ug/g sedimento) e (P1 e P2=10
e 10 pg/g de solo) as responsaveis pela separagéo.
Os sedimentos dos P1 e P2 foram discriminados na
CP2 pelas concentragdes de Mn na Fr 4 (P1 e P2=
8 e 34ug/g de sedimento), Fr 3 (P1 e P2= 208 e
800ug/g de sedimento) e Fr 1 (P1 e P2=737 e
168ug/g de sedimento). As variaveis pH e Fr 1
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apresentaram elevadas correlacdes negativas (r = -
0,81, p<0,05) seguido da Fr 5 (r= -0,61) sendo os
pH = 6,66 e 6,63 nos P1 e P2 dos sedimentos e
6,24 e 6,93 nos solos. A distribuicdo do metal nas
fatias de sedimento do P1 mostrou que 52% do Mn
da interface foi extraido na 12 Fr contra 15% na
ultima fatia (6 a 9cm), enquanto na 3?2 Fr, 15% do
Mn foi extraido da interface contra 62% na ultima
fatia.

Conclusoes

Nos solos o Mn esta preferencialmente adsorvido
nos oxidos de Fe e Mn (Fr 3; 78%) e nos
sedimentos do P1 na fragdo trocavel (Fr 1; 52%) e
do P2 ligados a Fr 3 (58%). Para os P1 e P2 dos
sedimentos e solos apenas 5% e 1% do Mn estéo
associados a matéria organica. A discriminagao
entre os P1 e P2 dos sedimentos provavelmente
estd associada aos diferentes tributarios de cada
ponto.
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Palavras Chave: POA’s, Fenton, Efluentes Téxteis

Introdugao |

As operacdes de limpeza, tingimento e acabamento
na industria téxtili ddo origem a uma grande
quantidade de despejos. Pelo fato do efluente
gerado no processo de tingimento conter grande
quantidade de corantes e ser constituido
basicamente por compostos orgéanicos, torna-se de
grande importancia a busca de alternativas para a
remocédo da cor final do efluente e a eliminacdo dos
demais compostos organicos contidos no efluente.
Estudou-se a tratabilidade dos efluentes de uma
empresa de tingimento de pecas de roupas. A
alternativa proposta inclui o processo Fenton,
aplicado com sucesso em varios sistemas de
descolorimento, inclusive de industrias téxteis, mas
que merece o estudo caso a caso para um projeto
de tratamento de efluentes bem sucedido.

Resultados e Discussao |

Na empresa estudada, trés pontos de amostragem
foram avaliados. A localizacdo dos pontos sao as
seguintes: * ponto 1: efluente bruto que sai da
lavanderia, * ponto 2: efluente langado pela
empresa apoés tratamento fisico-quimico, * ponto 3:
melhor situacdo de abatimento de cor com o
processo Fenton. Dentre os paradmetros de
avaliagédo de descarte de efluentes téxteis em corpo
receptor considerou-se: Dureza total, DQO, fosforo
total, nitrogénio total, sdlidos totais dissolvidos,
sélidos sedimentaveis, surfactantes, cor aparente e
real (determinados conforme Standardt Methods,
2000). Foi desenvolvido um reator de PVC, de
forma cilindrica, com capacidade de 10 litros, e com
pogco de irradiagdo de vidro borossilicato, com
ldmpada de pressdo média de mercurio. Como pode
ser observado pela Tabela 1 o processo de
tratamento Fenton reduziu satisfatoriamente todos
os parametros analiticos de caracterizagdao do
efluente de descarte. Destacam-se a DQO, que foi
reduzida em 82%, o que € muito importante ja que o
efluente téxtil caracteriza-se pela grande quantidade
de compostos quimicos adicionados no processo de
beneficiamento, o que consequentemente eleva o
valor da DQO. Ja a dureza, a qual a remogéo do
efluente de descarte era um dos objetivos deste
trabalho, foi constada como baixa, caracteriza-se
com agua mole pois a dureza total ficou abaixo de
50 mg L.

Tabela 1. Comparagao de redugao de parametros
analiticos entre efluente bruto e efluente tratado
com processo Fenton
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Parametro Efluente Processo % de
bruto Fenton Reducao

(mg%SL.1) 673,6 122,3 82,5
(':'ngotﬂl) 2,01 1,09 45,7
(fngoiﬁ') 2,96 0,27 90,7
(mESU) 120,0 0,65 94,4
(m??ﬂ) 1,7 0 100
(Er)#;ef?) 14,35 8,7 39,3
Slzrr;agtﬁﬂt)es 0,29 0,005 99,9
pH 8,4 7.0 12,5

Conclusoes

A introducdo do tratamentos com reagente de
Fenton constituiu-se como a grande alternativa de
remediagcdo dos parametros mais importantes. A
DQO foi reduzida em 82% da quantidade inicial, o
que é muito importante, pois um efluente téxtil
caracteriza-se pelo grande numero de reagentes
quimicos que, adicionados ao processo de
beneficiamento, que incorporam elevados teores de
DQO. O ensaio de dureza, que no efluente bruto foi
constatada ser baixa, foi reduzida em torno de 40%,
com o emprego desta metodologia. Observou-se
coagulagado intensa apds inicio da oxidagcdo, com
cinética rapida e com formacao de flocos de rapida
sedimentagdo (10 min). Acredita-se que a
coagulagao atue prioritariamente na remogéao de cor
ao invés da oxidacao.
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Introducao

No Brasil os pesticidas vem sendo utilizados
a cerca de cinquenta anos. Os beneficios que eles
trouxeram na produgao e conservagao de alimentos,
no controle de muitos animais nocivos ao homem,
representaram uma enorme contribuicdo social e
econdmica para o pais. No entanto, o fato de serem
substancias téxicas vem causando incalculaveis
prejuizos ao homem e meio ambiente,
representando um sério risco ao equilibrio
ambiental.

Com as limitagbes comerciais dos
organoclorados, expandiram-se consideravelmente
a utilizacdo de outras classes de praguicidas
principalmente os organofosforados que foram os
primeiros a substituirem os organoclorados. Os
organofosforados, que serdo o grupo de pesticidas
de nosso interesse nesta pesquisa, sao ésteres,
amidas ou derivados tiol dos acidos de fésforo.

O consumo exagerado de organofosforados &
preocupante, pois apesar de serem degradados
com mais facilidade que os organoclorados, sua
agao no organismo humano e meio ambiente néo é
completamente conhecida.

Este trabalho pretende possibilitar o
desenvolvimento de diferentes técnicas de extracao,
bem como averiguar as de maior eficiéncia para
identificacdo dos compostos procurados. Através de
metodologias analiticas, utilizando a cromatografia
gasosa com detector NPD, desenvolver um
monitoramento de pesticidas organofosforados em
sedimentos dos arroios do vale do Taquari.

Resultados e Discussao

Foram feitas 3 coletas de sedimento do arroio
Boa Vista, no municipio de Estrela, e realizadas
extragcbes por dois métodos, liquido-liquido e
soxhlet, em amostras de sedimento contaminadas
com o pesticida Malatol 500 CE (Malathion) da Bio
Carb a uma concentragédo de 500g/L e em amostras
nao contaminadas. Utilizaram-se dois solventes
(acetona e hexano) em proporgbes variadas,
possibilitando assim um gradiente de polaridade. As
particdbes foram feitas em florisii 60-100 mesh
utilizando-se hexano e diclorometano puros e em
mistura de proporg¢des variadas. As analises foram

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

realizadas em um Agilent 6890N GC, com detector
NPD. Foram feitas vinte analises de amostras
contaminadas e nao contaminadas e comparadas
com padrdes extraidos do pesticida comercial.

oI G)

Amostra contaminada com 2mL do
pesticida malathion, extraida em
soxhlet com solvente acetona,

Malathion
13.425

Padréo do pesticida
malathion 1,001 mg/L

Malathion i
LM

Figura 1. Comparagdo dos cromatogramas da
amostras contaminada e do padrao puro.

Conclusoes

O monitoramento da qualidade dessas aguas,
se for feito de forma criteriosa e transparente,
podera ser um instrumento bastante poderoso na
identificacdo dos principais fatores que contribuem
para a sua degradacao, este instrumento pode ser
utilizado como indutor de um processo de controle
de poluicdo mais efetivo, como a implantagdo de
saneamento basico, disposicdo adequada de lixo,
disciplinamento no uso de agrotoxicos, até mesmo
na criagao de programas de educagao ambiental.

A partir dos resultados obtidos e a serem
obtidos, serado identificados os métodos de extragéo
mais eficientes e de maior reprodutibilidade de
analise, bem como a identificacdo de residuos de
pesticidas organofosforados em amostras de
sedimento dos arroios da bacia do Vale do Taquari.
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Palavras Chave: SPME, CG, Nb,Os

Introducgao |

A Micro-Extragdo em Fase Solida (SPME) é
uma técnica de extragdo relativamente nova, e
representa um valioso avango na preparagdo de
amostras, especialmente para cromatografia
gasosa, pois ndo utiliza-se solventes, tem alto poder
de concentragdo, aplica-se a muitos analitos e
facilita o transporte do material extraido para o

cromatografo.
Nesta técnica, a superficie de uma fibra de
silica fundida €& recoberta com uma fase

estacionaria seletiva, que permite a difusdo do
analito. A retirada do analito da fase estacionaria
ocorre por dessorgao térmica no injetor aquecido do
cromatografo a gas.

A possibilidade de novos materiais de
recobrimento para aplicagdo em SPME expande o
desenvolvimento da técnica bem como o seu campo
de aplicacdo. Além disso, a busca por novas fibras
pode levar a um aumento na prépria seletividade da
SPME.

O objetivo geral deste trabalho é testar o
recobrimento de Nb,Os como fase extratora em
SPME, o qual foi desenvolvido pela técnica de
Deposicéo de Vapor Quimico (CVD), em amostras
gasosas de alcoois (metanol, etanol e 1-butanol).

Resultados e Discussao |

A nova fibra de vidro'" foi obtida através do
processo de estiramento® e recoberta com Nb,Os
partindo-se do reagente precursor NbCls, utilizando-
se da técnica de CVD para o recobrimento. A partir
de uma mistura de alcoois com concentragdes
conhecidas foram realizadas extragbes via SPME
para estudos de otimizagdo do tempo de extragao
(tempo de equilibrio de 35 minutos), repetibilidade
(apresentou valores de RSD menores que 10%),
efeito de multiplas extragbes (mostrou a diminuigéo
dos analitos na amostra), efeito de interferentes
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(dgua e tolueno, sendo que a presenga de agua
afeta consideravelmente a adsor¢do dos analitos
pelo recobrimento da fibra, para tolueno ndo se
observa o mesmo efeito, sendo este adsorvido pelo
recobrimento de o6xido de nidbio(V)) e curva de
calibragdo (realizada através de amostras de
concentragbes variadas de alcoois, obtendo os
valores de coeficiente de correlagdo (r), limite de
detecgdo (LD) e limite de quantificagdo (LQ)
encontrados na tabela 1)

Tabela 1 : Valores encontrados através da curva de

calibragao
Analitos r LD (mg L") | LQ (mg L")
Metanol | 0,9978 0,85 2,83
Etanol | 0,9915 1,67 5,58
1-Butanol | 0,9971 0,49 1,66

Conclusoes

Os experimentos realizados mostraram que
o recobrimento de Nb,Os pode ser utilizados em
SPME. A nova fibra apresentou adequada
linearidade (r > 0,99) e repetibilidade, (com desvios
padrées relativamente baixos) e mesmo apés cerca
de 140 anadlises, a fibra ainda apresenta
recobrimento de oxido de nidbio sobre sua
superficie.
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Introducao |

Carvao mineral € uma substancia solida de
origem organica, resultante da transformacdo de

A granulometria média da cinza UTPM é de
43,98 pm variando desde 0,30 até 400 um. Sua
densidade média aparente é de 2,50 g cm™ , sendo
que pela espectroscopia Raman pode-se identificar

restos vegetais soterrados ha milhdes de anos. Sua
utilizacdo mais importante € na produgao de aco e
na geracdo de energia. Da sua queima resulta uma
cinza composta principalmente por silicatos, alumino
silicatos e metais tragos, os quais podem constituir
um problema ambiental. Apesar disso, a cinza pode
ser usada como aditivo no concreto, materiais de
construgdo e refratarios, ceramicas, filtros para

as fases cristalinas quartzo e anortita, bem como
presenca de fases amorfas.

A transformagdo termogravimétrica significativa
ocorreu a aproximadamente 720°C, devido a
queima da calcita com liberagéo de CO..

Medidas elétricas mostraram valores para a
constante dielétrica oscilando entre 2,6 e 3,6 ,
sendo o fator de perdas encontrado caracteristico

gases, na agricultura, entre outros. Um dos dos melhores isolantes. ' .
obj:et!vos do trabglho foi caracterizar, figica e Q  M=Mulita H=Hematita
quimicamente, as cinzas provenientes da queima de - Q=Quartzo CO=Corindon ]
carvao mineral da Usina Termelétrica Presidente An=Anidrita S=Silimanita

i C=Calcita A=Anortita ]

Médici (UTPM), Candiota, RS.

Resultados e Discussao |

Dos elementos quimicos presentes na cinza
UTPM, o silicio (27%) e o aluminio (11,3%) s&o os
mais abundantes, sendo as mesmas compostas de
nanocristais  (49,71%), predominantemente de
mulita, quartzo, anortita e calcita, imersos em uma
matriz vitrea cenosférica (50,29%) (Fig.1 e 2 e
Tab.1).

Figura 1. Presenca de cenosferas vitreas (35000x)

Intensidade (a.u)

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
. ) 260 cSgral..ls)
Figura 2 - Difratograma da cinza UTPM, mostrando

alguns compostos cristalinos.

Conclusoes

Pelas suas propriedades fisicas e quimicas, as
cinzas UTPM demonstraram ser um excelente
material para o preparo de ceramicas, com potencial
para diversas aplicagdes, inclusive, algumas ja
sendo desenvolvidas.

Tabela 1. Composic¢do quimica da cinza volante de carvdo mineral gerada na UTPM.

Si Al Fe K Ti C Ca Na Mg P N S
| %
27 11,3 3,7 0,64 0,50 0,42 0,38 0,11 0,03 0,01 <0,01 0,006
Mn Zn Ni Cr B Mo Cu Pb Cd
mg kg
368 70 62 48 24 <30 20 <10 <3
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Palavras Chave: Lacase, Peroxidase,

Introducao |

Os efluentes de industrias de papel e celulose
possuem materiais organicos e compostos
organoclorados que acarretam significativo efeito
téxico a comunidade biolégica e sédo de dificil
biodegradagdo. Estudos revelam que esses
compostos podem ser biodegradados por fungos,
especialmente da classe (Basidiomicetos), que
possuem sua capacidade de biodegradacao
diretamente relacionada a produgao de enzimas
lignoliticas como a Lacase e a Peroxidase. O
objetivo do trabalho foi avaliar as possiveis
modificagdes quimicas causadas por essas enzimas
no efluente de uma industria de papel e celulose de
Santa Catarina.

Resultados e Discussao |

A Lacase(Novozymes) e Peroxidase(Merck),
foram inicialmente caracterizadas. Resultados
obtidos através de estudos cinéticos demonstraram
uma melhor atividade das enzimas no pH=4,0.

Com o uso de um cromatografo Shimadzu (HPLC)
equipado, com um detector SPD-10A UV-VIS e uma
coluna de exclusdao Diol-150 da Shimadzu, foram
determinadas as MM das enzimas. A MM da Lacase
obtida foi de 65kDa e a Peroxidase de 45kDa. Os
experimentos relativos a caracterizagdo das
enzimas revelaram que estas possuem as mesmas
caracteristicas quanto ao perfil de atividade x pH e
MM das Lacases e Peroxidases citadas na
literatura.

A descoloracado do efluente foi monitorada através
da reducao da absorbancia em um comprimento de
onda de 465nm, com um espectrofotdbmetro Hewlett
Packard. A Lacase reduziu a cor do efluente em
60% e a Peroxidase em 42%, como demonstrado
na figura 1.

Concomitante ao processo de descoloragédo, a
concentracdo de fenodis foi medida por dois
métodos, o método Folin € o método da 4-
aminoantipiridina. Os resultados revelaram uma
redugdo na quantidade total de compostos fendlicos
do efluente tratado com as duas enzimas.

Através de curvas obtidas para cinética de
degradagdo dos compostos fendlicos observa-se
que as enzimas possuem diferentes taxas de
degradacgéao para cada tipo de estrutura fendlica, isto
é, as enzimas degradaram de maneira eficaz os
fendis de alta e/ou baixa MM, porém as taxas de
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Biodegradacéo.

reducdo e a velocidade com que estes compostos
sdo degradados sao diferentes.

Anadlise da distribuicdo de MM dos componentes
do efluente foi realizado por HPLC, utilizando o
mesmo equipamento ja citado. Apdés um periodo de
incubacdo de 45 minutos, as enzimas promoveram
uma intensa degradacao do material orgénico
contido no efluente, indicado por uma acentuada
diminuicdo da area total obtida em cromatogramas
monitorados a 240, 280 e 310nm.

0.46
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Absorbancia

Tempo (min)

Figura 1. Efluente antes e apods 45 minutos de
tratamento em pH=4,0 com a Lacase [, e
Peroxidase &.

Conclusoes

As enzimas Lacase e Peroxidase apresentaram
grande eficiéncia na redugao de cor, de fendis totais
e consequentemente dos compostos de alta MM
contidos no efluente, indicando que ocorre a
despolimerizagdo destes compostos. Portanto, a
utilizacdo de enzimas em procedimentos de
remediacdo de efluentes industriais mostra-se uma
atraente alternativa, principalmente em fungdo dos
bons resultados obtidos.
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Palavras Chave: Fertilidade do Solo, Boro, Extratores Quimicos

Introducao |

O conhecimento da concentragdo, das reacbes e
das dindmicas dos nutrientes no solo é de suma
importancia para entender o comportamento e a
disponibilidade desses nutrientes no sistema solo-
planta.

A selegdo do melhor método de extragdo esta
baseada na eficiéncia agrondémica, na calibragdo
dos resultados, na uniformizacao dos
procedimentos analiticos e principalmente na
correlagao entre os valores obtidos pelos métodos e
0s conteudos absorvidos pelas plantas. Além disso,
deve-se conhecer os fatores que afetam a
disponibilidade do boro no solo, tais como: pH,
matéria organica, compostos de ferro e aluminio,
tipo de argila, textura, umidade do solo e interagbes
com outros ions. O objetivo deste trabalho foi avaliar
os teores de B no solo, obtidos por trés métodos:
BaCl, (quente), HCI 0,05 M e Mehlich-1 e verificar a
correlagcdo entre o0s extratores e algumas
caracteristicas fisicas e quimicas dos solos.

Resultados e Discussao |

Observam-se, na tabela 1, os coeficientes de
correlagdo para o teor de B entre os métodos
testados, fungdo de algumas caracteristicas fisicas
e quimicas dos solos.

Tabela 1. Matriz de correlagdo entre os teores de B obtidos por
trés métodos de extragdo e as caracteristicas fisico-
quimicas dos solo.

BaCl, HCI Mehlich-1 Argila pH MO T. Folha
BaCl, 1,00 0116 0,09 0,01 -0,32 0,717 0,66*
HCI 1,00 075 -0,78" -0,02 0,14 -0,37
Mehlich-1 1,00 -062" 0,03 0,03 -0,23
Argila 1,00 0,29 -0,31 0,39
PH 1,00 -0,27 -0,06
MO 1,00  0,59*
Teor na 1,00
Folha
Observa-se que nao houve correlagao

significativamente entre o método BaCl, e os
demais métodos testados, enquanto que os
métodos HCI e Mehlich-1 apresentaram correlagao
entre si, ao nivel de (r=0,75). Com relagdo as
caracteristicas de teor de argila, matéria organica e
pH e teor na folha, o método do BaCl,
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correlacionou-se positivamente com o teor de
matéria organica do solo e o teor na folha indicando
que esse método é mais eficiente em demonstrar a
importancia desse componente no solo e na
disponibilidade de B. Os teores extraidos pelos
métodos HCI e Mehlich-1 apresentaram correlagao
negativa com os teores de argila, indicando que
esses meétodos foram sensiveis a teores de argila
no solo. Provavelmente, as solugdes extratoras
sofrem desgaste a medida que se aumenta a
quantidade de argila no solo. Os teores de B no solo
obtidos pelos métodos HCI e Mehlich-1 foram mais
elevados quando comparados com o os obtidos
com o BaCl.,.

Conclusoes

e Os extratores HCI e Mehlich-1 sdo sensiveis a
textura do solo, enquanto o extrator BaCl, é
sensivel ao teor de matéria orgénica do solo e o
teor de B na folha;

e A matéria organica é sensivel ao teor de B na
folha;

e Os teores obtidos pelos métodos HCI e Mehlich-
1 sdo equivalentes.
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Palavras Chave: imunocastragdo, acidos graxos, nelore .

Introducao

O objetivo do trabalho foi determinar a
composicao fisico-quimica e o perfil dos acidos
graxos nos bovinos (raga nelore) que receberam
vacina LHRH-fusdo protéica para esterilizagdo(T),
também de animais castrados cirurgicamente(T,) e
intactos(T3). A qualidade da carne bovina é de
grande importancia devido ao alto consumo, desta
forma, se faz necessario uma avaliacao,
principalmente no perfil dos acidos graxos e
colesterol, nos bovinos que passam por processo
de castragdo comum ou imunocastracdo, para
detectar possivel alteragdo na composigao.

Resultados e Discussao

Um total de 70 touros Nelore, foram utilizados no
trabalho.Umidade, cinza e proteina foram
determinados como descrito por métodos de AOAC
(Cunniff, 1998), para lipidios do tecido do musculo
foi utilizado método Bligh e Dyer (1959). A extracéo
e quantificagdo do colesterol foram feita pelo
método de Al-Hasani al de et, (1993), com
modificagdes (Rowe et al., 1999).

O perfil de acidos graxos foi identificado em um
cromatografo a gas Shimadzu 14A (o Jap&o)
equipado com detector de ionizacdo de chama e
coluna recheada com silica fundida CP Sil-88,
coluna capilar (100 m, 0.25 mm e 0,25 um de
cianopropil polisiloxano).

A composicao fisico-quimica apresentada na tabela
1, o teor de proteina foi maior para imunocastragao,
fato que pode ser explicado, pois a vacina continha
uma fusdo proteica. Lipidios foi menor para
intactos, provavelmente por causa desses animais
possuirem maior atividade, isto implica em maior
consumo de energia.

O perfil dos AG trouxe a razao PUFA/SFA maior
para imunocastrados(0,14), segundo Departamento
do coracao da Inglaterra que recomenda > 0,45.
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A maior razdo n-6/n-3 foi apresentada por

intactos(1,67), segundo o Departamento do

Coragéao essa razao deve ser inferior a 4.

Tabela 1. Composigéo fisico-quimica

Imunocastrado castrado Intacto

Umidade(g) | 75.24°+(1.44) | 74.36° £(0.93) | 76.16" + (1.66)
Cinzas (g) 0.94° + (0.05) 0.95%+ (0.09) 0.95 *+ (0.08)

Proteinas (g) | 20.75° +(1.62) | 19.76 *+(1.57) | 19.00° + (1.81)
Lipidios (g) 1.62°+(0.50) | 1.87° +(0.53) | 1.20°+(0.56)
Colesterol 51.84% + (1.63) | 48.967 +( 1.35) | 50.00%+ (1.48)

(mg)

Tabela 2: Perfil dos acidos graxos

Acido Graxo | Imunocastrado | Castrado Intacto
PUFA 6.93%(£0.99) |5.00° (+0.57) [7.07%(+1.27)

MUFA 43.38% (+2.44) [43.05%+3.16) |42.29° (+2.78)
SFA 49.61% (£ 1.62) |[51.06% (£2.90) |52.60° (+ 3.60)

n-6 3.00° (+0.18) |2.81°(+0.18) |[3.02° (+0.15)

n-3 1.90° (+ 0.17) 1.80° (+£0.16) |1.82° (+0.17)

PUFA/SFA [0.14°(+0.02) [0.10°(£0.01) [0.13%(+0.01)

n-6/ n-3 1.59% (+ 0.14) 1.61% (£ 0,09) |[1.67°(+0.11)

Conclusoes

Imunocastragdo apresentou resultados fisico-
quimicos e de perfil de acidos graxos semelhantes
a animais intactos. Desta forma, a imunocastragao
com LHRH-fusdo protéica pode ser aplicado com
seguraga na administragdo do processo de
castragao de bois em regime de pasto.
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Introducao

A conservacdo de produtos carneos pode ser
promovida através da utilizacdo de sais de cura ou
fermentos laticos, os quais consistem em culturas
laticas responsaveis pela acidificagdo do meio. E
possivel conciliar ambos os métodos de
conservagdo, buscando minimizar a quantidade de
nitritos (sais de cura) a fim de obter produtos menos
prejudiciais a saude. Neste trabalho, pretende-se
estudar a resisténcia das bactérias laticas isoladas
de produtos coloniais da regido do Vale do Rio
Pardo, RS, buscando identificar qual a faixa de
concentragdo de nitrito de sodio mais adequada
para promover o processo de maturagdo de
produtos carneos fermentados.

Resultados e Discussao

Duas amostras de bactérias laticas isoladas de
queijo (Q6-1) e embutido (E3-1) coloniais foram
selecionadas para o estudo. Primeiramente
padronizou-se as amostras de bactérias através da
técnica pour plate de inoculagdo em placa. Ambas
foram padronizadas em fungao da dilui¢do 108, que
foi aquela que apresentou entre 30 a 300 UFC,
visualmente identificaveis. Inoculou-se 0,1mL do
in6culo padronizado de cada bactéria em tubos
contendo 9,8mL de leite desnatado a 11% e 0,1mL
de concentragdes de nitrito de sédio, variando entre
Oppm e 3000ppm. Os experimentos foram
realizados em triplicata. Os tubos foram incubados
por 48h a 35°C. Foram determinados os valores de
acidez total (pH) e concentragdo de acido latico
obtendo-se os resultados apresentados nas Figuras
1e?2.
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Figura 1. Grafico da variagdo do pH (azul) e da
concentragdo de acido latico (vermelho) em fungdo da
concentragdo de nitrito de sddio para a amostra Q6-1.
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Figura 2. Grafico da variagdo do pH (azul) e da
concentragdo de acido latico (vermelho) em fungdo da
concentragéo de nitrito de sodio para a amostra E3-1.

Em ambas as amostras € possivel perceber que a
adicdo de solugbes de nitrito de sédio de
concentragbes baixas (500 e 1000ppm) nao
prejudicam a producgao de acido latico, sendo que
para a amostra Q6-1 verificou-se ainda um aumento
na producdo de acido latico nessas concentragdes.
Para concentragbes mais elevadas, verificou-se um
declinio na produgdo de acido latico, sendo a
amostra E3-1 mais sensivel ao nitrito de sédio que a
amostra Q6-1, pois esta demonstrou interferéncia
apenas na concentragao de 3000ppm.

Conclusoes

Verificou-se que a presenga de nitrito de sdédio
interfere na producdo de acido latico, pois inibe o
crescimento microbiano. Porém, em pequenas
concentragdes, é possivel utilizar sais de cura em
conjunto com os fermentos laticos para aumentar a
vida utili de prateleira de produtos carneos
fermentados.
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Introducao

As bactérias laticas podem ser encontradas em
leite, queijo, salames, iogurtes e outros diversos
alimentos. O acido latico é usado em varios ramos
da industria, principalmente na industria de
alimentos, téxtil e na fabricacdo de plasticos. As
culturas laticas iniciadoras sdo de grande utilidade
para a industria de produtos carneos fermentados.
Estudos direcionados especificamente para a
utilizagdo de bactérias laticas na produgdo de
géneros alimenticios sdo de grande importancia
tanto para industria quanto para consumidores. No
presente trabalho pretende-se determinar a
temperatura ideal de incubagao de culturas laticas
isoladas com a finalidade de obter uma boa
producédo de acido latico no embutido produzido.

Resultados e Discussao

Cinco amostras de bactérias isoladas de queijos e
salames coloniais comercializados no Vale do Rio
Pardo, RS, foram escolhidas para o ensaio de
temperatura. O critério utilizado para a escolha das
cinco amostras foi a produgédo de um coagulo rigido.
As bactérias foram inoculadas em ftriplicata em leite
desnatado a 11% e incubadas em estufa
bacteriolégica durante 48h, nas temperaturas de 25,
35 e 45°C. Realizaram-se as medidas de acidez
total e producéo de acido latico nos tempos de 24 e
48h de incubagdo. A acidez total foi determinada
diretamente pela medida do pH do meio de cultura
com um eletrodo de ponta rigida. Para o teste de
produgéo de acido latico utilizou-se a complexagao
do mesmo com FeCl; e posterior medida de sua
absorbancia em espectrofotbmetro na regido do
visivel. As amostras foram centrifugadas durante 10
minutos. Retirou-se 1mL do sobrenadante de cada
amostra e diluiu-se em baldo volumétrico de 10 mL.
Cada amostra foi tratada com 1 mL de FeCl;s,
deixando em repouso por 15 minutos. Realizou-se a
medida da absorbancia das cinco amostras em
triplicata, para as temperaturas mencionadas acima,
no comprimento de onda de 425 nm. Os valores
médios sdo apresentados em forma grafica nas
figuras 1 e 2 para 24 e 48 horas, respectivamente.
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Figura 2. Grafico da variagdo do pH em fungdo da
temperatura para 48 horas.

Conclusoes

Verificou-se que a melhor temperatura de incubagao
para as bactérias laticas corresponde a 35°C, o que
esta de acordo com a temperatura de incubagéo do
embutido apdés sua produgdo (maturagio).
Observou-se também uma relacao direta entre o pH
e a produgédo de acido latico, pois de uma forma
geral as culturas que apresentaram pH mais acido
foram aquelas que produziram maior quantidade de
acido latico.
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Introducao |

Em trabalho apresentado anteriormente’, a
determinacdo de Al e Fe empregando calibracdo
multivariada mostrou-se uma alternativa eficiente
para avaliar, de forma n&o invasiva, a razdo Al:Fe
em fluidos pdés-hemodialise apds o tratamento com
Desferal®. Entretanto, a determinagdo destas
espécies nos fluidos pds-hemodialise sé se mostrou
possivel em amostras degradadas pelo tempo (3
semanas), onde os analitos se encontravam na
forma livre (ndo mais complexados com Desferal).
Portanto, para a determinagdo do Al e Fe
empregando calibragdo multivariada em fluidos de
hemodialise logo apds a sessao, uma etapa de pré-
tratamento da amostra envolvendo a liberagao dos
metais ligados ao Desferal se faz necessaria. Um
dos métodos mais eficientes empregado para a
liberagcdo de metais ligados a matrizes organicas,
envolve a irradiagdo de amostras com luz UV
(digestao UV) por um determinado tempo. Durante a
irradiacdo, compostos organicos presentes na
amostra sdo decompostos sob agdo da luz UV e o
metal é liberado em solugdo. O presente trabalho
apresenta uma nova metodologia para a
determinacdo rapida e simultidnea de Al e Fe em
amostras de fluidos de hemodialise, empregando a
digestdo UV como etapa de pré-tratamento.

Resultados e Discussao |

Devido a complexidade e a diversidade em termos
de composicdo que os fluidos de hemodialise
apresentam apods cada sessdo, o tempo de espera
necessario para a medida de Al e Fe nas amostras
apo6s a coleta € um parametro ainda variavel e de
dificil controle. Para isto, a digestdo UV dos fluidos
de hemodidlise foi empregada como etapa de pré-
tratamento das amostras. As  condicbes
experimentais otimizadas para a digestao foram as
seguintes: tempo de digestao 2% h, temperatura de
85°C, adicao de 50 uL de H,O, 30% a cada 30
minutos em 10 mL de amostra, utilizando-se o
Digestor UV 705 (Metrohm). Amostras sintéticas
contendo Al e Fe em concentragdes entre 0,2 e 0,8
mg L™ e Desferal 2,0 mg L™ foram irradiadas nas
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condicdes descritas. A utilizagdo da calibragcao
multivariada com regressao por minimos quadrados
parciais (PLS)1 mostrou-se  adequada a
determinagdo simultdnea de Al(lll) e Fe(lll) em
fluidos pos-hemodialise apés a liberagdo dos metais
durante a etapa de digestdo UV . Os espectros de
absorcdo molecular foram obtidos com um
espectrofotdbmetro com arranjo de diodos (HP-8453
A) e o tratamento multivariado com o programa The
Unscrambler 6.11 (CAMO A/S, Trodheim, Norway).
O modelo de calibragéo foi obtido utilizando-se os
valores de absorvancia entre 190 e 1100 nm com
resolugdo de 1 nm. Nesta condicdo, 4 variaveis
latentes foram utilizadas para a previsdo de Al e Fe
e os coeficientes de correlacdo linear entre as
concentragdes dos analitos, em amostras sintéticas,
medidas por este método foram 0,998 para Al e
0,994 para Fe. Amostras reais de fluidos pds-
hemodialise foram contaminadas com quantidades
conhecidas dos analitos e analisadas pela
metodologia proposta apdés a digestdo UV. Os
valores de RMSEP para Al e Fe foram,
respectivamente, 0,0145 e 0,0258 e os valores de
RMSEC de 0,0159 e 0,0200.

Conclusoes

A digestdo UV possibilita a degradacdo dos
complexos Al/Fe-Desferal em fluidos pds-
hemodialise. Apés a etapa de digestdo, os metais
sdo liberados da matriz e a determinacao
simultanea de Al e Fe ¢é feita por calibracao
multivariada com regressao por minimos quadrados
parciais (PLS), empregando violeta de pirocatecol
como agente complexante.
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Introducao

A metodologia  atualmente  utilizada na
quantificacdo e qualificacdo de farmacos baseia-se
no emprego de ferramentas analiticas classicas que
necessitam de procedimentos demorados na
preparagao da amostra, bem como alteragdo de
suas caracteristicas inerentes. Com a constante
evolugdo do mercado farmacéutico mundial,
associada a maiores exigéncias de qualidade,
novas metodologias capazes de suprimir estas
circunstancias, vem sendo estudadas. Neste sentido
0 presente trabalho propbe ferramentas analiticas
para a caracterizagdo dos produtos nas diferentes
etapas de industrializagdo dos medicamentos.'? Em
especial, técnicas espectroscépicas baseadas na
radiagao infravermelha, como a espectroscopia por
reflexdo difusa no infravermelho médio com
Transformada de Fourier (DRIFTS)’, aliada a
ferramentas quimiométricas como a andlise
hierarquica de agrupamentos (AHA).

Resultados e Discussao

Neste trabalho, a identificagdo de dois farmacos
anti-inflamatérios semelhantes foi pesquisada,
empregando-se espectros de DRIFT obtidos em um
espectrofotdbmetro NICOLET Magna 550, com
resolugdo de 4cm™ e 32 vareduras. Coletou-se 9
espectros de diclofenaco de sédio 50mg manipulado
(sodio 2-[O-(2,6-dicloroanilino)fenil] acetato), sendo
obtidos de tres fornecedores (classes 1,2 e 3), 9
espectros de diclofenaco de potassio 50mg
(potassio  [O-(2,6-dicloroanilino)fenil] acetato),
(classes 4,5 e 6) e também 9 espectros contendo
apenas o excipiente de cada fornecedor (classes
7,8 e 9) utilizado na manipulagédo dos medicamentos
analisados. Modelos de AHA, utilizando as regides
espectrais 993-1214 cm™ e 2809-2992 cm™, foram
desenvolvidos no programa Pirouette® 2.7 da
Infometrix, apresentando separagéo entre cada uma
das classes modeladas, excetuando-se duas dentre
as classes de excipiente. Os melhores resultados
foram aqueles com os dados autoescalados, e
corregao do espalhamento de luz (MSC). A figura 1
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apresenta um dendograma no qual
observar a separacdo das classes. Dentre os
medicamentos  formulados os diclofenacos
pertencentes aos fornecedores 1 e 3 se agruparam
em fungdo do cation, enquanto que os do
fornecedor 2 se agruparam em funcao da presenga
de um njuesmosxcipit?ﬁnte. B B
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Figura 1 — Dendograma para o conjunto de dados
empregando a construgao tipo incremental.

Conclusoes

Os resultados de similaridade obtidos indicam as
potencialidades dos métodos DRIFTS/AHA, pois
quando semelhantes excipientes foram utilizados,
os diclofenacos manipulados foram discriminados
em funcao da presenga de potassio e de sodio em
sua estrutura. Por outro lado, a presenga de outras
substancias na matriz excipiente permitem uma
nitida separagdo destas. Como vantagens nesta
metodologia tém-se a nao destruigdo das amostras,
a ndo geragao de residuos, o baixo custo e maior
rapidez na analise.
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Palavras Chave: Argila, Remogéo, Efluentes.

Introducao
40

A argila tem mostrado uma boa eficiéncia na
remogdo de metais em solugbes aquosas,
justificando os estudos que a envolve. Em base
nessa informagdo o objetivo deste trabalho foi
avaliar a eficiéncia de duas argilas naturais em
remover metais de solugdes aquosas, bem como os
parametros que influem na remocgéo, para sua futura
utilizacdo em remocdo de metais de efluentes
industriais.

Resultados e Discussao |

Os testes foram feitos utilizando as argilas Mina e a
AD44 — CR, fornecidas pela Mineragdo Tabatinga
Ltda situada no municipio de Tabatinga do Sul —
PR, sendo que a analise mineralégica das argilas
consta 79 e 85% de Caulinita respectivamente. Os
experimentos foram realizados em batelada a uma
temperatura de 50°C mantida por banho de 6leo, as
solugdes de Zn*? foram preparadas a parir de uma
solugdo padrdao de 1000mg/L,nas concentragdes
que variaram de 50 a 500 mg/L, e tiveram o pH
acertado a 4 com HNOs, foi utilizado um sistema de
refluxo onde 100 mg de argila postas em contato
com 30 ml de cada padréo reagiram em tempos que
variaram de 1 a 4 horas sob constante agitagéo. O
teor de do metal zinco nas solugdes foi analisado
por FAAS.

Na analise pode-se observar que o teor de Zn
retido nao foi influenciado por tempos superiores ha
1 hora, e o pH que inicialmente fora de 4 agora tem
uma pequena variagao que vai de 4 a 4,5 variagao
que pode estar ocorrendo devido a uma pequena
troca de H' da solugdo pelos metais
compensadores de carga as argilas que é
evidenciado pelo aumento do pH.

O teor de Zn retido nos materiais aumentou com o
aumento da concentracdo da solugdo, para as
solugbes com concentragbes menores que 100
mg/L a retencéo obtida foi de 55% de Zn, para uma
solugao de 200 mg/L a retengao obtida foi de 70%,e
para uma solugcdo de 500 mg/L a retengéo foi de
85% de Zn.

Figura 1. Retencdo do Zn(%) na argila AD44 a
diferentes tempos
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Figura 2. Quantidades adsorvidas de Zn"? retido
por grama de zedlita nas argilas a diferentes tempos

Conclusoes

Ambas argilas mostraram o} mesmo
comportamento, obtendo valores de remocgido de
Zn*? muito proximos. Observa-se que empregando o
método batelada a 1h e a 50°C se obtém remocodes
acima de 85% para a solugéo de 500 mg/L. Conclui-
se que as argilas naturais podem ser uma
alternativa eficiente e econdmica para remocao de
metais em efluentes industriais.
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Palavras Chave: Residuo, Cinza, Caldeira.

Introducgao |

Para a producdo de energia, muitas industrias
utilizam em caldeiras e fornos, 6leo BPF (baixo
ponto de fluidez), que além de ter o prego sujeito as
variagdes cambiais, apresenta um teor de enxofre
que no Brasil chega geralmente a 1 %. Para
resolver os problemas ambientais e de custos, as
industrias estdo substituindo este combustivel por
restos de madeira ou “cavacos”, mas estes ultimos
produzem um residuo, que numa das empresas,
chega a 900 toneladas/ano. O objetivo deste
trabalho é inicialmente caracterizar o residuo e a
cinza, para que se consiga um emprego adequado,
evitando que ele seja simplesmente descartado no
meio ambiente.

Resultados e Discussao |

Por gravimetria determinou-se que esse material
apresenta 26,71% de agua e 72,37% de carbono,
tendo sua massa reduzida em 99,08% pos-
calcinagdo. No difratograma de RX do residuo apos
calcinagdo (cinza) ndo foram detectados metais
pesados e sim sais de Mg, K, Na e fosfatos. Por
complexometria com EDTA determinou-se as
concentragdes de ca® e MgZ+; por espectrometria
de emissdo por chama Na' e K' e por
espectrometria na regido do visivel PO,*, no
residuo e na cinza. Também foi avaliado o pH. Os
dados encontram-se na tabela abaixo:

Tabela I- . Dados obtidos para residuo e cinza

residuo (%) cinza (%)
Mg** 0,0705 10,04
Ca”™" nd nd
Na* 0,0066 0,41
K 0,025 1,32
PO,~ 0,00359 0,186
pH 8,96 11,40

*nd - ndo detectado

A desidratagao do residuo foi conduzida em
estufa a 100 °C por 2 horas, ou seja, até obtengdo
de massa constante. A redugdo significativa da
massa do residuo apos ser submetida a calcinagao
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por 1 hora a 1000 °C, em atmosfera estatica,
constitui um resultado importante em virtude da alta

produgédo anual do residuo, ou seja, passa de 900
para aproximadamente 9 ton/ano para uma
empresa produtora. A alcalinizagdo, decorrente do
aumento de concentragao dos ions determinados,
poderia ser util na corregao de solos acidos.

Conclusoes

- 900 ton/ano de residuo produzido por uma Unica
caldeira  poderiam  ser reduzidas em
aproximadamente 99% de sua massa, sendo
suficiente uma calcinagéo a 1000 °C por 1 hora;

- as 9 ton de cinza/ano, cuja composi¢ao engloba
sais de Mg, K, Na e PO43' e pH alcalino,
poderiam ser utilizadas para corregao de solos
acidos;

- 0 residuo bruto- ndo submetido a calcinagéo,
devido ao seu alto teor de carbono poderia ser
aplicado em é&reas cujo solo se encontra em
processo de degradacéo;

- processos simples e de baixo custo, como
desidratacdo e calcinagao, poderiam reduzir o
risco de dano ao meio ambiente e baratear
insumos agricolas.

Assumpgdo. RM.V. & Morita, T. Manual de Solugées, Reagentes e
Solventes- Preparagdo e Purificagdo. Edgard Blucher, SP/SP, 1969.
Baccan, N; Andarde, J.C.; Godinho, O.E.S. & Barone, J.S. Quimica
Analitica Quantitativa Elementar. 2* edigdo, Editora da Unicamp,
SP/SP, 1979.

Bayard, C. Quimica Ambiental, 2* edi¢do, Bookman Companhia
Editora, Porto Alegre/RS, 2002.

Ohlweiller, O.A. Quimica Analitica Quantitativa. Vol 1 e 2, 3 edigéo.
LTC, RJ/RJ, 1982.

Vogel, A.l. Quimica Analitica Quantitativa, 5* edigdo. Mestre Jou,
SP/SP, 1981.
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Palavras Chave: Fertilidade do Solo, Micronutrientes, Extratores Quimicos.

Introducao |

Deficiéncias ou excessos dos micronutrientes no
solo podem ser diagnosticados por diversos
procedimentos. A analise quimica € um instrumento
de destaque, uma vez que possibilita avaliacao
prévia da disponibilidade desses nutrientes para as
plantas. Apesar de muitos laboratérios ja realizarem
analises de micronutrientes, a falta de padronizacao
de metodologias de avaliagdo pode comprometer a
confiabilidade dos resultados.

Uniformizar procedimentos analiticos e garantir a
qualidade dos resultados é uma necessidade
indiscutivel, para garantir a credibilidade da analise
de micronutrientes do solo.

Dessa forma, este trabalho foi conduzido com o
objetivo de comparar procedimentos analiticos para
determinagdo de micronutrientes, visando contribuir
com a padronizagdo metodolégica dos laboratérios
de analises de solo.

Resultados e Discussao |

TABELA 1. Teores de zinco, ferro, cobre e manganés de dois
solos do Estado do Parana, em fungdo dos procedimentos
utilizados para obtencéo dos extratos.’

Métodos
Solos * Filtracao Decantacao

....................... ZN MG KG " eeeeereeerernnenes
Mamboré 0,70 Ba 1,27 Aa
Ponta Grossa 0,82 Ba 1,49 Ab
DMS=0,12* CV=239%

....................... Fe MU KG " oeeeeeerrererenes
Mamboré 31,99 Bb 113,35 Aa
Ponta Grossa 47,84 Ba 90,03 Ab
DMS =4,87** CV=109%

....................... Cu Mg kg e
Mamboré 0,85 Bb 1,32 Ab
Ponta Grossa 1,41 Ba 1,59 Aa
DMS=0,13* CV=158%

....................... Mn Mg Kg e
Mamboré 9,29 Bb 27,19 Aa
Ponta Grossa 12,64 Ba 27,51 Aa
DMS=1,74* CV=14,5%

'Médias seguidas da mesma letra mailiscula nas linhas e mintscula nas
colunas ndo diferem entre si, pelo teste de Tukey a 1%, como indicado
para DMS. 2Mamboré = LVd, textura média, Ponta Grossa = LVd, textura
argilosa.
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Os teores de zinco, ferro, cobre e manganés,
obtidos nos dois solos testados, encontram-se na
Tabela 1. Para todos os micronutrientes analisados,
observou-se diferencas significativas, entre os
procedimentos testados. A decantagdo resultou
sempre na definico de maiores teores de
micronutrientes nos solos. Esses resultados
permitem a inferéncia de que os procedimentos
utilizados sao diferentes, nao possibilitando uso
alternativo. Uma vez definida e adotada pela rede
de laboratérios de uma determinada regido, deve
ser padronizada, para possibilitar a comparagao de
resultados. A escolha entre um ou outro
procedimento fica por conta da facilidade de
execugao, desde que seja padronizado para os
diferentes solos e adotado como referéncia para o
programa de analises quimicas do solo.

Conclusoes

e A filtragdo e a decantagdo utilizadas para
obtengao de extratos limpidos de amostras de
solo resultam na determinagdo de diferentes
teores de zinco, ferro, cobre e manganés.

e Somente com a padronizagdo metodolégica
entre laboratérios, sera possivel a comparacao
de resultados.
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Palavras Chave: liofilizagéo, alimentos, controle de qualidade

Introducgao |

A retirada de agua dos alimentos para aumentar o
tempo de conservagédo € bastante antigo e eficaz,
sendo um processo ja utilizado pelo homem desde
os primoérdios da histéria da alimentagdo. Entre os
processos mais utilizados com este objetivo
destaca-se a liofilizagdo, que se caracteriza pela
retirada de agua do alimento sem submeté-lo a altas
temperaturas. Retirando-se agua do alimento, retira-
se 0 nutriente essencial para o desenvolvimento
microbiano e assim, impede-se que 0S mMesmos
deterioram o alimento. Paralelamente ao controle
microbiano, ha necessidade de se fazer o
acompanhamento fisico-quimico dos produtos
liofilizados. Assim, este trabalho objetivou verificar
se as metodologias analiticas oficiais para produtos
nao liofilizados podem ser utilizadas em produtos
liofilizados. Dentre as analises importantes para o
controle de qualidade de produtos liofilizados,
destacam-se: teor percentual de umidade, cinzas,
proteinas, fibras e gorduras. Foram estudadas as
determinagdes analiticas em produtos liofilizados
comercializados em Santa Cruz do Sul. Dentre
estes, encontram-se café em pd, arroz com
calabresa e arroz com galinha.

Resultados e Discussao |

A determinacgao do teor percentual de umidade das
amostras analisadas foi realizada em estufa a 105
°C, por trés horas. Para a determinagéo do teor
percentual de cinzas as amostras foram calcinadas
em mufla a 550°C, até obtencao de cinzas branco
acinzentadas. Na determinacédo do teor percentual
de proteinas foi utilizado o método de Kjeldahl, com
destruigdo da matéria orgénica por ataque acido
seguido da destilagdo do nitrogénio presente no
alimento. Na determinacdo do teor percentual de
gordura foi utilizado o extrator sohxlet e a extracao
das fibras deu-se por refluxo em meio acido e
basico’ .

A Tabela 1 apresenta os resultados obtidos na
determinacdo do teor percentual de umidade e
cinzas para as amostras de café e arroz com
galinha e a Tabela 2, os teores percentuais de
umidade, cinzas, proteinas, fibras e gorduras para a
amostra de arroz com calabresa.
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Tabela 1. Analise percentual de cinza e umidade

Amostra Umidade (%) Cinzas (%)
Café 2,6 14,1
Arroz c/ galinha 1,7 19,7

Tabela 2. Resultados analiticos obtidos para o
produto liofilizado arroz com calabresa

Amostra Umid. Cinzas | Gord. | Fibras | Prot.
Arroz
com 4,7 9,3 75,7 20 3,64
calabr.

Os resultados obtidos com as amostras de produtos
liofilizados analisados demonstram que as
metodologias analiticas oficiais para produtos nao
liofilizados podem ser utilizadas para o controle de
qualidade dos produtos liofilizados em estudo.

Conclusoes

As amostras analisadas, em fung¢do de seu estado
fisico, ndo necessitaram de procedimentos de
abertura de amostra, o que em termos analiticos &
importante pois diminui o tempo de analise e a
probabilidade de contaminagao por interferentes.
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palavras-chave: petréleo Marlim, troca ibnica, nitrogenados

Introdugao

O petréleo Marlim caracteriza-se pelos altos teores
de compostos nitrogenados. Em decorréncia disto,
as correntes derivadas de refino na faixa de gasoleo
tem um conteudo muito acima do que se considera
usual em ternos de nitrogenados. Esse fato tem um
impacto negativo sobre os catalizadores de
Hidrotratamento(HDT),obrigando a redugédo de
carga para manter o teor de nitrogenados no diesel.
O presente trabalho tem o objetivo de determinar a
distribuichdo de compostos nitrogenados em
diferentes cortes de destilagdo de petréleo Marlim
(GOP e AR5).

Resultados e Discussao

As areas percentuais relativas das classes
funcionais identificadas nas amostras foram as
seguintes: petréleo Marlim: hidrocarbonetos,43%,

nitrogendados,18%, &acidos carboxilicos, 3%, e
sulfurados, 7%. GOP: hidrocarbonetos, 14%,
nitrogenados, 2%, e halogenados 1,6%. ARS:

hidrocarbonetos 36%, e nitrogenados 21%.

Entre os compostos identificados nas fragbes de
neutros, destacam-se: o propil decano (area
percentual de 20,15% com massa de 0,4334g/g de
amostra). A tabela 1 apresenta a concentragéo (g/g
de amostra) das principais classes funcionais
identificadas nas amostras

Tabela 1: Distribuicdo das classes de compostos
das fragdes de neutros em g/g de amostra

Amostra | Hidroc. | acidos | Nitrog. | Sulf. | Halog. |

Marlim 0,433| 0,028| 0,180 0,071

GOP 0,142 -| 0,021 -| 0,016

ARS

0,361 -1 0,216 - -

Os compostos majoritarios identificados nas
amostras (bibliteca do sistema GC/MS) foram:
propildecano (area relativa 20,15%), acido benzeno
dicarboxilico (area relativa 2,76%), norizocopalona
(area relativa 6,74%), metano sulfanato (area
relativa 5,31%), ciclohexano (area relativa 3,04%),
nitrobiciclo nonano (area relativa 1,03%), dodecano
difluor (area relativa 1,57%), antraceno (area
relativa 15,27%).
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Conclusoes

As conclusdes parciais sao de que as variaveis de
processo devem exercer uma grande influéncia na
distribuicdo das classes quimicas, originalmente
presentes na amostra bruta (petréleo Marlim). A
presenga de compostos nitrogenados, em
quantidades significativas, ainda €& um fator
preocupante, um vez que estes compostos, além de
aturem como venenos de catalise, contribuem para
a contaminagdo ambiental. Muitos desses
compostos sdo considerados carcinogénicos e
mutagénicos. As proximas etapas do trabalho
compreendem, entre outras atividades, o
desenvolvimento de métodos de extracdo com alta
especificidade para a retengdo de compostos
nitrogenados.
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Introducao

Atualmente, e ainda por todo este século muitos
estudos continuam a demonstrar a importancia de
uma dieta adequada para a saude. O homem
reconhecia que o alimento era essencial a
sobrevivéncia, mas néo fazia discriminagdo acerca
do valor nutritivo dos diferentes alimentos.’ Também
nao estava claro se o processamento dos alimentos
alteravam significativamente sua composig:é\o.2 Para
se verificar o comportamento de diferentes
alimentos com relagdo as variaveis analisadas
optou-se  pela utilizacdo da  Quimiometria
empregando-se a anadlise por componentes
principais (ACP).>

Resultados e Discussao

Empregou-se 30 amostras de diferentes tipos de
alimentos (alface, abdbora, abacate, arroz, banana
caturra, batata, beterraba, chuchu, carne de gado,
carne de porco, carne de galinha, cebola, couve-flor,
couve, cenoura, fuba, filé de peixe, feijdo preto,
laranja, mandioca, milho verde, maca, mamao,
massa, pimentdo verde, pdo branco, pao integral,
repolho, tomate e vagem). As variaveis estudadas e
levantadas para o problema sao referentes as
temperaturas (ambiente e a 100°C) para as quais
foram determinadas as quantidades de fibras,
proteinas e gordura nas amostras.* A ferramenta
empregada para a avaliagdo quimiométrica foi o
ACP através do aplicativo Pirouette® da Infometrix.
A melhor modelagem foi a que utilizou como pré-
processamento os dados autoescalados, conforme
apresentado nas Figuras 1 e 2.
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Figura 1. Grafico dos scores (PC1 x PC2) para os dados
autoescalados sem (esquerda) e com exclusdo das
amostras andémalas (direita).
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Figura 2. Grafico dos loadings (PC1 x PC2) para os
dados autoescalados sem (esquerda) e com exclusdo das
amostras andémalas (direita)

Nestes graficos sdo apresentados dois comporta-
mentos: 0 primeiro para os scores e loadings a
esquerda, onde a PC1 distingiie as variaveis
proteinas e gorduras da variavel fibra, enquanto que
PC2 distinglie proteinas das gorduras, indepen-
dente da temperatura; ja os graficos a direita, nos
quais as amostras consideradas and6malas foram
retiradas (feijao preto, com alto residuo e as carnes
de porco e de gado, o filé de peixe e o abacate, com
alto peso na modelagem), observou-se apenas a
influéncia da PC1, separando as variaveis proteinas
e gorduras, da variavel fibra.

Conclusoes

Considerando o modelo que utilizou todas as
amostras, conclui-se que a composic¢ao relativa dos
alimentos estudados pouco variou com a
temperatura, apesar dos valores absolutos das
variaveis estudadas terem sido diferentes. A
desidratagcdo dos alimentos, ndo modificou a
modelagem neste caso. Porém, se forem retiradas
as amostras que apresentam valores elevados de
gordura e proteina, independente da temperatura, o
modelo tende a diminuir sua dimensionalidade,
fazendo com que os teores de gordura e proteina
representem apenas uma nova variavel no sistema.

'Favier, J.C. et al. Repertério geral dos alimentos. Tabela de
Composigdo. Sao Paulo: Roca, 1999, 895p.
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Editorial Acribia, S.A., 1996, 290p.

3Morgano, M.A., Queiroz, S.C.N. e Ferreira, M.M.C. Ciénc.
Tecnol. Aliment., 1999, 19, 344.

“Instituto Adolfo Lutz. Normas Analiticas do Instituto Adolfo Lutz.
Vol. 1. Sado Paulo: O instituto, 1985.
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Introducao

A legislacdo referente a composi¢cdo quimica dos
alimentos comercializados, particularmente aqueles
que sao submetidos a algum processo de indus-
trializacdo, evoluiu sensivelmente nos ultimos anos.
Hoje n&o s6 os prazos de validade devem estar bem
claros nas embalagens como também os principais
constituintes presentes.1 Assim, sdo apresentadas
as caracteristicas nutricionais, indispensaveis a
prescricdo de qualquer dieta, bem como tornam-se
transparentes as possiveis transformagdes que os
alimentos processados por ventura venham a sofrer.
Para avaliar as caracteristicas comuns a deter-
minados grupos de alimentos este trabalho propde a
utilizacdo da Quimiometria, a partir da analise
hierarquica por agrupamentos (AHA)2 para avaliar o
resultados de analises comuns de constituintes
alimentares.

Resultados e Discussao

Neste trabalho foram utilizadas 30 amostras de
diferentes tipos de alimentos (alface, abdbora,
abacate, arroz, banana caturra, batata, beterraba,
chuchu, carne de gado, carne de porco, carne de
galinha, cebola, couve-flor, couve, cenoura, fuba,
file de peixe, feijao preto, laranja, mandioca, milho
verde, maga, mamao, massa, pimentdo verde, pao
branco, pao integral, repolho, tomate e vagem). As
variaveis estudadas e levantadas para o problema
foram as quantidades de fibras, proteinas e gordura
em condigbes ambientais e também nas mesmas
amostras submetidas a desidratacdo a temperatura
de 100 °C em estufa.’ A ferramenta usada para a
avaliagdo quimiométrica foi a AHA através do
aplicativo Pirouette® da Infometrix. A matriz de
dados assim constituida foi submetida a diversos
tipos de pré-processamentos nos dados disponiveis
no programa Pirouette, sendo selecionado aquele
que empregou os dados autoescalados, devido a
ser 0 método que apresentou maior similaridade
entre as amostras agrupadas. Nas figuras 1 e 2 séo
apresentados dois dendogramas obtidos diferindo-
se na forma de construgdo empregada, sendo estas
simples ou incremental, respectivamente. Destaca-
se o0 modelo incremental onde claramente séao
agrupados os alimentos analisados em 5 grupos.
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Para agrupar as amostras foram empregadas todas
as informagdes analisadas referentes a composi¢cao
dos alimentos e ndo somente uma determinada
variavel.

Conclusoes

Como vantagem da presente avaliagdo, temos o
fato da analise multivariada empregada possibilitar a
avaliacdo simultdnea de mais de um dos para-
metros, o0 que retrata, quando avaliamos a
similaridade, um contexto bem mais representativo
para a substituicdo e prescricdo de determinados
alimentos na elaboracdo de uma determinada dieta.

" Favier, J.C. et al. Repertério geral dos alimentos. Tabela
de Composigdo. Sao Paulo: Roca, 1999, 895p.

2 Morgano, M.A., Queiroz, S.C.N. e Ferreira, M.M.C.
Ciénc. Tecnol. Aliment., 1999, 19, 344,

® Instituto Adolfo Lutz. Normas Analiticas do Instituto
Adolfo Lutz. Vol. 1. Sdo Paulo: O instituto, 1985.
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Introducao |

A vitamina C no &cido ascorbico € uma vitamina
soluvel em agua encontrada especialmente em
frutas citricas e vegetais verdes. Muitos organismos
sintetizam essa vitamina a partir da glicose, mas o
homem e outros primatas e varias outras espécies
precisam obté-la a partir da dieta. Deficiéncia de
Vitamina C resulta em escorbuto. O acido ascorbico
torna-se muito conhecido desde que Linus Pauling
recomendou a sua ingestdo em grandes
quantidades a fim de diminuir o nimero e a
severidade dos resfriados e para tratar doencas
como o cancer. E um poderoso agente redutor,
podendo ser reversivelmente convertido em acido
desidro-ascorbico, o produto oxidado.

CH,0H CH0H
OH—EH OH—CH
| O\ I O\
=0 & SO0 420 + 26
H —c H C=C
ro
OHOH 00

Ac. L -ascorbico Ac. desidroascorbico

O objetivo do trabalho é determinar o teor de
vitamina C e em sucos de frutas industrializados e
comparar com os valores indicados pelos
fabricantes. Adicionalmente pretende-se determinar
o conteudo de Vitamina C em sucos de frutas
recentemente extraidos. (0] procedimento
experimental se fundamenta no carater redutor do
acido ascoarbico.

Resultados e Discussao |

Amostras de comprimidos de Vitamina C foram
dissolvidos em agua e tratados com iodeto de
potassio e com solugdo de amido (como indicador)
em meio acido (HCI). As solugbes foram tituladas
com iodato de potassio.

O iodato reage com iodeto produzindo iodo que é
prontamente reduzido pelo acido ascérbico segundo
areacao:

03+ 51 + 6H*

—_—
jr—

31, + 3H,0

—_—
-~

CGHBOG + |2 2H+ + 2|+ C6H606 .
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Apés toda Vitamina C ter reagido a concentragéo de
iodo comega a aumentar e formar I3 com o iodeto
presente. O triiodeto se combina com o amido para
formar um complexo de cor azul. O aparecimento da
cor azul indica o ponto final da titulagdo do acido
ascorbico. Nos comprimidos foi encontrado que, em
média, o teor de vitamina C é de 10,6%, maior que
o especificado na embalagem. Para cada amostra
foram feitas 5 repeticoes.

Quanto ao suco de péssego foi encontrada a
concentracdo de 1,2 x10° mol L™ (0,21 mg mL™),
correspondendo ao valor indicado pelo fabricante.
Foram feitas trés repeticoes.

Em suco de limao recentemente preparado o teor
encontrado foi de 3,0 x 10° mol L™ (0,53 mg mL™).
Foram feitas trés repeticoes.

Conclusoes

Nos comprimidos examinados o teor de vitamina C
encontrado foi superior ao indicado no rétulo. No
suco de péssego industrializado o valor encontrado
corresponde ao especificado na embalagem. No
suco de limao recentemente extraido o teor de acido
ascorbico é 2,5 vezes maior do que no suco de
péssego industrializado. A simplicidade e a
reprodutibilidade do método indicam a possibilidade
de sua utilizagdo em outros produtos de origem
natural.
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Introducao |

A argila de Candiota, rejeito na extracdo de
carvdo mineral, é uma mistura de argilas
montmorilonita e de caulinita, que contém espacos
intermelares, favorecendo a CTC, sua agao como
coagulante e de remogdo de cor em efluentes
industriais. Essa caracteristica |lhe confere um
material trocador de cations como, por exemplo, o
cromo hexavalente, um agente carcinogénico, e
outros metais pesados de efluentes de industrias de
curtumes.

Resultados e Discussao |

As amostras de argilas foram coletadas na
profundidade de 10,50m da cobertura vegetal, na
mina de céu aberto de Candiota, abaixo da camada
de carvdo. Apos fez-se a maceragdo da argila,
utilizando gral e pistilo, e a passagem por peneiras
obtendo granulometria de 0,105mm e 0,225mm.
Estas amostras de argila macerada passaram por
anadlises quimicas e fisicas, obtendo-se os teores
apresentados na tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas fisico-quimicas da argila de Candiota.

COMPOSICAO (%)

SiO, 56,52 63,4
ALO; 20,3 a 24,3
Fe,0; 0,01a22
FeO 04al,l
CaO TRACOS a 0,6
MgO TRACOS a 0,7
MnO TRACOS a 0,9
TiO, 0,1al1,0
Na,O 0,01a0,9
K,O 0,9a2,1
P,05 TRACOS a 0,04
H,0 10,8 a 15,4

PF 77294

“PF: perda ao fogo
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A concentragdo de ions Cr® das amostras de
aguas residuais coletadas no curtume foi de
1,035mol.L™" . Apbés a passagem pela coluna de
troca ibnica de 3:1 de silica e argila, em coluna
alternativa adaptada a técnica, as amostra
apresentaram um teor médio de 0,340mol.L™”" de
cromo hexavalente, indicando assim, uma
satisfatoria eficiéncia, pois houve uma reducdo de
34% na concentragdo inicial de ions Cr® da amostra
do efluente.

Conclusoes

Com o presente trabalho, pode-se concluir, num
primeiro momento, que a argila de Candiota serve
como trocador catibnico sendo possivel tratar
residuos de industrias de curtume contendo ions
Cr®" e, minimizando, assim, problemas ambientais
decorrentes da presenca desses metais pesados,
oriundos das atividades industriais, dispostos no
ambiente acidentalmente ou intencionalmente.
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Introducao |

O freqiente uso de organismos geneticamente
modificados (OGM’s), como a soja transgénica que
em muitos paises ja é legalmente comercializada,
obriga que se aprofunde os estudos relacionados a
saude humana e aos impactos ambientais, ja que
pouco se sabe a respeito dos efeitos do consumo
de transgénicos a longo prazo. A urgéncia
multiplica-se ao considerar que a maioria dos
alimentos mais importantes do mundo é o grande
alvo da engenharia genética, tais como feijdo, soja,
batata, milho, tomate, canola, enfim, alimentos estes
que, por serem usados como base de muitos
produtos industrializados, podem acabar sendo
consumidos pelo homem®. O OGM em estudo é a
soja Roundup Ready™ (RR), resistente ao herbicida
a base de glifosato da Monsanto, Roundup®, que
contém material genético de pelo menos quatro
organismos diferentes: virus do mosaico da couve-
flor, da petunia e duas seqléncias genéticas
derivadas de Agrobacterium, que lhe conferem a
caracteristica desejadaz. O objetivo deste trabalho é
comparar os teores de proteinas e lipidios totais,
alguns metais, como potassio (K'), calcio (Ca®),
magnésio (Mg®*), manganés (Mn®), ferro (Fe*"),
cobre (Cu®*) e zinco (Zn*"), cinza e umidade entre
amostras de sojas transgénicas e n&o-transgénicas
e verificar se existe alguma alteragdo. As amostras
de soja foram cedidas pela EMBRAPA Soja —
Londrina-PR e os cultivares utilizados foram: n&o-
transgénicos: EMBR-59, BRS-133, BRS-137; e
transgénicos: EMBR-59RR, BRS-133RR, BRS-
137RR.

Resultados e Discussao |

As metodologias empregadas em todas as
determinagdes foram as seguintes: para proteinas
totais: Kjeldhal; lipidios totais: Soxhlet; metais:
Espectrofotometria de Absorgcdo Atdmica; cinzas e
umidade: gravimetria. Os resultados foram
expressos através das médias das triplicatas, cujo p
< 0,05. Foram obtidos os seguintes resultados, na
respectiva ordem: proteina total (%), lipidio total (%),
cinza (%), umidade (%) e minerais (mg.kg™'): EMBR-
59 (43,45; 22,87; 4,99; 7,24, K-19751,3; Ca-2229,2;
Mg-2391,7; Mn-25,78; Fe-138,83; Cu-11,45; Zn-
144,5); EMBR-59RR (43,80; 19,83; 5,24; 8,02; K-
19354; Ca-2337,5; Mg-2375; Mn-26,13; Fe-126,17;
Cu-14,35; Zn-151,8); BRS-133 (43,77; 18,86; 4,64;
7,36; K-18427,3; Ca-2545,8; Mg-2320,8; Mn-27,47;
Fe-186,5; Cu-10,95; Zn-149,3); BRS-133RR (45,68;
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17,47; 4,54; 8,23; K-19089,2; Ca-2262,5; Mg-
2306,2; Mn-27,05; Fe-137,5; Cu-137,5; Zn-159,0);
BRS-137 (42,33; 21,74; 4,51; 6,09; K-20016; Ca-
2033,3; Mg-2308,3; Mn-30,58; Fe-167,0; Cu-12,82;
Zn-191,8); BRS-137RR (43,86; 21,55; 4,55; 7,11; K-
18824,5; Ca-2512,5; Mg-2308,3; Mn-29,23; Fe-
110,0; Cu-11,67; Zn-140,5). Observou-se uma
diminuicdo significativa no teor de lipidio nas
seguintes variedades EMBR-59RR e BRS-133RR.
Quanto aos minerais observou-se um aumento
significativo de Ca”* na variedade transgénica BRS-
137RR e de Cu®** na variedade BRS-133RR. Foi
observada, também, uma diminuigao significativa de
Ca®* na variedade BRS-133RR, de K* na variedade
BRS-137RR, de Mn*" na variedade BRS-137RR e
de Fe* na variedade BRS-137RR. Ja quanto a
umidade é dificil de se avaliar a diferenga de teor,
pois este € um parametro sujeito a alteragbes no
plantio, na estocagem, no transporte e até mesmo
no laboratério de analise, portanto, ndo é possivel
determinar a origem da diferenca no teor de
umidade que a variedade BRS-133RR apresentou.
No estudo com relagao a proteina pode-se observar
que a soja transgénica nado apresentou diferenga
significativa com relagao a nao-transgénica.

Conclusoes

Estes resultados preliminares mostram que as
industrias de extragédo e produgéo de dleo deveriam
evitar utilizar a soja transgénica, ja que este estudo
concluiu que de fato ha uma diminui¢do no teor de
Oleo que chega até 13,29% no caso da variedade
EMBR-59RR. Quanto aos metais devemos fazer
uma melhor avaliagdo do impacto desta diferencga
na alimentagdo de humanos e animais. Isto requer
experimentos controlados de ingestao alimentar que
esta fora do objetivo imediato deste trabalho.
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Introducgao |

A erva mate (llex paraguariensis St. Hill) € uma
espécie nativa da América do Sul™?. No Brasil sua
area de dispersédo abrange principalmente a regiao
Sul. O Brasil apresenta uma producdo anual de erva
mate de ~ 500.000 toneladas®. Por sua vez, o Rio
Grande do Sul contribui com 48 % desta produgao,
das quais 15% (~ 77.000 toneladas) sao produzidos
na micro regido do Alto Uruguai-RS, regido de
abrangéncia da URI - Campus Erechim®. Na Regiao
Sul do Brasil, a erva mate é utilizada rotineiramente
no preparo do chimarrdo, uma bebida de efeito
estimulante, devido as elevadas concentragdes de
cafeina, preparada pela infusdo de suas folhas e
talos moidos.O ftrabalho tem como objetivo
comparar diferentes sistemas de extragao (I- infuséo
em agua quente,ll- ataque com acido sulfiurico
seguido de extraggo em HCCI; e |llI- fluido
supercritico) de cafeina da erva mate.

Resultados e Discussoes |

Procedimento Experimental

I- 5,0 gramas de amostra + 70 mL H,O foram
deixadas em ebuligdo por 20 minutos. Em seguida a
infusdo (T = 298 k) foi filtrada a vacuo e analisada.
ll- 2,0 gramas de amostra foi levado a ebulicao
(banho Maria) durante 25 min. com 4 mL de H,SO,
conc.. Adicionaram-se 50 ml de agua fervente,
continuando a ebulicdo por mais 20 minutos. Em
seguida, a solucao foi filtrada a quente. O filtrado ((T
= 298 k) foi neutralizado com NaOH 40% e o extrato
resultante extraido com HCCI; (4 x 20 mL). O HCCl;
foi evaporado até a secura, re-diluindo o residuo em
100 mL de uma mistura agua: metanol (1:1).

lll- 23,0 gramas de amostra, apos secas, foram
submetidas a extracdo com fluido supercritico (303
k a 175 atm ). 0,1063 g do extrato resultante (0,279
g) foi diluido com 100 mL de metanol a quente,
resultando uma solugdo amarela transliucida e =
0,0386 g de oleo insoluvel. Todas as amostra foram
analisadas por HPLC, com deteccéo
espectrofotométrica no UV (280 nm).
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Das trés metodologias ensaiadas, a Il foi a Unica
que permitiu a analise qualitativa e quantitativa da
teobromina (= 0,09%). Com relagdo a cafeina, as
amostras extraidas por infusdo e ataque &cido,
apresentaram teores médios de cafeina de 2,21 e
1,56%, respectivamente. Valores estes
significativamente superiores ao valor médio obtido
por extracdo com fluido supercritico (0,12%)(Tabela
).
'Izabela I. Valores de Cafeina obtidos por diferentes
sistemas de extragao

Infusdo | Ataque Acido Fluido
Supercritico
Cafeina (%) 2,21 1,56 0,12
Teobromina (%) - 0,09 -

Esta diferenga sugere que o fator determinante
na extragdo seja a polaridade dos solventes
empregados. Tanto a agua quanto o acido, com
propriedades polares, apresentam maior afinidade
pela cafeina (polar) que o CO, (apolar). O CO,
favorece a extragdo de compostos apolares, como
Oleos essenciais e ceras. O que justifica o 6leo
residual observado durante a solubilizagdo em
metanol a quente.

Conclusoes

O fluido supercritico ndo extrai efetivam,ente a
cafeina, devido a sua incompatibilidade de
polaridade. O ataque acido, conduziu a um extrato
mais limpo, permitindo a quantifivagdo da
teobromina, no entanto apresenta uma baixa
seletividade, degradando até mesmo os produtos de
interesse.
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Introducgao |

A crescente contaminagdo do meio ambiente por
metais pesados, tem estimulado a pesquisa de
diferentes materiais e tratamentos no sentido de
possibilitar a remogdo ou redugdo a niveis
considerados aceitaveis desses metais no solo, em
dejetos e na agua. !

As atividades de laboratério realizadas nas

Universidades, seja em aulas experimentais ou
atividades de pesquisa, geram residuos com
composicdo e volume diversificados que podem
oferecer riscos ao meio ambiente e a saude e
portanto, necessitam de solugbes para o
monitoramento, a redugcdo e o tratamento. Tendo
em vista este fato, a Universidade Federal de Santa
Catarina vem trabalhando nos ultimos cinco anos
para reverter esta situagcdo. O processo de
classificagdo e coleta dos residuos na UFSC foi
normatizada com a portaria 0323/GR/97. ?
Dentro desta perspectiva, iniciou-se este trabalho
que tem como meta a redugdo do volume de
residuos contendo metais pesados gerados no
laboratorio de Quimica Analitica do Departamento
de Quimica da UFSC. Este trabalho propde a
criacdo de um sistema integrado entre as disciplinas
de graduacdo para o tratamento e analise dos
rejeitos quimicos gerados nos laboratérios de
ensino.

Resultados e Discussao |

O laboratério alvo deste trabalho foi o de Quimica
Analitica Qualitativa do Departamento de Quimica —
UFSC que atende a diversos cursos de graduagéo
desta universidade. Neste laboratério sdo gerados
semestralmente cerca de 20 litros de rejeito
contendo metais pesados em alta concentragéo, o
qual é adequadamente armazenado e
posteriormente  incinerado. Nesta fase de
implantagcédo do trabalho optou-se pela disciplina de
estagio supervisionado (QMC5510) para a
realizagdo de todas as etapas deste projeto. Em um
segundo momento, as disciplinas de métodos
instrumentais poderdo ser envolvidas para que 0s
alunos de graduagdo realizem as analises dos
residuos tratados.

A primeira etapa deste trabalho foi a coleta e pré-
estocagem dos residuos, separados por grupo de
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cations. Estes residuos foram filtrados e
quantificados por espectrometria de absorcao
atdbmica em chama (FAAS). A seguir, os residuos
filtrados foram tratados através de destilacdo. Os
sélidos da filtragdo e os residuos da destilacao
foram estocados. Os destilados foram quantificados
por FAAS e apresentaram valores de concentragéo
de metais abaixo do limite de detecgdo do
instrumento. A seguir foi realizada, para alguns
metais, uma etapa de pré-concentragdo em sistema
em fluxo, e quantificagdo por FAAS. Os resultados
obtidos mostraram que a concentragao de metais no
destilado estava abaixo dos valores maximos
estabelecidos pela legislacéo brasileira.> Desta
forma, apdés o tratamento dado ao residuo do
Laboratério de Graduacdo de Quimica Analitica, foi
possivel uma redugéo de cerca de 90% do volume
de rejeito quimico. Além disto, houve o
envolvimento de alunos de graduacdo neste
processo de tratamento de residuos quimicos.

Conclusoes

Através do envolvimento de alunos de graduagao
e/ou disciplinas de graduacao é possivel a reducao
dos residuos quimicos gerados nos laboratérios de
ensino. Neste trabalho, foi possivel, através de
destilacdo, a redugao de residuos de um laboratério
de quimica. Além disto, houve a participacdo de
alunos de graduacgao que utilizaram “residuos” como
amostras para o aprimoramento de seus
conhecimentos de graduagao.
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Introducao |

O presente trabalho consiste em avaliar a eficiéncia
da zedlita NaY na remocao de Cu? de solucdes
aquosas, bem como a influéncia das variaveis para
sua possivel utilizacdo em remogao de metais em
efluentes industriais.

Resultados e Discussio |

A zedlita NaY empregada foi uma zedlita comercial
com relacao Si,O/Al,O; = 5,2 e Na,O/Al,O; = 1,02.
O material possui uma area superficial especifica
(BET) de 654 m?/g sendo que 607 m?/g se referem a
contribuicdo de microporos. Foram preparadas
solugbes aquosas de 50 a 600 mg/L de Cu. Os
experimentos foram realizados em batelada empre-
gando 100mg da NaY a diferentes temperaturas:
ambiente, 50°C e 80°C. Estudou-se o tempo de
contato de: 1, 2, 3 e 4 horas. O pH das solugdes
iniciais (20mL) foi igual 4,0 acertado com &cido
nitrico. O teor de metal foi analisado por AAS.
Primeiramente foi avaliada a Capacidade de troca
catibnica (CTC) maxima da NaY. Obtivemos um
valor de CTC de 104,78mg de Na/L. O processo de
troca idnica envolvido neste trabalho é de Na® da
zeolita pelo Cu*?da solugao:

2Na™-Y + Cu™) <> Cu™-Y + 2Na*(y)

Entdo, de acordo com o valor da CTC maxima
poderemos adsorver no maximo 180,92 mg Cu/ g
de NaY. Observou-se que tempos superiores a 1 h
nao influencia na remocgdo, entdo a Figura 1
compara os resultados no tempo de 1 hora a dife-
rentes temperaturas. Observa-se que 0 aumento da
temperatura para solugbes com teores de Cu < 200
mg/L favorece uma maior remogao dos metais, para
solugdes com teores de Cu de 500 mg/L ndo se
observam diferengas significativas entre a tempe-
ratura ambiente e 50°C, e a 80°C diminui a remo-
¢do. Observa-se que como aumento da concen-
tracdo de Cu na solugdo ocorre um aumento da
quantidade de Cu retido, o que é légico uma vez
que nao atingimos a CTC maxima. A Figura 2
compara estes resultados a 1 hora nas diferentes
temperaturas e observa-se que a retengao é mais
favorecida a temperatura ambiente e 50°C do que a
80°C. Os pH iniciais foram para todos os experi-
mentos iguais a 4,0 e os finais foram entre 4,0 e 6,0.
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Depois do experimento, se analisou o teor de Na”.
Como para cada 2Na* em solugdo 1 Cu*? deve ter
sido retido na zedlita, devemos ter uma relacao
molar Na*o)/Cu (etiao) = 2,0. Esta relagéo igual a
2,0 foi obtida para todos os experimentos realizados
a temperatura ambiente, ja a 50°C e 80°C esta
relagdo varia de 5,0 até 2,0 (indo da solugéo de 50
mg/L a 500 mg/L). Isto significa que a temperatura
50°C e 80°C ocorre liberagcdo de Na® e esta vai
diminuindo com o aumento da concentragao da
solugdo de Cu*2. Acreditamos que esta ocorrendo
troca de H" da solugdo por Na* da zedlita o que é
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evidenciado pelo aumento do pH.
Figura 1. Retencdo do Cu(%) em 1
diferentes temperaturas.
Figura 2.Quantidades adsorvidas de Cu*? por grama
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de zedlita em 1 hora a diferentes temperaturas.

Conclusoes

Conclui-se que é possivel utilizar a NaY para
remocdo de Cu, observa-se que a temperatura
ambiente favorece a troca de Cu*? por Na* ndo
ocorrendo competicdo do H pelos sitios da zedlita.
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Introducao

Nos ultimos anos, solugdes para a analise de
conjunto de dados multivariados tém se tornado
bastante comuns pela aplicagdo de métodos
quimiométricos, sejam estes dados oriundos da
natureza multivariada da composi¢ao quimica, ou
pela grande quantidade de informagdes originadas
pelas técnicas analiticas. As diferentes variaveis
que podem existir na composicdo de uma tinta
devem-se aos diversos componentes necessarios
para compor o produto, onde destacam-se as
resinas, pigmentos, Oleos secantes ou foto-
iniciadores e solventes, resultando numa vasta
gama de tintas. Uma vez que as tintas sé&o
formulagbes por vezes complexas, estao sujeitas a
critérios de padronizagdo afim de se manter a
qualidade do produto final e garantir o sucesso de
sua aplicacdo. Neste trabalho o método Soft
Independent Modeling of Class Analogy (SIMCA)"?
foi utilizado afim de desenvolver um modelo para
classificar diferentes tipos de tintas graficas.

Resultados e Discussao

Foram analisadas 20 amostras de tintas de cura por
ultravioleta (diferentes lotes de um mesmo
fornecedor) e 20 amostras de tintas de cura em
estufa a 130°C (10 diferentes lotes de dois
fornecedores). Para cada amostra foram realizados
ensaios de viscosidade e dispersdo (empregando
viscosimetro de Laray) e angulo tonal (AH),
transparéncia (AC), reflectancia (AL), e variagdo de
cor (Aa, Ab e Aecmc) empregando
espectrofotbmetro U.V.. Os dados obtidos foram
modelados no aplicativo Pirouette 2.7° da
Infometrix. Inicialmente a técnica quimiométrica de
analise por componentes principais (ACP) foi
utilizada para verificar a potencialidade de
diferenciagao duas variedades de tintas, bem como
dois diferentes fornecedores, com base nos
resultados dos ensaios realizados. Diversos pré-
processamentos foram testados, sendo aquele no
qual os dados foram centrados o que apresentou a
melhor separagdo dos trés tipos de amostra,
acumulando 99% da varianca explicada quando do
emprego de 2 componentes principais (Figura 1).
Foram entdo retiradas 6 amostras de tinta de cura
por ultravioleta e 3 amostras de cada fornecedor de
tinta por cura em estufa.
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Figura 1 — Gréficos 2D dos scores para os modelos
ACP sem pré-processamento, autoescalado,
centrado na média e escalado pela varianga.

Com as amostras restantes foi construido um
modelo SIMCA, empregando 2 componentes
principais para cada classe. Na seqiéncia as
amostras excluidas foram previstas e como
resultado todas as amostras foram previstas em
suas respectivas classes. Todavia o grafico de
distdncia entre as classes indicou um pequeno
desvio para uma das amostras de um dos diferentes
fornecedores de tinta de cura em estufa, indicando
semelhanga desta amostra com a outra classe de
tinta de cura em estufa. Com relagdo as amostras
de cura por ultravioleta, duas delas se aproximaram
da classe de cura em estufa, mantendo o mesmo
fornecedor. Estes comportamentos néo chegaram a
comprometer o resultado final da classificagdo, mas
podem ser facilmente explicados pelas interfaces
existentes entre as classes aqui definidas.

Conclusoes

Como conclusdo final, este estudo revela
potencialidade dos métodos de reconhecimento de
padrdes frente a possiveis nao homogeneidades de
lotes de tintas utlizadas para impressédo, assim
como na identificacdo da origem da respectiva
formulagédo (fornecedor), inferindo sobre os
principais constituintes presentes.

! Sabin, J.G., Banet, E.V. e Ferrdo, M.F. Tecno-Ldgica,
2003, 7, 69.

2 Morgano, M.A., Queiroz, S.C.N. e Ferreira, M.M.C.
Ciénc. Tecnol. Aliment., 1999, 19, 344.
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Introducao |

A turfa, acimulo de residuos organicos, € um
combustivel fossil, sdélido e composto por
substancias humicas que apos sofrer extragdes
alcalinas se dividem em trés fragbes: acido fulvico,
humina e acido humico. O acido humico por conter
na sua estrutura, grupos funcionais organicos
conferem a esta estrutura a capacidade de troca
ibnica, podendo assim ser empregado como
trocador i6nico de metais pesados em efluentes de
industrias de curtumes, tanto do lodo do processo
de curtimento e recurtimento, quanto daquele
resultante da operagao de acabamento e coloragao
do couro. Os resultados preliminares dos testes de
cromo+6 possibilitam ampliando igualmente o
processo para outro tipo de amostras contaminadas,
podendo assim ser empregado como mais um
método industrial anti-poluente.

Resultados e Discussao |

As amostras de trufa foram coletadas na planicie
costeira do Rio Grande do Sul, na turfeira da regiao
de Povo Novo- Rio Grande e, na profundidade de
20 cm, secas ao ar e separadas em peneiras de 0 a
0,125 mm, armazenadas em frascos de vidro. A
coluna de kjedal foi empacotada com a proporcao
de 2:1 de silica e acido humico para troca ibnica. A
coluna de troca ibnica apresentou uma vasao lenta
mas perceptivel. O teor médio das amostras de
aguas residuais coletadas no curtume foi de 3,623
mg/L de cromo +6 que apds eluigdo pela coluna
trocadora de ions teve um decréscimo,
apresentando um teor de 2,317 mg/L de cromo +6
(grafico 1), registrando assim uma queda média de
36% de ions trocados.
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Figural. Grafico demonstrativo do decaimento dos
teores de Cromo +6 antes e depois de eluir pela
coluna de troca ibnica, nas amostras contaminadas
com metais pesados.
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Conclusoes

Neste trabalho verificou-se as caracteristicas de
troca ibnica dos acidos humicos, onde observou-se
a queda nos teores de cromo+6, apresentando
assim viabilidade e vantagens de emprego
industrial, podendo ser utilizado no controle de
problemas ambientais decorrentes da presenca de
metais pesados.
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Introducao

As técnicas de espectroscopia vibracional (NIRR,
FT-IR e Raman) vem sendo aplicadas para a
diferenciagdo, classificacdo e identificacdo de
microorganismos1. Estas ferramentas analiticas tém
evoluido nos ultimos anos, expandindo-se e
diversificando-se através de distintas técnicas de
aquisicdo dos espectros, onde destacam-se a
reflexdo difusa (DRIFTS) e a reflexdo total atenuada
(HATR)®. Concomitantemente, os métodos de
analise multivariada também se tornaram mais
robustos na avaliagdo de espectros, os quais
apresentam muitas variaveis (freqiéncias ou
numeros de onda). Neste trabalho a espectroscopia
DRIFT e a técnica de analise por hierarquia de
agrupamentos foram empregadas para caracterizar
bactérias laticas isoladas de queijos e salames.

Resultados e Discussao

Amostras de embutidos e de queijos coloniais foram
adquiridas no municipio de Santa Cruz do Sul, RS,
na primeira semana de Abril de 2003. Cada amostra
foi inoculada em agar MRS, e repicadas. As
bactérias identificadas com as letras “MQ” foram
isoladas a partir de queijos e as identificadas com
as letras “ME” de embutidos coloniais. As quinze
bactérias foram incubadas por 48h a 35°C. A
Superficie de cada meio foi lavada com &gua
deionizada, formando uma suspensao. As amostras
foram centrifugadas e coletou-se a fase sdlida, a
qual foi seca em estufa bacterioldgica a 40°C por 5
dias. Os espectros DRIFT foram obtidos em
duplicata através do uso de um espectrofotdmetro
Magna 550 da Nicolet, empregando-se um
acessorio de reflexdo difusa da Pike. A matriz de
dados foi aplicada a correcdo de espalhamento de
luz (MSC) para minimizar os efeitos de tamanho de
particula e de empacotamento. As freqiéncias do
espectro foram selecionadas através de uma rotina
via algoritmo genético empregando-se MATLAB,
eliminando-se aquelas que apresentaram maior
desvio com relagdo aos conjuntos de replicatas. A
matriz de dados resultante foi importada para o
Pirouette® da Infometrix com o qual foram
construidos os dendogramas, (figuras 1 e 2).
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Conclusoes

Conforme pode-se observar nos dendogramas, a
selecdo das freqiéncias aumentou a similaridade,
devido a redugdo daquelas com maior ruido
experimental, sem perda da informacao singular de
cada amostra. Esta reducdo na dimensido dos
dados pode ser Util para a construgao de modelos
de classificagdo ou quantificagdo de parametros de
interesse.
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Introducao |

Uma nova metodologia usando amostragem
na forma de suspensdao, com fusdo in situ, é
proposta para a determinagao direta de Co e Ni por
ETV-ICP-MS em sedimento marinho e de estuario.
A suspensdo da amostra é preparada em solugao
aquosa contendo uma mistura de agentes
fundentes. Apds agitagdo com uma sonda ultra-
sbnica, a suspensao € introduzida em um
vaporizador eletrotérmico acoplado ao ICP-MS. A
matriz do sedimento € decomposta pelo processo
de fuséo in situ e os elementos sdo determinados,
usando-se calibragcdo por adicdo do analito. Como
forma de validacdo da metodologia, trés amostras
de sedimento certificado foram analisadas: MESS-2,
PACS-2 e Estuarine Sediment (1646a).

Resultados e Discussao |

A suspensdo da amostra € preparada
adicionando-se 15,0 mg de sedimento, pulverizado
em particulas < 50 um, a uma solu¢cdo aquosa de
acido bdrico (H3BO3), carbonato de litio (Li,CO3) e
tetraborato de litio (Li.B4O;). A massa total dos
fundentes foi de 75,0 mg e a suspenséo foi diluida
para 15 mL. A proporgao 6tima das massas dos
fundentes, 30%:70%:0% (H3BO3:Li,CO;:Li,B4,0O-), foi
estudada, usando-se um modelo cubico, com 10
ensaios, todos em duplicata, e determinada pela
equacgao:

Y=b X1+ boXo+bsXa+bpaXiXo+ b 3XiXs+ b o3
XoX3 + b 123 X1XoX3 (1)

onde y € a intensidade do sinal analitico. Os
coeficientes, b*, sao calculados pela substituicdo da
intensidade dos sinais, e pelos valores de x4, X, € X3,
de cada ensaio, na Equacgéo (1). Os valores de Xy,
Xo € X3 sd0 mostrados na Tabela 1 para cada
ensaio.

Tabela 1. Modelo cubico empregado na otimizagéo
da propor¢ao 6tima de fundentes.

Fund./Ensaio 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
H3BO;3 (x1) 1 0 0 12 112 0 13 213 1/6 1/6
Li,CO3 (x2) 0 1 0 1/2 0 12 13  1/6 2/3 1/6
Li,B4O7 (x3) 0 0 1 0 12 12 13 16 1/6 2/3

Curvas de pirdlise foram construidas para
solugdes aquosa e para a suspensdo, contendo ou
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nao os fundentes, avaliando-se assim o efeito do
fundente na estabilidade térmica dos analitos. A
temperatura de pirdlise de 1100 °C foi adotada,
analisando-se os graficos da Figura 1. Foram
construidas também curvas para a determinagao da
temperatura 6tima de atomizagdo e do tempo de
pirdlise.

Figura 1. Curvas de pirdlise (a) e atomizagao (b) para Co
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contendo

A comparagao entre resultados obtidos para
suspensdes, contendo ou ndo os fundentes,
comprovam a importancia da fusdo in situ, conforme
mostrado na Tabela 2, na exatiddo do método.

Tabela 2. Resultados analiticos para MESS-2, PACS-2 e
Estuarine Sediment, analisados na forma de suspensao
por ETV-ICP-MS, com ou sem fusao in situ.

Método MESS-2 PACS-2

Estuarine Sediment

Co(ugg”)  Ni(ug.g")  Co(ugg’)  Ni(ugg")  Co(ngg’)  Ni(ugg")
Comfusdo 14,5+09 486+36 10,7+17 39,2+28 45+0,3 19,1+
Semfusdo 26,0+0,9 626+20 145+18 393+50 4,4+0,1 1556+
Valor 138+14 493+23 11,5+03 395+23 (5) (23)'

Certificado

0,8
0,3

Conclusoes

A metodologia de fusdo in situ mostou-se
uma alternativa atraente para a determinagao de
elementos traco em sedimento, visto sua praticidade
em comparagdo aos meétodos classicos de
dissolugdo empregados na andlise de materiais
geoldgicos.

Agradecimentos

CNPQ, CAPES e FINEP pelo suporte financeiro
e/ou bolsas de estudo.



X! Encontro de Quimica da Regido Sul (XI SBQSUL)

QA-45

Analise por componentes principais aplicada ao controle de qualidade
de produtos carneos fermentados

Luisana O. Vieira (IC)', Luiza L. Lock (IC)', Mauricio Rodrigo Back (IC)', André Luis Frietto (IC)',
Marcelli Lanzoni (IC)1, Paula Juliana O. de Oliveira (IC)1, Ana Lucia B. Rohlfes (PQ)1 , Nadia M. Baccar
(PQ)", Valeriano Antonio Corbellini (PQ)', Mari Silvia R. Oliveira (PQ), Liliane Marquardt (PQ)’ e

Marco F. Ferrao (PQ)1 luvieira@piq.com.br

(1) Departamento de Quimica e Fisica (2) Departamento de Engenharia, Arquitetura e Ciéncias Agrarias —
Universidade de Santa Cruz do Sul, Av. Independéncia, 2293, CEP: 96815-900 - Santa Cruz do Sul - RS.

Palavras Chave: produtos carneos, analises fisico-quimicas, quimiometria

Introducao

Preocupados com uma maior garantia na qualidade
de processos tecnoldgicos economicamente viaveis
na industrializacdo dos produtos carneos, seja nas
industrias de médio e grande porte ou até em
pequenas industrias de economia familiar, o Grupo
de Pesquisa em Ciéncia e Tecnologia de Alimentos
da UNISC teve como principio a investigagdo e
determinagcdo de parametros de qualidade no
processo de fermentagdo de salames. Num
segundo momento, os dados obtidos para diferentes
bactérias fermentativas foram avaliados empregan-
do-se analise por componentes principais (ACP)
para avaliar quais as bactérias mais eficientes.

Resultados e Discussao

Neste trabalho a técnica quimiométrica de analise
por componentes principais (ACP) foi utilizada para
avaliar e ratificar os resultados fisico-quimicos de
diferentes produgdes de embutido, empregando
bactérias laticas isoladas de produtos coloniais
comercializados na regido do Vale do Rio Pardo,
RS. As producdes de embutido foram realizadas no
periodo de 10/2002 a 12/2002, totalizando 5, sendo
estudados o desempenho de 5 cepas de bactérias
laticas isoladas e uma cultura starter padrao
comercializada. Dentre as anadlises fisico-quimicas
foram realizados: pH, acido latico, acidez total,
umidade, cinzas, proteinas, atividade de agua e
pigmentos. Estes pardmetros foram avaliados a
partir da produgdo em 4 amostragens (2 dias, 9
dias, 16 dias e 23 dias). Os dados obtidos foram
modelados no aplicativo Unscrambler® 6.11 da
CAMO ASA. Os estudos realizados nas trés
primeiras produgdes e modelados através da ACP,
indicaram que das 5 cepas de bactérias isoladas,
trés delas apresentaram melhor desempenho na
producgéo do acido latico. Estas foram selecionadas
e utilizadas nas duas dUltimas produgdes em
comparagao a cultura starter padrao.

A analise por componentes principais realizada com
os resultados destas duas ultimas produgdes,
conforme Figura 1, apresentou 23% de informacéao
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para a PC1, 16% para a PC2 e 14% para a PC3,
totalizando 53% para as trés primeiras componentes
principais. A avaliacdo dos graficos de scores e
loadings (PC1xPC2) distinguem 4 conjuntos para as
variaveis empregadas, sendo os parametros de
acidez total, acido latico, umidade e atividade de
agua relacionados a PC1; pigmentos para a PC2;
pH inversamente relacionado a PC1 e proteina e
cinzas inversamente a PC2. Nesta avaliacédo
observou-se que o processo fermentativo,
representado pela formagao do acido latico, esta
relacionado a PC1, pois as produgbes que
apresentaram maior contribuicdo da PC1, se
referem aquelas com maior peso das variaveis do
primeiro grupo, enquanto que as produgdes de
menor eficiéncia, apresentaram maior pH, estando
relacionadas a variavel descrita no terceiro grupo.
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Figu‘r'aw 1 - Gréfico bi-variado PC1xPC2 dos loadings e
scores das produgdes dos dias 23/11/2002 e 03/12/2002.

Conclusoes

A avaliagdo conjunta dos resultados das analises
fisico-quimicas, quando estudados através da ACP,

permite  verificar a eficiéncia do processo
fermentativo, bem como indicar quais das bactérias
laticas empregadas apresentam melhor
desempenho.
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Palavras Chave: analises fisico-quimicas, salame, bactérias laticas

Introducao

Produtos carneos fermentados, do tipo salame
colonial, vém sendo estudados e desenvolvidos
utilizando bactérias laticas isoladas de produtos
coloniais regionais, que além de apresentarem a
fungcdo de conservar os mesmos a temperatura
ambiente, sao responsaveis pelas caracteristicas
sensoriais, das quais destaca-se o flavour
caracteristico da fermentacdo latica. Através de
analises fisico-quimicas realizadas no salame pode-
se avaliar a eficiéncia destas culturas, bem como
determinar aquelas com melhor desempenho.

Resultados e Discussao

Inicialmente, realizou-se a selegao de bactérias com
vistas a produgdo de embutidos, isolando-as de
produtos agro-industriais provenientes da regido do
Vale do Rio Pardo, RS. Esta escolha deveu-se,
particularmente, ao numero acentuado de pequenos
produtores, € com o propésito de identificar
bactérias caracteristicas da flora microbiana
comumente encontrada na regido, buscando, assim,
enaltecer os produtos com fatores bibticos e
culturais tipicos da colonizagcéo italo-germéanica.
Normalmente, utilizam-se como conservantes de
produtos carneos processados, sais de cura, que
sao compostos basicamente de nitrito e nitrato de
s6dio. O uso abusivo destes sais, além de
escurecer o produto, podera formar o nitrito residual
que, junto as aminas secundarias existentes na
carne, origina as nitrosaminas que sao compostos
cancerigenos. Assim, a substituicdo parcial do sal
de cura por bactérias laticas isoladas de produtos
coloniais regionais elimina esta problematica. Para
tanto, foram elaborados salames a partir de culturas
laticas padrao e de culturas laticas isoladas a partir
de diferentes amostras de queijo e embutidos
codificadas, respectivamente, pelas letras Q e E. A
eficiéncia desta substituicdo foi acompanhada a
partir de metodologias analiticas adaptadas a
amostra (salame) dentre as quais destacam-se:
determinagcdo de pH, dosagem de &acido latico,
atividade de agua, teor de umidade, acidez total e
teor de pigmentos. A partir dos resultados analiticos
obtidos, observou-se que o processo fermentativo
adotado foi eficiente, apresentando correlagéo entre
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os valores de pH , acidez total e acido latico. As
demais analises fisico-quimicas utilizadas no
controle de qualidade dos produtos carneos
fermentados apresentaram, igualmente, correlagao
entre os resultados para os embutidos fermentados
a partir de cultura latica padrdo e a partir das
isoladas. Também foi possivel identificar que as
culturas isoladas E;.» e Qs mais se destacaram no
processo fermentativo, pois houve um decréscimo
do valor de pH de 6,2 para 5,22 e para 5,16,
respectivamente, nas primeiras 48 h. Ocorreu,
ainda, um aumento médio de 91% e 46,6% na
dosagem de acido latico, respectivamente, com a
utilizagéo das culturas E;, e Q3.5 .

Conclusoes

Através das analises fisico-quimicas realizadas nos
produtos elaborados a partir das culturas laticas
padrao e isoladas pode-se observar a eficiéncia da
substituicdo das culturas isoladas a partir de
produtos coloniais regionais, sendo que as que mais
se destacaram foram as isoladas das amostras de
queijo e embutido.
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Palavras Chave:
Introducao

O controle da qualidade das aguas de nosso
planeta é fundamental para o futuro da vida na
Terra. A dgua é usada direta e indiretamente no dia-
a-dia de todos os seres vivos.

A expansdo da atividade humana e a crescente
urbanizagédo tem acarretado em uma enorme
quantidade de residuos das mais variadas
procedéncias sendo langados nos arroios e
conduzidos até o manancial de agua do rio Taquari
onde é feita a captagdo para o consumo de varias
cidades, tornando o monitoramento cada vez mais
necessario.

O objetivo deste projeto de pesquisa € o de
monitorar a qualidade dos arroios Engenho e
Saraqua que passam pelo perimetro urbano do
municipio de Lajeado/RS.

Com base nos resultados obtidos podera ser avaliada a
situacédo de degradagédo ambiental destes arroios e propor
alguns mecanismos para minimizar o impacto ambiental ja
estabelecido.

Resultados e Discussao

O monitoramento é feito em seis pontos dos
referidos arroios (nascente, 4 pontos intermediarios
e foz) em dois periodos do ano. A primeira coleta foi
realizada ao final do periodo de estiagem e a
segunda sera feita ao final do periodo das chuvas. A
coleta de amostras segue as recomendacdes
técnicas exigidas pelo 6rgdo de controle ambiental
estadual.

Esta sendo executado um leque de analises fisico-
quimicas classicas’ (  pH, condutividade,
alcalinidade, matéria organica, cloretos, dureza
total, entre outras), analises de determinagédo de
cianotoxinas por imunoensaio realizadas com a
utilizagdo de um kit especifico (Envirologix Qualitube
Kit For Microcystin - ET022) por meio de incubagéo
a temperatura ambiente detectando ou ndo a
presenca de microcistinas. Outra analise
empregada é a de deteccdo de pesticidas
organofosforados e carbamatos por inibicdo
enzimatica de Acetilcolinesterase?, onde sédo feitas
extracdes das amostras utilizando-se os solventes
Diclorometano e Acetato de etila. Apos a extragao,
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Monitoramento, Cianotoxinas
0s solventes sao colocados em tubos de ensaio e
levados ao banho maria a 37°C até completa
evaporagdo, seguindo entdo com a adicdo da
enzima e incubagdo a mesma temperatura por um
tempo de 30 minutos para carbamatos e 120
minutos para organofosforados. A seguir realiza-se
leitura de absorbancia a 412 nm em
Espectrofotometro (Femto-700 Plus). As duas
ultimas anadlises até entdo nao haviam sido
empregadas na regiao neste tipo de monitoramento.
Como resultados iniciais, observou-se um alto grau de
poluicdo nestes arroios, sendo que a concentragdo de
poluentes aumenta consideravelmente da nascente a foz.

Conclusoes

E ESSENCIAL QUE TENHAMOS DADOS
CONCRETOS SOBRE O GRAU DE POLUICAO DE
NOSSOS ARROIOS, bem como o]
acompanhamento da concentragdo de poluentes
desde um ponto ndo atingido pela poluigdo até o
ponto de encontro com o rio Taquari. Este
acompanhamento podera identificar e quantificar
substancias quimicas, pontos importantes de
poluicdo e periodos criticos, bem como, fornecer
dados relevantes para que possamos optar por
caminhos embasados em fundamentos cientificos.
Com esse trabalho esperamos poder cooperar com
dados concretos para viabilizar qualquer investida
no sentido de minimizar a “agonia” dos recursos
hidricos do municipio de Lajeado, melhorando
assim a qualidade de vida da populagdo em geral e
envolvendo a propria comunidade com idéias de
recuperagdo e preservacdo para com O meio
ambiente.
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Palavras Chave: ACP, Oleos Vegetais, oxidaggo.

Introducao |

Os 6leos podem sofrer alteragdes significativas de
suas propriedades quando submetidos a condig¢des
extremas de aquecimento, como é o caso dos 6leos
para frituras. Tais alteragdes podem ser controladas
através de indices que caracterizam o 6leo. Assim,
0 objetivo deste trabalho foi avaliar o desempenho
de trés diferentes tipos de oleos quanto a sua
estabilidade térmica através dos indices de acidez,
peroxido e iodo e posterior tratamento dos dados
por andlise por componentes principais (ACP)'. O
trabalho foi incentivado pela necessidade de
industrias alimenticias manterem produtos dentro de
padrdes de qualidade e ao mesmo tempo a
otimizacao e a diminuicdo de custos de produgao.

Resultados e Discussao |

Para a realizagdo deste estudo utilizou-se amostras
de Oleos vegetais empregados em frituras
industriais, sendo um hidrogenado especifico para
fritura (amostra 1), um para uso industrial comum
(amostra 2) e outro produto comercial (amostra 3).
Estes 6leos foram submetidos ao aquecimento e
avaliados por um periodo de 40 horas. As
amostragens foram feitas em intervalos de tempo de
4 horas a partir do tempo zero, totalizando 11
amostragens. Para cada amostragem foram
determinados os indices de acidez (IA)?, perdxido
(IP)? e iodo (II)4. Os dados foram tabelados para o
conjunto de valores de cada indice, formando uma
matriz das amostras x tempo de aquecimento. Cada
matriz de dados foi tratada separadamente por
ACP, com o auxilio do programa de analise
multivariada Pirouette® da Infometrix para observar
0 comportamento dos 6leos.

A FIGURA 1 apresenta os graficos de scores (A)
com a distribuicdo das amostras e loadings (B) com
a distribuicdo das variaveis, ambos apresentados
em duas componentes principais, PC1 x PC2,
obtidos sem a utilizaggo de algum pré-
processamento e com a utilizagdo de 2 fatores,
acumulando aproximadamente 99,5% de variancia.
O exemplo dado refere-se ao indice de acidez das
amostras. Pelo grafico observa-se que a amostra 1
é fortemente influenciada por variaveis com baixo
indice de acidez enquanto que as amostras 2 e 3 se
apresentam mais influenciadas por variaveis com
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maior indice de acidez. Aplicando-se uma PCA sob
as mesmas condicbes para a matriz contendo os
valores do indice de peroxido observa-se que a
amostra 1 sofre pouca influéncia das variaveis, pois
encontra-se proxima a origem dos eixos dos fatores.
As amostra 2 e 3 sao fortemente influenciadas por
variaveis com indices de peroxido mais elevados.
Na ACP obtida com a matriz de dados do indice de
iodo notifica-se que a amostra 1 se apresenta mais
estavel que as outras amostras.

Figura 1 — Graficos de scores (A) e loadings (B)
para os resultados do indice de iodo.
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Conclusoes

Com o trabalho realizado foi possivel presumir a
situagao dos oleos estudados. A partir deste estudo
se pressupdem que a amostra 1 apresenta a melhor
estabilidade entre as amostras visto que ela
normalmente encontra-se distribuida graficamente
em regides com IA, IP, e Il associados a produtos
menos degradados. As amostras 2 e 3 alternam nos
diferentes indices, sendo que a amostra 2 encontra-
se em regides de maior Il que a amostra 3. Ja a
amostra 3 esta distribuida em regides de
estabilidade intermediaria para |A e IP.
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Introducao

Visando a busca de um melhor controle de qualida-
de produgédo, onde nao se gere residuos, propdem-
se a interacdo das técnicas multivariadas com mé-
todos espectroscopicos por reflexdo difusa no in-
fravermelho para desenvolver uma metodologia que
permita identificar em formulagbes de diferentes
concentragbes de farmacos. Na realizagdo deste
trabalho foram analisadas duas diferentes
concentragbes de piroxicam manipulado (10 e
20mg), usando espectroscopia por reflexao difusa
no infravermelho médio com transformada de
Fourier (DRIFTS)', aliado a técnica de analise
hierarquica de agrupamentos (AHA).2

Resultados e Discussao

Amostras de piroxicam de trés diferentes farmacias
de manipulagdo foram empregadas. Espectros em
triplicata para cada uma das concentragcbes do
principio ativo (10 e 20mg) e para cada um dos
excipientes, foram coletados num espectrofotdmetro
NICOLET Magma 550, com resolugéo de 4cm™ e 32
varreduras. A matriz de dados resultante foi
identificada segundo a origem das amostras
(Fornecedor) e segundo a natureza, concentragao
ou excipiente. Desta forma inicialmente 9 classes
foram atribuidas em fungdo das amostras
analisadas. A andlise hierarquica de agrupamentos
foi realizada utilizando-se o aplicativo Pirouette® da
Infometrix. Varios tratamentos nos dados foram
experimentados, bem como distintos pré-
processamentos. Dois modelos diferindo na regido
selecionada do espectro sido apresentados nas
figuras 1 e 2. Em ambos, os dados foram
normalizados, sendo também aplicada a 12 derivada
e autoescalamento. Neste dendogramas foi
empregada a construgdo tipo incremental. No
primeiro caso dois grande grupos foram
discriminados: um com todos os excipientes € um
dos manipulados de 10 mg; e outro com todos as
demais classes contendo piroxicam. No segundo
caso, também dois grandes grupos foram identifica-
dos, porém uma das classes de excipiente
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apresentou maior similaridade com as amostras
manipuladas de mesma origem do excipiente.
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Figura 1. Dendograma para a regido espectral 1340-

1470, 1535-1680 e 3290-3400 cm".
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Figura 2. Dendograma para a regiao espectfal27968-1203,
1340-1470, 1535-1680, 2732-3048 e 3290-3400 cm™.

Conclusoes

Apesar das diferengas nos dendogramas, pode-se
observar que as amostras foram agrupadas em
funcdo das semelhangas espectrais, isto é, de sua
constituicdo. Comprovando-se assim, a aplicabili-
dade deste método para a classificagao, ndo sé dos
manipulados, como de sua concentragao.
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Palavras Chave: ciclagem pH, flior, esmalte dental

Introducao |

A ciclagem de pH é um método in vitro com a
finalidade  de simular o processo  de
desmineralizacdo (perda de calcio e fosfato pelo
esmalte dental) e remineralizacdo (ganho de calcio
e fosfato) que ocorre no meio bucal quando o
individuo ingere alimentos cariogénicos." O método
é utilizado quando se quer testar a efetividade de
produtos fluoretados na prevengdo e controle da
doenca carie.? Esses produtos inibem a
desmineralizagdo e aumentam a remineralizagdo da
estrutura dentaria.®> O objetivo deste trabalho foi
determinar a concentragéo de fluoreto, proveniente
de géis e verniz fluoretado, em solugdes
desmineralizante (DES) e remineralizante (REM)
durante a ciclagem de pH.

Resultados e Discussao |

Amostras de esmalte dentario, previamente
tratadas com compostos fluoretados em alta
concentracao (gel de fluorfosfato acidulado a 1,23%
- GA; gel de fluoreto de sédio neutro a 2% - GN;
verniz de fluoreto de sdédio a 5% - V) foram imersas
em solucédo DES por 3 horas. Apds este periodo as
amostras de esmalte foram lavadas com &gua
destilada e imersas em solugdo REM por 21 horas.
Ambas solugbes foram mantidas a temperatura
constante de 37°C, totalizando 10 ciclos por 14 dias.
As amostras do grupo controle (C) foram
submetidas somente as solugbes DES e REM. Nos
finais de semana as amostras foram mantidas em
solugdo REM. Novas solugdes foram preparadas
para imersao das amostras no oitavo dia. A solugao
DES foi preparada com 2 mmol L' de calcio e
fosfato, em tampao acetato 75 mmol L™, pH 4,3. A
solugdo REM foi preparada com 1,5 mmol L' de
célcio, 0,9 mmol L de fosfato, 150 mmol L™ de
cloreto de potassio, e tampédo TRIS 0,1 mmol L "
pH 7,0.

A concentragédo de fluoreto foi determinada nas
solugdes reservadas do primeiro, quinto, oitavo e
décimo-segundo dia de ciclagem, através do
método potenciométrico (Orion EA 940) com
eletrodo de lantanio combinado, seletivo para ion
fldor (F96-09-Orion).

A curva de calibragdo (potencial versus log da
concentragéo) foi estabelecida a partir de uma série
de solugbes padrées, com concentragbes do
fluoreto (NaF) preparadas de acordo com TISAB.*
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Através dessas concentragdes foi determinada a
diferenga de potencial (mV) de fluoreto da amostra
em relagéo ao fluoreto presente no eletrodo. Assim,
interpolando com os valores da curva de calibragao,
obteve-se os valores da concentragdo do fluoreto
nas solugdes desmineralizante e remineralizante
(Tabelas 1 e 2). O valor para todas as solugbes
padrées foi 0,021 mg L.

Comparando-se com o valor da concentragido de
fluoreto da solugdo padrdo, sugere-se uma maior
desmineralizagdo no primeiro dia para todos os
grupos. Apenas o grupo GA €& sugestivo de
desmineralizacdo até o quinto dia. Durante o
experimento REM n&o houve alteragdo no teor de
fluoreto, o que sugere que o processo de
remineralizagdo possa nao ter ocorrido.

Tabela 1: Concentracdo de fluoreto (mg L") da
solugdo desmineralizante

DES C GN GA \'/
12 dia 0,034 0,030 0,029 0,034
5° dia 0,021 0,021 0,032 0,021
8° dia 0,017 0,020 0,021 0,020
12°dia | 0,020 0,020 0,021 0,018
Tabela 2: Concentracdo de fluoreto (mg L'1) da

solugdo remineralizante

REM Cc GN GA \'J
1° dia 0,027 0,021 0,021 0,023
5° dia 0,020 0,022 0,021 0,021
8% dia 0,021 0,018 0,017 0,020
12°dia | 0,020 0,021 0,017 0,017

Conclusoes

Comparando-se os resultados do grupo C com os
dos grupos GN, GA e V conclui-se que n&o ocorreu
diferenga significativa na concentragdo de fluoreto.
Sugere-se assim, que a concentracdo de fluoreto
encontrada seja proveniente das solu¢cdes DES e
REM.
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Introducao |

A técnica de geragdo de hidretos, combinada
com a retengéo do analito no tubo de grafite tratado
com modificador permanente, seguido da sua
determinagao por espectrometria de absorcao
atdbmica (AAS), apresenta uma alta eficiéncia para
os elementos geradores de hidretos em diversas
amostras, permitindo a pré-concentragao do analito
no tubo de grafite. Com esta técnica, é possivel
obter-se excelentes limites de detecgao, evitando-se
também as interferéncias cinéticas na formacgéo do
hidreto.

Neste trabalho, apresenta-se uma metodologia
simples e confiavel para a determinagcao de Sn em
sedimentos e carvoes, pela técnica de HG-GF AAS,
usando a amostra na forma de suspensao.

Resultados e Discussao |

As suspensbGes de sedimentos foram
preparadas pela mistura das amostras moidas a
tamanho de particulas < 50 um com HCI 2,0 mol L™,
enquanto que as de carvao foram preparadas pela
mistura de HCI 2,0 mol L + 2% v/v de HF, em meio
de acido bérico saturado. As suspensdes foram
colocadas em banho ultra-sénico por 30 min antes e
depois de uma etapa de repouso de 24 h, com
eventual agitacdo manual. Para o sistema de
geracdo quimica de vapor, operando em modo
descontinuo, um volume de amostra de 2 mL e
NaBH; a 5% m/v estabilizado em NaOH 1% m/v
foram otimizados.

Como modificadores permanentes para a
retencéo dos vapores, Th e W foram avaliados, com
as temperaturas de retengdo otimizadas em 450 e
300 °C, respectivamente. Estas elevadas
temperaturas, permitiram que a etapa de pirdlise
fosse realizada simultaneamente com a retengéo.

Os vapores produzidos diretamente da reacao
das amostras em suspensdes com o agente redutor
foram transportados e retidos no tubo de grafite
durante 60 s e posteriormente a determinagado do
Sn foi realizada por GF AAS. A metodologia foi
avaliada pela analise de 8 materiais de referéncia
certificada (5 sedimentos e 3 carvbes) e de 3
amostras reais de sedimentos coletadas na llha de
Santa Catarina.

Usando a calibracdo externa convencional,
resultados concordantes com os valores certificados
foram obtidos somente para as amostras de
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sedimentos (Tabela 1). Ja para os carvbes, os
resultados obtidos foram concordantes com o valor
informado, usando-se a calibragdo por adicdo
(Tabela 2).

Tabela 1. Resultados obtidos de concentragdo de Sn nas
suspensdes de sedimento, usando curvas de calibragédo
em meio de HCI 0,12 e 2,0 mol L™ e Th como modificador
permanente. (n=3)

HCI 0,12 M HCI 2,0 M
Amostras Certificado Encontrado % RSD Encontrado % RSD
Sedimentos

PACS-2 19,8 £2,5 7,09 +1,02 14,3 19,9+0,9 4,5
RS-3 13,00 £ 0,70 4,12+0,26 6,3 13,19+£0,74 5,6
SRM 2704 9,57 2,38 +0,25 10,5 9,89+ 0,96 9,7
SRM 1646a 12 0,31 +0,01 3,2 1,39+ 0,02 14
HISS-1 0,11? 0,06 + 0,02 16,6 0,20 + 0,03 15,0

Tabela 2. Resultados obtidos de concentragdo de Sn nas
suspensdes de carvao, usando a curva de calibragao por
adigdo e Th como modificador permanente.

Calibragdo aquosa Calibragédo por adigdo

RSD, %

Valor
informado

Material de

PR Encontrado
referéncia

Encontrado RSD, %

SARM-18 1 0,13+0,03 23 0,93 +0,04 43
SARM-19 3 0,60 + 0,04 6,7 2,38+0,15 6,3
SARM-20 4 0,99 +0,29 29,3 3,75 +0,23 6,1

Conclusoes

- O uso da amostragem em suspensdo combinada
com a técnica de HG-GF AAS mostrou-se
adequada para a determinagdo de Sn em amostras
de interesse ambiental, tais como as de sedimentos
e carvoes.

- Os LODs encontrados foram: 0,03 pg g para os
sedimentos e 0,09 ug g'1 para os carvdes, usando o
Th como modificador permanente.

- Os RSDs foram sempre menores que 15%,
demonstrando a boa precisdo do método proposto
para analises de amostras de sedimentos e
carvoes, na forma de suspenséo.

- Possivelmente, outros elementos geradores de
hidreto podem ser determinados usando esta
metodologia.
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Introducao |

Devido a suas importantes propriedades fisico-
quimicas, o Hg ¢é extensamente utilizado
industrialmente, sendo considerado como um dos
elementos mais perigosos, pois se acumula e
persiste no meio ambiente. A diversidade e
complexidade das amostras ambientais, por um
lado, e a alta volatilidade e mobilidade do Hg, por
outro lado, tornam a sua determinagcdo exata e
precisa um grande desafio analitico.
Frequentemente, as metodologias para amostras
sélidas passam por uma etapa de mineralizagéo das
mesmas, através de procedimentos tediosos, que
fazem uso de grandes quantidades de vidrarias e
reagentes, em geral acidos, aumentando o risco de
contaminagdo e que sio susceptiveis a perdas do
Hg por volatilizagao.

Neste trabalho, apresenta-se a aplicagdo de uma
metodologia recentemente desenvolvida para
determinacdo de Hg em amostras ambientais por
espectrometria de absor¢cdo atébmica com geracéo
de vapor frio (CV-AAS) usando amostragem em
suspensao [1]. Os resultados obtidos para amostras
reais coletadas no estado de Santa Catarina sao
comparados com outro procedimento para o
preparo das amostras, o qual utiliza a digestao
acida em uma unidade microondas de sistema
fechado.

Resultados e Discussao |

As suspensfes foram preparadas pela mistura
das amostras moidas a tamanho de particulas < 50
um com 10% v/v de agua régia mais 2% v/v de HF
em frascos de 15 mL. Dependendo da amostra, as
concentragdes das suspensodes variaram entre 3,3 a
6,6 mg/mL. As suspensdes foram colocadas em
banho ultra-sénico por 30 min antes e depois de
uma etapa de repouso de 48 h, com eventual
agitagdo manual.

A digestdo em microondas foi realizada com
amostras moidas a tamanho de particulas < 50 pm
utilizando 100 mg da amostra de carvao ou 250 mg
de amostras de sedimentos. Adicionaram-se 5 mL
de HNO3; e 2 mL de HF no frasco e apéds ser
fechado, foi submetido a um programa de poténcia
e tempo na unidade de microondas.

Os parametros do gerador de vapor frio foram
selecionados apds otimizag&o: volume de injecdo da
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amostra (5 mL), concentragdo do reagente redutor
(3% m/v de NaBH, em 1% m/v de NaOH) e tempo
de injecdo (4 s). O vapor frio gerado diretamente de
uma aliquota da suspenséo foi conduzido ao tubo T
de quartzo, colocado no lugar do atomizador no
espectrometro.

Os limites de detecgéo (LOD) encontrados ficaram
proximos para os dois procedimentos de preparo
das amostras, sendo que para a amostragem em
suspensdo, o LOD foi de 0,10 e 0,20 ug g'1 para o
sedimento e carvdo, respectivamente. Este
procedimento foi aplicado com sucesso na analise
de 8 materiais de referéncia certificada (3
sedimentos, 2 carvies, 2 esgotos e 1 cinzas) e
também em amostras reais de sedimento e de
carvao quando comparado com o procedimento de
digestdo em microondas (Tabela 1).

Tabela 1. Resultados obtidos de concentragdo de Hg nas
amostras reais de sedimentos e carvdo, usando a
amostragem em suspensdo ou digestdo em microondas.

Digestdo em microondas Suspenséo
Amostra Encontrado RSD Encontrado RSD
(nggh) (%) (nggh (%)
Sedimentos
Itacorubi 0,105 £0,025 23,8 0,103 + 0,015 14,6

Ribeirdo da Ilha
Sambaqui

0,173 £ 0,006 35
0,116 £ 0,011 9,5

0,145+£0,007 48
0,148£0,014 9.5

Carvao

Tubardo 0,997 + 0,082 84

Conclusoes

O método de amostragem em suspenséo frente a
digestdo em microondas apresentou algumas
vantagens, como a simplicidade, o baixo custo e a
alta eficiéncia, permitindo a determinagdo de Hg em
amostras de sedimentos e carvdes por CV-AAS.
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Introducao |

Os sedimentos acumulam metais e podem atuar
como uma potencial fonte de poluicdo nos
diferentes compartimentos ambientais, assim, esses
metais podem ser transferidos para a atmosfera e
transportados com o material particulado para novos
locais ainda ndo contaminados.

Para controlar a contaminagao do meio ambiente,
um grande numero de amostras tem de ser
analisado, levando a necessidade de métodos
analiticos sensiveis e simples. Usualmente, a
determinacdo de elementos trago em amostras
ambientais sodlidas por espectrometria atbmica,
requer uma prévia dissolugdo completa da amostra,
0 que pode consumir tempo, envolve o uso de uma
grande quantidade de reagentes e vidrarias, e esta
sujeita a contaminacao e/ou perdas de analito. Uma
alternativa é o uso de um procedimento simplificado
de preparo da amostra através da formacédo de uma
suspensao.

Neste trabalho, € apresentado um novo método
que faz uso da geragdo quimica de vapor com
sistema de injecdo em fluxo (FI-CVG) acoplada a
espectrometria de massa com fonte de plasma
indutivamente  acoplado  (ICP-MS) para a
determinacdo de Cd, Hg, Pb e Se em amostras de
sedimentos usando amostragem em suspensao e a
calibragdo realizada pela técnica de diluicao
isotdpica (ID). A calibragao por ID é reconhecida por
compensar as interferéncias nao espectrais,
fornecendo resultados mais exatos por ICP-MS, na
auséncia de interferéncias espectrais. Além disso,
apos atingido o "equilibrio" entre o isétopo
enriquecido adicionado e o is6topo na amostra, uma
das condicbes necessarias para que o método
funcione, eventuais perdas do analito nao mudam o
resultado, obtido pela medida da razao isotdpica
alterada. E particularmente interessante observar se
a "equilibragdo" é atingida na suspensao sujeita a
geracao do vapor quimico.

Resultados e Discussao |
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A suspensao da amostra foi preparada pela
mistura de aproximadamente 100 mg da amostra
moida a tamanho de particula < 50 um com 10 %
v/v de agua régia e 2,5 % v/v de acido fluoridrico.
Os is6topos enriquecidos Mg, 198Hg, 208ppy ¢ ""ge
foram entdo adicionados a suspensdo em uma
quantidade adequada para se obter uma razédo
isotdpica alterada préxima de 1. Em seguida, a
suspensao foi colocada em banho ultra-sénico por
30 minutos. A suspensdo foi deixada em repouso
por 24 h com agitagdo manual ocasional. Entédo, o
volume foi levado a 10 mL com acido cloridrico 6
mol L' e a suspensao foi colocada em banho-maria
a 90 °C por 30 minutos. Este procedimento é
necessario para garantir o menor estado de
oxidagao para todos os analitos, especialmente para
o Se, favorecendo a geragdo do vapor quimico. As
seguintes razdes isotdpicas alteradas foram
medidas: '"“Cd/'"'Cd, '*Hg/'®Hg, **°Pb/®Pb e
""Sel**Se.

Os limites de deteccao obtidos foram, em pg/g:
Cd: 0,2; Hg: 0,09; Se: 0,1 e Pb: 10,0. Trés amostras
certificadas de sedimento foram analisadas para
validacao da metodologia.

Conclusoes

Os valores de concentragdo obtidos foram
concordantes com os valores certificados, com
desvios padrao relativos (RSD) menores que 13 %,
demonstrando a possibilidade de uso da calibragéo
por diluicao isotopica para suspensdes submetidas
a procedimento de geragcdo de vapor quimico e
detecgdo por ICP-MS. Provavelmente, o mesmo
método pode ser usado para a determinagdo de
outros elementos formadores de hidreto e para a
analise de outras amostras sdlidas.
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Introducao |

Propde-se um método para a determinagao de Pb e
Cu em amostras de sedimentos na forma de
suspensao por espectrometria de massa com fonte
de plasma indutivamente acoplado com introducao
da amostra por vaporizagao eletrotérmica (ETV-ICP-
MS) e calibragéo por diluigéo isotopica (ID).

A calibracéo por ID é reconhecida por compensar as
interferéncias nao espectrais, fornecendo resultados
mais exatos por ICP-MS, na auséncia de
interferéncias espectrais. Além disso, apos atingido
o "equilibrio" entre o isétopo enriquecido adicionado
e o0 isotopo na amostra, uma das condi¢cdes
necessarias para que o método funcione, eventuais
perdas do analito ndo mudam o resultado, obtido
pela medida da razao isotdpica alterada. No caso de
suspensdes, o0 uso de condicbes drasticas para
extrair mais eficientemente o analito das particulas
sélidas para a fase aquosa, deve contribuir para se
atingir o equilibrio.

Resultados e Discussao |

A suspensdo da amostra de sedimento foi
preparada pela mistura de aproximadamente 10 mg
ou 100 mg (para as amostras com concentracdes
menores dos analitos) da amostra moida a tamanho
de particula < 50 um com 5 % v/v de acido nitrico e
1 % v/v de &cido fluoridrico em um banho ultra-
sbnico por 60 minutos. Em seguida, a suspensao foi
colocada em banho-maria a 60 °C por 120 minutos
e, apos resfriamento, o volume foi levado a 10 mL.
As suspensdes foram deixadas em repouso por pelo
menos 24 h, manualmente agitadas e despejadas
nos copos do amostrador, onde foram
homogeinizadas com fluxo constante de argbnio
(0,4 L min™), até a transferéncia de uma aliquota
para o vaporizador eletrotérmico.

A quantidade de isétopo enriquecido adicionada a
suspensao da amostra, no inicio da preparagao da
mesma, foi calculada para se obter, sempre que
possivel, uma razao alterada proxima de 1.
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As concentragdes dos analitos foi determinada em
diferentes temperaturas de pirdlise (400 °C a 900
°C, com intervalos de 100 °C), usando-se 2300 °C
como a temperatura de vaporizagdo e 1 pg de Pd
(na forma de nitrato) como modificador em solugéo
ou 500 ug de Ru, depositados sobre a superficie do
tubo de grafite, como modificador permanente e
sem modificador. Cinco amostras certificadas de
sedimento foram analisadas: MESS-2, PACS-2, RS-
3, Buffalo River e Estuarine Sediment.

Conclusoes

Bons resultados foram obtidos dentro do intervalo
de pirdlise estudado, sendo possivel usar
temperaturas de pirdlise relativamente altas, em
torno de 800 °C, para a maioria das amostras. As
concentragbes encontradas concordam com o0s
valores certificados, de acordo com o test t de
Student para um nivel de confianga de 95 %,
independentemente do uso ou ndo do modificador.
A precisdo foi adequada com desvios padrao
relativos < 10 %. Demonstra-se, assim, que a ID
pode ser usada também na analise de suspensobes
de sedimentos.
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Introducao |

Os 6leos sdo compostos por acidos graxos. Cada
acido graxo apresenta caracteristicas diferentes
quanto a sua estabilidade, podendo sofrer niveis de
degradagdo diferente para uma mesma situagéo.
Uma técnica muito utilizada para determinar a
composicdo de odleos é a cromatografia gasosa,
sendo esta utilizada para quantificar os ésteres
obtidos a partir dos trigliceridios presentes nas
amostras de 6leos analisadas." Assim, o objetivo
deste trabalho foi avaliar o desempenho de trés
diferentes tipos de O6leos vegetais quanto a
estabilidade frente ao aquecimento com a utilizacao
de cromatografia gasosa e posterior tratamento dos
dados através da analise por componentes
principais (ACP).2

Resultados e Discussao |

Para a realizagéo deste estudo utilizou-se amostras
de Oleos vegetais de uso industrial, sendo um
hidrogenado especifico para fritura (amostra 1), um
para uso industrial comum (amostra 2) e outro
produto comercial (amostra 3). Estes 6leos foram
submetidos ao aquecimento e avaliados por um
periodo de 40 horas, recolhendo-se amostragens
nos intervalos de tempo 0, 20 e 40 horas,
totalizando 3 amostragens. As amostras foram
esterificadas e entdo injetadas em um cromatografo
gasoso Varian 3300 com detector de ionizagdo em
chama e coluna Carbowax. Foram determinadas as
areas dos picos referentes aos acidos graxos
palmitico (C16:0), palmitoléico (C16:1), estearico
(C18:0), oléico (C18:1), linoléico (C18:2) e
arquidonico (C20:0).3

Estes valores foram tabelados, amostras versus
acidos graxos em trés tempos de aquecimento. A
matriz de dados foi modelada por analise por
componentes principais (ACP), com o auxilio do
programa de analise multivariada Pirouette® da
Infometrix visando inferir sobre a estabilidade dos
Oleos.

A Figura 1 apresenta os graficos de scores com a
distribuicdo das amostras (A) e Joadings com a
distribuicdo das variaveis (B), ambos apresentados
para duas componentes principais, PC1 x PC2,
obtidos por ACP sem a utilizagdo de algum pré-
processamento e com a utilizacdo de 2 fatores,
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acumulando 99,9% de variancia. O conjunto de
variaveis a se encontra proximo aos zeros dos
fatores 1 e 2, apresentando pouca influéncia na
distribuicdo das amostras. As variaveis que
apresentam  maior influéncia na  diferente
composi¢cao das amostras sdo a C18:2 nos tempos
0, 20 e 40 horas (conjunto ¢), e C18:1 nos tempos 0
e 40 (conjunto b).
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Figura 1 - Graficos de scores (A) e loadings (B) da
ACP a partir dos resultados da cromatografia
gasosa.

Conclusoes

Com o estudo realizado pressupbe-se que a
informagado referente a alteragdo, dos Oleos ava-
liados quanto a sua composicido, € possivelmente
dada com maior significAncia pelos acidos graxos
oléico (C18:1) e linoléico (C18:2) nos Oleos
estudados. Tais acidos graxos apresentaram uma
maior influéncia na distribuicdo das amostras,
indicando que a amostra 3 é a mais degradada,
sendo seu emprego nao recomendado para fritura
industrial.
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Introducao |

Os Compostos organoclorados constituem uma
parcela significativa entre os produtos usados como
solventes ou reagentes em laboratérios e na
industria quimica. Estes compostos caracterizam-se
por sua toxicidade e bioacumulagéo, apresentando
um sério risco a organismos Vvivos € ao meio
ambiente, quando dispostos inadequadamente1.

Uma alternativa promissora para a destinagdo
final de organoclorados residuais é sua destruicao
por pirolise de plasma CC. Esta metodologia
apresenta algumas caracteristicas distintas como
altas temperaturas (3000 — 10000 K)2 e uma
atmosfera altamente redutora (auséncia de
oxigénio), evitando a formagédo de produtos como
dioxinas e furanos, na reorganizagdo molecular dos
gases formados durante o resfriamento.

Resultados e Discussao |

A tocha de plasma usada foi do tipo CC arco nao
transferido desenvolvida em nosso laboratério para
destruicdo de residuos liquidos de organoclorados.
A pirdlise foi realizada nas seguintes condi¢des de
operacao: Diferenca de potencial de 40 V, com uma
corrente de 180 A, fluxo de amostra de CCl,, 2.0 x
10? L/min, fluxo de argbnio para formacdo do
plasma 30 L/min.

Os produtos formados em grandes quantidades
foram carbono sélido e gas cloro. O carbono sélido
foi identificado através da microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e o gas cloro através da reagao
com solugao de AgNO3; em meio acido.

Os demais constituintes gasosos produzidos em
quantidades muito pequenas foram identificados por
CG-MS, utilizando-se a técnica de micro extragcao
em fase sdlida (SMPE) para pré-concentrar os
analitos. Através dos espectros de massa,
observou-se a formagdo dos compostos:
tetracloroetileno (C,Cl,); hexacloro-etano (C,Clg);

1,1,2,3,44 hexacloro 1,3-butadieno  (C,Clg);
1,2,3,4,55 — hexacloro 1,3 - ciclopentadieno
(CsClg); octacloro-ciclopenteno (CsCls) e

hexaclorobenzeno (C¢Clg).

Varios outros autores>* evidenciaram a formacao
de compostos similares aos encontrados em nosso
trabalho, estudando a cinética da pirolise em
reatores tubulares em temperaturas inferiores a
1300 K. Taylor3 reportou que os produtos da pirdlise
do tetracloroetano até 1273 K foram: carbono sélido,
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Cl,, CCl,, C.Cls e CqCls. Delfosse® através da
pirélise do hexaclorobenzeno entre 900 e 1200°C
encontrou além destes produtos o C,Cls, CsClg,
CgClg e produtos de maior massa molar identificados
por espectroscopia de massa de solidos. Estes
dados indicam que ha possivelmente uma
interconversao reversivel destes compostos pos
pirélise. Embora a metodologia usada por estes
autores seja diferente os resultados sugerem que as
rotas reacionais mostradas na tabela 1 sejam
possiveis de ocorrer no processo de pirolise e de
resfriamento dos gases pods pirolise mesmo em
temperaturas de operagdo maiores. Porém a
degradagdo do CCl; por plasma CC mostrou-se
eficaz, pois apenas pequenas quantidades de
produtos indesejaveis foram detectadas.

Tabela 1. Reagdes no processo de pirdlise do CClj,.

Reacgéo Referéncia/n®

CCl, = CcClz*+cCI
CCly*+Cl, == CCl,+CI°
Cl, = 2CI°

2CCly* == C,Clg

C,Clg = C,CI5s* +CI*
C,Cls = CCI5® + :CCl,
:CCl,+Cl, = CClk'+Cr
C,Cl, = C,Cl5® +CI°
C,Cl;3* + C,Cl, = C,CI;*
C.Cl;" = C4Clg +CI°

WDWWW s PrPrPPrPoOoww

Conclusoes

A quantidade de produtos nao desejaveis
detectados nos gases foi muito pequena o que
sugere que a alta energia térmica alcancada pelo
plasma produz eficientemente particulas altamente
energéticas possibilita a reducdo dos compostos
aos seus produtos de origem como carbono sélido
de gas cloro.
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Introducao |

A qualidade do ar de interiores — QAI — tem sido
monitorada em diversos paises, entretanto no
Brasil, existem poucos estudos nessa area, sendo a
maioria realizados no Rio de Janeiro e S&o Paulo’.
O formaldeido é um constituinte, em nivel traco, da
atmosfera e € um dos compostos orgénicos mais
importantes na analise de QAI. Segundo Baird®, em
ambientes externos urbanos a concentragdo de
formaldeido é bastante baixa (0,01 ppm), ja em
interiores essa concentragdo passa para 0,1 ppm
em média. Em niveis superiores a 0,1 ppm o
formaldeido pode causar irritagdo nos olhos, nariz,
garganta e pele.

As principais fontes de aldeidos em interiores sao a
emissao de fumaca de cigarros, adesivos para
laminados, carpetes, tintas e vernizes.

O presente trabalho tem como objetivo o
monitoramento dos niveis de formaldeido e
acetaldeido em ambientes internos da Furg
avaliando a influéncia ambiental nos periodos de
inverno e verao.

Resultados e Discussao |

Para a realizagdo do estudo os pontos de
amostragem escolhidos foram os ambientes
internos funcionais da FURG como: biblioteca,
laboratérios de pesquisa e ensino, salas de aula,
salas de permanéncia e grafica. O ar atmosférico
externo também foi monitorado para parametro de
comparagao.

A metodologia de amostragem utilizada foi a
proposta por Kuwata e colaboradores®. Utilizou-se
um amostrador gasoso acoplado com colunas Sep-
Pak Cis impregnadas com 2,4-dinitrofenilhidrazina
(2,4-DNPH) em meio acido.

A reacgédo envolve a adigédo nucleofilica do DNPH ao
composto carbonilico seguida pela 1,2 eliminagcao
de agua formando a 2,4-dinitrofenilhidrazona.

RI\ R
NOz NH—NH; + C=0 —» NO» NH*N:C\ + HO
Rg/ Ry
[0}

NO2
Os compostos carbonilicos resultantes da reacao

foram quantificados por HPLC/detector de UV em
365 nm. Na Tabela 1 encontram-se os resultados
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dos niveis de aldeidos para o periodo de veréao.
Tabela 1. Niveis de formaldeido e acetaldeido

Local HCHO CHs;CHO Tipo de
(pglm3) (pglm3) ventilagao

Lab. fisiologia 161,5 160,2 Ar cond.
Lab. eletrog.org. 96,5 79,4 Natural
Lab. ensino 56,5 38,1 Natural
Biblioteca 36,5 33,0 Natural
Sala A 41,0 26,2 Ar cond.
Sala B 32,3 18,3 Natural
Gréfica 42,2 35,6 Natural
Sala de aula 22,5 19,0 Natural
Ambiente externo 18,2 15,4

De acordo com os valores de formaldeido sugeridos
por Aquino Neto & Brikus (100 pg/m®) verifica-se
que somente no laboratorio de fisiologia o limite é
ultrapassado, evidenciando a existéncia de fontes
proprias neste ambiente. Nos outros ambientes
estudados, os niveis de aldeidos mantém-se abaixo
do limite sugerido.

Verifica-se porém que na sala de permanéncia A
(com ar condicionado) os niveis sao enriquecidos,
em torno de 79% para formaldeido e 70% para
acetaldeido, quando comparado com a sala B (sem
ar condicionado). A pouca renovagdo do ar
existente em ambientes climatizados contribui para
este acréscimo.

Conclusoes

De acordo com os resultados obtidos pode-se
evidenciar que a baixa dissipagdo do ar e a
manipulagdo de reagentes quimicos contribuem
significativamente para o aumento da concentracao
dos niveis dos aldeidos em ambientes internos.

Em continuidade ao trabalho esta sendo avaliado o
nivel de aldeidos no periodo de inverno.
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Introducao

As analises fisico-quimicas convencionais para a
avaliagdo da qualidade do café envolvem testes
fisicos e quimicos laboriosos, que dependem de
reagentes, equipamentos, mao de obra
especializada e maior tempo de execugdo. A
espectroscopia no infravermelho tem apresentado
grandes avangos em diversas aplicagbes e esta se
tornando uma técnica alternativa as analises fisico-
quimicas de controle de qualidade de alimentos e
produtos de agricultura. Neste trabalho pretende-se
mostrar o emprego da espectroscopia no
infravermelho associada a métodos multivariados de
andlise para determinar a quantidade de
carboidratos totais em amostras de café cru.

Resultados e Discussao

A determinagdo do teor de carboidratos totais foi
realizada através de calculo por diferenga usando
os resultados de umidade, cinzas, proteina bruta e
lipidios totais de analises de 53 amostras de café
cru moido. Os espectros por reflexdo no
infravermelho médio (DRIFTS) foram adquiridos em
triplicata num espectrofotdbmetro Nicolet 520 e os
espectros no infravermelho proximo (NIRR) num
espectrofotdbmetro Bomem DA-08. A cada um dos
conjuntos de espectros foi empregado o método de
regressdo por minimos quadrados parciais (PLS)
utilizando-se o pacote Turbo Quant Analyst da
Nicolet. Para a calibragdo foram empregados 87
espectros correspondentes a 29 amostras, sendo
construidos 15 modelos para estimar a quantidade
de carboidratos totais de diferentes amostras de
café cru. Os modelos diferiram entre si em funcao
das regides modeladas, bem como da aplicagéo ou
ndo de 12 e 22 derivadas, e ainda se os dados foram
centrados na média e/ou escalados pela varianca
ou se foi empregada a corregdo do espalhamento
de luz (MSC). Para avaliar os modelos foram
determinados os erros quadraticos médios para as
29 amostras de calibracdo (RMSEC) e para as 24
amostras de validagdo (RMSEV). Os resultados de
todos os modelos foram comparados sendo
apresentados nas Figuras 1 e 2 as curvas de
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calibragdo para os melhores modelos empregando
dados DRIFT e NIRR, respectivamente.
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Figura 1. Curva de calibragdo para o modelo 04

empregando dados DRIFT e 7 variaveis latentes.
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Figura 2. Curva de calibragdo para o modelo 04
empregando dados NIRR e 5 variaveis latentes.

Ambos os modelos utilizaram a matriz de dados
centrados na média e correcdo do espalhamento
(MSC), sendo que o modelo DRIFTS-PLS
apresentou erro percentual de validagao de 3,97%,
enquanto que o modelo NIRR de 5,82%.

Conclusoes

Este trabalho mostrou ser possivel construir
modelos de calibragdo multivariada empregando
dados de reflexdo no infravermelho para estimar a
quantidade de carboidratos totais. Esta técnica é
bastante util pois dispensa o uso de reagentes e a
pré-determinacdo dos teores de gorduras,
proteinas, umidade e cinzas.
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Introducao |

A Analise de Componentes Principais (ACP)'? foi
um dos primeiros recursos quimiométricos a ser
amplamente empregado pelos quimicos e continua
sendo cada vez mais utilizado. Outro método que
vem sendo amplamente empregado para avaliar
dados multivariados é a Analise Hierarquica por
Agrupamentos (AHA)®, que permite verificar as
semelhangas entre as amostras com base nas
diferentes variaveis pesquisadas. A utilizacado
destas duas ferramentas quimiométricas possibilita
uma analise exploratéria mais consistente,
resultando em modelagens mais confiaveis. Neste
trabalho as técnicas ACP e AHA foram utilizadas
num conjunto de dados de analises de solos do Rio
Grande do Sul, Brasil, a fim de verificar
semelhancgas e diferengas, destacando-se também
quais os parametros analiticos que mais contribuem
na classificacdo das amostras estudadas.

Resultados e Discussao |

Para este trabalho utilizou-se o resultado obtido de
analises de algumas propriedades do solo (textura,
pH, simulacao de calcario no solo, fésforo, potassio,
matéria organica e aluminio) e construiram-se
modelos de analise multivariada, usando o pacote
de quimiometria Pirouette® da Infometrix. As
analises fisico-quimicas foram realizadas segundo o
método descrito no livio da Rede Oficial de
Laboratério de Solos (ROLAS). Para a construgéo
dos modelos foram utilizadas 75 amostras de solos,
as quais foram inicialmente divididas em seis
grupos, conforme o municipio de origem: Camaqua,
Encruzilhada do Sul, Santa Cruz do Sul, Sinimbu,
Taquari e Venancio Aires. Primeiramente, testou-se
a necessidade de se utilizar algum tipo de pré-
processamento como os dados autoescalados,
centrados na média ou escalados pela variancia.
Realizou-se ainda testes com alguns tratamentos
como a normalizagdgo dos dados. A melhor
modelagem obtida para as amostras de solo foi
utilizando os dados escalados pela varidncia
escalar, que com duas componentes principais,
para a ACP (Figura 01), acumula 98,62% da
informagdo. Fez-se um estudo com as amostras
para verificar a existéncia de amostras anémalas,
sendo que as amostras E6 e C37 foram excluidas
em fungdo da quantidade superior de residuos e do
elevado peso na modelagem, respectivamente. Nao
excluiu-se nenhuma das variaveis pois todas foram
consideradas representativas. Representando esse
modelo via AHA utilizou-se o tipo de construgao
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incremental (Figura 02), método que apresentou
maior similaridade entre as amostras de um mesmo
grupo. Esta ferramenta separou as amostras em
dois grandes grupos. O primeiro grupo foi
classificado como classe 01, e o segundo grupo foi
dividido em duas classes: a classe 02 e a classe 03.
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Conclusoes

Com base nos resultados observa-se a distingao
das amostras da classe Taquari das demais,
apresentando uma similaridade de 80%, e com base
no ACP esta separacdo deve-se a maior
contribuicdo das variaveis aluminio e textura. Outro
fator imprescindivel é o conhecimento do conjunto
de dados e de suas origens para emprego dos
tratamentos e pré-processamentos adequados.
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Introducgao |

O objetivo deste trabalho foi desenvolver uma
metodologia para quantificagdo dos teores de
cafeina, acido clorogénico e trigonelina em
amostras de café cru, valendo-se das
potencialidades das técnicas quimiométricas e da
facilidade na obtengdo dos espectros pela técnica
de espectroscopia de reflexdo difusa no
infravermelho proximo (NIRR).

Nestes ultimos anos, as técnicas de espectroscopia
por reflexdo no infravermelho préximo e médio tém
apresentado resultados satisfatérios em diversas
aplicagbes, principalmente na area da ciéncia de
alimentos, para o controle de qualidade de
alimentos e produtos da agricultura’?.

Resultados e Discussao |

Os espectros no infravermelho préximo de 54
amostras de café cru foram obtidos num
espectrofotdbmetro Bomem DA-08. Os espectros das
amostras foram coletados em ftriplicata, utilizando-se
um acessorio de reflectancia difusa. Os teores de
cafeina, acido clorogénico e ftrigonelina foram
inicialmente determinados por CLAE, segundo De
Maria e colaboradores.’

O método do algoritmo genético (AG)*® foi
empregado para melhorar a performance dos
modelos de calibragao obtidos em outro trabalho no
qual utilizou-se o método de regressdo por minimos
quadrados parciais (PLS). A rotina de selegao
empregando o algoritmo genético foi escrita na
linguagem de programagdo nativa do software
MATLAB, sendo utilizado também para execugao do
programa.

Para a selecdo de variaveis através do algoritmo
genético, foram criadas matrizes de dados, onde as
linhas representam os espectros das amostras, € as
colunas os comprimentos de onda. Foram criadas
duas matrizes com os dados dos espectros, sendo
uma para calibragdo e outra para validagdo. Foram
criadas ainda seis matrizes com os resultados das
propriedades medidas, trés para calibragdo
(cafeina, trigonelina e acido clorogénico) e trés para
validagéo (cafeina, trigonelina e acido clorogénico)
das amostras do conjunto, empregando sub-regides
espectrais ao longo de 4.900cm™-10.000cm™.
Determinaram-se o erro quadratico médio de
validagdo (RMSEV) e o coeficiente de regressao
(R?), para a avaliagido dos modelos, conforme tabela
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1. Observou-se que o0 RMSEV do melhor modelo
obtido para a cafeina, acido clorogénico e
trigonelina foram 0,05, 0,06 e 0,37 respectivamente.

TABELA 1: Avaliacdo do algoritmo genético para a
determinacdo dos teores de cafeina, trigonelina e acido
clorogénico em amostras de café cru.

Parametros | Cafeina Ac. Clorogénico Trigonelina
R? 0,6478 0,6438 0,7246
RMSEV 0,0513 0,3710 0,0624
VL’s 04 04 05

VL’s: Variaveis Latentes

Conclusoes

Como resultado deste trabalho, tém-se a
quantificacdo dos teores de cafeina, trigonelina e
acido clorogénico em amostras de café cru,
utilizando o infravermelho préximo e a técnica do
algoritmo genético. Embora n&o seja possivel
afirmar que os resultados encontrados sejam os
melhores, os modelos em que foi aplicado os GA's
apresentaram um desempenho bastante superior
em relacdo aos modelos brutos, ou seja, sem a
selecdo das variaveis. A mesma forneceu
resultados rapidos e diretos, sem tratamento
quimico das amostras.
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Introducao |

A contaminagdo do homem por metais pesados,
ocorrem por diversas formas: inalagédo, absorcao ou
ingestdo. Esta ultima pode ser por alimentos
contaminados. Ha uma crescente utilizagdo de
embalagens metalicas para alimentos em
conservas. Estas embalagens, possuem vantagens
de serem resistentes a grandes pressbes e
temperaturas para a sua esterilizagdo, porém
podem sofrer corrosdo’. Ainda ha hoje em dia, ligas
metalicas que se utilizam chumbo em sua
composicado. Neste sentido, o trabalho tem por
objetivo, investigar em sardinhas enlatadas, a
possibilidade de migracdo de chumbo oriundo das
embalagens. que podem ao longo do tempo
contaminar este alimento. O metal pesado de maior
comprometimento a saide do homem & o chumbo,
pretende-se analisar outros metais, além de outros
alimentos enlatados em trabalhos futuros.

Resultados e Discussio |

Para o estudo foram investigadas sardinhas
enlatadas de 4 diferentes marcas e sabores. A
digestao foi realizada com acido nitrico e perdxido
de hidrogénio em forno digestor por microondas. O
chumbo foi analisado em espectrofotdmetro de
absorgéo atbmica com forno de grafite, utilizando
tubo de grafite com plataforma recoberta com Ir +
Rh. Para o estudo foi empregado a temperatura de
pirdlose de 700°C e atomizagdo de 1900°C°. Para
validagdo do método, foi realizado a mesma
digestdo usada para as amostras de sardinhas, em
um material certificado de peixe (DORM -1). O
material certificado apresenta 0,40 mg/Kg + 0,12 de
chumbo, e foi encontrado 0,44 + 0,25 na analise.
Este resultado demonstra a exatidao da analise.

A tabela 1 descreve os resultados de chumbo
obtidos em amostras de sardinhas enlatadas.

Tabela 1: Valores obtidos de chumbo em diversas

marcas e sabores de sardinhas enlatadas.

Amostras Sabores Chumbo, mg/kg |
Marca A Com azeite de oliva 0,45+ 0,22

Ao molho de tomate 0,54 £ 0,21

Marca B Com dleo de soja 0,41+ 0,25
Ao molho de tomate 0,30 + 0,27

Com limao 0,67 + 0,21

Marca C Com dleo vegetal 0,78 £ 0,23
Com limao 0,44 +£ 0,52

Ao molho de tomate 3,47 £ 0,18

Marca D | Com o6leo comestivel 0,52 + 0,21
Ao molho de tomate 0,27 £ 0,23

Os resultados da analise de chumbo nas amostras
de sardinhas, mostram que todas apresentaram
teores de chumbo. Avaliando os valores de chumbo,
observa-se que ndo ha uma variagdo significativa
entre elas e também entre os sabores. A sardinha
de marca C, o valor de chumbo ao molho de tomate
€ muito maior que nas outras marcas . Este fato
isolado pode ser decorrente da procedéncia da
sardinha, ja que nos outros sabores da mesma
marca, nao ocorreu esta diferenca de valores.

Conclusoes

Sugere-se que os alimentos enlatados passem por
um controle de qualidade das enbalagens, com
relagdo a determinagédo de metais pesados.
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Introducao |

Os acidos nafténicos sdo compostos que podem
estar presentes em petrdleos brasileiros (num teor
de 0,1 a 3%), e apresentam um grande
inconveniente que é a produgdo de corrosao
localizada, causando danos nas tubulagbes. Por
outro lado, estes acidos extraidos e purificados
podem ser excelentes matérias primas para a
industria quimica. O objetivo deste trabalho é
desenvolver uma metodologia analitica para a
determinacdo de alguns acidos nafténicos comuns
em petréleos leves. Os resultados aqui
apresentados sao preliminares e referem-se a
otimizagdo das condigdes cromatograficas de
analise dos ésteres metilicos dos acidos nafténicos,
linearidade e fator de resposta, utilizando solugbes
de padroes.

Experimental

Misturas padrées nas concentragdes de 50, 100,
150, 200 e 250 mg/L, foram preparadas a partir de
solugdes estoque de cada &acido nafténico na
concentracdo de 10000 mg/L, derivatizado com
Metanol/BF;. Estas solugbes foram analisadas via
GC-FID, apo6s adicdao de bifenila como padrao
interno (50 mg/L).

Usou-se um cromatografo Shimadzu GC17, com
uma coluna capilar HP-5 (25 m, 0,25 mm, 0,25um).
As condigbes cromatograficas apdés a otimizagéo
ficaram assim definidas: de 40 a 150°C com uma
taxa de aquecimento de 4°C/min, permanecendo 5
minutos nesta temperatura e depois aquecendo até
280° a uma taxa de 10°C/min. As temperaturas do
injetor e do detector foram mantidas a 280°C.

Resultados e Discussao

Tabela 1: Principais caracteristicas do método cromatogréfico usado na anélise dos 4cidos nafténicos padroes

equacéo da retay = ax+b
pico |nome tr (min) frR a b R2
1 |éster metilico do acido ciclobutanocarboxilico 7,52 0,006 11299 23,810 0,9969
2 |éster metilico do &cido cicohexanocarboxilico 14,55 10,141 800 -12,420 0,9994
3 |éster metilico do acido 1-metil-ciclohexanocarboxilico 14,99 10,085 1372 -16,150 0,9993
4 |éster metilico do &cido cicloheptanocarboxilico 19,51 0121 925 -11,960 0,9995
5 |éster metilico do acido 1,4-ciclohexanodicarboxilico 28,69 10,088 1166 -2,460 1
6 |éster metilico do acido 4-hidroxi,3-metdxibenzdico 31,91 10,005 18307 6,810 0,9946
7 |éster metilico do acido trans-4-pentilciclohexanocarboxilico 32,85 10,139 774 -6,820 0,9997
Y acidos nafténicos podem ser perfeitamente

min

10 20 30
Figura 1:Cromatograma dos padrdes esterificados
Como pode ser observado, o cromatograma obtido
apresentou  excelente resolugdo com total
separagao dos picos permitindo a quantificacdo
adequada dos acidos nafténicos. A linearidade do
processo também pode ser considerada muito boa
através dos valores de R? os quais variaram de
0.9946 a 1. Desta forma pode-se concluir que na
faixa de concentragdo entre 50 e 250 mg/L os

o
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determinados por GC/FID.
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Palavras Chave: glicosideos, digoxina, identificag&o.

Introducao |

A digoxina é um glicosideo esteroidal largamente
utilizado na terapia cardiovascular. E extraida das
espécies vegetais do género Digitalis, popularmente
conhecidas como digital ou dedaleira. Na sua
estrutura quimica aparecem oses ligadas a um
esqueleto tetraciclico, caracteristico dos esteréides
(grupo esteroidal) ao qual se liga um ciclo lactbnico.
A figura 1 mostra a estrutura desse glicosideo.

anel
1 lactonico

CHg 3

nicleo
esteréide
CH,

OH

residuos de
agtcar

OH

As reacdes de -caracterizacdo, em geral, séo
colorimétricas e destinadas a cada componente
quimico da molécula: cadeia osidica, nucleo
esteroidal e ciclo lactdnico. A analise quantitativa
pode ser feita por fotocolorimetria, cromatografia
(CLAE), métodos bioldgicos, enzimaticos e outros.

Farmacologicamente, o doseamento €& importante
em virtude da toxicidade e das reacbes adversas
dos digitélicos. Essas sado consequéncias do baixo
indice terapéutico, uma vez que a concentragao
toxica €& apenas o dobro da concentragao
terapéutica.

O objetivo do trabalho consiste em testar
metodologias analiticas de identificacdo da digoxina
e seu doseamento.

Resultados e Discussao |

Nos testes foi utilizado o farmaco e comprimidos
contendo digoxina, disponiveis comercialmente. As
solugdes foram preparadas utilizando reativos
analiticos.
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A atividade O6ptica foi medida numa solugdo a 2 %
(p/v) em piridina anidra, sob luz amarela de uma
lampada de sédio.

Foi dissolvida a digoxina em etanol e acrescentou-
se o acido 3,5-dinitrobenzdico e hidroxido de sodio;
em outro experimento analogo foi acrescentado 1,3-
dinitrobenzeno; em ambos os casos foi observada a
coloragao desenvolvida e a sua permanéncia.

Em outro teste a dissolucdo foi feita em acido
acético glacial, acrescentando-se solugdes de
cloreto férrico e de acido sulfurico. Foi observada a
coloragao desenvolvida na interfase e nas fases.

A atividade optica observada foi de +10° o que é
consistente com os valores relatados na literatura.

Na solugdo em etanol, com o acréscimo de acido
3,5-dinitrobenzéico em meio alcalino, observou-se o
desenvolvimento de uma coloragao violeta estavel.
Observou-se também o desenvolvimento de cor
azul estavel quando a solugdo foi tratada com
nitrobenzeno. Essas e outras reagdes com
nitrocompostos aromaticos sao caracteristicas do
nacleo esteroidal ligado ao grupo lacténico aq,B-
insaturado. O meio alcalino favorece a ruptura do
anel lacténico e sua interagdo com o nitrocomposto.

Na reacdo com cloreto de ferro-lll observou-se o
desenvolvimento de uma coloragdo castanho na
interfase com a solugdo de acido sulfdrico e uma
coloragdo verde que se transmutou para azul na
fase do acido acético. A reacdo ocorre na parte
glicosidica da molécula.

Nas reagcdes nao foram observadas diferengas
quando do emprego do farmaco ou de comprimidos.

Conclusoes

A digoxina pode ser identificada em solugao
alcodlica com nitrocompostos aromaticos em meio
alcalino por intermédio do desenvolvimento de
coloragao caracteristica. De modo similar, pode ser
usada solugdo em acido acético com sais de Fe* e
acido sulfarico. As reacdes indicadas
correspondem, respectivamente, as combinagdes
com o anel lactdnico e com a parte osidica. Na
identificagdo nos comprimidos testados, os
excipientes nao interferem.
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Palavras Chave: Tetramethylammonium hydroxide (TMAH),ET AAS.
Introducao |

Tetramethylammonium hydroxide (TMAH) is a
strong, water-soluble base, effective for the
determination of volatile elements, and able to
solubilize biological samples, such as animal
tissues. In this work, TMAH was used to solubilize
fish samples, following As, Cd, Se and Pb
determination by electrothermal atomic absorption
spectrometry (ET AAS).

Resultados e Discussao |

The samples were dried at 40°C for 48 h. For
sample solubilization, 100 mg of fish sample were
weighed and 500 pL of 25 % (m/v) TMAH were
added. For certified sample DORM-1 (Dogfish
Muscle) 300 mg were weighed and 1 mL of TMAH
was added. The screw-capped vessel was then
heated to 60°C for 10 minutes in a water bath. After
cooling, the sample was made up to a volume of 25
mL with Milli-Q water. Modifiers in solution (Pd +
Mg) and permanent modifiers (Ir + Rh)1 were
investigated during analyte determinations in
solubilized samples. For Cd and Pb determinations,
good results were obtained when the Ir + Rh mixture
was used; the optimized pyrolysis and atomization
temperatures were 700°C and 1700°C, respectively.
Nevertheless, for As and Se best results were
obtained when the modifier in solution, Pd + Mg,
was used; the optimized pyrolysis and atomization
temperatures were 900°C and 2100°C, respectively.
All determinations were carried out using aqueous
calibration solutions (0.2 % v/v HNOj3). Detection
limits in dry samples were 0.005 Eg.g'1 for Cd, 0.04
Hg.g'1 for Pb, 0.4 *g.g'1 for As and 0.6 Hg.g'1 for Se.
The characteristic mass (m,) for each element in
optimized conditions was 0.92 pg for Cd; 7.6 pg for
Pb; 20.0 pg for Se and 12.9 pg for As. The
methodology was validated using DORM-1 certified
reference material and, as shown in the table below,
the obtained analyte concentrations are in
agreement with the certified values.

Table 1. Analytical results for DORM-1 in mg.kg™

Analyte Determined* Certified

As 18.9+0.72 17.7+21

Cd 0.083 + 0.003 0.086 + 0.012
Se 1.73+£0.13 1.62+0.12
Pb 0.35+0.07 0.40+0.12
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Conclusoes

The developed methodology was also used to
quantify elements in real fish samples, collected in
Lagoa de Santo Anténio dos Anjos in Laguna -
Brazil, and results showed that the analyte
concentrations  determined were below the
maximum values allowed by the National Agency for
Environmental Monitoring (Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria, ANVISA). The proposed
methodology enables quick and effective sample
preparation, avoiding contamination and losses of
volatile analytes.
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Adsorcdo de Cu*? de solugdes aquosas em NaX. Efeito da
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Palavras Chave: adsor¢do de metais, zedlita NaX, Quimica Ambiental .

Introducao |

O presente trabalho consiste em avaliar a eficiéncia
da zedlita NaX na remogao de Cu*? de solugdes
aquosas, bem como a influéncia de parametros para
sua futura utilizacdo em remogédo de metais em
efluentes industriais.

Resultados e Discussao |

A adsorcdo de Cu™ de solugdes aquosas na
zedlita NaX foi estudada em sistema batelada. O
efeito da concentracao inicial do ion metalico na
capacidade de adsorgao da zedlita NaX, em pH=4,
foi determinada usando solugdes de grau analitico
(Titrisol) com concentra¢des variando de 50 a 1000
mg/L. Em cada caso, 100 mg de NaX (seca a
100°C) foram adicionadas a 20mL de solugéo de
Cu*? a diferentes temperaturas e sistemas batelada.
Dois sistemas bateladas foram estudados: shaker a
temperatura ambiente e agitacdo magnética sob
refluxo a 50°C. Depois de diferentes tempos (1 a
24h), a fase aquosa foi separada da zedlita por
centrifugacdo e a concentracdo do metal na fase
aquosa foi determinada usando espectrémetro de
absorcdo atbmica de chama (Varian — 550) a
249,2nm. O efeito da granulometria da zedlita NaX
foi estudado empregando uma NaX comercial em
bolinhas (didmetro = 3mm) e moida.

A Figura 1 mostra as quantidades adsorvidas do
metal na NaX, observa-se que a NaX moida tem
capacidade de adsorgdao bem superior a NaX
bolinha, indicando que a granulometria do material
joga um papel importante na adsorgédo do ion.
Também observamos que o sistema em batelada a
50°C promove uma maior adsorg¢ao do ion Cu*?. Em
ambos sistemas a NaX bolinha atinge um patamar,
indicando uma capacidade de adsorcdo maxima,
enquanto que a NaX moida ndo atinge um patamar

indicando que poderia adsorver quantidades
maiores.

Embora seja conhecido que tamanho de
particulas maiores, possuem menores areas

externas e por isso possuem uma capacidade de
adsorgao menor, acreditava-se que por se tratar de
um material microporoso com elevada area
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superficial (~600m2/g) este efeito ndo seria téo
pronunciado.

A Figura 2 mostra as quantidades adsorvidas no
sistema shaker a temperatura ambiente em funcao
do tempo, observamos que em tempos maiores
(24h) a capacidade de adsor¢cao da NaX bolinha
aumenta consideravelmente para solu¢gdes com
concentragbes maiores que 200mg de Cu*L,
entretanto n&do atingem a capacidade alcancada
com a NaX moida.
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Figura 1. Quantidades adsorvidas de Cu*? na Nax pelo
sistema (a) shaker T. ambiente e (b) refluxo a 50°C.
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Figura 2. Quantidades adsorvidas de Cu*® na NaX (a)
moida e (b) bolinha a diferentes tempos.

Conclusoes

Conclui-se que é possivel utilizar a zedlita NaX
para remogao de metais em efluentes industriais. A
granulometria do material joga um papel importante
na adsorgao.
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Palavras Chave: liofilizagdo, alimentos, embalagens
Introdugao |

O processo de retirada de agua dos alimentos
para aumentar o tempo de conservagcdo dos
mesmos € bastante antigo e eficaz, sendo utilizado
pelo homem desde os primérdios da histéria da
alimentagdo. Entre os processos mais utilizados
com este objetivo destaca-se a liofilizagéo. Liofilizar
significa desidratar uma solugdo congelada,
impedindo seu descongelamento, enquanto se
processa a evaporagao; desse modo a solugao
reduzida a massa gelada, “sublima” o proprio
solvente e se transforma diretamente em substancia
seca. Para a manutencdo da qualidade dos
alimentos liofilizados é importante que a embalagem
que os acondicione nido permita trocas gasosas

entre 0s meios, bem como contaminagao
microbiana. Visando uma caracterizacdo das
embalagens para produtos liofilizados

comercializados na regido de Santa Cruz do Sul
foram analisadas objetivando a indicagdo de
ocorréncia de migracdo de constituintes da
embalagem para o alimento, o que pode gerar
intoxicagbes crénicas e a perda da qualidade das
embalagens.

Resultados e Discussao |

As andlises realizadas nas embalagens para
produtos liofilizadas foram gravimetria e iodometria.
Na primeira, as embalagens (15cm x 10cm) foram
expostas a trés solventes, o heptano, o &cido
acético (solucdo aquosa a 3%) e agua, em
recipientes previamente tarados apdés duas horas
em estufa a 105°C. Variou-se o solvente, o tempo
de exposicdo e a temperatura. Apés o tempo
estimado da analise, o conteudo dos recipientes foi
evaporado e seco novamente a temperatura de
105°C por duas horas. Logo apds, resfriado em
dessecador e pesado. Por sua vez, na iodometria os
corpos de prova das amostras ficaram em contato
com oleo de milho nas mesmas condi¢cdes da
analise gravimétrica. Apdés tempo e temperatura
estimados, nas amostras deste 6leo determinou-se
0 indice de iodo. Foram obtidos dados que
demonstraram a ocorréncia de migracdo da
embalagem para o solvente. Os resultados
indicaram que o maior indice de migracao ocorreu
na embalagem em contato com o solvente heptano
a temperatura ambiente, por 30 minutos. Para esta
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mesma amostra o menor valor encontrado ocorreu
no sistema onde o solvente utilizado foi a agua, por
10 dias a temperatura de 5°C. Os resultados de
indice de iodo das amostras foram comparadas
com o branco e demonstraram diferengas que
indicam ter ocorrido maior numero de insaturagdes
no 6leo, quando em presencga da amostra.

Conclusées

As evidéncias da ocorréncia de migracdo de
constituintes da embalagem para produtos
liofilizados € um fato preocupante no que tange ao
comprometimento da saude humana. Salienta-se
que nao foi realizada investigagdo qualitativa dos
possiveis migrantes resultantes nas analises.
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Introducgao |

Vérias substdncias organicas sdo usadas
amplamente na industria de alimentos como
estabilizantes, antioxidantes e desinfetantes.
Quando presentes em efluentes industriais em
concentragbes elevadas tais compostos podem se
transformar em sério perigo para a saude humana e
0 ambiente, principalmente pela possibilidade de
contaminagao de aguas superficiais e subterraneas.
Ao nivel de tragos tais compostos ja causam
agressdo a maioria dos organismos aquaticos e
bioacumulagdo na cadeia alimentar. O objetivo
inicial deste trabalho é avaliar o grau de
biodegradabilidade @ de compostos  organicos
presentes am amostras de efluentes liquidos de
frigorificos.

Resultados e Discussoes |

Procedimento Experimental

A forma de amostragem foi a coleta composta, entre
8 e 18 horas, a cada 2 horas para assegurar que o
maior numero possivel de compostos organicos,
estivessem presentes no efluente. Uma aliquota de
100 ml de amostra acidificada (pH~2) foi extraida
por LLE (Extracdo Liquido-Liquido) com trés
aliquotas de 20 ml de diclorometano. As fases
organicas obtidas foram reunidas em um Unico
frasco. O extrato organico obtido por LLE foi seco
com sulfato de sdédio anidro e sofreu reducdo de
volume (1ml) sob fluxo de nitrogénio ultrapuro.
Outra aliquota de 100 mL da amostra foi submetida
a tratamento microbiolégico com lipolase 100T
(novozymes) com agitagédo a temperatura ambiente
a 37°C. Esta aliquota também foi submetida & LLE
nas mesmas condigcdes da anterior. Ambos os
extratos foram entdo submetidos a andlise
instrumental por GC/MSD. Foram identificados nas
amostras brutas varios compostos com destacada
importancia ambiental como dioctilftalato (suspeito
de atuar como estrogeno ambiental) e propenil
aziridina (suspeito de acdo carcinégena). Os
constituintes  majoritédrios  identificados  pela
biblioteca do sistema GC/MS, nas amostras nao
submetidas ao tratamento microbiolégico foram:
aldeidos (33,33%), alcoois (19,05%), acidos
(14,28%), hidrocarbonetos (9,52%) e compostos
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nitrogenados (4,76%), entre outros. As amostras
submetidas ao tratamento microbiolégico
apresentaram uma degradacéo total dos poluentes.

Conclusoes

O tratamento microbiolégico aplicado as amostras

em questdo, apresentou um desempenho
extraordinario, inclusive para a degradagdo de
compostos que persistes e ambientalmente

agressivos. As proximas etapas do trabalho serdo a
comparagao entre os desempenhos do tratamento
aqui proposto e aquele normalmente utilizado nas
industrias frigorificas. Também serdo testadas fases
estacionarias para Extracdo em Fase Sdlida para a
retencdo seletiva daqueles compostos que
representam maior preocupag¢ao ambiental.
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Introducao |

Em ambiente aquatico os ions de metais pesados
tendem a se concentrar em todas as matrizes
(suspenséo, sedimento e biota', resultando em sua
passagem para a cadeia alimentar aquatica,
podendo acarretar perigo para os seres humanos. A
regido da Baia Norte da llha de Santa Catarina,
possui uma populagao intensa, acrescida durante a
temporada de veraneio, sem saneamento basico e é
area de maricultura e pesca. Por isto é importante
avaliar a concentragdo destes metais. A utilizagcéo
das técnicas voltamétricas foi considerada, tendo
em vista seu emprego na analise de ions de metais
e fatores como Vviabilidade econémica, grande
sensibilidade, limites de detecgdo (LD) baixos e
menor interferéncia relacionada ao NaCl.

Resultados e Discussao |

As analises foram realizadas em oito amostras
em torno da Baia Norte em duas coletas
(27/12/2001 e 04/04/2002), utilizando Voltametria de
Redissolugdo Anddica (ASV) para Zn** e Pb* e
Voltametria de Redissolugdo Catdédica Adsortiva
(ACSV) para o cu*. Os parametros de pré-
concentragdo (potencial e tempo) e pH foram
otimizados; onde se encontrou respectivamente,
para o Pb? (-0,9V,180s, 2), 0 Zn** (-1,4V,180s, 2) e
o Cu* (-0,15V,110s, 9). Na determinacdo de Cu®**
por ACSV utilizou-se o ligante 8-hidroxiquinoleina
na concentracdo de 22uM. A instrumentagéo basica
é constituida por uma célula composta de trés
eletrodos: mercurio de gota pendente (HMDE),
Ag/AgCl (3M KCI) e Pt, acoplada a um potenciostato
da marca PAR-263A. Os reagentes (HCl e NHj)
foram purificados por destilagao isotérmica; todos os
frascos de coleta e vidrarias foram limpos em HNO;
10% e lavados em agua destilada e desionizada. O
limite de detecgéo foi obtido em agua milli-Q, sendo
0 desvio padrao de dez varreduras multiplicada por
trés e dividida pela sensibilidade (coeficiente
angular). Foram encontrados os seguintes valores:
Pb* 0,12, Zn* 0,23 e Cu** 2,74 nM. Na analise das
amostras a concentragcado na primeira coleta de Pb**
variou de 0,69 a 4,38 nM, a de Cu** de 16,14 a
52,14 nM e a de Zn** entre 1,66 a 5,20 nM; ja na
segunda coleta se obteve um incremento em
praticamente todos os pontos, onde para Pb*
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variou de 0,33 a 4,42 nM, a de Cu* de 23,51 a
213nM e a de Zn** entre 1,77 a 17,77 nM. Um
exemplo tipico de voltamograma com a adicdo
padréo € apresentado na figura 1.
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Figura 1. Voltamograma da analise de Cu?** em agua Milli-Q com
adicao padréo, onde (A) branco, (B)20,5; (C) 40,9;(D) 61,2 nM.

Conclusoes

As maiores concentragdes de Pb* e Cu*
encontram-se préximas a um estaleiro, onde ocorre
manipulagdo com  metais, lubrificantes e
combustiveis. O maior teor de Zn** obteve-se numa
saida de esgoto urbano, onde préoximo ha uma
industria de zincagem. De maneira geral as analises
dos metais realizadas apds a temporada de
veraneio apresentaram um aumento nas respectivas
concentracbes. Os valores em todos os pontos
ficaram abaixo do permitido pela resolugdo Numero
20 do CONAMA de 86 e de uma regiado poluida da
Baia de Goro (ltalia), onde foram registrados médias
de 86, 734, 740 nM, respectivamente para chumbo,
cobre e zinco'.
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Introducao |

O estudo de impacto ambiental foi realizado através
de analises no ponto de descarga, em um ponto
acima e outro abaixo da descarga do curtume, e na
nascente do cérrego. Aplicou-se tratamento de
coagulagao e floculagdo, com AlL,SO, e polieletrélito
natural.

Resultados e Discussao |

Os parémetros analisados foram pH, turbidez,
nitrito, nitrato, fésforo total, DQO (refluxo
fechado/colorimetria). Estes métodos analiticos
empregados s&o aqueles padronizados pela APHA?
(1995). DBOs, solidos suspensos, foram realizados
segundo Braile®. Para testes bacteriolégicos,usou-
se técnica de tubos multiplos (Standard Methods).
Para os teste de floculagao foi utilizada a técnica do
Jar-test, descrita por Eckenfelder'. Utilizou-se como
coagulante o Al,SO, (10g/L) e polieletrdlito natural
extraido do cacto Opuntia ficus indica. Através do
jar-test determinou-se o melhor pH de coagulacgéo, a
melhor dosagem de coagulante e a quantidade de
polieletrdlito utilizado para ajudar na coagulagao.

Tabela 1 — Caracteristicas fisico-quimicas do Coérrego Cledpatra

Analise NAS  PAC DES PAB
pH 706 742 861 7,99
DBO (mg/L 0,8 6,5 440 68
DQO (mg/L) 7 29 539 25
Turbidez (FTU) 4.5 3,5 2400 12
Nitrato (mg/L) 123 460 055 793
Nitrito (mg/L) 0,039 0457 0,023 0,426
P (mg/L) 404 127 536 141
SS (mg/L) 800 1120 1760 10,80

NAS - Nascente do cérrego

PAC - Ponto 50m antes da descarga do curtume
DES - Ponto de descarga do curtume

PAB - Ponto 80m abaixo da descarga

As analises de coliformes fecais na nascente e em
um ponto abaixo da descarga indicam valores acima
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de 2400 coliformes totais por 100 mL de amostra. A
concentracdo de cromo na descarga foi de 0,59
mg/L. Determinou-se que o melhor pH é 6, a melhor
dosagem de coagulante é de 75 mg/L e de
polieletrédlito €& igual a 1,06 mg/L. Com estas
concentragbes a remogado de cromo foi de 47%.
Sem uso de coagulante ou polieletrdlito, mas em
pH=12, a remogao de cromo passou para 88%, pois
ocorre precipitagao na forma de hidréxido de cromo.
O grafico 1 indica as redugdes de turbidez e de
DQO.

Il Turbidez (FTU)
[ DQO (mglL)

Redugao (%)
s
o

50 55 60 65 70 75
Volume de polieletrdlito

Grafico 1 — Redugdo da turbidez ¢ DQO, utilizando coagulante e
polieletrolito.

Conclusoes

Através das andlises realizadas, pode-se concluir
que o curtume esta liberando grande carga
organica. Porém o cromo esta dentro da faixa
admissivel. O tratamento por coagulagédo e
floculagdo se mostrou simples e com uma reducgéo
de carga organica aceitavel. A remoc¢ado de cromo
ficou em uma boa faixa. Com o a remogao do cromo
em torno de 88% em pH=12, espera-se que em
estudos com um coagulante que atue na faixa de
pH mais alcalino, a remogcédo de cromo e outros
poluentes seja maior.
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Introducao

Oleos sdo fontes renovaveis com
potencialidade para producido de biocombustiveis e
matéria prima para a industria quimica. Quando
transformados por processos biotecnoldgicos
reduzem o impacto ambiental da disposicdo de
efluentes e afetam a competitividade de seus
derivados. A mamona, neste aspecto é fonte de
matéria-prima para varios empreendimentos, razao
pela qual foi apelidada de “petréleo verde”. A fim de
obter o biodiesel, realizou-se a etandlise enzimatica
do 6leo de mamona. Para avaliar os resultados
encontrados na etandlise enzimatica, a quimiometria
foi uma ferramenta essencial para discriminar as
condigdes experimentais que levaram a producao
de ricinoleato de etila.

Resultados e Discussao

As reacgbes de etandlise enzimatica foram
realizadas com as enzimas Lipozyme IM e Novozym
435, em tempos de 1 a 8 horas. Os produtos de
reagdo foram analisados por espectroscopia na
regido do infravermelho em um espectrofotébmetro
Nicolet, modelo Magna 550, com acessoério de
reflexdo total atenuada horizontal (HATR). O
tratamento dos dados foi realizado empregando-se
os softwares Unscrambler® 6.11 da CAMO ASA e
Pirouette® 2.7 da Infometrix. Os dados foram
tratados, por Analise por componentes principais
(ACP) partindo de duas matrizes de dados
compostas de espectros de 45 amostras obtidos
com a Lipozyme IM e 69 amostras com a Novozym
435, empregando os dados autoescalados ou
centrados na média e analise hierarquica por
agrupamentos (AHA), visando o reconhecimento
das variaveis que mais contribuiram para a alta
conversdo do 6leo de mamona em ricinoleato de
etila (biodiesel).

Como resultado do tratamento de dados, foi
possivel identificar as bandas dos espectros que
contribuem para discriminar os experimentos que
levaram a maior conversao. As amostras
representativas dos experimentos em que foi
controlado as concentracdes dos reagentes, do
biocatalisador e de agua, foram discriminadas com
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maior contribuicdo da PC1 (com varianca de 43%
para resultados da Lipozyme IM e 46% para a
Novozym 435). Quanto a variagdo do tempo de
reagdo nao houve discriminagéo. Por outro lado, as
reagbes que apresentavam maior concentragao de
éster formado, foram discriminadas no grafico
PC2xPC3, onde PC2 explicou 13% da varianca e
PC3 6%, considerando o conjunto de dados
modelado a partir dos resultados obtidos com as
duas enzimas. Segundo a analise por
espectroscopia na regido do infravermelho e o
tratamento quimiométrico dos dados, foi possivel
identificar que a concentragéo do biocatalisador e a
adicdo de agua no meio reacional, foram
determinantes para a discriminagao das amostras.

Por AHA, nao foi possivel discriminar as
amostras em fungdo do tipo de enzima, da
concentragdo de agua e razdo entre os substratos.
No entanto, as amostras das reagdes obtidas com
uma maior concentragdo de enzima, encontraram-
se discriminadas com similaridade de 0,65.
Concluiu-se que, o emprego de AHA, permitiu
visualizar as similaridades das amostras partindo-se
da analise por espectroscopia na regido do
infravermelho.

Conclusoes

Assim, é possivel modelar os dados por
quimiometria, de forma que, aliado a
espectroscopia, seja possivel, utilizd-la como um
método limpo, econdmico, rapido e sensivel para o
controle de qualidade na produgao de biodiesel.
Neste caso, buscou-se a producédo de biodiesel, a
partir de um 6leo que apresenta 89% de um tipo de
acido graxo, com um método biocatalitico, analisado

por espectroscopia associado a quimiometria.
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Introducao |

O processo de parboilizagdo de arroz,
através das operagdes hidrotérmicas, contribui
para o aumento da retengido de vitaminas, que
migram junto com a agua para o interior do grao
e nao se perdem no polimento, além do fato de
possibilitar maiores rendimentos industriais e
maior conservabilidade ao produto. Assim como
ha difusdo de nutrientes para o interior dos
graos, neste processo também ocorre lixiviagdo
de varios compostos para a agua de
encharcamento, como por exemplo nitrogénio,
nitritos, nitratos e matéria organica entre outros
elementos. A industria de parboilizagdo de arroz
utiliza em média quatro litros de agua por quilo
de produto, gerando um efluente que apresenta
uma composi¢do média de 100 mgL—1 de
fésforo, muito acima dos padrbes exigidos pelos
6rgdos ambientais. A descarga de compostos
fosfatados em ambientes aquaticos resulta em
problemas ambientais como a eutrofizagdo. Um
dos beneficios que a remogdo biolégica de
fésforo apresenta € a geragdo de um lodo de
facil disposicdo no solo, se comparado com
lodos oriundos de precipitantes quimicos.

Resultados e Discussao |
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Figura 1. Eficiéncia de remocao de fésforo e concentragao de SSV do
SBR1 e SBR2 na idade de lodo de 5, 10, 15 e 25 dias.

O sistema apresentou uma remogdo maxima de 34,28 %
na idade de 25 dias e minima de 31,81% em 10 dias,
porém estatisticamente sem diferenga significativa pelo
teste F. O tempo de detengéo celular de 25 dias é o mais
adequado por que apresenta uma maior concentragao de
SSV, assim como melhor absor¢do de fésforo pela
biomassa, e também um menor volume de descarte nos
trazendo a vantagem de ter menos deposicdo de lodo
biologico.

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

Conclusoes

O sistema biologico para remogdo de foésforo
obteve o melhor desempenho com um tempo de detencgéo
celular de 25 dias, apresentando uma remogao em torno
de 34%.
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Introducgao

O petréleo, contém contaminantes com
nitrogénio, enxofre e metais, os quais devem ser
retirados durante o processo de refino. A
dessulfurizagdo gera residuos, os quais sao
langados no meio ambiente com altas
concentragbes de enxofre. No tratamento desses
residuos o enxofre é oxidado e langado na forma
de sulfato, o qual tem baixa biotoxicidade. Porém,
se o ambiente for andxico, o sulfato é reduzido
novamente a sulfeto de hidrogénio, o qual tem
alto potencial téxico, mesmo em baixas
concentragbes. A area estudada, o Saco da
Mangueira, € uma enseada estuarina onde sao
lancados efluentes industriais e domésticos.
Foram amostrados 4 locais com diferentes tipos
de aportes. O local 1 (controle) fica distante dos
aportes industriais e domésticos.O local 2 esta
préximo de uma refinaria de petréleo, o local 3, a
um emissario de esgoto doméstico e o local 4, a
uma industria de fertilizantes. Essa distribuicao
amostral, possibilita verificar se o petréleo e seus
derivados sdo uma fonte consideravel de
contaminagao de enxofre.

Resultados e Discussao

Em cada local foram analisadas a coluna d’agua
e a agua intersticial, em dois regimes hidricos
diferentes, vazante e enchente. Na coluna
sedimentar as concentragdes de sulfeto tendem a
serem altas nas proximidades da refinaria de
petréleo, e ainda, maiores no local préximo ao
langamento de esgoto (Tab1). Nos demais locais
o sulfeto foi insignificante em toda coluna
sedimentar. Portanto, a contaminagao por sulfeto
se deve a dois tipos de fontes neste ambiente:
residuos de petréleo e esgoto doméstico. No
regime de enchente houve uma tendéncia de
aumento da contaminagdo, provavelmente,
devido ao aporte de sulfato com a agua
mixohalina que penetra na coluna sedimentar. Na
coluna d’agua até o momento os resultados de
sulfeto foram insignificantes, devido a oxigenagao
desta.

Tabela 1. Concentragbes maximas de sulfeto
(mg/L) na agua intersticial da coluna sedimentar.

Sal.0a5 | Sal.5a15

LOCAIS
refinaria 4,63* 6,48*
esgoto 136* 303*
fertilizante 0,2 0,7

* concentragdes acima dose letal (Train, 1979).

Conclusodes

As concentragdes significativas de sulfeto so6
foram evidenciadas na coluna sedimentar nos
locais 2 e 3. Nesse, as concentragdes de sulfeto
foram 30 vezes maiores do que no controle e em
situacdo de vazante, agravando-se para 300
vezes mais em enchente. Isso sugere que o0s
excessos de matéria organica no local 3 e
residuos de petréleo no 2 contribuem para
formacdo de sulfeto na coluna sedimentar. A
contaminagdo por sulfeto no local 3 durante a
enchente pode ser explicada pelo aporte de
sulfato, devido a entrada de agua mixohalina, o
qual é reduzido a sulfeto na coluna sedimentar
anodxica. Sendo assim, nesta enseada, ¢é
necessario que haja uma preocupagdao com
relagdo ao lancamento de formas de enxofre de
origem antropica, mesmo na forma oxidada
menos toéxica (sulfato). Isso é reforgcado para a
area adjacente a cidade do Rio Grande, onde a
coluna sedimentar é areno-lamosa e redutora, o
que diminui a sua capacidade de autodepuracéo,
favorecendo a formagdo de formas toxicas
gasosas.
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Analise multivariada aplicada aos resultados de analises de
polipropileno reciclado
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Palavras Chave: reciclagem, polipropileno e ACP.

Introducao |

A grande quantidade de residuos gerados
diariamente tém causado grandes problemas
ambientais.” Na busca da reducdo do impacto

ambiental, a reciclagem de materiais plasticos tem
apresentado grande importancia. Além disto, a
reutiizacdo de plasticos pods-consumo tem
apresentado contribuicdo econdémica no processo
produtivo.? Neste contexto, foi realizado o estudo
visando a determinagdo da melhor propor¢ao de
mistura de plastico pés-consumo com resina virgem.
Para isso, foram obtidas amostras compostas de
misturas de diferentes proporcdes de polipropileno
(PP) virgem e reciclado. Estas amostras foram
caracterizadas através de ensaios fisico-quimicos e
fisico-mecanicos, sendo que apds a realizagao
destes ensaios, foi executada a Andlise de
Componentes  Principais (ACP) utilizando o
programa Pirouette® da Infometrix com a finalidade
de comparar as amostras e os resultados dos
ensaios, verificando assim a melhor amostra da
mistura de PP virgem e reciclado.

Resultados e Discussao |

A matéria prima utilizada foi a resina virgem (V) de
polipropileno homopolimero H502XP da Braskem e
o polipropileno pds-consumo (R) de garrafas de
agua mineral.* As garrafas de agua mineral foram
moidas em moinho de facas, limpas e misturadas
com a resina virgem. Cinco diferentes misturas
foram geradas: 100%V, 100%R, 20%V80%R,
35%V65%R e 50%V50%R. Foi utilizado o processo
de extrusdo visando a homogeneizagdo das
amostras e preparagédo para a injecao dos corpos
de prova, em uma extrusora SEIBT ES 25 e injetora
HIMACO modelo LHS 130/400. As amostras foram
caracterizadas através dos ensaios de dureza
(ASTM D 2240), de indice de fluidez (ASTM D1238
método A), de tragcdo (ASTM D 638) e de flexdo
(DIN 53452). Para a andlise multivariada (ACP),
utilizou-se os dados autoescalados como pré-
processamento, com trés componentes principais,
acumulando 90,2% da variancia. Obteve-se o0s
graficos das amostras (scores) e das variaveis
(loadings), conforme Figuras 1 e 2.
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Figura 1 — Grafico 2D das amostras-PC1, PC2 e PC3.
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Figura 2 — Grafico 2D das variaveis-PC1, PC2 e PC3

Conclusoes

Com o processamento das misturas de PP virgem e
reciclado e a realizagdo de ensaios que as
caracterizam, pode-se verificar que o PP100%R
obtido puramente de garrafas de agua mineral pds-
consumo, relacionou-se melhor as variaveis forca
na ruptura e deformacéo no colapso 2. E, por isso,
importante saber a quantidade maxima de residuos
que pode ser adicionada no  primeiro
processamento, sem diminuir, de forma a
comprometer as propriedades do material.
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Aplicacao da técnica potenciométrica para verificar o efeito salino nas
interagdes polimero-surfactante.
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Palavras Chave: surfactantes, eletrodos seletivos, potenciometria.

Introducao |

Interacdo entre polimeros e surfactantes em
solugdo aquosa tem sido investigadas por décadas
para o entendimento do tipo de ligacdo que ocorre
entre o surfactante e a cadeia polimérica. Técnicas
classicas como condutividade elétrica e tensiometria
tem sido utilizada para verificar o efeito da adigdo de
sal neste tipo de interagdo. Em nosso estudo
utilizou-se eletrodo seletivo para surfactante para
avaliar o efeito da forca idnica do meio sobre as
interagdes polimero-surfactante.

Resultados e Discussao |

Os eletrodos de membrana seletiva para
surfactante e eletrodo para brometo utilizados para
monitorar o meio foram confeccionados em
laboratério’. Foram feitas medicdes de potencial em
funcdo da concentracdo molar de SDS em
diferentes concentragdes de NaNOs.

Construiu-se curvas de potencial em fungao da
concentragdo molar de SDS na auséncia e
presenca de PEO 0,5%, em 0,025, 0,050, 0,075 e
0,100 mol L' de NaNO3;. As curvas exibem dois
pontos de transi¢do, um antes da cmc, denominado
cac, onde se inicia a interagdo dos monémeros do
surfactante com a cadeia polimérica e, outro ponto,
apés a cmc, denominado psp, que indica a
saturacdo da cadeia polimérica com as micelas
formadas em solugdo, como é mostrado na figura
01.
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0+ w psp
]
> [
€ ELE . cac =°
) "*l..g »
»
-20 4 !-! ®
L [ ]
"o
-30 (gt.:oo
Q0
404 @ cmc
T T T 1
-4,0 3,5 -3,0 2,5 2,0 1,5 1,0
log [SDS]

Figura 01: Diferenca de potencial em funcao da
concentracdo de SDS na auséncia (o) e na
presqua (m) de 0,5% de PEO, em NaNO; 0,050
mol L.

Na tabela 01 sdo apresentados os valores de Ty,
T, e cmc obtidos nas diferentes concentragdes de
eletrolito.

Tabela 01. Valores de T4, T, e cmc para as
diferentes concentragdes de eletréliro NaNOs,
medidos por potenciometria a 25°C.

[NaNO;;] T1 Tz cmc

mol L™ mol L™ mol L™ mol L™
0,025 0,0023 0,0280 0,0035
0,050 0,0018 0,0300 0,0028
0,075 0,0016 0,0280 0,0026
0,100 0,0012 0,0300 0,0024

Com o aumento da forga idnica verifica-se uma
diminuicdo no valor da cmc e no valor de cac
quando comparada a uma solugdo sem sal,
enquanto que psp quase nao varia. Este fato sugere
que o aumento da forga ibnica do meio, diminui a
repulsdo eletrostatica entre as cabegas dos
mondmeros (parte polar) facilitando a formagao dos
agregados em concentragdes menores de
surfactante.

Conclusoes

Os valores obtidos de cac, psp € cmc nas
diferentes concentracoes salinas quando
comparadas as técnicas classicas de tensiometria e
condutividade elétrica ficaram muito préximos,
evidenciando a viabilidade da técnica
potenciométrica no estudo de interagdes polimero-
surfactante. Trata-se de uma técnica rapida e
econdmica, pois os eletrodos utilizados foram
confeccionados em laboratério e mostraram grande
eficiéncia quando comparados aos eletrodos
comerciais e as técnicas citadas anteriormente.
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Utilizacao de rejeitos de vidro plano para obtengao de material poroso
(“Foam-Glass”) para uso como isolante térmico.
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Palavras Chave: Rejeitos de vidro, Sinterizagéo, Isolantes.

Introducao |

A utilizagdo de rejeitos de vidro para obtencdo de
produtos cerdmicos e a sua aplicagdo em
determinadas formas de materiais tem grande
importdncia como modo de minimizar a
contaminagdo do meio ambiente, uma vez que é
descartado junto ao depésito de residuos sélidos ou
lixo(1). Em algumas usinas de gerenciamento de
residuos ja sdo desenvolvidas técnicas de
separagao dos varios tipos de residuo (2), onde se
inclui o rejeito de: vidro plano, vidro de para-brisa e
vidro fume. Neste trabalho utilizou-se pés de rejeito
de vidro para o processamento e obtengao de pecgas
porosas e de baixa densidade, na forma de blocos
porosos, “Foam-glass”, para utilizacdo como
isolante térmico.

Resultados e Discussao |

O processamento e obtengédo de blocos ceramicos
foi realizado utilizando-se os casos de diferentes
tipos de vidro selecionados previamente com
relagcao ao tipo e cor. A seguir 0s cacos, no caso de
vidro plano, vidro de para-brisa e vidro fume foram
triturados na forma de p6s em moinho de bolas,,
processados na forma de blocos e em seguida
caracterizados por analise quimica, analise
termogravimétrica  (TG/DTA), densidade por
picnometria de Hélio, difratometria de raios X (DRX)
e microscopia eletrbnica varredura (MEV). Os
vidros utilizados foram inicialmente caracterizados
por analise quimica e os resultados indicam que
eles sao ricos em silica (70 a 80%) e os
constituintes menores sdo o Na,O, CaO e boro. A
partir da analise TG/DTA determinou-se a
temperatura de transigado vitrea = 580°C, nucleacgao
= 650°C, e cristalizagdo = 720°C. A partir destes
valores determinou-se a T= 750°C e o tempo de 2h,
para a obtengdo de blocos porosos e leves. Os
blocos contendo vidro+aditivos (adesivo polimérico,
Oxido de zircébnia e carbeto de boro) apresentam
densidade que varia entre: 0,35 (vidro fumé), 0,60
(vidro de para-brisa) e 0,86 (vidro de janela) g/cm3.
Na andlise por MEV-EDX, figura 1, pode-se verificar
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o tamanho e a morfologia do poro, de ordem de
100um, e mostra que a estrutura apresenta poros
interconectados. A analise de DRX indica presenga
de fases cristalinas de SiO,, Ca,SiO,4 e material ndo
cristalino. Ensaios usando blocos porosos como
material de recobrimento de dutos metalicos foram
realizados, e observou-se que ocorre aderéncia e
formacao de “foam glass” na superficie dos dutos.

Figura 1. MEV-EDX de
sinterizado por 2h.

Conclusoes

Os blocos obtidos possuem baixa densidade e
porosidade uniforme. Os ensaios de recobrimento
de dutos metalicos indicam que ocorre boa
aderéncia do vidro poroso e este pode atuar como
isolante térmico.
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Comparacao de lampadas de Xe e Hg na degradacgao fotocatalitica do corante
azul remazol em reator de discos rotatorios
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Palavras Chave: fotorreator de discos rotatoérios, TiO, suportado, corante Azul remazol.

Introdugao |

A industria téxtil tem sido responsavel por danos
ambientais decorrentes da utilizagdo de corantes
reativos, que, além de apresentarem resisténcia a
biodegradagéo, podem ser causa de alteragbes de
ciclos bioldgicos naturais’. O emprego de
fotocatédlise heterogénea constitui  importante
alternativa para a degradacdo de poluentes
recalcitrantes aos processos convencionais. O uso
do semicondutor TiO,, além de permitir ativacao
pela luz solar, tem vantagens no que se refere a
insolubilidade em agua, estabilidade quimica em
ampla faixa de pH, possibilidade de imobilizacao,
baixo custo e auséncia de toxicidade®’. Neste
trabalho, compararam-se os desempenhos de
lampada de Xe (XOP7, 720 W) e de lampada de Hg
(Philips, 125 W), na degradacado do corante azul
remazol (RBBR, Ay = 592 nm), mediada pelo
catalisador TiO, suportado em discos de vidro em
fotorreator rotatério (aco inox, 2000 mL, Fig. 1).

Resultados e Discussao |

Os experimentos foram realizados em fotorreator
provido de cinco discos rotatérios contendo 2 g de
TiO, (Degussa P25) suportado. As lampadas (Xe ou
Hg) foram fixadas horizontalmente (2 cm acima dos
discos e 7cm acima da solugéo tratada), cuidando-
se para manter a temperatura do sistema proximo a
40 °C (uso de ventilagéo).

A degradacao do corante foi acompanhada através
da medida da redugao de cor absorciométrica e da
DQO. Variando-se as condigbes operacionais, tais
como pH (3, 5, 7, 9) e velocidade de rotagdo dos
discos (1, 5, 10 e 15 rpm), observou-se que as
melhores condigbes de ensaio sdo: pH 3,
temperatura de 40 °C, velocidade dos discos de 15
rpm, concentragao de corante de 28 mg/L.

Figura 1. Fotorreator rotativo, de batelada: (1)
motor; (2) discos com TiO, suportado; (3) [dampada
de Xe ou Hg; (4) caixa inox, 2000mL.
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Figura 2. Decaimento da DQO na fotodegradacao
de RBBR em fotorreator rotativo. Condigdes
operacionais: pH 3, 40 °C, 15 rpm e 28 mg/L de
RBBR.
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Figura 3. Decaimento da cor absorcimétrica de

RBBR em fotorreator rotativo. Condigcbes

operacionais: pH 3, 40 °C, velocidade de 15 rpm e

28 mg/L de RBBR.

Conclusoes

A lampada de Xe, na configuracdo adotada para o
ensaio de fotodegradacdo em reator de discos
rotatorios, mostrou-se mais eficiente, reduzindo
cerca de 84 % da cor absorciométrica e de 50 % da
DQO, em 70 min. O melhor desempenho da
ldmpada de Xe, porém, também pode ser atribuido
a maior poténcia da lampada, o que certamente
influi na velocidade da reagao de degradagéo3.
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Perfil de acidos graxos de suinos tratados com diferentes niveis de
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Palavras Chave: Acidos graxos, suinos, girassol.

Introducao |

O Brasil situa-se entre os 10 maiores
produtores de suinos do mundo com uma produgao
estimada em mais de 35 milhdes de cabecgas.
Porém existe a necessidade de melhorar a dieta do
suino produzido no Brasil. A utilizagdo do gréo
inteiro de girassol na alimentagdo de suinos,
visando a melhoria do valor nutricional da carne,
nao é procedimento comum, contudo, o alto nivel de
acidos graxos poliinsaturados (aproximadamente
85%) no dleo provoca grande interesse, pois pode
afetar de maneira benéfica a composicao de acidos
graxos da carne, produzindo um alimento mais
saudavel.

Resultados e Discussao |

As amostras utilizadas nas analises neste
experimento foram provenientes de pernis de suinos
tratados durante as fases de crescimento e
terminagcdo com 4 diferentes ragdes contendo
girassol (0%, 5%, 10%, 20% de inclusdo do gréo).
As anadlises de lipidios totais foram realizadas
conforme BLIGH e DYER' (1959) e a
transesterificagdo segundo método 5509 da 1SO?
(1978). Os ésteres metilicos de acidos graxos (AG)
foram analisados por cromatografo gasoso
Shimadzu 14A, equipado com detector de ionizagao
de chama e coluna capilar de silica fundida. A
identificacdo dos AG foi feita por comparagcdo com
os tempos de retengédo dos padrbes Sigma (EUA).
Houve diferenga significativa (P<0,05) para carnes
resultantes de animais tratados com 20% de
inclusdo para AGPI, AGMI e AGS, resultando em
um aumento significativo para a razdo AGPI/AGS,
considerado um fator positivo. Em contra partida,
houve também um aumento significativo da razao
acidos graxos n6/n3, considerado um fator negativo.
Os resultados obtidos devem-se principalmente pelo
aumento da concentragdo de 18:2n-6 devido ao fato
da semente de girassol ser rica neste acido graxo
(cerca de 56,52 % do total de acidos graxos).
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Tabela 1. Prncipais acidos graxos com diferentes
niveis de suplementagao na racao.

0% 5% 10% 20%
Cl16:0 21,32 21,04 19,65 16,80
Cl16:1n-7 1,33 1,20 1,80 0,83
C18:0 10,40 11,65 9,91 9,27
C18:1n-9 45,09 45,97 44,02 39,70
C18:2n-6 17,77 15,90 21,19 29,46
AGPI 19,22 17,48 22,65 30,95
AGMI 47,07 47,81 45,55 40,95
AGS 33,69 34,71 31,60 28,10
n6 18,04 16,19 21,72 29,91
n3 1,04 1,08 0,96 0,90
AGPI/AGS 0,62 0,51 0,73 1,11
n6/n3 17,85 15,42 23,48 33,66

*AGS=acidos graxos saturados totais; AGMI = acidos graxos
monoinsaturados totais; AGPI = acidos graxos polinsaturados
totais; AGPI/AGS = razdo &cidos graxos polinsaturados por
saturados; n6/n3=razdo de acidos graxos polinsaturados n6 totais
por n3 totais.

Conclusoes

Observou-se que a adigdo de girassol a
partir de 10% na alimentag&o dos suinos tem efeito
benéfico no perfil de &cidos graxos.
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Introducao |

A poluicdo das aguas por elementos-traco € um
tépico de constante preocupagao, devido ao papel
importante que tem a agua para a vida.

O objetivo do trabalho consistiu em realizar um bio-
ensaio com jundia (Rhamdia sp.), aclimatado em
um ambiente que simule as concentragdes de
cadmio e chumbo, préprias de um local de despejo
de efluente industrial, estando esse efluente dentro
dos padrbes estabelecidos pela legislacdo. Além
disso, foi objetivo também determinar a possivel
bioacumulagdo desses metais com decorrer do
tempo.

Resultados e Discussao |

Os jundias utilizados, que estavam no inicio da fase
de crescimento, foram colocados em um aquario,
com de agua, em que se simulou o despejo de uma
industria que se trabalha com cadmio e chumbo,
obedecendo a legislagdo ambiental.

As amostras foram retiradas de oito em oito dias
até o vigésimo quarto dia e a agua do aquario foi
renovada periodicamente e analisadas a
concentragbes dos metais, nos peixes e na agua. A
analise foi feita por polarografia, sendo utilizado KCI
como eletrdlito suporte.

A figura a seguir motra o polarograma obtido na
mesma corrida para chumbo e cadmio.

i(pA) Fh
Cd
033 0,54 E(V)

A tabela mostra os resultados da bioacumulagao
desses elementos no intervalo de tempo estudado.
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Tempo / h 163 | 192 | 384 | 576
Concentragdao média 1,14 11,32 2,6 | 3,73
de Pb no peixe / ppm
Concentracdao média 0,18(0,22|0,44| 0,7
de Cd no peixe / ppm

Conclusoes

O jundida quando num ambiente aquatico, cujas
concentragbes de Cd e Pb sejam aquelas limitadas
pela legislacdo brasileira, € capaz de acumular
estes elementos nos seus 6rgéos e tecidos .

No intervalo de tempo estudado, a bioacumulagao
de Cd e Pb mostrou-se linear com o tempo,
obedecendo as seguintes equagdes:

y =0,0012x - 0,011 para Cd;

y = 0,0065x + 0,0551 para Pb

Nas quais y indica a bioacumulagdo em ppm e x o
tempo de exposicdo em horas.

S3o0 necessarios cuidados especiais das
autoridades sanitarias com respeito aos alimentos
de natureza animal, especialmente peixes, quando
originarios de areas de despejo industrial que
contenham ions de Cd, Pb e outros, ainda que
esses despejos estejam de acordo com os limites
estabelecido pela legislacao.
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Introducao |

O Lodo de Esgoto &€ um dos sub-produtos
gerados no tratamento dos esgotos na forma sélida,
com composi¢cdo que pode variar em fungdo do
local de origem, da época do ano e do processo
utilizado na Estagédo de Tratamento de Esgoto -ETE.
Apresenta em sua constituicdo grande quantidade
de nutrientes essenciais ao crescimento das plantas
tais como N e P, e quantidades menores de K, Cu,
Zn, Mn, B, Mo e CI, sendo também rico em matéria
organica, a qual exerce importantes efeitos sobre as
propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas do solo.
Sua interagdo com cinza de carvao mineral, facilita
a aplicagdo ao solo. Com o objetivo de avaliar a
possibilidade de utilizagdo da cinza coletada na
UTPM-Candiota/RS e do lodo de esgoto coletado na
ETE-Rio Grande/RS, conduziu-se um experimento
em casa de vegetagdo, com solo Planossolo, onde
foram aplicados trés niveis da mistura lodo:cinza na
proporcao 1:1, 2:1 e 1:2 em doses correspondentes
a 30,60 e 90 t ha™, sendo nele cultivado feijao.

Resultados e Discussao |

Houve um aumento significativo no rendimento
de matéria seca do feijao em fungéo das trés doses
da mistura, sendo que nos niveis de aplicagdo mais
elevados ( 60 e 90 t ha” ) o rendimento foi
significativamente maior que o tratamento com
adubacao mineral ( 100 mg L' dos adubos N -
Uréia, P - SuperTriplo e K— KCI ).

Também em relagdo a testemunha, houve um
aumento significativo do pH do solo com a aplicagao
das doses da mistura, ndo observando-se variagao
significativa entre as doses (Tabela 1). Isto deve-se,
provavelmente, ao elevado pH da cinza (11,0) e ao
aumento da atividade microbiana do solo em
decorréncia da aplicagdo do lodo (cujo pH em agua
era de 6,4).

De todos os macronutrientes analisados no
tecido de feijao (N, P, K, Ca e Mg), observa-se um
aumento significativo da quantidade total extraida
em funcdo das doses da mistura e em fungéo dos
niveis de lodo. O lodo possuia niveis elevados de N
e P (50,4 e 12,5 g kg, respectivamente), o que
refletiu na maior absorgcdo pelas plantas desses
elementos, além da elevagdo do pH do solo
disponibilizando mais P para as plantas.

Conclusoes

O rendimento de matéria seca de feijao
aumentou com as doses da mistura e com o
aumento da proporgao de lodo na mesma. Houve
um aumento na absor¢do de nutrientes pelas
plantas em fungao das doses da mistura.
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Tabela 1. Producdo de matéria seca, pH e extragao total de nutrientes pela parte aérea de feijao cultivado
em vasos num solo Planossolo, influenciado pela aplicagédo de lodo e cinza. Média de trés repeticdes.

Doses da Matéria
Tratamentos mistura Seca pH N P K Ca Mg
lodo:cinza -tha' -- --gvaso - mg extraido
1:2 30 3,57c 5,1a 81 bcd 4c 69 c 42 de 15¢
1:2 60 6,43 ab 4,9 ab 96 bcd 13b 119b 89 cd 43 b
1:2 90 7,07 a 5,0 ab 163 ab 17b 158 ab 107 bc 47 b
1:1 30 2,14 cd 4,7b 66 cd 4c 38 cd 30e 13 ¢
1:1 60 7,16 a 5,0 ab 138 abc 16 b 143ab 133 abc 52 ab
1:1 90 7,61a 4,9 ab 150 abc 18 b 165ab 149 ab 55 ab
2:1 30 6,88 a 52a 128 abc 14 b 136 ab 118 bc 40b
2:1 60 721 a 5,1a 137 abc 19b 162ab 130 abc 50b
2:1 90 8,54 a 5,1a 197 a 30a 184 a 172 a 68 a
Testemunha 0 0,70d 46b 15d 1¢c 12d 4e 2c
Adubacado NP K 0 3,98 bc 5,2a 93 bed 5c¢c 47 cd 16 e 13 ¢c

Médias seguidas por letras distintas diferem entre si ao nivel de 1 % de significancia

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003
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O uso de tituladores automaticos nao é algo novo.
Os tituladores mais difundidos tém seu
funcionamento baseado na detecg¢do do ponto final
através de um sensor eletroquimico. Também
existem diversas descricdes na literatura técnica de
equipamentos em que a titulagao é feita por meio de
analise em fluxo [1,2]. Estes ultimos ficam mais
restritos a pesquisa devido a complexidade dos
equipamentos e das operagcbes a serem
empregadas Considerando que uma solugao
corada a capaz de absorver um feixe luminoso de
comprimento de onda caracteristica e que em uma
titulagdo o ponto final é indicado por meio da
alteracao de coloragao da solugéo, entao é possivel
usar esse conceito para construir um titulador
automatico.

O objetivo do estudo foi a construgdo de um
titulador automatico que localize espectrofotome-
tricamente o ponto final e que possa ser construido
com dispositivos de baixo custo.

Resultados e Discussao |

Foi construido um sistema em que um feixe
luminoso proveniente de um LED atravessa a
solugéo corada e atinge um fotossensor. A variagao
da intensidade luminosa absorvida por um sensor
Gtico, decorrente da mudanga de cor da solugao
durante a titulagcdo, faz com que um circuito
eletrdnico possa interromper o fluxo de titulante.
Usando um sistema assim descrito, foram feitas
titulacbes de solugédo de sais de calcio e magnésio
com solucdes de EDTA [3], em presenca de negro
de eriocromo-T.

Conclusoes |

Os resultados demonstraram que 20mL de solugao
problema, com concentragdo de 0,01mol L' dos
cations, 1mL de negro de eriocromo-T, 1mL de
solugao tampdo pH 10 podem ser titulados por
solucdo de EDTA a uma velocidade de 15mL min™.
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Introducao |

Descrever os objetivos da pesquisa de forma clara e
indicar a relevancia cientifica do problema.

Em trabalho anteriormente realizado foi
construido um sistema para determinar o teor de
nitrogénio amoniacal presente em solugdes.
Sucintamente, pela agao de uma solugao alcalina os
ions amonio eram convertidos em amédnia, que se
desprendia da solugdo e era absorvida em agua
destilada. A alteracdo da condutividade da agua,
devido a absor¢do da amdnia, pode ser relacionada
com a concentragdo do nitrogénio da amostra
inicial. A avaliacdo do sistema construido revelou
que a determinagdo sofria grande influéncia da
matriz da amostra, inviabilizando seu emprego para
analise de amostras reais. O objetivo deste trabalho
foi solucionar o problema descrito, construindo um
novo sistema em que a solugao alcalina era mantida
aquecida enquanto a ambnia gasosa era liberada.

Resultados e Discussao |

O aquecimento da solugdo alcalina contendo
amostra causava a contaminacdo da solucao
absorvente por goticulas de élcali. Este fato foi
impedido pelo uso de uma membrana de TEFLON.
Deste modo, o analito pode fluir livremente através
daquele polimero, ao contrario dos interferentes. Os
resultados obtidos usando o novo sistema tém
apontado que o efeito de matriz pouco afeta os
teores encontrados. Curvas de calibragao
construidas pela adicado de aliquotas de solugao de
cloreto de aménio 1,87 10°mol L' forneceram
resultados de boa qualidade analitica, ou seja, com
indices de correlagdo superiores a 0,999. A
recuperagdo encontrada para uma amostra de
fertilizante (sulfato de amdnio) variou de 92 a 101%,
para quatro determinagdes, sendo encontrada
média de 98,30%.
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Conclusoes

Os resultados demonstraram que o sistema, apos
as alteragbes introduzidas, permite analisar
amostras sem que seja verificado o efeito de matriz
da solugao padrao usada para construir a curva de
calibragao.
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Introdugao |

A adicdo de residuos orgénicos industriais ao
solo, conciliando seu aproveitamento agricola e
disposicdo adequada pode causar alteragdes na
composicdo da matéria orgénica, que necessitam
ser estudadas. O objetivo da pesquisa foi avaliar os
efeitos da adicdo de lodos de curtume sobre o
carbono organico total e teor de substancias
hamicas, em um planossolo do RS.

Resultados e Discussao |

O experimento foi conduzido nos Laboratérios de
Quimica e Nutricdo de Plantas do Departamento de
Solos da Faculdade de Agronomia - UFPel.

Apés dois anos da adigdo de lodos de curtume,
em diferentes doses, e cultivo do solo foram
coletadas amostras para determinagdo do carbono
organico  total (método  Walkley-Black) e
fracionamento quimico da matéria organica.
Tratamentos: (T1)Testemunha; (T2) Lodo do caleiro
(10,2 Mg ha™); (T3) Lodo do caleiro (20,5 Mg ha™;
(T4) Lodo com cromo (13,8 Mg ha™; (T5) Lodo com
cromo (27,6 Mg ha™).

Para o fracionamento da matéria organica a 8g de
solo adicionou-se 30mL de HCI 0,5N, agitou-se por
2h e centrifugou-se (15min a 2500rpm). Ao material
precipitado adicionou-se 30mL de NaOH 0,5mol.L™
e procedeu-se a agitagdo por trés horas e
centrifugacdo (15min a 2500rpm), repedindo-se o
procedimento até o sobrenadante ficar claro.
Completou-se o volume dos sobrenadantes a
200mL, retirando-se uma aliquota para analise de
carbono. O restante foi acidificado com HCI 0,5N até
pH 2,0 para separar o acido humico (AH), insoluvel
em pH acido, do acido fulvico( AF).

O carbono das fragdes AF, SH e ndo humica (NH)
foi quantificado espectroscopicamente, medindo a
absorbancia a 580nm, apo6s reacgdo durante 4 horas
a 60°C com solugao 4cida de dicromato de potassio
1,25N e utilizando uma curva padrdao de glicose
abrangendo um intervalo de 0 a 200mol.L". O
carbono do AH foi determinado por diferencga entre o
carbono SH e carbono AF. O carbono da humina foi
também determinado por diferenga entre o Carbono
total e Csy + Cny. Nas fragcbes AF e SH foram
determinadas as absorbancias em 465 e 665nm e
calculada a razéo E./Es.
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A adicdo do lodo com cromo elevou os teores de
carbono total proporcionalmente a quantidade de
residuo incorporado (Tabela 1). O maior valor
ocorreu no T5, representando um acréscimo de
48% em relagao a testemunha, o que pode ser
atribuido ao maior conteudo de carbono adicionado
€ a maior relagao C/N do lodo ao cromo.

Em comparagdo com a testemunha, a adi¢gdo do
lodo com cromo aumentou o teor das fragcbes AH e
HU, em até 42% e 52%, respectivamente. A adi¢cao
de lodo do caleiro nado alterou o teor destas fragoes.
O teor da fragao AF nao aumentou pela adigdo dos
residuos em relacéo a testemunha.

O fracionamento da matéria organica mostrou um
dominio da fragcdo humina (82%) em relagdo a
contribuicdo das fragbes: acido humico e &cido
fulvico, que corresponderam a 11,4% e 4,6%,
respectivamente, na média dos tratamentos. Os
valores médios da razao E./Eg foram mais elevados na
fracdo AF (10,54) do que nas SH (5,21), indicando
menor grau de condensagao desta fragéo.

Tabela 1. Teores de carbono total e das substancias
hdmicas, em solo apds dois anos da aplicagdo de
residuos de curtume. Médias de trés repeticoes.

Trat. Total AF AH HU NH
-------------------------- mg.g-1de solo ---------mmmmmmmm e
T 9,23 ¢ 0,47 ab 1,05b 751¢c 0,19a
T2 9,90 ¢ 0,51a 1,06 b 814c 0,17a
T3 9,70 c 0,45b 1,17 b 788c 0,18a
T4 11,23b 0,48 ab 1,30 ab 926b 0,17 a
T5 13,66a 0,52 a 1,50 a 1144a 020a

Médias seguidas da mesma letra na coluna ndo diferem
estatisticamente pelo teste de Tukey a 5%.

Conclusoes

A aplicagao do residuo de curtume lodo ao cromo,
aumentou o teor de matéria orgénica total e das
fragGes acido humico e humina. Os valores obtidos
na razao E4/Eg indicam um maior grau de humificagéo
na fragado SH.
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Introducao |

A matéria orgénica humificada do solo exerce
influéncias marcantes nas propriedades quimicas,
fisicas e bioldgicas do solo’. O objetivo principal
deste trabalho foi monitorar a qualidade de
substancias humicas e da matéria organica
presente em areas de mineracao de Minas do Leao,
RS, através de técnicas quimicas e
espectroscopicas. Foram selecionadas amostras de
solo natural (SN 13, camada 0-25 cm) préximo a
Minas do Ledo, da coluna geolégica dentro da mina
nas profundidades de 100 cm, (CG100), 250 cm
(CG250) e de 340 cm (CG340) e dos perfis de solo
reconstruidos ha 2 anos (P2), em duas
profundidades (1 e 2), e ha 24 anos (P1) em duas
profundidades (1 e 2).

Resultados e Discussao |

As substancias humicas foram fracionadas em
acidos humico (AH), acidos fulvicos (AF) e humina
(HU), segundo procedimento em Dick et al2

A analise de infravermelho FTIR (Shimadzu) de AH,
AF e HU foi realizada em pastilhas de KBr e a partir
dos espectros foi calculado o indice de
aromaticidade (IA)3 que relaciona as intensidades de
absorgdo a 1620 e a 2950 cm™. A matéria organica
das amostras foi oxidada com persulfato de
so6dio(Na,S,05) segundo Eusterhues et al.®. O teor
de carbono das amostras sélidas foi determinado
antes e ap6s ftratamento com persulfato por

combustdo seca (Shimadzu TOC 500). Os
espectros de FTIR de AH, AF e HU apresentaram o
mesmo padrdo (Figura 1), diferindo nas

intensidades de absorgdao das bandas. O AHsnis
apresentou menor valor de |, indicando que o acido
humico de solo apresenta menor carater aromatico
do que os AH extraidos da coluna geolégica (Tabela
1).

Tabela 1: Indice de aromaticidade, 14.

recalcitrdncia dos compostos organicos varia ao
longo da coluna. Nos solos reconstruidos, Crecarcitrante
variou entre 6,4 a 7,8 %, indicando que parte do
carbono presente herdado do carvao ainda nao foi
humificado.

ACIDOS HUMICOS

1602

3406 2922 1702 | 1429
3210 ! o

2845 1272 1259

r T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

1
wavenumber / cm

Figura 1. Espectros de FTIR de acidos humicos das
amostras SN13, CG100 e CG 250..

Tabela 2 :Teores de carbono propor¢ao de Ciecarcitrante-

AmOStra Camostra / mg 9-1 Cpersu\fato / mg 9-1 Crecalcitrante/ %
SN 13 17,6 0,66 3,8
CG 100 123,9 43,1 34,8
CG 250 18,2 1,30 6,8
CG 340 385,7 20,8 54
P1C1 102,9 7,97 7,8
P1C2 131 0,87 6,6
P2C1 14,0 0,50 6,4
P2C2 8,2 0,53 6,4

Fragédo AMOSTRA

humica CG 100 CG 250 CG 340 SN 13
AH 1,07 1,02 1,11 0,93
AF 1,07 1,01 1,03 1,04
HU 1,01 1,01 1,02 1,01

A amostra de solo SN13 apresentou 3,8% de
Crecalcitrante; € €ste valor representa o valor de
referéncia para solos sem adigdo de carvao (Tabela
2). Nas amostras da coluna geolégica a
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Conclusoes

AH de amostras geoldgicas apresentaram indice de
aromaticidade mais elevado do que AH de solo. O
método do persulfato permitiu diferenciar a
contribuicdo das fontes de carbono para a matéria
organica no solo. Apés 25 anos de reconstrugdo do
solo, a propor¢do de matéria organica recalciltrante
foi equivalente a da solo reconstruido ha dois anos.
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Introducao |

A crescente demanda por agua potavel estad se
tornando um fator preocupante em diversas regides
do planeta. Isto acontece, devido nao s6 a limitacao
dos recursos hidricos disponiveis, como também
devido a crescente poluicdo destes recursos por
residuos domésticos e industriais. No Brasil o
problema nao é diferente, e 0 monitoramento da
qualidade das aguas de abastecimento tem sido
atitude adotada pelos 6rgdos governamentais.
Assim sendo, a prefeitura de Guarapuava em
conjunto com a SANEPAR e UNICENTRO iniciaram
o0 monitoramento da qualidade das aguas da Bacia
do Rio das Pedras que abastece a cidade de
Guarapuava — PR. O objetivo do presente trabalho é
de apresentar os resultados parciais deste
monitoramento, o qual consiste basicamente na
determinacdo de diversos pardmetros fisico-
quimicos das aguas provenientes da Bacia do Rio
das Pedras. Os pardmetros determinados sao:
cromio total, DQO, DBO, pH, turbidez, oleos e
graxas (OG), fosfatos totais e nitrogénio amoniacal.
Para isto foram definidos 36 pontos distribuidos por
toda a Bacia onde foram coletadas as amostras de
agua. As determinagdes foram realizadas no
Laboratério de Analise de Aguas da UNICENTRO.
Os resultados foram comparados com os limites
estabelecidos pelo CONAMA' para aguas da classe
3.

Resultados e Discussao |

As amostras de agua foram coletadas em frascos
de plastico e imediatamente submetidas a
refrigeragdo. As determinagbes de crémio foram
realizadas por absor¢do atbmica em chama
utilizando-se o método de adigdo-padrao. Os
demais parametros foram determinados usando-se
os procedimentos descritos na literatura®.

A tabela 1 apresenta os valores maximos € minimos
encontrados entre os 36 pontos analisados. O
namero entre parénteses refere-se ao ponto de
coleta, sendo que alguns valores minimos
ocorreram em varios pontos (VP).

Tabela 1. Parametros fisico-quimicos maximos e
minimos para os 36 pontos de coleta de agua.
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pontos Maximo Minimo Limite Max.
parametro CONAMA
Cr total' <0,5 <0,5 0,5
DQO' 112,8 (21) 2,8 (1) -
DBO' 15,5 (18) <0,5 (VP) 10,0
pH 7,0 (22) 6,3 (32) 6,0-9,0
Turbidez’ 121,0(25) | 12,1 (15) 100
0OG’ 38,0 (17) VA (VP) VA
P-total’ 0,212 (21) | <LD (VP) 0,025
N-NH," 0,302 (25) | 0,066 (VP) 1,0

1 =mg/L; 2 = UNT; OG = dleos e graxas; VP = varios pontos; VA
= virtualmente ausentes; <LD = abaixo do limite de detecgao.

Observa-se pela tabela 1 que alguns paradmetros
determinados encontram-se acima do maximo
estabelecido pelo CONAMA para aguas da classe 3.
A elevada turbidez do ponto 25 esta associada a
chuva que aconteceu durante a coleta em alguns
pontos. O valor de DBO ultrapassou o limite
CONAMA em 3 pontos, OG em 13 pontos e o
fésforo total em 20 pontos.

Conclusoes

Nesta primeira série de analises pode-se observar
que alguns parametros ultrapassaram o limite
maximo estabelecido pelo CONAMA para aguas da
classe 3. Fosforo total e OG foram aqueles que
ultrapassaram este limite em mais de 10 pontos de
coleta. A presenca de fosforo em excesso pode
estar associada aos fertilizantes utilizados nas
plantagdes que existem proximas aos rios da bacia.
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Introducao |

Durante muito tempo, o Lago do Parque Municipal
de Guarapuava — PR recebeu diversos efluentes
provenientes principalmente de esgoto doméstico e
aguas pluviais. Esta situagdo mudou ha cerca de 5
anos, gragas a obras realizadas pela Prefeitura
Municipal de Guarapuava. O resultado mais visivel
desta atitude, foi a reducao significativa do excesso
de algas formadas por eutrofizagéo1. Além disto, a
proibicdo da pesca no lago, permitiu uma maior
proliferagcdo de peixes, anfibios e aves. O objetivo
do presente trabalho, foi de avaliar a variagado do
teor de oxigénio dissolvido (OD) na superficie do
lago em relagdo ao ciclo diario de 24 horas. As
determinag¢des de OD foram realizadas utilizando-se
a metodologia de Winkler modificada®. As amostras
foram coletadas em diferentes horarios do ciclo de
24 horas e analisadas imediatamente apds a coleta.
Parémetros climaticos de temperatura da agua,
pressdao atmosférica e agitagdo da agua foram
anotados com o objetivo de estabelecer correlagdes
com os teores de OD encontrados.

Resultados e Discussao |

As determinagbes de OD foram realizadas pelo
método iodomeétrico de Winkler modificado,
seguindo-se o0 procedimento padréoz. As amostras
foram coletadas em frascos para OD de 300 mL e
analisadas imediatamente apds a coleta. As
amostragens foram realizadas no horario de
luminosidade maxima, inicio e final de periodos
diurno e noturno. Os horarios escolhidos foram: 5:30
h, 8:00 h, 14:00 h 18:00 h e 19:30 h. As amostras
foram coletadas na superficie do lago, sendo este
procedimento realizado durante 2 ciclos de 24 horas
consecutivos. A tabela 1 abaixo apresenta os
resultados obtidos.

Tabela 1. resultados de OD para ciclo de 24 h

Horarios 5:30 8:00 14:00 | 18:00 | 19:30
de coleta
OD (mg/L)* | 10,1 10,8 12,4 12,5 11,7

* limite de confianga = + 0,1 mg/L O,
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Os resultados apresentados na Tabela 1
demonstram que o teor de OD segue um
comportamento caracteristico para ecossistemas
aquaticos em equilibrio. A crescente elevagao do
OD a partir do inicio do periodo diurno indica
atividade fotossintética de algas verdes. A reducao
gradativa do OD durante o periodo noturno deve-se
ao processo respiratorio dos animais aquaticos e
algas. A temperatura da agua apresentou variagao
muito pequena durante os dois periodos de coleta,
tendo variado entre 18,0 e 18,5 °C. O mesmo
aconteceu com a pressdo atmosférica, a qual
permaneceu entre 681 e 683 mmHg. A agitacdo da
agua devido a presenga de ventos variou entre
baixa e média, contudo, ndo foram observadas
variagdes significativas no OD associadas a este
parametro.

Conclusoes

A redugdo da carga de efluentes domésticos
responsavel pela elevada concentragdo de
nutrientes no lago apresentou resultado benéfico
para o ecossistema aquatico. Isto provocou a
redugdo na populagdo de algas, possibilitando o
desenvolvimento de todos os representantes da
cadeia alimentar. A variacdo nos teores de OD com
o ciclo de 24 horas indicou indiretamente este
equilibrio estabelecido entre espécies produtoras,
como as algas verdes, e espécies consumidoras,
tanto primarias como secundarias. Em uma etapa
seguinte do trabalho, pretende-se determinar os
teores de OD nas camadas mais profundas do lago.
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Introducao |

Os aditivos quimicos sao utilizados na industria
alimenticia como resultado dos meios de produgao,
processamento, acondicionamento elou
armazenamento. Em bebidas n&o alcodlicas
gaseificadas, a base de cola, um aditivo muito
importante é o acido fosférico, que intensifica o
sabor acidulo, melhorando o efeito dos
conservantes e desfavorecendo o crescimento
microbiano.

No Brasil, que o ocupa o terceiro maior lugar como
pais consumidor de refrigerantes do mundo, a
Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA)
delimitou o teor maximo de &acido fosférico em
bebidas n&o alcodlicas a base de cola em
0,07g/100mL - Resolugdo 389/99. Neste sentido,
torna-se cada vez mais importante a avaliagdo dos
métodos analiticos utilizados no controle da
quantidade de aditivos quimicos presentes nestas
bebidas, dando maior seguranca a quem adquire
este produto.

Sendo assim, este trabalho teve por finalidade
comparar 0s métodos eletroquimicos
(potenciometria e condutometria) na determinagao
de acido fosférico em amostras de refrigerantes a
base de cola.

Resultados e Discussao |

Através de titulagdbes  potenciométricas e
condutométricas, quantificou-se o acido fosférico
presente em amostras de refrigerantes a base de
cola, titulando-se aliquotas de 100mL,
desgaseificadas no ultrasom, com 50mL de solucao
padrdo de hidréxido de ambnio 0,1mol.L™,
registrando os valores de pH e condutividade,
respectivamente, a cada adicdo de 0,5mL do
titulante.

Para o método potenciométrico, onde utilizou-se
uma célula potenciométrica com eletrodo de vidro,
prescreveu-se, em graficos, os dados de volume
(mL) do titulante vs. pH da amostra. Ja no método
condutomeétrico, utilizando-se célula condutométrica
com eletrodo de platina, obteve-se os resultados
em graficos de volume (mL) do titulante vs.
condutividade da solugdo, conforme graficos
representados nas Figuras 1 e 2:

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

Analise Potenciométrica

10

pH

0 T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Volume de NH,OH 0,0797 mol.L" (mL)

Figura 1: Analise potenciométrica de acido fosférico
em refrigerante tipo cola.

Analise Condutométrica

2000
g 1500
% 1000
5 500
é O T T T T T T 1
© 0 10 20 30 40 50 60

Volume de NH,OH 0,07970 molL"’ (mL)

Figura 2: Analise condutométrica de acido fosférico
em refrigerante tipo cola.

A partir da analise dos graficos, obteve-se um teor
de acido fosférico de 0,108g/100mL +0,022 para o
método potenciométrico. Através da condutometria
identificou-se 0,095g/100mL +0,009. O desvio
analitico entre as duas técnicas foi de 0,92%.

Conclusoes

Dentre as técnicas analisadas, a condutometria
apresentou melhor reprodutibilidade na
determinacdo de acido fosférico em bebidas nao
alcodlicas gaseificadas a base de cola, embora a
potenciometria também demonstrou ser uma técnica
segura. O desvio padrao entre as metodologias
aplicadas foi pequeno, o0 que assegurou o0s
resultados obtidos quanto a presenga de um valor
superior, ao permitido pela Legislagdo Nacional, de
acido fosférico nas amostras de refrigerantes

analisadas.
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Introducao |

Os herbicidas tiotriazinicos, como a ametrina,
desmetrina, prometrina e terbutrina, sdo largamente
utilizados no plantio de uma grande variedade de
culturas. Estes herbicidas, por apresentarem
persisténcia, podem ser encontrados como
contaminantes de solos e mananciais de agua.
Pacientes com insuficiéncia renal, em tratamento
dialitico, dependem da qualidade da agua utilizada
no processo de hemodidlise, uma vez que os
contaminantes, como o0s herbicidas, podem
atravessar as membranas de dialise, se estas néo
formarem uma barreira eficiente evitando a difuséo.
Informagbes analiticas sobre a difusdo dos
herbicidas através de membranas de didlise e sua
relagcdo com o risco de intoxicagdes crbnicas dos
pacientes sao praticamente inexistentes no Brasil e
tornam-se relevantes num estado de forte produgao
agricola, como o Rio Grande do Sul. Assim,
metodologias analiticas para a quantificagdo destes
herbicidas na presenca de sais de didlise sao
necessarias.

Os herbicidas em estudo, em solugbes aquosas,
sao determinados por HPLC, com coluna
cromatografica C4g, fase mével ACN/H,O (60:40) e
detecgdo em 222nm. No entanto, a determinacgéo na
presenca de sais de didlise necessita de uma etapa
de clean-up, uma vez que os sais interferem nos
sinais cromatograficos dos herbicidas.

Deste modo, utilizando o poliestireno (PS) como
fase estacionaria da coluna, foi realizado um estudo
no sentido de otimizar as condi¢cbes de clean-up na
quantificacdo destes herbicidas tiotriazinicos, em
solugdes de dialise. Foram levadas em
consideragao as variaveis massa de PS, velocidade
de fluxo, concentracdo de acetonitrila (ACN) na fase
movel, volume de fase mével e didmetro da coluna.

Resultados e Discussao |

As colunas de clean-up de diametros variados foram
preparadas com diferentes massas de PS, por onde
50mL de solucbes padrdao 100ug L" dos herbicidas
tiotriazinicos - ametrina, desmetrina, terbutrina e
prometrina - foram passados com auxilio de bomba
peristaltica. A adsorgdao dos herbicidas no material
polimérico foi acompanhada através da obtenc¢ao do
espectro de absorgao do herbicida antes e apds o
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contato com a coluna de clean-up. Observou-se que
colunas com didmetros maiores ndo se mostraram
tao efetivas no processo de adsorgédo, uma vez que
nao mostraram um decréscimo consideravel no pico
de adsorgdo do herbicida, indicando que
provavelmente com didmetros maiores ocorra a
formacéo de um caminho preferencial, diminuindo a
eficiéncia do processo.

Solugdes de ACN/H,O em diferentes proporgbes e
volumes foram utilizadas como fase moével a fim de
promover a extragdo dos herbicidas adsorvidos nas
colunas de PS. A passagem de 3 mL de uma
solugdo de ACN/H,O (40:60) apresentou bons
resultados para a extracdo dos herbicidas,
promovendo o clean-up e, também, uma pré-
concentragao dos analitos .

Ainda, verificou-se que a vazao de fluxo nas etapas
de adsor¢cdo e extragdo dos herbicidas interfere
diretamente, pois uma diminuicdo de absorgao de
radiacdo eletromagnética (222nm) ¢é observada
quando do aumento da velocidade da bomba
peristaltica no momento de sua extragdo da coluna
pela fase movel.

Conclusoes

Confirmou-se a eficiéncia do PS como fase
estacionaria no processo de clean-up, bem como a
importancia no controle da velocidade do fluxo nos
processos de adsorcido e extragcdo dos herbicidas.
Dentre os parametros estudados pode-se dizer que
existe uma relagao direta entre a massa de PS e a
concentragdo do analito a ser submetido ao clean-
up. Quanto a utilizagdo da ACN na fase movel,
observou-se que a mesma é efetiva no sentido de
extrair os herbicidas adsorvidos no PS, tendo como
fator limitante o teor percentual maximo de 40% na
solugao.
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Introducao |

Arroz parboilizado é aquele que submetido a um
tratamento com agua e calor, resulta num produto
de maior valor nutricional. Isto ocorre através de
banho de imersdo em agua a 60°C por 8 horas®.
Apés o processo, o efluente €& descartado
diretamente ao sistema de esgotos e posteriormente
€ langado em rios e lagoas, sendo que uma parte
dos micro nutrientes da casca vao para a agua apos
0 processo. Quanto ao efeito da temperatura, sabe-
se que a concentracdo de oxigénio dissolvido em
um manancial diminui com a elevagdo da
temperatura. O efluente, ao ser rejeitado do
processo (+60°C), ocasiona dano a vida aquética3.
De acordo com estas afirmagbes, tornam-se
necessarios e de grande importancia, formulagbes
de projetos que visem utilizagbes deste efluente. O
potencial do efluente de parboilizagdo do arroz
como fonte de micro e macro nutrientes tendo como
objetivo a utilizagdo do mesmo como meio de
cultura em fermentagdes de interesse € uma forma
alternativa de reaproveitamento do mesmo. Estes
micro e macro nutrientes proporcionam a
formulagdo de um meio de cultura de baixo custo e
de grande eficiéncia, sendo requeridos como
cofatores para atividades enzimaticas auxiliando na
produgcdo de metabdlitos secundarios’ a partir da
fermentacdo do Bacillus subtilis, que em
concentragcbes aproximadas de 1,0x10°ufc/mL
sintetiza proteina antifungica2 .

Resultados e Discussao |

Foi coletado o efluente residuario dos tanques de
maceragdo de arroz da empresa Copagro
(Cooperativa  Agroindustrial de Tubardo) e,
posteriormente armazenado em recipientes de
polipropileno a 5°C + 2°C. A analise do efluente
teve como parametros de analise: pH, DQO, ions
metalicos; cloretos, sulfatos e fosfatos. Este
apresentou predominancia de potassio e sodio, que
sdo nutrientes de extrema importancia, pois auxiliam
positivamente a execucao das rotas metabdlicas de
desenvolvimento do microorganismo. As
concentragdes dos metais e outros ions essenciais
(tab. 1-2) devem ser maiores que 10* M, com
excegao do Zinco, Cobre e Selénio que devem ter
concentragdes menores que 10* M para um bom
meio de crescimento microbiano’. Através de
processo fermentativo com Bacillus subtilis-PR29,
utilizando o efluente de parboilizagdo como matriz
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principal de meio nutriente de cultura obteve-se
resultado satisfatério de 6,0 x 10%ufc/mL apos 24
horas de processo.

Tabela 1. Concentracdo média dos ions metalicos

analisados na amostra.

Parametros Resultado Valor Tedrico
desejado
Sadio 1,97.10° M >10" M
Magnésio 3,5.10°M >10" M
Cobre 1,05.10° M <10* M
Zinco 1,0.10° M <10"M
Potassio 1,80.10° M >10"M
Ferro 3,96.10°M >10"M
Calcio 1,35.10° M >10"M
Selénio Nao Detectado <10™M
Tabela 2. Concentragdo média dos anions

analisados , pH e DQO na amostra.

Parametros Resultado Valor Tedrico des.
Sulfato 8,75 .10*M >10" M
Carbonato Nao Detectado >10" M
Cloreto 9,8.10"M >10" M
Fésfato 4.1 .10°M >10°" M

pH 6,57 7

DQO 2.531mg/L | e

Obs:. Macronutrientes s&o aqueles cuja concentragao desejada é

maior que 10™M e micronutrientes , desejada menor que 10™M

Conclusoes

O efluente demonstrou um bom desempenho como
meio de cultura confirmado através de contagens de
microorganismos. Além de um aproveitamento de
um residuo industrial, o efluente caracteriza-se
como meio rico em micro nutrientes e com um custo
baixo em relagdo aos meios sintéticos industriais
utilizados em tais procedimentos.
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Introducao |

Em vista da cobranca hidrica a reutilizagcdo de
efluentes significa numa industria de beneficiamento
téxtil, além do atendimento aos leis ambientais, uma
economia de gastos, considerando que em média
sdo consumidos 150 litros agua/kg de tecido de
malha beneficiada'?.

Neste trabalho estudou-se a reutilizagcdo de um
efluente téxtil tratado com o reagente de Fenton no
beneficiamento de algoddo. A combinagéo de H,0O,
com sal ferroso é conhecida como Reativo de
Fenton, que gera radicais hidroxilas:

Fe*” + H,0, —» *OH OH

O tratamento de efluentes com o processo fenton
se mostrou altamente efetivo para descoloragao de
efluentes e resulta em degradagdo da matéria
organica contaminante, reducdo de toxidade,
melhoria na degradabilidade, remog&o de cor e odor
e remocao de DBO e DQO’.

Resultados e Discussao |

Um efluente téxtil de origem industrial (Hering, S.A.,
Blumenau) foi tratado pelo processo fenton e
submetido a analise quantitativa do teor de cloreto,
sulfato, ferro total, H,O, residual e DQO e
comparado com agua industrial, usdao em
processos de beneficiamento (figura 1).

Tabela 1. Comparagdo de uma agua industrial
usado para processos de beneficiamento e o
efluente tratado com o reagente Fenton.

+ Fe* o+

Agua industrial Efluente tratado
pH 7.1 2,8
Cloreto (mg/L) 160 864
Sulfato (mg/L) 49107 5,6 107
H,0, (ng/L) 3,410° 1,310
DQO (mg/L) 10 227
Fe total (mg/L) 1,710° 3.3

O efluente tratado com o reagente Fenton (ET) foi
usado no beneficiamento de um tecido de malha de
algodéao cru 100% em trés etapas:
Purga/Alvejamento/Tingimento. Para fins
comparativos foram testadas todas as possiveis
combinagdes entre trés tipos de agua: &agua
destilada, agua industrial e ET para estas trés
etapas.

Na purga (NaOH 1 g/L, umectante 2g/L, relagéo de
banho 1:20, 30 min, 95°C) e no alvejamento (1,4g/L
H,O, 50%, 0,5g/L umectante, 1,0g/L sequestrante,
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3,0g/L NaOH, RB 1:20, 30 min, 95°C) com utilizagao
do ET obteve-se um tratamento desuniforme
(manchamento) e um grau de branco (Grau de
Berger) inferior aos resultados com agua destilada e
agua industrial. A prévia neutralizagdo do pH e a
remocgao de ferro por precipitagdo com NaOH do
efluente tratado melhoraram significativamente o
grau de branco e a uniformidade dos tratamentos.
Nos tingimentos dos tecidos purgados e alvejados
com 0,5% e 2% de corante C.I. Reactive Red 120 o
baixo pH inicial do efluente tratado resultou em
baixa fixagdo do corante. Com a corre¢do do pH e a
precipitacgo de ferro obteve-se resultados
satisfatorios em termos de rendimento coloristico e
solidez.

solidez []

10,5 T50
10.4 - Orendimento coloristico r
’ W solidez a lavagem + 4,0
10,3
= 10,2 { 3,0
[72)
% 10,1 2.0
10,0
9,9 - 10
9,8 + - 0,0

AD ET ET-pH
Agua de processo

ET-pH, Fe

AD = Purga (P), alvejamento (A) e tingimento (T) com agua destilada

ET =P, A e T com efluente tratado com reagente Fenton

ET-pH =P, Ae T com ET apds ajuste de pH para 7

ET-pH, Fe = P, Ae T com ET apos precipitar o ferro e ajuste de pH para 7

Figura 1. Rendimento coloristico (K/S) e solidez a
lavagem de tecidos tintos com C.l. Reactive Red
120 utilizando efluente tratado com reagente
Fenton.

Conclusoes

Os resultados obtidos demonstram que a
reutilizagdo de efluente téxtil tratado com reagente
Fenton em processos de purga, alvejamento e
tingimento é possivel, porém somente apos
correcao do pH e reducéo do teor de ferro.
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Introducao

O langamento de residuos industriais
diretamente nos corpos receptores aquaticos sem
tratamento prévio & hoje em dia uma pratica muito
comum, sendo responsavel pela poluigao
ambiental destes.

Os processos bioldgicos para tratamento de
efluentes sdo uma grande alternativa no sentido
de ftratar os residuos biodegradaveis gerados
pelas industrias.

O objetivo deste trabalho €& apresentar um
estudo sobre a aclimatacdo de microorganismos
atuantes para a degradacgéo biologica do efluente
sintético da industria de laticinios numa ampla
faixa de concentragdo para um posterior estudo
da eficiéncia de remocdo de DQO com biofilmes
em suportes diferentes.

Resultados e Discussao

O estudo foi realizado em reator tipo batelada,
com biomassa decantada. Os testes foram
realizados a temperatura ambiente variando de
15 a 25°C. Acompanhando-se o crescimento dos
microorganismos e a variacdo da concentracédo
do substrato (efluente a ser tratado) em medidas
de DQO (demanda quimica de oxigénio), com
diferentes concentragdes iniciais deste.

As caracteristicas dos constituintes do efluente
simulado encontram-se nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 01: Constituicdo do efluente empregado

Constituinte  Concentragéo (mg.L") Procedéncia

Leite integral 19500 Lider
Nitrogénio. 14 Merck
Fosfato 7 Merck

Tabela 02: Variagdo da concentracdo do Efluente

Constituinte Concentragao Concentragao
0,5X 2X
(mg.L™" (mg.L™"
Leite inegral 9750 39000
Nitrogénio 7 28
Fosfato 3,5 14

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

Foram retiradas aliquotas no intervalo de 24
horas cada, para medida da DQO solavel e pH.
As anadlises foram realizadas em triplicata.

Abaixo temos a Figura 1, que mostra a variagao
da DQO com o passar do tempo.
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Figura 01: Variagao da DQO com o tempo.

A analise dos resultados permite observar que
0 processo de tratamento biolégico em reator de
leito fluidizado apresenta-se como uma boa
alternativa aos processos convencionais, com
eficiéncia de remogao de DQO.

Conclusoes

A performance do processo para a remogao de
DQO obteve em média uma eficiéncia de 63,5%,
uma vez que este procedimento foi para a
aclimatagao das bactérias.
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Introdugao |

A grande solugao para os residuos sélidos é
aquela que prevé a maxima reducao da quantidade
de residuos na fonte geradora. Quando os residuos
nao podem ser evitados, deverao ser reciclados por
reutilizagao ou recuperacao.

A utilizacdo mais intensiva dos residuos
gerados pela extracdo das camadas do carvéo
(residuos finos, agua contaminada, residuos brutos)
poderia gerar uma série de negocios para
industrias.

O oxido de ferro obtido a partir do rejeito do
carvdo €& utilizado como pigmento, também
chamados elementos de cobertura, esses s&o
particulas finas cuja finalidade é imprimir certas
propriedades, como a cor, a opacidade,
durabilidade.

Os pigmentos coloridos sdo substancias que
se comportam de uma forma seletiva aos estimulos
luminosos, refletindo ou absorvendo comprimentos
de ondas especificos, podendo ter origem natural ou
sintética. Os pigmentos naturais sdo substancias
que podem ser caracterizadas por apresentarem
coloragdo com relativa opacidade, insoluveis nos
diversos tipos de resinas usadas em diversas
tecnologias.

O proposito deste trabalho foi preparar
compasitos de polietileno de baixa densidade linear
com oxido de ferro obtido através dos rejeitos de

carvao.

Resultados e Discussao |

Foram preparados compdésitos de polietileno
de baixa densidade linear, utilizando como pigmento
e carga o oxido de ferro. Esses compdsitos foram
preparados por processo de extrusdo a uma
temperatura de 190°C e posteriormente prensadas
com uma forca de 10 toneladas. As composicdes
utilizadas foram de 1, 5, 10, 15 e 20% de 6xido de
ferro, cuja granulometria foi a de 0,25mm — peneira
60 mesch,

Com o material obtido foram feitas algumas
analises fisico-quimicas como densidade, umidade.
N&o ocorreu variagdo na umidade, a medida que foi
adicionado ao polimero o oxido de ferro, a
densidade diminuiu.

Foram feitos testes como o de intempeirismo
a 50°C e deformagao de area onde este material
nao apresentou mudangas.

Grafico 1 — Demonstra a densidade do material
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Grédfico 2 — Demonstra a deformagao do material
polimérico X percentagem de d6xido de ferro

Conclusoes

O oxido de ferro adicionado ao polimero
apresentou boa agregacgéao até 15%. Sua coloragao
nao alterou apds a extrusdo onde observou-se que
este material tanto pode ser adicionado como carga
quanto pigmento.

Varias aplicagbes estdo previstas para estes
compdsitos, como pegas a serem usadas na
construcgéo civil.
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Introducao |

As intoxicagbes por paracetamol ou
acetaminofen vém apresentando um crescimento
acelerado, devido a disponibilidade do
medicamento, popularizagao e acesso.

A dosagem de paracetamol no sangue
possui relevancia na determinagao do prognéstico e
conduta do caso. A decisdo de se administrar o
antidoto especifico sera tomada com seguranga,
baseado no valor encontrado e avaliado através do
nomograma de Rumack-Matthew.

A utilizagdo de métodos analiticos precisos
e especificos €& primordial para quantificar o
paracetamol no sangue. A cromatografia liquida de
alta eficiéncia (CLAE) pode ser empregada nestes
casos, por sua alta confiabilidade e especificidade
dos resultados.

O presente estudo tem por objetivo
identificar e quantificar o medicamento paracetamol
em amostras de soro humano, empregando
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE).

Resultados e Discussao |

As amostras foram coletadas de pacientes
com provavel intoxicagdo por paracetamol. O
sangue foi coletado e centrifugado para a obtencao
do soro (a coleta deve ser efetuada entre 4 a 20
horas apés a ingestao).

Foram adicionados ao soro 1,5mL de &cido
acético : acetonitrila (95:5), agitado em um mixer por
30 segundos e apoés centrifugado por 10 minutos.
Foi retirado cerca de 1mL do sobrenadante para
injecdo em cromatografo.

O sistema empregado consistiu de uma
coluna RP-18 (Merck), utilizando como fase mével
acido acético: acetonitrila (95:5), num fluxo de
1,2mL/min, o volume de injecdo da amostra foi
10pL, utilizando um detector UV-Vis e as amostras
foram detectadas num comprimento de onda de
243nm. A curva de calibragdo com padronizacao
externa foi elaborada com padrbes de paracetamol
cedido pelo Instituto Nacional de Controle de
Qualidade de Saude (INCQS).

Os resultados mostraram que dos oito casos
provaveis de intoxicagdo por paracetamol, sete

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

casos apresentaram ingestdo de paracetamol, com
valores entre 0,29ug/mL a 41,12ug/mL.

Conclusoes

A técnica empregada é eficiente e o método
por cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE)
consegue resultados com alta precisdo, porém o
custo do equipamento e a necessidade de mao de
obra especializada propiciam a aplicagdo da técnica
apenas aos grandes centros clinicos. Assim, é
interessante avaliar uma técnica mais simples
como, por exemplo, espectrofotometria de UV-Vis.

A vantagem da cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE) é a reducdo das etapas no
preparo da amostra, diminuindo possiveis erros
analiticos.
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Introducao |

A dopamina é um neurotransmissor do sistema
nervoso central. E utilizado para estimular o coragéo
(tratamento de choque) em casos de insuficiéncia
cardiaca, o qual pode ser causada por infarto do
miocardio.”

Um biossensor pode ser definido como um sensor
que utiliza material bioldgico (enzimas, tecido animal
ou vegetal, células, entre outros) conectado a um
transdutor, o qual converte um sinal biolégico em
sinal elétrico. Imobiliza-se o material bioldgico em
pasta de carbono ou em membrana, que é acoplada
junto a superficie do transdutor, o qual monitorara o
desaparecimento de algum reagente ou
aparecimento de algum produto da reagdo do
material biolégico com o substrato de interesse?.

No presente trabalho, estudou-se inicialmente a
condi¢cdes de obtencdo do extrato bruto de manga
(mangifera indica linn), como pH e agentes
protetores. Posteriormente, foi determinando a
atividade, proteina total e atividade especifica do
extrato bruto enzimatico através de medidas
espectrofotométricas. Em seguida, construiu-se um
eletrodo de pasta de carbono modificado com
extrato bruto do vegetal, fonte de enzima peroxidase
e determinou-se  dopamina em  produtos
farmacéuticos. Os resultados foram obtidos através
de medidas ciclovoltamétricas, utilizando um
Potensiostato/Galvanostato.

Resultados e Discussao \

Foi selecionado o extrato bruto de manga para
construgcado e aplicagdo do biossensor de pasta de
carbono por possuir alta atividade especifica. A
enzima peroxidase na presenga do perdxido de
hidrogénio catalisa a oxidagdo da dopamina a
dopaminaquinona que é reduzida
eletroquimicamente a dopamina em potencial de
Epc= -0,18V. As medidas voltamétricas foram feitas
no intervalo de potencial de +0,7 a -0,4 V. O melhor
desempenho desse biossensor foi obtido na
composicao de grafite:Nujol 75:24 % m/m e 1400
unidades peroxidase/mg de proteina (1%), pH 7,0 e
peroxido de hidrogénio 2,0x10° molL". Esse
procedimento apresentou linearidade no intervalo de
concentracdo de dopamina de 6,2x10° a 8,9x10°
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molL™ (Ipc=1,75 + 2,10x10*[dopaminal; r = 0,9997)
e limite de deteccdo 3,0x10° molL™.

O resultado obtido no estudo de adigdo e
recuperacdo de dopamina em ampola contendo
cloridrato de dopamina, variou de 97,9 a 102,0 %,
mostrando assim que o procedimento analitico
proposto ndo sofre interferéncia da matriz dessa
amostra.

A Tabela 1 apresenta uma comparagao entre teores
de dopamina obtidos pelo procedimento proposto e
0 método padrao da Farmacopéia.

Tabela 1. Determinagcéo de dopamina em produtos
farmacéuticos.

Dopamina (mg mL™")

Amostra Farmacopéia Biossensor Erro (%)
A 49,8 +0,1 49,0+ 0,1 -1,6
B 49,6 +0,1 48,2 +0,1 -2,8
C 49,5+0,1 50,4 +0,1 +1,8

* n=6, limite de confianga 95 %.

Os teores de dopamina encontrados estdo em
concordancia com aqueles obtidos no método
padrao.

Conclusoes

O eletrodo de pasta de carbono modificado com
extrato bruto de manga para determinagdo de
dopamina em produto farmacéutico desenvolvido
neste trabalho possui varias vantagens como baixo
custo, facilidade de construgado, alta estabilidade e
tempo de vida superior aos biossensores usando
enzima purificada. A metodologia proposta é
simples e podera ser uma alternativa aos métodos
cromatograficos desse farmaco.
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Introducao |

As enzimas sao na sua grande maioria proteinas,
que catalisam com grande eficiéncia as reagdes
bioldgicas. Em virtude da alta seletividade e poder
catalitico, as enzimas vém sendo muito empregadas
em quimica analitica, bem como na medicina,
agricultura, tecnologia de alimentos e estudos
ambientais.’

A tirosinase € também conhecida como polifenol
oxidase (PFO). Essa enzima é responsavel pelo
escurecimento enzimatico de muitos vegetais e
frutas quando cortados e expostos ao ar.

No presente trabalho, foram selecionados diferentes
tecidos vegetais e determinou-se a atividade,
proteina total e atividade especifica. Apos selegao
do vegetal, otimizou-se o melhor pH de extracao,
temperatura e pH de atividade. Os resultados foram
obtidos através de medidas espectrofotométricas e
a proteina total foi determinada pelo método de
Biureto®.

Resultados e Discussao |

Foram determinados a atividade, proteina total e
atividade especifica da polifenol oxidase presente
nos extratos brutos de alguns vegetais como:
alcachofra (Cynara scolymus L.), batata salsa
(Arraacacia xanthorrhiza banchoft), fruta do conde
(Annoma squamosa), gengibre (Zingiber officinales
Rosc), goiaba (Psidium guajava), milho verde (Zea
mays), mandioca (Manihot utilissima), nabo amarelo
(Brassica ropa) e couve rabano (Brassica oleracea),
usando como substrato o catecol 0,05 mol L™ em
tampao fosfato 0,1 mol L™ (pH 7).

A PFO catalisa na presenga de oxigénio molecular,
a oxidacao do catecol a o-quinona que absorve no
comprimento de onda igual a 420 nm, como mostra
a Figura 1.2

OH o
OH O

PFO

+120, ——>» +H0

Catecol 0-quinona

Figura 1- Reacgao de oxidagao catalitica do catecol.

A Tabela 1 mostra os valores de atividade, proteina
total e atividade especifica encontrados nesses
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vegetais. A fruta do conde (Annoma squamosa) foi
selecionada para os demais estudos por apresentar
maior atividade especifica.

Tabela 1.Atividade, proteina total e atividade
especifica da polifenol oxidase em diversos vegetais

Tecido vegetal Atividade Proteina total Atd esp.
Um™  (mgmL") (Umg™)
Mandioca 162 0,452 358
Goiaba 405 0,202 2004
Milho 2235 0,670 3335
Batata salsa 1190 0,250 4760
Gengibre 1700 0,332 5120
Couve rabano 1050 0,171 6140
Nabo amarelo 1090 0,117 9316
Alcachofra 14715 1,523 9662
Fruta do conde 8190 0,372 22016

* U= unidades, Atd esp.= atividade especifica, n=3.

Estudou-se o efeito do pH de 4,0 a 10,0 sobre a
absorbancia do produto formado (o-quinona) na
reacdo enzimatica. A maior atividade enzimatica foi
obtida em pH de extragao 7,0.

Investigou-se o efeito da temperatura de 22 a 70°C
sobre a resposta espectrofotométrica da PFO e o
substrato catecol, a maior atividade foi obtida em
40°C.

Estudo de diferentes ativadores e inibidores da
enzima PFO da fruta do conde estdo sendo
investigados e apés otimizacdo, o extrato bruto sera
usado para construgdo de biossensor e aplicagao
em amostra de interesse ambiental.

Conclusoes

O estudo realizado com extrato bruto da Fruta do
conde apresentou maior atividade especifica entre
os demais vegetais estudados. Portanto, esse
material bioldgico pode constituir uma alternativa
adicional para o desenvolvimento de biossensores.
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Introdugao

Os efluentes liquidos de frigorificos apresentam
uma grande variedade de compostos organicos,
normalmente em baixas concentragées. Porém uma
boa parte destes compostos & classificada como
carcinogénica e mutagénica, mesmo a nivel de
tragos. A principal preocupagdo, com relagdo a
presenca de compostos nitrogenados em matrizes
ambientais € que alguns deles sao toxicos e de
dificil degragcéo por microorganismos aquaticos e do
solo. Como exemplos podem ser citadas as N-
benzenosulfonamidas, suspeitas agao
carcinogénica em humanos e guanidina que pode
induzir carcinomas e nédulos em ratos. Brown and
Donnelly demonstraram que alguns compostos
organicos nitrogenados podem causar injuria
permanente ou até mesmo a morte. Por outro lado,
€ sabido que os efluentes liquidos de frigoricos sédo
usados como fertilizantes “naturais” em pequenas
propriedades rurais. Desta forma, os contaminantes
organicos podem contaminar o solo, as plantas e as
aguas superficiais e subterrdneas. Sendo assim, o
principal objetivo deste trabalho foi a comparagao
de duas fases estacionarias (resina polimérica XAD-
4™ e zedlita NaX com tamanho de particula igual a
3mm de didmetro) para a retengao preferencial de
compostos organicos nitrogenados presentes em
efluentes liquidos de frigorificos, através de
Extracdo em Fase Sdlida (SPE). Os eluentes
utilizados foram n-hexano e tolueno. A analise
instrumental foi realizada por Cromatografia a gas
com detecgdo por Espectrometria de Massas
(GC/MSD). Os compostos majoritarios foram
identificados pela biblioteca do sistema GC/MSD.

Resultados e Discussao

Extracdo com a zedlita NaX (eluente tolueno)

A distribuicdo das principais classes de compostos
organicos extraidos foi a seguinte: nitrogenados:
3%, sulfurados: 0,5% e oxigenados: 2,0 %.
Extracdo com a zedlita NaX (eluente n-hexano)

A distibuicdo das classes de compostos foi a
seguinte: clorados: 1%, nitrogenados: 4,5%,
oxigenados: 2,5%.

O peracetoximetil benzeno foi o composto com
maior area percentual (2,64%) nas amostras
extraidas com a zedlita NaX, sendo o eluente o
tolueno. Por outro lado o dimetil-oxo-pirizol foi o
composto com maior area percentual (1,11%) nas
amostras extraidas com a zedlita NaX, sendo o
eluente o n-hexano.
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Extracdo com a resina XAD-4™ (eluente tolueno)

A distibuicdo das classes de compostos foi a
seguinte: hidrocarbonetos: 43,58%; oxigenados:
9,66%, sulfurados: 3,24% e nitrogenados: 2,30%.

O benzeno foi o hidrocarboneto extraido em maior
quantidade (42,02%).

Extraco com a resina XAD-4™ (eluente hexano)

O cromatograma desta fragdo ndo apresentou picos
apreciaveis para analise

)
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4
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Hexano

Conclusoes

Como conclusdes parciais pode-se dizer que a
zeolita NaX apresenta indicios de retencao seletiva
para compostos nitrogenados, sendo o solvente o
tolueno, quando comparada com a resina polimérica
XAD-4™. As préximas etapas deste trabalho serdo
a extracdo de amostras marcadas com misturas de
padrdes, para verificar os efeitos de matriz sobre o
rendimento de extragdo e a preparacido de zedlitas
NaX com menor tamanho de particula. Também
serdo testadas outras fases estacionarias
comerciais que serdo comparadas com a zedlita
NaX, com relagao a extragao seletiva de compostos
nitrogenados.
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Palavras Chave: Técnicas de Redissolugcdo, metais trago, aguas costeiras.

Introdugao |

A manutencdo da qualidade das &guas
costeiras na Regido da Grande Florianépolis é de
fundamental importancia, considerando o}
desenvolvimento das atividades pesqueiras e de
maricultura nestes ambientes. A avaliagao do teor
de metais traco em aguas naturais requer a
utilizagdo de técnicas sensiveis e reprodutiveis. No
presente trabalho foram utilizadas técnicas
voltamétricas de redissolugdo para determinar
concentragdes de ions de metal Cu?*, Pb* e Zn*
em amostras sintéticas e em aguas costeiras, por
Voltametria de Redissolugdo Anddica de Pulso
Diferencial (DPASV) e Voltametria de Redissolugéo
Catoddica Adsortiva de Pulso Diferencial (DPACSV).

Resultados e Discussao |

A instrumentacao constou de potenciostato PAR-
263A, equipado com célula voltamétrica composta
por eletrodos de trabalho de filme de mercurio
depositado ex situ ou de eletrodo de mercurio de
gota pendente, eletrodo de referéncia de Ag/AgCl
(KCI saturado) e contra-eletrodo de fio de platina.

Efetuou-se a validacdo das técnicas, através de
analise de uma amostra de 4gua de mar costeira
certificada (CASS-4) e aplicagdao da técnica de
enriquecimento e recuperagdo a uma amostra de
agua costeira, previamente analisada. Na tabela 01,
sao apresentados os resultados obtidos para a
validagdo das técnicas. Na etapa de amostragem,
foram coletadas amostras de aguas costeiras de
superficie, em 14 pontos localizados na Baia Sul,
Ilha de Santa Catarina. O procedimento de pré-
tratamento envolveu filtracdo das amostras naturais
em um sistema constituido com membrana de

acetato de celulose (porosidade 0,45 um),
acidificacadto a pH 2,0 com HCI destilado
isotermicamente e irradiagdo em fonte de

ultravioleta durante 4 horas.

A determinagcdo da concentracdo de metal total
para Pb** e Zn®* (pH 2,0) foi realizada por DPASV e
do Cu* utilizando-se DPACSV. As avaliagdes de
Cu® de aguas naturais foram efetuadas em
concentracdo 20 pmol L' de 8-hidroxiquinoleina e
tampao amoniacal pH 9,0. Valores de concentragéo
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inferiores foram obtidos para Pb®* (3 a 15 nmol L)
e Zn** (1 a 7 nmol L"), enquanto que para Cu®* os
teores foram maiores (8 a 78 nmol L™).
Adicionalmente, a especiagdo de Cu* em amostra
localizada na Ponta dos Corais, Baia Norte,
evidenciou 65% para a fragao labil e 35% para a
fracdo inerte, respectivamente.

Tabela 01. Concentracdo de metais tragco em
material certificado.

Metal Valor Certificado | Resultados Experimentais
(nmol L") (nmol L
Chumbo | (4,72 £ 1,73)x10” *
Zinco 5,83+0,87 5,85
Cobre 9,32+ 0,86 10,3

* Validagao através da técnica de enriquecimento e recuperagao.

Conclusoes

Os resultados apresentados na tabela 01
evidenciam e asseguram a confiabilidade das
técnicas e das metodologias empregadas nos
procedimentos experimentais deste estudo.

Os valores de concentragdo superiores obtidos
para Cu®, em relagdo aos demais ions analisados,
indicaram provavel contaminagédo devido ao uso de
embarcagdes cujo revestimento é feito com tintas a
base de cobre.

Agradecimentos

Depto de Quimica -UFSC

1 Ornella, A.; Aceto, M.; Gioia, C.L.; Sarzanini, C.; Mentasti, E.; Adv.
Environ. Res. 2001, 6, 29.

2 Tang, D.; Wranken, W.K.; Santschi, P.H;. Mar. Chem. 2002, 78, 29.
3 Vasconcelos, M.T.S.D.; Leal, M.F; Anal. Chem. Acta 1996, 333, 97.



X! Encontro de Quimica da Regido Sul (XI SBQSUL)

QA-97

Construcao de eletrodos de membrana liquida e eletrodos para
brometo, estudo e aplicacao dos mesmos em sistemas surfactantes.
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Palavras Chave: brometo, eletrodos seletivos..
Introducao |

Nas ultimas décadas, com a finalidade de se
melhorar ou inibir algumas propriedades dos
surfactantes, tem crescido o uso de sistemas
formados por mistura de polimeros hidrossoluveis
nao ibnicos e surfactantes. Para este estudo
utilizou-se eletrodos para brometo e eletrodos
seletivos de membrana para surfactante. Os
resultados obtidos nos eletrodos construidos foram
confrontados aos obtidos pelo eletrodo comercial
para brometo da marca Cole-Parmer modelo 27502-
04 e eletrodo comercial para surfactante da Cole-
Parmer modelo 27502-45.

Resultados e Discussao |

Os sensores utilizados para eletrodos para
brometo sdo misturas de sulfeto de prata e brometo
de prata, preparados segundo o processo descrito
por Lima e Machado'. O sdlido foi triturado e as
pastiihas prensadas a aproximadamente 25-30
Pascal, em prensa hidraulica. A quantidade de
material utilizado nas pastilhas foi de 0,25g na
propor¢cao de 2:1 de AgBr/Ag.S, respectivamente.
As pastilhas foram coladas em tubos de vidro com
aproximadamente 10 cm de altura e 10 mm de
diametro. Construiu-se eletrodo para brometo com
solugdo interna, o qual contem um fio de prata
recoberto com brometo, imerso em solugao 107
mol/L de NaBr. O eletrodo foi testado em solugao
aquosa na auséncia e presencga de eletrdlito (KNO;
0,1 mol/L), nas concentracdes de 10° — 10™ moliL,
em brometo e os dados obtidos comparados com
eletrodo comercial da marca Cole-Parmer mod.
27502-04.

A membrana seletiva para surfactantes foi
preparada segundo Jones®. Apds a dissolugao,
deixou-se evaporar o THF, e as membranas foram
cortadas e coladas a um tubo de vidro com as
mesmas dimensdes descritas anteriormente. O
eletrodo de membrana contem um fio de prata
recoberto com brometo de prata imerso em solugao
10” mollL NaCl e 10” mollL em SDS. Os
experimentos titulométricos foram realizados a 25°C
na presenga de solugao 10" mol/L de NaBr.

A figura 01 apresenta o grafico do potencial em
fungéo da concentragdo de SDS, na auséncia (¢) e
presenga de PEO 0,5% (M), massa média 10.000.

eletrodo seletivo para surfactante contra
eletrodo para brometo com solugéao

interna
T2

. 4 J

1 0,01 0,1

E
o8 88 o838 838

log [SDS]

No gréfico observa-se dois pontos de transigéo, o
primeiro ponto de transi¢cdo, T1 (cac), representa a
concentracdo onde se inicia a interagao polimero-
surfactante, e o segundo ponto, T2 (psp),
representa a concentragdo, na qual ocorre a
saturacao do polimero.

A sequir, a tabela 01, apresenta os valores de T1,
T2 e cmc para os eletrodos.

Eletrodo de membrana para T4 T2 cmc
surfactante contra
Eletrodo comercial para brometo | 0,0014 |0,023 |0,0075
Eletrodo 0,25g AgBr/Ag.S (2:1) |0,0016 |0,024 |0,0070
com solugéo interna

Conclusoes

Os resultados apresentados na tabela 1
mostraram que o eletrodo seletivo para brometo tém
respostas similares aos do eletrodo seletivo
comercial. Sendo os valores de T4, T, € cmc
semelhantes aos valores encontrados na literatura?,
pelo método de tensédo superficial.

Agradecimentos
CAPES/Depto de Quimica-UFSC.

" Lima, J. L. F. da C. e Machado, A A.S. C. Ver. Port. Quim. 1979, 21,
153.

2 Jones, M. N., The Interaction of Sodium Dodecyl Sulfate with
Polyethylene Oxide, J. Coll. Interf. Sci., 23, 36, 1967.




X! Encontro de Quimica da Regido Sul (XI SBQSUL)

QA-98

Determinacao fisico-quimica do teor dos macronutrientes (N, P, K, Cae
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Palavras Chave: argila, Candiota, macronutrientes.

Introducao |

A “argila de Candiota” € uma denominagéo de
cunho genérico, atribuida aos argilitos que se
encontram da mina de Candiota — RS. Origina-se da
deposicao de siltes em pantanos antigos onde se
desenvolveram as camadas de carvao com as quais
ela estd intercalada. Por esse motivo ela é
denominada de “coal leds” ou “coal mensures”.
Essa grande reserva de argila é constitu’da de
espessuras variaveis de 1,50 a 1,80m na camada
superior e 0.50 a 0.80m na camada inferior,
ocupando um volume total estimado em 157
milhdes de metros cubicos, segundo a Companhia
Riograndense de Mineragcdo (CRM). As argilas
pertencem ao grupo dos argilominerais constituido
de silicatos hidratados de aluminio, ferro e
magnésio. Junto com estes elementos basicos vém
silica, alumina, mica, ferro, calcio, magnésio,
matéria organica e etc. A determinagédo dos teores
dos seus constituintes € muito importante na
identificagdo das argilas e na previsao da viabilidade
de seu emprego em diferentes ramos industriais”.
Portanto, o objetivo do presente trabalho foi
determinar o teor dos seus macronutrientes:
nitrogénio total, fésforo, potassio, calcio e magnésio
em amostras de argila de Candiota em diferentes
granulometrias.

Resultados e Discussoes |

As amostras de argila de Candiota foram coletadas
a 1,5m de profundidade, apds foram moidas e
separadas conforme a granulametria, obtendo-se 3
diferentes amostras: A-1 - 0,125mm, A-2 -
0,225mm e A-3 - >0,225mm. As amostras foram
submetidas a andlises fisico-quimicas segundo
Tedesco (1995), utilizando-se espectrofotometria de
absorgao atbmica, espectrofotometria de chama
espectrofotometria visivel e titulometria, conforme
fuxograma da figura 01. Os resultados encontrados
para os teores dos macronutrientes das amostras
analisadas estdo expostos na tabela a seguir:
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ANALISES
FiSICO-QUIMICAS

ESPECTROFOTOMETRO DE
ABSORCAO ATOMICA

_| MACRONUTRIENTES l_
| |

ESPECTROFOTOMETRO
DE CHAMA

ESPECTRO
VISIVEL

CALCIO
MAGNESIO |

FOSFORO

Figura 01. Fluxograma das analise fisico-quimicas.

NITROGENIO
TOTAL

Tabela 01. Resultados dos teores N total (%),

TITULACAO
POTASSIO

P(mgdm™), K (mgdm®), Ca (cmol.dm™) e Mg
(cmol.dm™).
N Ca Mg P K
A1
0,0342 | 12,199 | 7,905 | 2,73 |105,656
A2 0,0304 | 12,19 | 8635 | 3,25 |153,682
A3 0,0356 | 11,428 | 8,138 | 3,58 |148,345

Os valores encontrados para os teores de calcio e
magnésio estdo acima dos valores considerados
normais, que sao até 12 cmol.dm para o calcio e
até 6 cmol.dm>para o magnésio’.

Conclusoes

Concluiu-se que os resultados apresentaram
valores normais para os teores de nitrogénio total,
potassio e fésforo, porém os valores encontrados
par célcio e magnésio estdo acima do normal
segundo a literatura.

! Tedesco, M.J.; Analise de Solo, Plantas e outros matérias. 1995, 6-31.
2 Kijehl, E.J.; Manual de Edafologia.. 1979, 62-85.
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Palavras Chave: Argilas, biodiesel, transesterificagdo.

Introdugio |

A purificagdo de ésteres alquilicos de acidos graxos
de dleos vegetais (biodiesel), utilizando lavagens
com agua para remogao de impurezas (glicerina
livre, sabdes, catalisador etc), € um procedimento
comum, mas apresenta o inconveniente posterior da
remogdo de tragcos de agua emulsificada. Uma
alternativa para amenizar este problema é realizar a
purificagdo a seco, onde alumina ativada pode ser
usada para esta finalidade'. Neste trabalho foi
comparado os resultados da purificagdo de biodiesel
metilico de 6leo de soja, lavado com agua e filtrado
em argilas (bauxita, atapulgita e bentonita), através
da determinagdo de materiais insaponificaveis e
insolUveis em éter etilico.

Resultados e Discussao |

Os ésteres metilicos foram preparados por
transesterificagcdo em meio basico, usando 6leos de
soja refinado, degomado e usado em frituras. A
porcentagem de conversdo dos 6leos em ésteres,
foi estimada por RMN 'H (200 MHz) e pelos teores
de glicerina total, livre e combinada, através da
Norma AOCS Ca 14-56% tendo-se verificado
resultados quantitativos. Apds a reagdo de
transesterificacdo, a glicerina foi separada por
decantagdo e o volume de ésteres divididos em
duas partes. Uma delas foi submetida a trés
sucessivas lavagens com solugdo de NaCl a 10%,
foi separado a camada aquosa e os ésteres foram
secos com CaCl, anidro. A outra porgao foi dividida
em trés partes e filtradas separadamente em
colunas contendo argilas ativadas (bauxita e
atapulgita) e bentonita ndo ativada, cujas
caracteristicas fisicas e quimicas sdo mostradas na
tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas fisicas e quimicas das argilas bauxita,
atapulgita e bentonita.

argilas | volateis | pH | dens. | gran. | Al,03 | SiO;
900°C (g/cm® | (mesh) | (%) | (%)
(%)
bauxita 790 |7,45| 2,14 | 20x40 | 78,00 | 8,14
atapulgita| 15,25 |7,24| 1,96 | 20x40 | 11,71 | 66,21
bentonita | 11,03 (6,28| 1,85 | 20x40 | - | -—--

A determinagédo dos materiais insaponificaveis e
insoliveis em éter, foi realizada nos oleos antes da
transesterificagdo e nos ésteres, antes e depois de
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purificados pelos dois procedimentos e (agua e argilas),
segundo Normas Analiticas para 6leos orduras®.

—=— Refinado
—e— Degomado
Fritura

.
A N
2 2 -
T 7 S}
; — .
T 2 3 4 s s

Amostras (6leo e ésteres)

3
Amosras (Sleo &

Figura 1. Resultados da determinagdo de materiais insoluveis
em éter etilico (A) e insaponificaveis (B), realizadas nos 6leos
puros (1), nos ésteres impuros (2), nos ésteres purificados
com agua (3) e nos ésteres purificados respectivamente com
bauxita, atapulgita e bentonita (4, 5 e 6).

R e e

éter encontrados nos Oleos puros, praticamente
desapareceram apos a reagao de transesterificagao,
possivelmente foram removidos com a glicerina.
Mas, na purificagdo com as argilas observou-se um
aumento destas impurezas, principalmente com a
bauxita, demonstrando contamina¢do destas por
parte das argilas Figura 1 (A). Por outro lado, a
remogdo dos materiais insaponificaveis foi mais
eficiente com as argillas do que com a agua, tendo-
se obtido o melhor resultado com a bentonita nao
ativada, Figura 1 (B).

Conclusoes

Conclui-se que a purificagcdo de ésteres
metilicos de acidos graxos com sucessivas
lavagens com &gua e com argilas, ndo agregou
nada na remogao dos materiais insoluveis em éter.
Entretanto, as argilas foram mais eficiente do que a
agua na remocao dos materiais insaponificaveis.
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Palavras Chave: fluorescéncia, fotodegradagao, aromaticos.

Introducao |

Compostos orgéanicos toxicos, presentes entre os
contaminantes do efluente liquido de refinarias de
petréleo, preocupam os 6rgdos reguladores de
controle ambiental. Processos fotoquimicos sao
importantes em paises tropicais, onde a luz solar
reduz o tempo de permanéncia dos poluentes no
ambiente’. Aromaticos ou derivados ndo s&o
biodegradados, dai a necessidade de desenvolver
tecnologia para tratamento de efluentes industriais.

Resultados e Discussao |

O efluente liquido do refino de petréleo foi tratado
com luz solar e lampada fluorescente. Os efeitos
das irradiagbes sobre as amostras foram
monitorados através da determinagdo de aménia,
DQO e espectroscopia de fluorescéncia. Foi
determinado 7,92x’10'4 mol L' de amoénia no
efluente; 9,02x10°mol L™ na amostra irradiada 10h
sob lampada fluorescente; e nado foi encontrada
aménia no efluente irradiado sob luz solar. A
reducdo ou desaparecimento da amoénia pode ter
ocorrido devido a volatilizagdo e/ou degradacgéo. Na
amostra irradiada 10h sob luz solar, houve redugéao
significativa na DQO em relagdo a amostra bruta do
efluente (Tabela 1), devido ao consumo de matéria
organica via processos envolvendo luz solar.

Tabela 1 — Demanda quimica de oxigénio (DQO)

Amostra Absorvancia DQO(mg/L)
Efluente 0,218 £ 0,003 506,1 £ 8,1
Irradiada 10h 0,225 + 0,004 535,3 £10,0
lampada fluorescente
Irradiada 10h 0,054 + 0,001 121,9£3,6
luz solar

O aumento na fluorescéncia (Figura 1), notado nas
primeiras horas de irradiagcdo ao Sol, deve-se ao
efeito fisico (volatilizagdo). Em intervalos maiores de
irradiacao ocorre reducao na fluorescéncia, ficando
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evidente que o processo atuante é fotoquimico. A
eliminagéao total de fluorescéncia a 350 nm apds 10h
de irradiacdo solar ocasiona um ligeiro aumento de
fluorescéncia a 300 nm, justificada pela formagéo de
derivados menos fluorescentes. Aromaticos sao
transformados e destruidos durante o processo e o
processo térmico nao altera a fragao fluorescente.
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Figura 1 — Fluorescéncia do efluente de refino irradiado ao sol.

Conclusoes

A analise por fluorescéncia® detectou na amostra
irradiada 10h sob luz solar auséncia de material
fluorescente, comprovando que os aromaticos e
poliaromaticos inicialmente presentes no efluente
sofrem intemperismo fotoquimico®. A
fotodegradagéo destes componentes coincide com
a acentuada diminuicdo na DQO e o
desaparecimento da amoénia. A proposta de
remediagdo utilizando tanques para tratamento
fotoquimico, como alternativa de pré-tratamento,
pode atenuar o efeito toxico de alguns componentes
do efluente, e assim, otimizar o sistema
convencional baseado na biodegradacéo.
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Palavras Chave: HR-CS-AAS, cadmio, carvdo

Introducao |

A espectrometria de absor¢do atbmica de alta
resolugdo com fonte continua (HR-CS-AAS)
constitui um novo conceito instrumental ainda
indisponivel comercialmente. A técnica utiliza uma
l&mpada de arco curto de xenbénio de alta
intensidade, que emite um espectro continuo que
cobre toda a faixa de comprimentos de onda
utilizados em AAS, um monocromador duplo com
rede de difracdo Echelle (DEMON) com distancia
focal de 302 mm e poder de resolugdo de A/AA =
110000 e um detector com arranjo CCD linear
possuindo 512 pixels e uma resolugao espectral de
2 pm/pixel. Devido ao detector com arranjo CCD,
todo o ambiente espectral a até + 0,1 nm em torno
da linha analitica torna-se visivel em alta resolucao,
proporcionando uma grande quantidade de
informagcdes em adicdo a medida usual de
absorvancia versus tempo. No presente trabalho,
sera mostrado que a técnica de HR-CS-AAS
permite avaliar uma série de novas possibilidades
para o desenvolvimento de métodos que eram
indisponiveis  anteriormente, o0 que sera
exemplificado através da determinagdo de Cd em
carvao com introdugao direta da amostra sdlida.

Resultados e Discussao |

Um total de nove amostras certificadas de carvéo de
diferentes composi¢cdes e origens foi analisado em
adicdo a duas amostras reais (carvdo da mina
candiota, no RS, Brasil e carvao de Spitzbergen,
Noruega). O desenvolvimento do método analitico
envolveu, primeiramente, a escolha do pixel ou
conjunto de pixels escolhidos para a corregdo de
eventos continuos de fundo. Uma segunda
otimizacédo envolveu a investigagdo do sinal
transiente e da influéncia das temperaturas de
pirdlise e atomizagdo para todas as amostras na
absorvancia integrada para Cd, com posterior
otimizac&o das referidas temperaturas. A analise do
sinal transiente permitiu ainda avaliar, para cada
amostra, o intervalo de integracdo do sinal, no

intuito de eliminar eventos indesejaveis como
absorgdo nado-especifica. Em algumas das
amostras, foi observado um fundo continuo

antecedendo o sinal do analito em temperaturas de
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pirélise inferiores a 800 °C. Absorcao de fundo por
moléculas estruturadas foi observada na regido que
sucede o sinal do analito, possivelmente devido a
formagao de moléculas de SO, e/ou CS durante a
temperatura de atomizacao. Estes eventos puderam
ser separados do sinal do analito ou amenizados
com a escolha de um intervalo adequado de
integracao e/ou uso de Ir termicamente depositado
sobre a plataforma pirolitica como modificador
permanente. O espectro completo tridimensional
pode ser armazenado e subtraido do espectro da
matriz, possibilitando a corregcdo de fundo sob a
linha analitica. O uso de Ir termodepositado sobre a
plataforma SS (Solid Sampling) pirolitica permitiu,
ainda, o uso de temperaturas de pirdlise de até
900 °C, com atomizagdo em 1500 °C e boa

sensibilidade com calibragdo contra padrdes
aquosos. Os valores determinados  para
concentracio de Cd estdo em excelente

concordancia com os valores certificados para todas
as amostras analisadas.

Conclusoes

A técnica de HR-CS-AAS mostrou ser uma técnica
poderosa na deteccdo e eliminacdo de
interferéncias espectrais e também no
desenvolvimento de métodos de analise por SS-GF
AAS. A utilizacdo de Ir como modificador
permanente permitiu a calibragdo com padrbes
aquosos e o uso de elevadas temperaturas de
pirélise, eliminado de maneira mais eficiente a
matriz. E esperavel que outras procedimentos
analiticos complexos em forno de grafite possam
ser resolvidos de maneira similar com uso de HR-
CS-AAS

Agradecimentos

Os autores agradecem ao CNPq pelo suporte
financeiro e a Analytik Jena pela doagdo do
instrumento.



X! Encontro de Quimica da Regido Sul (XI SBQSUL)

QA-102
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Palavras Chave: HPAs, BTEX, H.O

Introducao |

A contaminacdo de aguas naturais decorrente de
derrame de petréleo1 ou vazamento em postos de
combustiveis vem merecendo cada vez mais
atencdo da populacédo e dos érgaos de controle
ambiental. Estudos recentes avaliam o problema e
analisam as formas mais adequadas de remediacao
dos locais contaminados. Neste trabalho s&o
apresentadas alternativas de tratamento natural
com luz solar e POA com H,0,, que podem ser
utilizados em agdes corretivas baseadas no risco
ambiental que a mistura comercial etanol-gasolina
pode causar no caso da contaminagao de recursos
hidricos com BTEX ou HPAs.

Resultados e Discussao |

Filmes? preparados com 100mL de gasolina
comercial dispersa sobre 400mL de agua, em
recipientes de 1,5L tampados com vidro Pyrex®.
Algumas amostras foram submetidas a luz solar e
outras mantidas no escuro durante 12 horas. Aguas
superficiais e subterrdneas contaminadas com
derivados da gasolina foram expostas ao Sol ou
mantidas no escuro durante 35 minutos em
recipientes de 250 mL, com adigdo de H,0,
6,57x10'M nos intervalos zero, 15 e 30 minutos. As
analises foram feitas num Shimadzu RF-5301 PC.

A agéo de H,0O, sobre BTEX em agua subterranea
reduziu em 755% a fluorescéncia. Quando a
mesma agua contendo peroxido é exposta a luz
solar a reducgéao é de 79%.

— branco
— 5 min.
10 min.
20 min.
— 25 min.
— 35 min.

intensidade relativa

A !

250 350 450 550 650
comprimento de onda (nm)

Figura 1. Degradacdo de BTEX em 4&guas
subterraneas sob acgéo de luz solar e H,0,.
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Os espectros de fluorescéncia dos HPAs em aguas
superficiais mostram a degradagdo destes
contaminantes sob agao da luz solar® e H,O, Na
catdlise homogénea, a area integrada de
fluorescéncia foi reduzida em somente 28%,
enquanto que no POA em sinergia com a luz do Sol
houve 65% de redugdo da fluorescéncia destes
derivados da gasolina comercial em agua.

intensidade relativa

250 350

450 550 65C
comprimento de onda (nm)

Figura 2. Degradagdo de HPAs em 4&guas
superficiais sob agéo de luz solar e H,0..

A intensa reducdo na fluorescéncia da fragao
aromatica da gasolina comercial deve-se, em maior
parte, ao efeito do peréxido de hidrogénio.

A acdo do peréxido de hidrogénio sobre BTEX
encontrados em agua suterrdnea contaminada com
gasolina, ndo depende da presenca de luz solar.

A luz solar acelera a degradacgao oxidativa de HPAs
presentes em aguas superficiais contaminadas com
gasolina.
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Palavras Chave: catalise heterogénea, asfalteno, fluorescéncia.

Introducao |

O destino de poluentes nos ambientes naturais
depende dos processos de degradagao natural’. O
intemperismo fotoquimico de petréleo em sistemas
naturais®>* inicia-se através das reacdes de
oxigénio singleto, gerado na presenca de luz solar e
oxigénio molecular, com hidrocarbonetos
poliaromaticos (HPAs), originando peroxidos que
degradam gerando radicais livres, desencadeando a
formacao de fendis, acidos carboxilicos e outros.
Ocorre também a formagao de fotodimeros a partir
de alguns HPAs. O objetivo deste trabalho é
investigar a eficiéncia de fotodegradagdo de
petréleo sob luz solar, utilizando TiO, (P25) aplicado
e suportado diretamente sobre o filme do dleo.

Resultados e Discussao |

Os filmes do o6leo bruto contendo ou ndo o
catalisador foram expostos a luz do Sol e
monitorados em intervalos de 2, 5, 10, 15, 20, 30,
40 e 60 horas através de espectroscopia de
fluorescéncia e absorgdo na regido do
infravermelho. Na analise por fluorescéncia, utiliza-
se 1:1000 v/v petréleo/dicloro-metano com
sincronismo de 30nm entre os monocromadores e
varredura de 300 a 800nm. Na obtengdo dos
espectros no infravermelho é feita com o filme do
6leo em pastilha de NaCl.

Nas primeiras horas de irradiagcdo solar o
intemperismo fotoquimico de petréleo ocorreu via
reagdes envolvendo oxigénio singleto, atuando
sobre componentes aromaticos de baixa e média
massa molecular, isto é, BTEX e HPAs com 2 ou 3
anéis. O processo de fotodegradacédo do 6leo bruto
prossegue via radical livre, principalmente sobre a
fracao asfalténica de elevada massa molecular.

Nas duas primeiras horas da fotocatalise com
TiO, ocorre perda de componentes volateis do 6leo
bruto e aumento na concentragdo de componentes
com massa molecular elevada. A fluorescéncia na
faixa de 500 a 650nm reduziu progressivamente ao
longo da irradiagdo, correspondendo a degradacao
fotoquimica de asfalteno. O aumento da
fluorescéncia na faixa de 350 a 450nm, de 15 até
60h de irradiacdo, deve-se a fotodegradagao de
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aromaticos mais pesados (asfalteno), ocorrendo
preferencialmente via radicais fotogerados durante o
processo natural e catalitico, dando origem a
compostos de menor massa molecular que passam
a fluorescer no UV préximo e ndo mais no visivel.
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104 + intensidade de fluorescéncia a 600 nm

m intensidade de fluorescéncia a 450 nm
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Tempo de exposicéo (horas)

Figura 1. Intensidade de fluorescéncia do filme de
petréleo irradiado com TiO..

Observou-se redugéo na fluorescéncia de asfalteno
(~ 600nm) e aumento na intensidade de
fluorescéncia de aromaticos polares (~ 450nm).

Conclusoes

A fotocatalise com TiO, promoveu a degradagao
preferencial de asfalteno do petréleo. Alteragdo
mais discreta ocorreu em outras fragdes do 6leo
durante o intemperismo. A fotodegradagdo natural
ocorre em sinergia com a fotocatalise.
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Palavras Chave: Hidrocarbonetos, Aromaticos, Sedimento.

Introdugio |

Entre os hidrocarbonetos alifaticos, os n-alcanos
sao o grupo predominante em varias espécies de
plantas e animais. Tanto organismos terrestres
quanto marinhos sintetizam n-alcanos com
predominio de cadeias com numeros impares de
atomos de carbono em relagdo aos pares.
Entretanto, em plantas terrestres os compostos
acima de n-C,3 aparecem em maior abundancia.’

Outro grupo importante é os hidrocarbonetos
policiclicos aromaticos (HPA). Raramente sao
encontrados como produto de biossintese e alguns
apresentam  alta toxicidade para diversos
organismos. Os HPA podem ser formados pela
combustdo incompleta de produtos refinados de
petréleo como gasolina e O0leo diesel, sendo
transportados para ambientes costeiros, por
exemplo, através da atmosfera e rios.”

O manguezal do ltacorubi ocupa uma area de
1,42 km? na ilha de Santa Catarina adjacente a Baia
Norte, na area estuarina da bacia hidrografica de
22,12 km? formada pelo rio Itacorubi e por seu
afluente o rio Sertdo. Ambos sdo sinuosos e de
pouca vazao e atualmente sdo canalizados e
dragados a partir de suas nascentes. Por estar
localizado dentro do perimetro urbano o manguezal
vem sofrendo forte antropizagdo para atender as
necessidades de expansao.

O objetivo do trabalho é avaliar a distribuicdo dos
hidrocarbonetos  alifaticos e aromaticos em
sedimentos oriundos do manguezal do Itacorubi. O
extrato orgénico total foi obtido a partir da extracéo
do sedimento com mistura de diclorometano-
metanol (2:1) sendo, em seguida, feita a
esterificagdo dos acidos graxos. Uma parte desse
extrato foi analisada diretamente por cromatografia
gasosa - espectrometria de massas (CG-EM). Uma
outra parte foi fracionada em coluna de silica-
alumina para obtencao das fragdes 1 e 2, contendo
0os hidrocarbonetos n-alcanos e os HPA,
respectivamente.

Resultados e Discussao |

Entre os compostos identificados no extrato total,
constatou-se a o predominio de uma série
homodloga de acidos graxos (A4-Asz) seguida dos
hidrocarbonetos lineares (C4;-C33), conforme
mostrado na Figura 1.
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Figura 1: Cromatograma do extrato organico total
esterificado do sedimento.

A fragdo 1 (Figura 2) apresentou uma série de
hidrocarbonetos caracteristica de plantas terrestres
(> n-Cy3), havendo predominio dos compostos com
n°® de atomos de carbono impares sobre os pares.1

L
Figura 2: Cromatograma da fragdo 1, contendo os
hidrocarbonetos lineares.

Em relagdo a fragdo 2, nao foi identificado
nenhum HPA. No entanto, & preciso que outros
locais também sejam examinados para se avaliar
melhor a extensdo, ou ndo, da contaminagao por
derivados de petréleo.

Conclusoes

E preciso aumentar o nimero de amostragens
para avaliar melhor o nivel de contaminagéo de todo
o manguezal como também quantificar e empregar
indices que levam em consideragdo a abundancia
relativa dos hidrocarbonetos e dos aromaticos.
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empregando microdigestao acida e a mistura Ir+Rh como modificador
permanente.
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Palavras Chave: Micro-digestdo, Planta, Cabelo

Introducao |

O presente trabalho objetiva o uso de micro-
digestao acida', utilizando acido nitrico em
materiais certificados. Tal estudo visa avaliar a
exatiddo quando aplicada a microdigestao acida
em materiais certificados e em amostras reais.

Resultados e Discussao

Foram pesados entre 0,7mg a 4,0mg de amostras
certificadas e todas solubilizadas em 1000uL de
HNO3 conc. (100% v/v) ou 1000uL de solugdo
HNO3 (50% v/v). As microdigestdes foram feitas em
tubos de coleta a vacuo. As temperaturas de
pirdlise e atomizagdo otimizadas foram: para Pb
(700°C e 1900°C), Cd (600°C e 16000C) e As
(800°C e 2400°C) sendo realizadas a partir de
padrbes preparados com acido 50% (v/v) usando
Ir+Rh como modificador permanentez. Nas Tabelas
1, 2 e 3 estdo apresentados os resultados obtidos
para diferentes materiais certificados.

Tabela 1 - Resultados obtidos para Pb

Tabela 3 — Resultados obtidos para Cd

Aqueci-

0,

Materiais Massa Ac{odo mento Valor Li1do Cg/r?ilfci)cra-
Certificados (mg) (VIV) (g(i)r;)a (ng.g7) do (ug.g™)
Cabelo 0,544 0,521
(CRM 397) 17 50 40 +0,015 0,024

0,586
100 10 +0,014
fgg'“’;‘;?”é‘; 07 50 9 3,67 0,19 3642521
100 87 2,56 +0,20

Conclusoes

Foi observado que o uso de acido nitrico 50% (v/v) ,
apresentou vantagem em relacdo a precisdo e
exatiddo. Para a obtengdo da homogeneizacdo em
todas as amostras o tempo de 10 minutos para o
aquecimento e ultra-som mostrou-se adequado.
Este procedimento foi aplicado em amostras reais
de interesse ambiental (sedimento, solo e plantas)3,
bem como amostras bioldgicas (cabelo).

Aqueci-

Agradecimentos

GEPEQ-Grupo de Pesquisa e Estudo em
Quimica — UNISUL e FUNCINTEC

!.Silva, M.M.;et.al.11°ENQA. Encontro Nacional de Quimica
Analitica.EA-31.
%Silva, J.B.B.; Giacomelli, M.B.; Souza, I. and Curtius, A. J.

Microchem. Journal .1998, 60, 249.
% Giacomelli, M.B., et all. 26a Reunido Anual da Sociedade

Brasileira de Quimica - SBQ - 26 a 29 de Maio de 2003QA-153.

L % . Valor
Cgr?i’(f?g;aézs M(;Zs)a Acido m:tg Va(lor OI?} ;do Certificado
wv) | e Has (h9.g")
60°)

Cabelo 1,5 50 40 34,4 +1,83 33412
(CRM 397) 1,9 100 30 23,02+ 3,6 -
Sedimento 0,7 50 90 158,64 + 13,2 161 17
(SRM2704) 0,6 100 87 153,02 +12,3 B

Planta 2.1 50 10 12,88+ 1,0
(SRM1572) 1,9 100 10 15,98 + 2.0 13,3£2.4

Tabela 2- Resultados obtidos para As
Aqueci-
Materiais Massa < % mento Valor Lido V_a_lor
Certificados | (mg) | 2690 | (mina | (ugg?) | Ceificado
(VIV) 50°) KO- (ng.g™)

Cabelo 4,0 50 11 O 031+
(CRM397) 20| 100 | 53 [oas001| 2%
Sedimento 0,9 50 90 24,27 +
(SRM2704) 0,7 23,4+0,8

0,9 100 87 224 +0,6

Planta 2,2 50 80 3,2+0,1

(SRM1572) [ 2.2 | 100 80 | 32:01 | >1%03
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Palavras Chave: coprostanol, acidos biliares.

Introducao |

Nas ultimas duas décadas tem-se avaliado o
potencial de duas classes de compostos organicos
como possiveis indicadores de contaminacgao fecal:
0s 5-B-estanois e os acidos biliares. Tais classes de
esteroides podem ser analisadas separadamente e
os resultados interpretados de forma combinada ou
em separado.”

Nesse trabalho, fracbes contendo esses
compostos orgénicos foram isoladas a partir do
extrato organico total de sedimentos marinhos. As
amostras sdo provenientes de manguezais
localizados em duas regides no estado de Santa
Catarina: na lagoa do Saguagu, que fica na Baia da
Babitonga, em Joinville, e nos rios Tavares e
Itacorubi, localizados na Ilha de Santa Catarina,
Florianépolis. O coprostanol (5-B-estanol) e o
isbmero  5-a-estanol foram identificados nas
amostras do Rio Tavares e Itacorubi enquanto que
os hidroxiacidos (acidos biliares) foram isolados da
amostra da Lagoa do Saguagu. O chamado indice
de coprostanol é calculado a partir da razdo entre as
concentragdes dos isdbmeros 5-a e 5-p (Tabela 1).

Em relagio ao método de extragao,
resumidamente, consiste em: extragado por solvente
organico, hidrdlise alcalina do extrato orgénico e
acidificagdo (pH=1), fracionamento em coluna
cromatografica (CC), esterificagdo da fragcdo acida
(FA) e aduto de uréia da fragdo hidroxilada (FH),
refracionamento da FA em CC, silanizagéo e analise
das fragdes contendo os estandis e os acidos
biliares por cromatografia gasosa e cromatografia
gasosa espectrometria de massas.

Resultados e Discussao |

A Tabela 1 apresenta os resultados do indice de
coprostanol calculado para os dois locais
estudados. Nota-se uma diferenga entre os valores
obtidos para os trés pontos do manguezal do rio
Tavares (que sdo menores) e os trés pontos do
manguezal do Itacorubi. De acordo com dados da
literatura, valores acima de 0,70 indicam ambientes
contaminados, entre 0,70 e 0,20 significa que ha
interferéncia no indice devido a alta produtividade
primaria local, e valores abaixo de 0,20 seriam para
ambientes ndo impactados. Considerando que o
manguezal do ltacorubi recebe uma grande carga
de esgoto ndo tratado, os resultados para IT1, IT2 e
IT3 sao concordantes. Entretanto, para o rio
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Tavares, que também recebe um grande aporte de
efluente doméstico, é possivel que a alta
produtividade local tenha interferido nos resultados.?

Tabela 1: indice de contaminac&o por coprostanol
(ICC) obtido através da razéo [5B / (5a+5B)]

Mangues Rio Tavares Itacorubi
Amostras RTA1 RTB2 RTC3 IT1 IT2 IT3
ICC (ug g™ 0,40 0,27 0,36 0,76 0,82 0,64

Os acidos biliares foram determinados na amostra
da Lagoa do Saguagu (Figura 1). A escolha desse
local é devido a grande carga de esgoto n&o tratado
que chega até a lagoa proveniente da cidade de
Joinville. Para esse ponto ainda nao foi determinado
o indice de coprostanol.

Abundéncia

a0

Figura 1: Cromatograma parcial da fragdo dos
hidroxiacidos na qual foram identificados os acidos
biliares (AB). Estruturas: | — acido litocdlico e Il —
acido desoxicolico os maiores biliacidos secundarios
encontrados nas fezes humanas.

Conclusoes

Com os resultados obtidos para as amostras do
rio Tavares, observou-se uma certa limitagéo do
indice de coprostanol, possivelmente devido a alta
produtividade primaria local. Portanto, é importante
a aplicacdo desse indice juntamente com a
identificagdo dos acidos biliares.
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Introducao |

O evento climatico El Nifio possui influéncia global.
Sobre o Estado do Rio Grande do Sul, determina o
aumento da pluviosidade. Ja o fenbmeno La Nifa
provoca queda nas taxas pluviométricas do Estado.
O evento El Nifio de 1997-1998 foi um dos mais
intensos ja registrados, provocando mudangas nas
caracteristicas quimicas da atmosfera, como
reportado em outros lugares do mundo”.

Em Rio Grande, foi caracterizada a presenca de
chuvas acidas, atribuidas principalmente a atividade
industrial desenvolvida na area”. No entanto, nao foi
ainda estudada a influéncia das variagdes climaticas
sobre as caracteristicas quimicas das chuvas na
area de estudo.

Nesse contexto, o presente trabalho tem como
objetivo identificar variagbes fisico-quimicas nos
parédmetros de pH e condutividade elétrica da agua
das chuvas e relaciona-los as variagbes climaticas
atribuidas ao evento ENSO de 1997-1999.

Materiais e Métodos |

Foram amostrados 136 eventos de precipitagao, de

22/10/97 a 14/08/99. O coletor de chuva foi
instalado a 6,0 m do solo, em area aberta e
afastada em torno de 10 km do centro urbano-
industrial. Foram separadas trés fragcbes de chuva
(cada uma correspondendo a 1 mm de precipitagéo)
e foi recolhida toda a chuva restante (fragéo 4).
Cada parcela de chuva foi filtrada em membrana
Millipore (0,45um), imediatamente apds o término
do evento, e entdo mediu-se o pH e a condutividade
elétrica. Os periodos de El Nifio e La Nifa foram
determinados de acordo com Garcia et al. °.

Resultados e Discussao |

A precipitagdo umida, sem interferéncia de outros
sais e em equilibrio com o CO, atmosférico,
apresenta um pH ao redor de 5,6*. Na area de
estudo, o pH das chuvas apresenta-se ligeiramente
acido (média de 4,83 + 0,70), com condutividade
média de 59,2 + 73,5 uS.

Os valores de pH registrados apresentaram
variagdes significativas entre os dois periodos
apenas nas fragdes 2 a 4 (n= 282, «=0,30).
Provavelmente, as particulas neutralizantes
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presentes na atmosfera aumentaram o pH da 12
fracdo de chuva (Fig. 1a). Sobre os valores de
condutividade, estes apresentaram variagbes
significativas apenas na primeira fracdo (n= 136,
a=0,10). Durante La Nifia, os periodos sem chuva
mais longos e o solo mais seco podem propiciar um
aumento da carga de material em suspensio na
atmosfera, consequentemente aumentando o teor

de sais dissolvidos na chuva® (Fig. 1b).

Figura 1. Médias geométricas de pH (a) e
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condutividade elétrica (b) das fragdes de chuva.

Conclusoes

Ha evidéncias de que o fendmeno climatico ENSO
provocou alteragdes significativas nos parametros
fisico-quimicos das precipitacbes Umidas da area de
estudo.

As médias indicam uma tendéncia a diminui¢cao
do pH das chuvas no periodo mais seco de La Nifa,
favorecendo a formacéao de chuvas acidas.

' Kieber, R. J.; Rhines, M. F.; Willey, J. D.; Avery Jr, G.
B. Atmos Environ 1999, 33, 3659-3667.
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Anais XIV Sem Nac Oceanog (Rio Grande,RS), 2001, 97.

* Stern, A. C.; Richard, W. B.; Turner, D. B.; Fox, D. L.
Fundamentals of Air Pollution 1984, 530p.
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Introducao |

Os minerais zeoliticos tém sido utilizados como
fases adsorventes no tratamento de agua potavel ou
efluente  de residuos industriais contendo
contaminantes metalicos’. A eficiéncia da zedlita na
remogao de metais em fase aquosa é reconhecida?,
porém a recuperagdo da zedlita visando sua
reutilizagdo ndo é muito eficiente por haver perdas
durante a filtragdo e centrifugacdo. Neste trabalho,
foi sintetizado um compésito formado por zedlita
NaY/éxido de ferro magnético na proporgéo 3/1 e
testado na adsorcdo de metais, tais como, zinco,
cobre e cromo.

Resultados e Discussao |

A zedlita NaY comercial com relagdo SiO,/Al,O; =
5,2 e Na,0O/AlLO; = 1,02 (area especifica = 654 ng'
' foi utilizada na preparagao de um composito com
o6xido de ferro magnético visando combinar a
capacidade de adsor¢do da zedlta com a
propriedade magnética do 6xido de ferro magnético
(y-Fe.O3, maghemita), possibilitando a total
recuperacdo do adsorvente. Para a obtengao dos
compositos magnéticos zedlita/dxido de ferro, 100
mL de uma solugdo de NaOH (5 mol L") foi
lentamente adicionada a uma mistura de sais de
ferro, FeS0,.6H,O (14 mmol), FeCl;.6H,O (28
mmol) e argila (bentonita - VETEC) a 70 °C sob
vigorosa agitagdo. As quantidades foram ajustadas
de maneira a se obter o compdsito zedlita /6xido de
ferro na proporgéao 3/1. Apds a adigdo de NaOH o
material foi seco a 60 °C por 24 horas. Para os
testes de adsor¢do de metais foram obtidas
isotermas de adsorcdo a 25 °C utilizando 30 mL de
solugdes (100, 200, 500 e 1000 mg L'1) dos ions
cu®, Cr* e Zn®. Os testes de adsorgdo foram
realizados utilizando 100 mg do compdsito
adsorvente e um tempo de equilibrio de 24 h. As
solu¢des metalicas tiveram o pH ajustado em 5,0 e
as concentragbes determinadas por absorgéo
atbmica (Carls Zeiss Jenna AAS). A Figura 1
apresenta as isotermas de adsorgao utilizando o
composito zedlita NaY/oxido de ferro 3/1. As
isotermas apresentam saturagéo a partir de 500 mg
L’ (concentragdo inicial), mostrando capacidade de
adsor¢ao de aproximadamente 40, 85 e 105
M@/Geomposio d& Cr**, Cu®* e Zn*", respectivamente.
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Figura 1. Isotermas de adsor¢do dos Cr**, Cu*" e
Zn“" utilizando o compdsito NaY/éxido de ferro 1/3.

A zedlita NaY pura apresentou capacidades de
adsor¢dao semelhantes aquelas obtidas para o
composito NaY/o6xido de ferro. A Figura 2 mostra um
esquema das particulas magnéticas adsorventes
que podem ser separadas magneticamente.

: " Eletroima
particulas magnéticas

Fe304 ouFe 203

\
S

Figura 2. Esquema da adsor¢édo do contaminante e
a posterior separagao utilizando um ima.

Conclusoes

Observou-se pelos testes de adsorgdo, com a
zeolita pura e o compésito, que a presenga de 6xido
de ferro formando o compdsito ndo prejudica a
capacidade de adsorgdo dos materiais, com a
vantagem de se poder recuperar o material
adsorvente utilizando um simples ima.

adsorvente

e\

Y I I

Efluente contaminado  Efluente limpo
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Introducao |

O monitoramento do fluido pds-hemodialise pode
ser uma alternativa para avaliar, de forma nao
invasiva, as quantidades de AIl(lll) e Fe(lll)
excretadas por pacientes renais apds tratamento
com Desferal®. A avaliagdo da razao Al:Fe é um
parametro importante no tratamento de renais
cronicos devido a toxicidade do Al e a anemia
freqlientemente apresentada por estes pacientes.
No presente trabalho, propde-se uma analise
comparativa entre métodos multivariados para
determinagdo simultdnea de Al(lll) e Fe(lll) em
amostras sintéticas de fluidos pés-hemodialise.

Resultados e Discussao |

Solugbes artificiais, simulando a composi¢cao dos
fluidos pdés-hemodidlise, foram contaminadas com
concentragbes conhecidas de Al(lll) e Fe(lll),
posteriormente complexados ao corante violeta de
piricatecol. Os espectros de absorgdo molecular
foram obtidos com espectrofotdmetro com arranjo
de diodos (HP 8453 A), coletados de 190 a 1100 nm
com resolugdo de 1nm e percurso oOptico de 1cm.
Das 25 amostras preparadas em ftriplicata, 13 foram
utilizadas para calibragdo dos modelos e 12 para a
validagdo, considerando-se a faixa espectral de 389
a 789 nm." Trés modelos de regressdo multivariada
foram construidos usando-se os métodos Partial
Least Squares (PLS) e Redes Neurais Artificiais
(RNAs, perceptron multicamada) com algoritmo de
treinamento backpropagation.2 Ainda, para a
reducédo da dimensionalidade dos dados, propde-se
a decomposicdo dos mesmos através da wavelet
“db2” da familia Daubechies presente no toolbox do
Matlab 6.1 R12, empregadas apenas para
treinamento das RNAs. Com esta técnica, foi
possivel a representacdo do conjunto de dados por
apenas 9 coeficientes de wavelets. Nos dois
primeiros modelos, fez-se a analise comparativa
entre o PLS1 e as RNAs na determinagéao de Al(lIl)
e Fe(lll) respectivamente. Por fim, avaliaram-se o
PLS2 e as RNAs frente ao problema de
determinagdo simultanea de Al(lll) e Fe(lll). Todos
os modelos foram desenvolvidos em ambiente
Matlab e a comparagédo entre os métodos baseou-
se na observagdo do erro quadratico médio de
calibracdo (RMSEC), do erro quadratico médio de

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

validagdo (RMSEV) e dos coeficientes de regressao
(R?). Modelos de calibragdo e validagdo com
coeficientes de regressdao de 0,999 foram obtidos
tanto pelo PLS1 quanto pelas RNAs, quando feita a
analise apenas de Al(lll) ou de Fe(lll) (Figura 1). Ja
no ultimo modelo estudado, embora as RNAs
tenham obtido bons modelos de calibracédo e
validagdo para Al(lll) e Fe(lll), quando comparado
ao PLS2, percebe-se que este ultimo apresenta
melhor desempenho frente ao RMSEV.

Figura 1. Curvas de calibracdo dos modelos com
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RNAs para a determinagao de Al(lll) e Fe(lll).

Conclusoes

Como resultado final, este estudo mostrou que
ambos os métodos PLS ou RNAs apresentam
excelente desempenho na quantificacao de Al(lll) e
Fe(lll) no sistema estudado. Também, foi observado
que o emprego da transformada wavelet possibilitou
uma adequada redugdo da dimensionalidade dos
dados.
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Introducao |

A eliminagdo de substancias téxicas de efluentes
industriais e domésticos tem sido um dos objetivos
mais importantes no controle de poluicdo. A
degradagéao fotocatalitica mediada por TiO, possui
potencial para mineralizagdo completa de poluentes
organicos, porque além de rapida, biologicamente
inerte e de baixo custo, a radiagdo solar pode ser
usada. Neste trabalho foi estudada a degradacgéao de
herbicidas da familia das imidazolinonas como
imazapir, imazetapir e imazaquin na interface TiO,/
H,O, variando-se a concentragao e a estrutura do
herbicida; a concentragdo de TiO, e de oxidantes
como H,0, e K,S,0; € 0 efeito de pH.

Parte Experimental |

Suspensbes aquosas de TiO, em imazapir e
imazetapir foram iluminadas por radiagcao UV por,
no minimo, 4 h enquanto que, a solugdo de
imazaquin foi irradiada por 6 h na presenca de TiO,
imobilizado em malha de ago segundo método
descrito por Gratzel. Todas as irradiacbes foram
realizadas com controle de temperatura (+0,1°C). As
solugdes estoque dos herbicidas foram preparadas
e diluidas em concentracbes adequadas para cada
irradiagdo. As concentragbes dos herbicidas
degradados foram determinadas por CLAE com
detector UV em 210 nm, utilizando-se como fase
movel a mistura acetonitrila/tampao fosfato na
proporcao 30:70 em pH 3 para imazetapir e 4 para
imazaquin e na razéo 20:80 em pH 3 para imazapir.
O ion NH," produzido durante a irradiacdo foi
determinado espectrofotometricamente em 694nm
pelo método de Berthelot modificado.

Resultados e Discussao |

A adsorcdo maxima de imazapir e imazetapir na
superficie de TiO, ocorre em 30 min. Variando-se a
concentragao de TiO,, [TiO,], de 0,5a 12,0 g L' em
imazapir  50,0x10° mol L”, a constante de
velocidade, kops, maxima (6,18x10”min™") foi
observada para 8,0 g L™ de TiO,. Foi constatado um
aumento significativo nos valores de k,s de
2,41x10% a 14,60x10% min" a 30°C quando a
[imazapir] foi variada de 10,0x10° a 100,0x10® mol
L em suspensio de TiO, contendo 8,0 g L. Neste
mesmo intervalo, foram obtidos valores de 1,84x10
a 6,10x10°min” para imazaquin na presenca de
TiO, suportado em malha de aco. Estes resultados
ndo usuais para reacdes de pseudo-1* ordem
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podem ser justificados pela adsorgdo total das
moléculas de substrato com menor concentragao
em sitios ativos da superficie de TiO,, gerando
radicais hidroxila e proporcionando oxidagdo mais
rapida quando comparada as concentragbes
maiores. A variagdo de pH de 3 a 11 resultou em
kops de 3,20x10™ a 0,96x107° min para imazaquin
50,0x10° mol L™ devido a interagdo eletrostatica
entre as cargas do substrato e do TiO,. Utilizando-
se [H,0,] de 1,8x10°a 100,0x10 mol L™, observou-
se um acréscimo de aproximadamente 10 vezes em
Kobs, indicando que H,O, favorece a geragao de
radicais hidroxila com a elevagdo da concentragao
deste oxidante e consequiientemente, no aumento da
velocidade de degradagdo. A adicdo de um outro
oxidante poderoso como K,S,0g de 5,0x10* a
2,0x10'2 mol L™ para imazetapir 50,0x10'6 mol L
em suspenséao de TiO, 1,5 9 L™ resultaram em Kops
maximo de 13,98x10° min’ para K,S,0g 1,010
mol L. Por outro lado, na presenca de K,S,Og
(2,0x10‘2 mol L'1g e auséncia de TiO, obteve-se um
Kops de 4,20x10™ min™ e na irradiagdo utilizando-se
apenas TiO, (1,5g L), 6,40x10 min™. Isto significa
que a adigdo de K,S,0g contribui na geragdo de
radicais hidroxila aumentando a velocidade de
degradacgéo.

Conclusoes

Os resultados obtidos demonstram que o aumento
da concentragdo de substrato promove diminuicao
na constante de velocidade devido a maior
adsorcao deste nos sitios disponiveis na superficie
de TiO,. A elevagado da concentracdo de oxidantes
favorece a geragao de radicais «OH, incrementando
a constante de velocidade de degradacédo. Para o
imazaquin, a maior constante de velocidade de
degradagao ocorre em pH mais baixo.
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Introducao |

Questdes ligadas aos recursos naturais e
ambientais, por serem de grande importancia,
merecem total atengdo. Os seres humanos

dependem desses recursos para terem melhor
qualidade de vida. A necessidade de implantagao

de metodologias baseadas em resultados
experimentais é de extrema importdncia no
tratamento de efluentes liquidos industriais.

Resultados recentes vém mostrando que a fécula
de mandioca pode ser utilizada como uma
alternativa para purificacdo de efluentes liquidos,
agindo como adsorvente das particulas ibnicas,
metais, particulas organicas e inorganicas'.

No presente trabalho, foram feitas modificagbes
quimicas no amido, com o objetivo de avaliar
capacidade de adsorgdo de ions metalicos em
solugdes aquosas.

Resultados e Discussao |

Em uma solugéo 0,18M de CuSO, foi adicionado
2,59 do material adsorvente (fécula de mandioca,
sal de amido, amido oxidado e amido nitrado). Os
sistemas foram mantidos sob agitacdo constante a
temperatura de 25°C. Aliquotas foram retiradas
periodicamente em intervalos de tempo de 5
minutos para analise por espectrofotometria de
UV/VIS a 810 nm. Os dados obtidos foram tratados
e transformados em graficos que relacionam o
decréscimo da concentragdo da solugdo em funcao
do tempo (Figura 1). A partir dos resultados
observou-se que a fécula de mandioca (amido sem
modificagdo quimica) possui um maior poder de
retengdo de Cu(ll) em relagdo aos amidos
modificados quimicamente ( sal de amido, amido
oxidado e amido nitrado), adsorvendo
aproximadamente 43% do metal (Cu) em 35
minutos de agitagdo. A partir deste instante, a
concentracdo da solugcdo manteve-se constante, o
que indica uma provavel saturagdo dos suportes
estudados .
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Figura 1 — Curva de adsorgao de Cu(ll) para os
diferentes materiais adsorventes estudados.

Dentre os amidos modificados, o que apresentou
um maior poder de retengdo do metal em estudo foi
o0 amido nitrado, seguido do sal de amido e do
amido oxidado, com porcentagens de retencédo de
25,5, 23 e 22 %, respectivamente. Este fato pode
ser uma indicagéo de que a transformagéo do grupo
hidroxila (OH) em outros radicais mais carregados
como o grupo nitro (NO,"), a carbonila (-C=0) e o
sal (-ONa) pode dificultar as interacdes eletrénicas
entre o suporte e o metal, ocasionando assim, uma
diminuicdo na capacidade de retengdo de Cu(ll)
pelos amidos modificados quimicamente.

Conclusoes

Com a realizacdo desse estudo foi possivel
constatar que a modificagdo quimica da estrutura do
amido reduz a capacidade de adsorgdo de Cu(ll)
por esse material. Entretanto, é possivel que esses
resultados possam ser melhorados quando
considerarmos materiais organicos como substratos
e outros derivados do amido. Dessa forma, esse
trabalho abre campo para que outras espécies de
amidos modificados quimicamente sejam estudadas
como suportes de ions metalicos.
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Introducao |

O atual crescimento dos centros populacionais traz
como conseqliéncia uma maior taxa de geragao de
residuos domésticos ou industriais, que diariamente
séo langados ao meio ambiente. Entre os poluentes
encontram-se varios metais pesados, como por
exemplo o cobre. O aprimoramento de novas
técnicas de adsorcdo de metais pesados estao
sendo estudadas1, sendo que os sistemas analiticos
de adsorgdo em fluxo continuo, vem apresentando
bons resultados em estagdes piloto de tratamento
de efluentes liquidos. O objetivo do presente
trabalho, é estudar a capacidade de adsorgcédo de
Cu(ll) em dois materiais adsorventes diferentes,
carboximetilamido e quitosana em uma coluna de
adsorgéo de leito fixo.

Resultados e Discussao |

A Figura abaixo, mostra o diagrama esquematico do
experimento.

Walvula

»
Tomada de
Amosztra

Coluna de Leito Fizo

Recheio [Fasze Fixa)l

Bomba

Solugdo de Culll]

Figura 1- Diagrama esquematico do experimento.

Para realizacdo do experimento foi utilizada uma
solugdo 0,18M de CuSO,. Uma bomba de
deslocamento positivo de 0,55CV promoveu o
escoamento da solugdo pelo sistema e uma valvula
situada na saida da coluna controlou o fluxo a uma
taxa de 2mL s”. Foram analisados dois suportes
para a coluna: carboximetilamido e quitosana. A
coluna foi empacotado com 3g de cada suporte.
Amostras foram retiradas em intervalos de 5
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minutos para analise de espectrofotometria UV/VIS,
a 810nm. A capacidade de adsorcdo foi avaliada
pelo valor da absorvancia da amostra no instante
considerado. Os resultados obtidos sdo mostrados
na Figura 2.

= Quitosana
e Carboximetilamido

Absorvancia

Tempo (minutos)

Figura 2 - Cinética de adsorcdo do Cu(ll) em
Carboximetilamido e Quitosana.

De acordo com os resultados podemos perceber
que o carboximetilamido apresentou um maior
poder de retencdo do metal (cobre) em relagdo a
quitosana. Outro dado importante é que em
aproximadamente 35 minutos de operagdo, o
material da fase fixa tende a saturar, diminuindo sua
capacidade de adsorgéo.

Conclusoes

A realizagdo desse trabalho mostrou que o
carboximetilamido pode ser utilizado como recheio
para colunas de adsorgdo. Entretanto, novos
estudos devem ser realizados de forma a verificar a
influéncia de outras variaveis do processo para
geracao de resultados que possam ser utilizados
para elaboragdo de um processo eficiente e barato.
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Introducao

A quitina, polimero natural, encontrado em
invertebrados marinhos, é a segunda maior fonte
de biomassa de polissacarideos. A quitosana é
obtida a partir da hidrdlise basica da quitina. A
quitosana é um copolimero constituido de uni-
dades B(1—4)-2 amino-2-desoxi-D-glicopiranose
e B(1—4)-2-acetamina -desoxi-D-glicopiranose . A
quitina e a quitosana podem ser aplicadas em
tratamento de aguas e efluentes, materiais
dentérios, na industria téxtil, de alimentos entre
outros. A quitosana apresenta caracteristicas
como biocompatibilidade, biodegradabilidade,
bioatividade e nao traz toxicidade aos seres
humanos. A quitosana tem sido empregada para
a confeccdo de capsulas e esferas pois nesta
forma apresenta maior resisténcia mecanica para
ser utilizada em colunas cromatograficas e
apresentar uma maior area  superficial
favorecendo assim a adsorc¢do. Neste trabalho
foram preparadas esferas de quitosana® para
remogédo de corantes de efluentes téxteis e sua
eficiéncia foi comparada com a quitosana em po.

Resultados e Discussao

O grau de desacetilagdo da quitosana foi
determinado pelo método de Broussignac,
obtendo-se em média 80%. As esferas de
quitosana foram preparadas gotejando-se uma
solugéo de quitosana em acido acético a 3% em
solugdo de hexametafosfato de sddio (4,5%m/v),
a pH 6,5, sob agitacdo durante 30 minutos a
temperatura ambiente. Apds a neutralizagéo, as
esferas foram secas em estufa com circulagéo de
ar a 50° C, durante 24 horas. Estudou-se a faixa
de pH para obter o valor ideal de adsorgao, sendo
este em torno de 6,5. O efluente apresentava um
pH alcalino, em torno de 10. Ajustou-se entdo o
pH do efluente através da adicdo de acido
cloridrico 0,1 M. O efluente foi filtrado, a seguir
retirada uma aliquota de 15mL e diluida para 100
mL. Esferas de quitosana (0,1 a 1,0g) foram
adicionadas a 50 mL do efluente diluido e
agitadas num banho Dubnoff a temperatura de
25°C. Aliquotas de 5 mL foram retiradas e a
leitura realizada em um espectrofotdmetro,
UV/Vis da Varian, modelo Cary, no comprimento
de onda de absorgdo maxima, 613 nm. O mesmo
procedimento foi realizado com a quitosana em
po. As figuras 1 e 2 apresentam os resultados das

cinéticas realizadas nas mesmas condi¢gées com
a quitosana em po e esferas.

Figura 1. Cinética de adsor¢cdo de 0,5g de
esferas de quitosana.

Absorvancia

Figura 2. Cinética de adsorcao de 0,5g de
quitosana em po.

T As esferas de

quitosana assim
como também a quitosana em p6 foram deixadas
em contato com o efluente durante 24 horas
tempo que foi considerado como o tempo infinito.
No caso das esferas a absorvancia foi reduzida
em 90% e permaneceu constante. Na quitosana
em po, depois de 2 horas de contato iniciou-se o
processo de dessorgao.

Conclusoes

Observou-se que as esferas sdo mais eficientes
na remogao dos corantes do que a quitosana em
po, além de apresentarem a vantagem de nao
apresentarem o fendbmeno da dessorgdo, sendo
uma excelente alternativa para a remocgao dos
corantes empregados nas industrias téxteis.
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Palavras Chave: Triazinas, eletroforese, MECK-DAD.

Introducao |

Herbicidas triazinicos sdo amplamente usados no
controle de ervas em diversas culturas. Devido sua
lenta degradagdo, alcangam o ambiente aquatico
através da aplicacdo direta, defluvio agricola e
lixiviagdo e, portanto, devem ser controlados nas
aguas de consumo humano, uma vez que foram
relatados aumentos de tumores nos testes com
animais'. Diversas técnicas tém sido aplicadas na
determinagéo de triazinas ? e, mais recentemente, a
técnica de Eletroforese Capilar, nos seus varios
modos de operagcdo, tem demonstrado ser uma
excelente alternativa aos métodos convencionais de
anadlise, devida sua alta eficiéncia de separacdo em
curtos tempos de analise, uso de pequenos volumes
de amostra (nanolitros), e muito baixo, quando
necessario, consumo de solventes organicos.

O objetivo deste trabalho foi avaliar os pardmetros
experimentais que afetam a separacao das triazinas
(atrazina e simazina) pela técnica de cromatografia
eletrocinética micelar (MECK) e estabelecer uma
metodologia que permita uma avaliagcdo segura dos
niveis destes compostos nas aguas destinadas ao
consumo humano, conforme estabelecido pela
Portaria 1469 do Ministério da Saude.

Resultados e Discussao |

As separagdes foram realizadas em capilar de
75um de didmetro interno e 48,5cm de
comprimento, instalado num equipamento de
eletroforese capilar (HPCE 3D) com detec¢do DAD.
Um estudo detalhado foi conduzido sobre as
variaveis que afetam o sistema, ambas aquelas que
afetam a introducdo da amostra no capilar e aquelas
que afetam as separagdes. Inicialmente foram
avaliados os principais parametros que afetam a
separagdo. Tampao borato (pH 9,2) e tampao
fostato (pH 7,0) foram usados para separagédo de
atrazina e simazina, variando-se a concentracéo de
5 a 50mM, ambos na presenga de SDS (dodecil
sulfato de sédio) usado como pseudofase
estacionaria, variando a concentragao de 10-50mM.
Com a elevagao da concentracao de tampao e SDS,
foram verificados aumentos nos tempos de
migracao, devido a diminuicdo do potencial zeta e a
consequiente diminuicdo do fluxo eletrosmético.
Separagdes em pH mais elevados reduziram o
tempo de migragao, porém com perda de resolugao.
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Menores tempos migragdo foram obtidos com a
aplicacdo de voltagens mais elevadas, porém
resultando em altas intensidades de corrente acima
de 22kV, ocasionando freqliente queda de corrente
elétrica, principalmente quando a amostra foi
introduzida em agua. A injegdo de amostras
dissolvidas em solugédo tampao diluida e adigdo de
solvente organico tem proporcionado melhores
sinais analiticos (altura e area de pico), conforme
demonstrado na Figura 1.
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Figura 1. Eletroferograma obtido nas condi¢des
otimizadas: tamp&o borato 10 mM, 50 mM de SDS,
pH 9,2. Injegdo de 5s de padrdo 0,5 mg L™ em 10
mM borato + 5% de metanol e aplicagdo de 22kV.

As caracteristicas analiticas de repetitividade e
detectabilidade dos compostos em estudo mediante
a metodologia MECK-DAD sao apresentados na
Tabela 1.

Tabela 1. Caracteristicas analiticas.

Repetitividade (% RSD) LOD (ug L)
Area (pico) Migracdo (min) Altura (pico)

Atrazina 2,1 1,2 35
Simazina 1,9 1,7 18

Conclusoes

A técnica MECK-DAD proporciona excelente
separagdo de ftriazinas, porém os limites de
detecgdo ainda sdo insuficientes para analises em
amostras ambientais, e requer portanto, pré-
concentragdo da amostra.

'Sathiakumar, N.; Delzell, E. A review of epidemiologic studies of
triazine herbicides and cancer. Critical Reviews in Toxicology. 1997,
27, 599.

2 Dean, J. R.; Wade, G.; Barnabas, 1. I. J. Chromatography A. 1996,
733, 295.
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Palavras Chave: Oxidacéo, Metais pesados

Introducao

A precipitacdo de Oxi/hidréxidos de metais é
concomitante com o aumento de pH. Uma das
caracteristicas das areas contaminadas por
mineragao e beneficiamento de carvao é a presencga
de pH muito baixo em fung¢ao da oxidacao de piritas
que produzem 4&cido sulfurico cuja neutralizagao
ocorre por dissolucdo de ferro e outros metais.
Esses metais podem ser precipitados por
neutralizagdo/oxidagao estagiada.

Adicdo de oxidante e medida da velocidade de
sedimento para o ferro; adigdo de soda para
precipitacdo posterior de outros elementos com
obtencdo de outros Oxi/hidréxidos, como de
aluminio, magnésio e manganés com
acompanhamento de pH por potenciometria.

Discussao e Resultados

O gréfico 1 representa o logaritmo da concentragao
do elemento presente X pH. A faixa de interesse
sera de zero a —5 de concentragdo, que representa
0,00001M e 1M cujo log € zero.

O ferro é o contaminante mais presente em aguas,
por isso tem especial importancia. Pode-se notar
que, em concentragdgo 1M o pH de suporte é
aproximadamente 1,5. A medida que é adicionada
base (NaOH), nota-se que sua concentragao diminui
e o pH aumenta, chegando a + 3,0. Aqui, o Fe
soluvel deixa de existir.

Como o Fe" ¢ muito pouco soltvel, sua eliminacdo
pode ser feita pela oxidagdo de Fe! para Fe"", o
que o torna insoluvel. Oxidantes que foram testados
sdo peroxidos e hipoclorito. Outros elementos
podem ser eliminados de forma similar por aumento
posterior de pH. A granulometria do 6xi/hidroxido de
ferro é dependente do pH.

O grafico 2 mostra a curva de titulagdo para uma
amostra “natural’. Cada inflexdo representa o ponto
de equivaléncia ou ponto de neutralizagéo para um
componente. Significa dizer que, neste ponto, o
elemento soluvel foi eliminado. Ele vem reafirmar o
que foi dito anteriormente para o ferro em pH + 3,0.
Assim podem ser avaliados como importantes os
pontos de pH 3; 5,0; e, provavelmente, ao redor de
6,0; 8,0 e 9,0, correspondendo a componentes com
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precipitacdo nesses pH. As cores dos precipitados
indicam razoavel separacao, entretanto, a adsorgao
superficial € um fator de contaminacgao.

Foram obtidos precipitados em diversas faixas de
pH que estdo em estudos quanto a utilizagdo como
pigmentos e agregados para plastico. Sua utilizagdo
€ importante para diminuicdo do custo final do
tratamento de aguas acidas provenientes de
residuos de carvao.

Grafico 1. Concentragdo do elemento presente X
H.
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Grafico 2. Estudo da determinagdo de pH limite
para precipitacdo estagiada de metais por titulagdo
acido/base acompanhada por potenciométrica.
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Conclusao

A precipitacéo estagiada por oxidag&o e correcdo de
pH é satisfatéria para obter 6xido de ferro de boa
aparéncia, entretanto, cabe estudar composigcao e
impurezas principalmente nos demais precipitados.

1 BAIRD, V Quimica Ambiental. 2002. BOOKMAN Porto Alegre.
2 La GREGA E OUTROS Tratamento de Residuos Sélidos.
MCGrawHill, Madrid, 1998.
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Palavras Chave: Complexo Lagunar, carcinicultura, monitoramento.

Introducao |

Nas ultimas décadas, a carcinicultura marinha no
Brasil teve um crescimento vertiginoso, em fungéo
da demanda de paises como os Estados Unidos,
Japao e alguns paises europeus no consumo de
camardes. O Complexo Lagunar na Regido Sul
Catarinense, formado pelas lagoas de Santo
Anténio, Imarui e Mirim, é um dos maiores
criadouros naturais de camardo do pais. Este
complexo, possui baixa capacidade de
autodepuragao devido a circulagdo restrita das
aguas. Em decorréncia da falta de planejamento
estratégico, fundamentados em  tecnologia
inovadoras de monitoramento de aguas, o
Complexo Lagunar estd sofrendo com o excesso de
poluentes produzido pelos cativeiros de camardes,
prejudicando ndo somente o ecossistema como
também as &guas do Complexo Lagunar. Os
contaminantes de origem terrestre (sedimentos
finos) e orgénica nas aguas das lagoas podem
atingir diretamente o pescador, que sobrevive da
pesca artesanal. Além disso, o impacto da
construgédo de tanques de camardes pode promover
a queda da produtividade da pesca nas lagoas. Ja
existe evidéncias da queda de produgao nas lagoas.
Os dados mostram que em 1976 um pescador
capturava em média 15 kg/dia de camardes, em
2002 esta média caiu para 2 kg/dia. Existe a
necessidade de um monitoramento de indicadores
de qualidade das aguas de saida do cativeiro de
camarao, a fim de promover a preservagcdo das
espécies do meio, proporcionando desta forma um
equilibrio no ecossistema das lagoas e néo
prejudicando as espeécies marinhas presentes na
mesma. O presente trabalho visa identificar a
potencialidade dos impactos provenientes das
aguas dos cativeiros de camarbes sobre as aguas
do Complexo Lagunar/SC e as causas € os efeitos
sobre o ecosistema da mesma.

Resultados e Discussao |

A pratica corrente para fertilizagao prévia, e o reciclo
da agua do viveiros com a agua das lagoas pode
comprometer a qualidade da &gua, prejudicando
assim as espécies nativas, diminuindo desta forma,
a pesca artesanal. O controle dos niveis adequados
de algumas variaveis fisico - quimicas sdo de
importancia para o sucesso dos cultivos e para
uma melhor qualidade da agua no Complexo
Lagunar. Assim, executou-se o plano de controle e
monitoramento de dois pontos estratégicos (agua
da saida do cativeiro e a agua da lagoa), em

periodos diferentes de coleta, considerando os
parametros como: pH, DBO, o¢leos e graxas,
oxigénio dissolvido, nitrogénio amonical, sulfeto,
DQO, foésforo, nitrogénio, ferro, calcio e solidos
sedimentaveis. Os periodos considerados para as
coletas foram selecionados de acordo com o cultivo
de camardes, antes, durante e depois do periodo do
cultivo. Os resultados mostram que durante o
cultivo, a concentragcdo de poluentes na agua da
saida do cativeiro foi superior aos valores
encontrados para agua da lagoa. Por exemplo, dgua
da saida do cativeiro: DQO = 205 mgL™" DBO = 40
mgL'1; Ca = 222 mL'1; Oleos e graxas = 12 mgL'1;
sulfetos = 1,4 mgL™" e sélidos sedimentaveis = 1,0
ml L'h™" e a agua da lagoa: DQO = 35 mgL™" DBO =
2,0 mg L™; Ca = 1,0 mgL™"; dleos e graxas = 2,2
mgL™”"; sulfetos = 0,7 mgL™" e sdlidos sedimentaveis
= < 0,1mLL'h". E importante salientar que agua
contaminada dos viveiros é despejada de volta nas
lagoas (reciclo) e que apds o cultivo, acumula um
percentual maior de impurezas na &gua do
Complexo Lagunar.Os valores obtidos para a agua
da lagoa apds o cultivo foram: DQO = 55 mgL”,
DBO = 20 mgL™; Ca = 540 mgL™"; dleos e graxas =
10 mgL'1; sulfetos = 1,2 mgL'1 e solidos
sedimentaveis = 0,4 mLL'h". Estes resultados
mostram que € indispensavel o cuidado e o
tratamento da agua da saida do cativeiro, pois
diversas espécies aquaticas de importancia
econdmica utilizam as margens dos manguezais
para sua reproducdo ou para desenvolvimento de
estagios de seus ciclos de vida.

Conclusoes

Considerando os pardmetros analisados, tanto para
0 amostra da agua da saida do cativeiro como para
a amostra de agua das lagoas, fica evidente a falta
de tratamento da agua utilizada nos viveiros. Este
fator € um indicador da necessidade de um tanque
para o tratamento da agua que sai do cativeiro para
as lagoas. Em uma proxima etapa, pretende-se
identificar a matéria organica presente nas aguas
dos viveiros de camardes, fim de sistematizar uma
metodologia para tratamento da agua que sai do
cativeiro para as lagoas.
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Palavras Chave: residuo de ETA, tratamento de agua, destinagao de residuo.

Introducao |

O crescimento demografico com a formacéo de
nucleos urbanos cada vez maiores e a consequente
atividade antropica gera os mais diversos tipos de
residuos’ cuja destinacdo € um permanente desafio
a todos, principalmente aos pesquisadores.

Em fungdo das caracteristicas fisicas e quimicas

préprias da agua, tais como: fluidez, tensao
superficial, facil deslocamento superficial e
subterrdneo, solvente universal, entre outras,

acopladas ao ciclo hidrolégico contaminou-se pelos
rejeitos que o homem descarta sem o minimo de
preocupagao, comprometendo os recursos hidricos,
a salde e a qualidade de vida®. A agua servida a
comunidade de Maringa (PR), com exceg¢do de uma
pequena fragdo composta de aguas subterraneas, é
obtida do rio Pirapo, que até o ponto de captagao
drena uma bacia hidrografica de 1.180 km?, em cujo
espigao, divisor de aguas da mesma, encontra-se
uma dezena de cidades, entre elas: Apucarana,
Jandaia, Mandaguari, Astorga, Arapongas,
Tridngulo, Cambira, Marialva, etc, cujos residuos
totais ou parciais afluem ao rio Pirap6, A atividade
agricola exercida na bacia hidrogréfica, muitas
vezes de forma incorreta, reflete também o tipo de
agua que chega a ETA para o respectivo
tratamento. A Companhia de Saneamento do
Parana — SANEPAR, regional de Maringa é a
responsavel pelo tratamento da agua servida a
populacdo de Maringa. O presente trabalho teve o
objetivo avaliar o residuo da ETA de Maringa, no
tocante ao teor de metais pesados, macro e micro-
nutrientes, analisar a temporalidade de alguns
metais e avaliar uma possivel destinagao final do
lodo da ETA.

Resultados e Discussao \

Foram feitas coletas do lodo da ETA no periodo de
1996 a 2002. As amostras destinadas a analise do
mercurio (Hg) previamente armazenadas e apos,
preparadas, foram decompostas com &agua régia
num sistema com refluxo. As amostras destinadas a
analise dos demais elementos metalicos e o fésforo,
previamente preparadas, foram submetidas a uma
digestdo acida com HNO; HCIO, e HF®. A
concentragcdo dos metais foi determinada pelo
método da espectroscopia de absorgao atdmica,
modalidade chama e modalidade gerador de vapor
(Hg). A concentragédo do N foi determinada pelo
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método de Kjeldhal e a matéria organica mediante
determinagdo de carbono pelo método da sua
oxidagdo com excesso de K,Cr.,O; e posterior
titulaggdo. O P foi determinado pelo método
espectrofotométrico do UV-Vis do complexo
formado com o molibdato de amdnio. Os resultados,
em termos de intervalo de valores médios, médias
globais, foram os seguintes: Pb, 5,70-411 e 147ug
g’ Cr, 24,6-195 e 85,5 ng g'; Cd, n.d.-6,56 e 2,42
ug g; Ni, 21,0-66,0 e 48,9 ug g'; Cu, 2,0-1.320 e
445 ng g Zn, 80,0-943 e 527 pug g'; Co, 12,0-95,0
e 46,2 ug g'; Hg, 0,10-21,7 e 10,9 ng g'; Mn,
0,080-12,8€2,09mgg’; Fe, 11,5-185e 75,7 mg g
" Ca, 0,14-24,6 € 7,29 mg g'1; Mg, 0,33-4,30 e 1,99
mg g; K, 0,25-7,78 € 2,06 mg g ; P, 1,05-8,20 e
2,89 mgg’; Al, 2,05-13,4 6,86 %; S, 0,60— 1,04 e
0,75 %; C, 1,30-16,5 e 5,80 %. Os resultados
mostram um aumento da concentragdo dos metais
pesados Pb, Cr e Cd com o tempo, bem como, dos
macro-nutrientes Ca, K e P, apontando para uma
poluicéo e degradagao da bacia.

Conclusoes

O aumento da concentragdo dos metais pesados,
Pb, Cr e Cd no periodo de 1996 a 2002 pode refletir
descartes de efluentes industriais no ambiente da
bacia hidrografica do rio Pirapd; o aumento da
concentracdo dos macro-nutrientes Ca, K e P nos
lodos da ETA pode indicar um aumento na
degradagéo de solo na bacia. Os residuos da ETA
de Maringa podem ser reciclados em aplicacées de
recuperagao do solo.
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Palavras-chaves: combustiveis, monitoramento
Introducao

O Curso de Quimica do Centro Federal de
Educacdo Tecnolégica de Pelotas - CEFET/RS,
implantou no ano de 2002 o Laboratério de
Combustiveis (LACOM) em parceria com a
Universidade Federal do Rio Grande do Sul -
UFRGS, através do projeto CTPETRO-QUALICOM-
RS, visando a criagdo de uma rede de laboratérios
para acompanhamento da qualidade dos
combustiveis no estado do Rio Grande do Sul.

O monitoramento da qualidade dos combustiveis é
uma necessidade crescente, pois a adulteragdo da
gasolina acarreta problemas nos motores dos
veiculos e aumenta a poluicdo atmosférica.
Comercialmente, proporciona a sonegacgao fiscal,
pois o solvente e o alcool adicionados a gasolina
nao recolhem tributos, portanto, ha perda na
arrecadagdo estadual e federal de impostos e
concorréncia desleal entre os postos de
combustiveis. No estado do Rio Grande do Sul,
tem-se 2076 postos que comercializaram 1 956 932
m® de gasolina automotiva no ano de 1999.

O presente trabalho buscou analisar a qualidade da
gasolina e do 6leo diesel comercializados na cidade
de Pelotas.

Resultados e Discussao

A amostragem, bem como os métodos de analise
da determinacgéo da densidade, teor de alcool etilico
anidro (AEAC) e destilagdo nas amostras de
gasolina e determinacao de densidade e destilagédo
no diesel foram realizados segundo as normas da
ABNT: NBR 13992, NBR 7148 e NBR 9619.
Executou-se as curvas de destilacdo no destilador
automatico da marca Herzog HDA 627.

Conclusoes

Os resultados obtidos concordam com os padrbes
estabelecidos pela Agéncia Nacional de Petréleo —
ANP, o que atesta a qualidade satisfatéria dos
combustiveis comercializados nos postos de
abastecimento amostrados.
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Palavras Chave: modelo potenciométrico, especiagdo, alcalinidade

Introducao |

Este trabalho tem o objetivo de construir um modelo
potenciométrico para a determinagdo da
alcalinidade das aguas naturais e a sua especiagao,
baseado nos equilibrios acido-base das espécies
que contribuem para a alcalinidade. A Alcalinidade
total (Ar) é definida como a quantidade de moles de
ions hidrogénio equivalente para o excesso de
aceitadores de protons (bases formadas de acidos
fracos com constante de dissociagdo K < 10™°, a 25
°C e p = 0) sobre doadores de prétons (acidos com
K > 10*°) em 1 Kg de agua do mar. A; = [HCO;] +
2 [CO4”] + [B(OH)4] + [OHT + [SIO(OH)s] + 2 [PO,”]
+ [HPOS*] — [H'] — [HSO4] — [HF] — [HsPO.] +
bases desconhecidas (substancias humicas).

Entre varias propriedades importantes que essas
espécies exercem, destaca-se o efeito tampao,
mantendo o pH da agua constante e permitindo que
se desenvolvam as formas de vida marinha que
hoje conhecemos. A alcalinidade ¢é portanto,
importante para o controle da qualidade das aguas
naturais.

Resultados e Discussao |

Estudos de equilibrio foram realizados por titulagdo
potenciométrica e as constantes de formacao
determinadas possibilitaram montar graficos de
distribuicdo das espécies detectadas e
caracterizadas em solugdo. As constantes desses
equilibrios foram calculadas nas mesmas condi¢des
de forgca ibnica encontrada na &gua do mar,
mantendo-a  constante, juntamente com a
temperatura. As medidas foram realizadas com o
auxilio de um pHmetro Corning 350 equipado com
eletrodo combinado Ag/AgCl. O método envolve a
adicdo gradual de acido numa célula fechada e o
uso de algoritmos elaborados para determinar os
pontos de equivaléncia na curva de titulagdo. Os
calculos dos milimoles das espécies que contribuem
para a alcalinidade, tabela 1, foram realizados com
o programa BEST7, cujos dados de entrada s&o os
logaritmos das constantes de protonagdo das
espécies, o volume experimental da agua, os
incrementos de acido e os correspondentes valores
de pH. As curvas de distribuicdo das espécies
quimicas foram determinadas e montadas com
auxilio dos programas SPE/SPEPLOT. A
metodologia desenvolvida foi testada na especiagao
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da alcalinidade de aguas do mar sintéticas, onde as
concentragbes dos componentes sdo previamente
conhecidas e posteriormente com aguas marinhas
naturais da regido costeira de Laguna (canal e farol
de Santa Marta) e Imbituba (praia da Vila), sul de
Santa Catarina.

Tabela 1. Concentragdo das principais espécies
responsaveis pela alcalinidade das aguas naturais
(mmoles/L)

Carbonato | Fosfato Borato Silicato
Sintética | 9,52x10™ | 3,2x10™* [ 1,00x10™ | 3,00x107
Canal 7,95x10% | 3,00x107* [ 5,19x10™ | 2,78x10°
Laguna
Farol 9,50x10” |[6,00x10* [ 8,71x107 | 4,47x10™
Laguna
PraiaVila | 8,85x10” |[6,63x10™ | 5,50x10™ | 9,50x10™
Imbituba

Conclusoes

Embora o oceano seja uma mistura complexa de
componentes, informagdes adequadas podem ser
adquiridas pela analises dos seus constituintes e
das constantes de protonagdes, conhecidas e
estimadas, das espécies responsaveis pela
alcalinidade. O modelo escolhido confirma que a
especiacado da agua do mar pode ser feita através
de titulagdes potenciométricas.
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Palavras Chave: resina quelante, quitosana.
Introducao |

Uma tendéncia atual é a modificacdo de matrizes
poliméricas para a obtengcdo de materiais mais
versateis e de baixo custo. As resinas quelantes, no
campo da quimica analitica, apresentam
contribuigcbes significativas, devido a necessidade
do desenvolvimento de novas metodologias
analiticas para a separagao e pré-concentracéo de
analitos, presentes em amostras ambientais a nivel
de tracos e ultra-tragos. Estas resinas possuem
grupos funcionais quimicamente ligados a uma
matriz polimérica, os quais podem formar quelatos
com ions metalicos. A formacgéo de quelatos na fase
sélida pode ser afetada por diferentes fatores, tais
como a atividade quimica do grupo complexante, a
natureza fisica da matriz polimérica, a carga do ion
hidratado, pH da solugdo, e a metodologia de
obtencdo da resina quelante. As particulas obtidas
pela técnica de secagem via spray drying,
consistem fundamentalmente na retirada do
solvente, estas particulas estdo na ordem de
microns com uma distribuicdo uniforme em relagao
ao seu tamanho.

Resultados e Discussao |

A solugdo contendo quitosana e sulfoxina foi
injetada no aparelho spray drying (Buchi B-191)
através de uma bomba peristaltica, com uma taxa
de aspiracdo de 10%. Apos a evaporagdo do
solvente (180 °C) o mesmo era purgado por um
sistema de filtragem em linha. O produto na forma
de microesferas secas era coletado por gravidade
na parte terminal do aparelho. As microesferas de
quitosana imobilizadas com o agente complexante
sulfoxina foram lavadas com alcool, para a retirada
do excesso de grupo complexante ndo adsorvidos
no biopolimero. Em seguida as mesmas foram
lavadas com agua e reticuladas com glutaraldeido,
conferindo as microesferas maior resisténcia a
condigbes extremas de pH e temperatura.
Foram realizados ensaios de TG (andlise
termogravimétrica), analise de infravermelho,
andlise de difracdo de Raio-X, calculo da area
superficial do material obtido antes e apds a técnica
via spray drying. O sistema de pré-concentracdo em
linha empregado, foi constituido de uma bomba
peristaltica, quatro valvulas solendides de trés vias e
uma minicoluna de Teflon, preenchida com 80 mg
do sorvente, o qual foi acoplada ao espectrobmetro
de absorgdo atdbmica com chama. A minicoluna,
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com 60 mm de comprimento € 3 mm de didmetro
interno, foi preenchida em ambas extremidades com
pequena quantidade de 1a de vidro. O método
proposto foi aplicado na analise de agua potavel e
agua da Lagoa do Peri, Floriandpolis, SC. Com a
finalidade de avaliar a exatiddo do procedimento de
pré-concentracdo, foi realizado testes de
recuperacdo. As amostras de agua foram
previamente filtradas antes da analise. Foram
tamponadas e analisadas. Cada amostra foi
analisada em triplicata. Inicialmente, as
recuperacoes de cobre e cadmio ficaram entre 81,6
e 90,9 % e limites de deteccdo 0,3 ng L". Para
melhorar a recuperacdo do analito, foram
adicionados 60 uL de NaCl 10% (m/v) nas amostras
de cobre e cadmio. A resina quelante desenvolvida
neste trabalho a partir do biopolimero quitosana e o
ligante sulfoxina, apresentou um 6timo desempenho
analitico utilizando uma minicoluna, juntamente com
a facilidade de obtengdo do material via spray
drying. A resina quelante demonstrou ser
quimicamente estavel e capaz de pré-concentrar
metais de transi¢cao por andlise de injecdo em fluxo
a vazdes altas o que aumenta a eficiéncia da
analise.

Conclusoes

A aplicabilidade desta resina quelante foi
comprovada com as amostras reais apresentando
6tima eficiéncia nas recuperagbes, e baixos limites
de deteccdo. Portanto, a técnica de obtengado via
spray drying, possibilita o desenvolvimento de novos
materiais pré-concentradores de ions de metais na
forma de resina quelante. O método proposto
apresentou boa exatidao, resultando recuperagdes
na faixa de 94,3 a 99,3 % apds as otimizagobes.
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Palavras Chave:metais, sazonalidade, .
Introducao |

A planicie de inundagao do alto rio Parana é
composta por um grande numero de ambientes
aquaticos, podendo-se destacar canais secundarios,

ressacos, distributarios com caracteristicas de
habitats semi-lénticos, lagoas temporarias e
permanentes. Estes Ultimos ambientes sao

fundamentais para o funcionamento da planicie,
pois em sua maioria conservam uma lamina de
agua mesmo durante os periodos de aguas baixas,
constituindo-se em refugio para varias espécies
aquaticas. Apresentam também uma consideravel
variabilidade quanto as caracteristicas limnoldgicas,
que estd associada ao regime hidrolégico do rio
Parana (Thomaz et al, 1992a; b, 1997; Pagioro et
al., 1997). Segundo estes autores, durante as aguas
altas, os aportes de material em decomposicdo da
planicie provocam acentuados decréscimos das
concentragbes de oxigénio dissolvido (que podem
atingir a anoxia) e um aumento das concentracdes
de nutrientes nas lagoas. Neste estudo foram
desenvolvidas analises fisico-quimicas e de metais
pesados na agua, solo e em macrdfitas, com a
finalidade de verificar a variagcdo sazonal destes
parametros e da correlagdo entre os metais nas
diferentes amostras.

Resultados e Discussao |

As coletas foram realizadas bimestralmente,
de mai/02 a mar/03, na Lagoa dos Patos — MS
(22°49'33.66"S; 53°33"9.9"W), pertencente a bacia
hidrografica do Alto Parana. Foram amostrados
nove pontos superficiais da coluna de agua, trés
pontos de macrdfitas e trés pontos de solo.

Em campo, foram obtidos os perfis térmicos
da coluna da agua, oxigénio dissolvido (OD),
transparéncia da coluna da agua (m), com disco de
Secchi de 0,30m de didmetro; pH, condutividade
elétrica, potencial redox (mV), turbidez (NTU) e a
alcalinidade. As demais analises fisico-quimicas
(nitrato, nitrito, clorofila-a, amoénia, fosfato, fésforo
total, nitrogénio orgénico e total, DQO, COD,
absorvancia e fluorescéncia) foram realizadas em
amostras in natura e filtradas com membrana de
éster de celulose 0,45 um.

Foi determinada a concentragao dos metais
Al, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb e Zn, com o
espectrometro de absorgao atdbmica Varian Spectra
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AA 10 Plus, solo e
macrdofitas.

As anadlises de correlagdo de Pearson
(intervalo de confianga de 95%) mais significantes
entre as quantidades de metais na agua e na
macrofita foram: negativa entre Co dissolvido e Co e
Cr na macrdfita; negativa entre Ni dissolvido e Co,
Cu, Ni e Pb na macrdfita; negativa entre Pb
dissolvido e Co, Cu, Ni e Pb na macrdfita.

As duas primeiras componentes principais
(PC1 e PC2) dos parametros fisico-quimicos
explicaram 75,81% da variancia total. Na PC1
ocorreu a formagao de trés grupos, os quais foram
separados de acordo com a sazonalidade e com as
condi¢des fisico-quimicas do meio. Na PC1 as
variaveis que apresentaram o0s maiores pesos
positivos foram temperatura e condutividade e
negativo o oxigénio dissolvido. Na PC2 a variavel
que apresentou o maior peso positivo foi o COD e
negativo o pH.

Conclusoes

Através das analises fisico-quimicas e dos
metais observou-se que dois fatores influenciam
diretamente: a sazonalidade (periodo de cheia e
seca) e ventos, ocorrendo a entrada de material
aloctone e resuspensao do sedimento, alterando a
quantidade de COD, metais dissolvidos e outros
parametros analisados. Também foi observada
correlagdo negativa com a quantidade de
determinados metais dissolvidos com a quantidade
existente nas macrdfitas.
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Palavras Chave: metais, biodisponibilidade, extragcdo seqliencial, .

Introducao |

Os efeitos causados ao meio ambiente
através das atividades humanas, aceleram a
dispersdo de metais no meio ambiente pela
alteracdo no seu ciclo geoquimico, provocando o
aumento da concentracdo destes na agua e
conseqlientemente em sua biota.

A determinagcdo da quantidade total de
metais ndo indica quanto esta biodisponivel. Uma
das maneiras empregadas é a determinagdo da
concentragao através da extragdo sequencial e dos
parametros fisico-quimicos como: pH, potencial
redox, condutividade, concentragdo de substancias
quelantes (organicas e inorganicas), verificando
assim sua possivel mobilidade e biodisponibilidade
(Leleyter & Probst, 1999). O objetivo deste trabalho
é obter o perfil anual das propriedades fisico-
quimicas e dos metais neste ecossistema, bem
como a elaboracdo de um banco de dados para
monitorar as futuras influéncias antropicas no
sistema.

Resultados e Discussao |

As coletas de agua e sedimento foram
realizadas bimestralmente, de maio/02 a margo/03,
na Lagoa dos Patos — MS (22°49'33.66"S;
53°33"9.9"W), Foram amostrados nove pontos. Em
campo foi obtido o perfil térmico da coluna da agua,
oxigénio dissolvido (OD); pH, condutividade elétrica,
potencial redox (mV), turbidez (NTU) e alcalinidade.
As demais analises fisico-quimicas da agua (nitrato,
nitrito, fosfato, fosforo total, DQO, COD, nitrogénio
total e metais) foram realizadas em amostras
filtradas com membrana 0,45 um. Nas coletas de
sedimento empregou-se a draga do tipo Petersen
modificada.

As extragbes sequenciais foram realizadas
em sub-amostras (1,0000g + 0,0001 de sedimento
liofiizado) de maio/02 a margo/03. Foram
determinadas as concentragdes dos metais Al, Cd,
Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb e Zn, com o
espectrOmetro de absorgédo atdbmica Varian Spectra
AA 10 Plus, nas fragdes: trocavel, ligada a
carbonatos, aos 6xidos de ferro e manganés e na
matéria organica.

A figura 1 e os resultados obtidos na analise
estatistica das correlagdes (intervalo de confianga
de 95%) indicaram correlagdo negativa entre pH e
os metais Al, Cu, Fe, Ni e Pb. Houve correlacao
entre a quantidade de aluminio dissolvido com o
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aluminio no sedimento; entre o ferro dissolvido com
o aluminio e manganés do sedimento, entre o
manganés dissolvido com o cobalto e niquel do
sedimento. As duas primeiras componentes
principais (PC1 e PC2) dos pontos P01, P02 e P03
explicaram 76,67 e 8,14 % da variancia total,
respectivamente. Na PC1 ocorreu a formacdo de
trés grupos, os quais foram separados de acordo
com a sazonalidade (periodos de cheia e seca) e
com as condigdes fisico-quimicas do meio (pH,
potencial redox, condutividade, COD, fragbes
sequienciais e granulometria do sedimento). Na PC1
as variaveis que apresentaram os maiores pesos
foram Al (0,4921), Cu (0,4637) e Mn (-0,4529). Na
PC2 foram o Pb (0,4721) e Zn (-0,4150).

F4

F1 F2

F2

F1 -

E:

MAIO/02 JuL/o2 SET/02 NOV/02 JAN/03 MAR/03

Figura 1. Variagdo da % na concentragdo de Cu nas
diferentes fragdes e amostragem do ponto P01.

Conclusoes

Através dos resultados obtidos observou-se
que a quantidades de metais existentes no
sedimento variam de acordo com a sazonalidade e
as condigdes fisico-quimicas do meio, como pH,
granulometria do sedimento e quantidade de
carbono organico.
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Introducgao |

A matéria organica natural, em ambientes
aquaticos, € uma complexa mistura de substancias
provenientes de fontes aloctones e autéctones que
podem ser classificadas em duas categorias:
matéria organica humica e ndo humica. A matéria
organica refrataria pedogénica (MORP) apresenta
cadeia carbbnica essencialmente de anéis
aromaticos e grupos carboxilicos e hidroxilicos
ligados aos anéis aromaticos. J& matéria orgéanica
refrataria de origem aquatica (MORA) apresenta
cadeia carbbnica constituida principalmente por
carbono alifatico (Buffle et al. 1987, Zumstein e
Buffle, 1987; Wilkinson et al., 1997).

Através destas diferengas estruturais pode-
se caracterizar MON, aplicando técnicas
espectroscopicas UV-Vis e fluorescéncia. A
sensibilidade da espectroscopia de fluorescéncia
também tem sido empregada para caracterizar e
estudar a complexa composi¢gao de MON (Hautala
et al., 2000, Peuravuori et al., 2002)

O presente trabalho tem por objetivo,
através da determinagdo da concentragdo do
carbono organico dissolvido (COD), da absorvancia
e fluorescéncia, predizer a concentragao de COD e
determinar algumas das suas caracteristicas.

Resultados e Discussao |

As coletas foram realizadas bimestralmente,
de maio/02 a margo/03, na Lagoa dos Patos — MS
(22°49'33.66"S; 53°33"9.9"W), pertencente a bacia
hidrografica do Alto Parana. Foram amostrados
nove pontos, nas regides superficial e profunda da
coluna de agua.

Em campo, foram obtidos os perfis térmicos
da coluna da agua, oxigénio dissolvido (OD),
transparéncia da coluna da agua (m), com disco de
Secchi de 0,30m de didmetro; pH, condutividade
elétrica, potencial redox (mV), turbidez (NTU) e a
alcalinidade. As demais analises fisico-quimicas,
COD, absorvancia e fluorescéncia foram realizadas
em amostras filtradas com membrana 0,45 um.

Nas amostras filtradas foram determinadas
as absorvancias na faixa de 250 a 700nm. As
analises de fluorescéncia foram realizadas com Agyc
de 314 e 370 nm e emissdo na regidao de 300 a
600nm. Espectros sincronizados com excitagdo de
250 a 600 nm e AL = 18 nm, com a finalidade de
caracterizar a MON dissolvida. Também foram
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determinados os espectros do acido fulvico e
hamico extraido de 150 litros de agua da lagoa,
apos filtragdo com membrana 0,45 um e passado
pela resina DAX-8.

Neste estudo foram obtidos valores de
Asss/COD de 34,7 + 13,6 L g, SUVALs, de 4,7 +
0,17; FR de 1,51 + 4,27.10% e de PW 452,8 + 1,7,
indicando assim que o carbono orgénico dissolvido
apresenta predominancia de substancias humicas
dissolvidas (acido fulvico).

A correlacdo entre COD e a intensidade
relativa de fluorescéncia, com excitagdo em 314 nm
e emissdo em 450 nm e também com absorvancia
(254 nm) foram determinadas. Para a absorvancia
foi obtida a correlagdo 0,9191; 0,6295 e 0,8641,
respectivamente, para os pontos centrais, margem e
fundo. Ja para IF foram 0,9851; 0,9594 e 0,9346.

Conclusoes

Para predizer a concentragdo de COD, na
Lagoa dos Patos — MS, a melhor técnica
espectroscopica é a fluorescéncia (R = 0,9496) do
que a absorvancia em 254 nm (R= 0,7653). De
acordo com o valor da razdo Abs(285)/COD ser
superior a 20 g.L , a razdo FR ser 1,51 e PW ser
maior que 450 nm (exc. 370), indica que a principal
fonte de carbono na Lagoa dos Patos-MS é
aléctone.
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Introducao |

Atualmente, tem-se dado muita atencao aos efeitos
adversos dos pesticidas a saude humana e as
consequéncias ecoldgicas do uso deste. As
pessoas que entram em contato direto com os
pesticidas podem intoxicar-se e, dependendo do
produto e dos cuidados seguidos isto pode ser fatal.
Nos alimentos, esses compostos podem resultar de
uma aplicagdo direta em uma das fases da
producdo, do transporte ou do armazenamento. O
emprego correto deve considerar os riscos
toxicoldgicos, a fim de ter-se baixos niveis residuais
e estes serem toxicologicamente aceitaveis. O
conhecimento das concentragdes de pesticidas nos
alimentos ¢é extremamente importante, porém
deficiente, podendo comprometer e gerar problemas
nos setores agricola, da saude e do comércio, em
relacdo a comercializagdo externa. Apés a validagao
do método espectrofotométrico, objetivou-se
comparar a ocorréncia de residuos de
ditiocarbamatos em mamdes, comercializados em 3
supermercados (10/2002 e 04/2003) e em 3 feiras-
livres (04/2003) da cidade de Santa Maria/RS.

Resultados e Discussao |

Inicialmente, coletou-se 1,5 kg de maméo, em cada
ponto de comercializagdo. Para a analise, colocou-
se cerca de 300 g de mamao em baldo de 3 bocas.
Em um sistema de 3 traps, colocou-se 10 mL de
solugéo de acetato de chumbo a 30% no 1° trap, 10
mL de solucéo de NaOH 2,5 mol L™ no 2° trap e 15
mL de solugado de acetato de cobre + dietanolamina
+ etanol, no 3° trap. O sistema foi devidamente
vedado, e adicionou-se 20 mL de solugdo de SnCl,
a 40% e 200 mL de solugdo de HCl a 10% (a
quente), ao mamao. Uma vazdo de N, de 50 mL
min” percorreu o sistema durante 1 hora em que o
mesmo permaneceu sob ebulicdo. O conteudo do 3°
trap foi recolhido em baldo volumétrico certificado,
completado a 25 mL com etanol e analisado
espectrofotometricamente, a 435 nm. Na validacao
realizada previamente, determinou-se os Limites de
Detecgédo (LOD) e de Quantificagdo, sendo o LOD
de 0,04 mg CS,kg” e 0 LOQ de 0,05 mg CS; kg™
Assim, verificou-se que em apenas 8,3% das
amostras de supermercados, em 2002, pdde-se
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detectar residuos de ditiocarbamatos, mas n&o foi
possivel quantifica-los. Dentre as amostras que
puderam ser quantificadas, a maior concentragdo
encontrada foi 0,27 mg CS, kg'1, estando dentro do
limite maximo de residuos (LMR) estabelecido pela
Legislagdo Nacional (4,0 mg CS,kg™”). Em 50% das
amostras provenientes de supermercados, em
2003, nao se detectou residuos de ditiocarbamatos.
Nas demais, a concentragdo maxima encontrada foi
de 0,33 mg CS, kg'1. Nas amostras das feiras-livres
(04/2003), pbde-se detectar residuos em 33,3%.
Nas demais, as concentragdes foram passiveis de
quantificagdo, entretanto mantiveram-se dentro do
LMR, demonstrando maior conscientizagdo do
produtor rural e oferta de alimentos mais saudaveis
a populagédo. Comparando-se os resultados entre as
amostras dos supermercados, observa-se que
aquelas comercializadas em 2003 apresentaram
concentragbes residuais bem menores que as do
ano anterior. Em 2002, a concentracao foi passivel
de quantificagdo em 91,7% das amostras, e
somente em 50% naquelas de 2003, ndo sendo
possivel detectar nas demais amostras.

Conclusoes

Ainda tem-se o pensamento de que produtos
hortigrangeiros adquiridos em feiras-livres sao
sempre “mais saudaveis e de melhor qualidade”.
Verificou-se, porém, que isto nem sempre &
verdadeiro ou inquestionavel, pois os resultados das
andlises das amostras das feiras-livres mostraram
residuos de ditiocarbamatos em 33,3% das
amostras (ausentes em 50% daquelas de
supermercados) e quantificaveis em outros 66,7%
(apenas em 50% daquelas de supermercados), em
2003.
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Introducao |

Com o crescente aumento da populacdo e da
atividade industrial, a qualidade da agua tem se
tornado um dos principais problemas da sociedade
moderna. A diversidade dos contaminantes
langados nos corpos d’agua tornam o ambiente
aquatico um importante reservatério de poluentes.
Estes poluentes sdo incorporados a agua
principalmente através de pontos de descarga
industrial e urbana nos rios, lagos e aguas costeiras.
Dentre estes poluentes os hidrocarbonetos
policiclicos aromaticos (HPAs) tém tido uma énfase
especial por serem agentes potencialmente
carcinogénicos e/ou mutagénicos. A exposi¢do a
estes poluentes aparenta ser mais relevante em
areas urbanas, onde seus niveis sdo mais elevados
devido a proximidade das fontes poluidoras.
Somente a partir de um estudo detalhado, utilizando
técnicas e equipamentos analiticos adequados
(deteccdo da fluorescéncia) aos niveis de
concentragdo esperados, sera possivel um maior
conhecimento da contribuigdo individual dos HPAs,
e prever a qualidade das aguas. O objetivo deste
trabalho foi avaliar a cromatografia liquida de alta
eficiéncia com detecgdo de fluorescéncia (CLAE-
FD) para determinacdo de HPAs em amostras
aquosas.

Resultados e Discussao |

Os compostos de interesse foram separados por
cromatografia liquida utilizando o cromatografo
liquido Agilent 1100, com coluna analitica do tipo
microbore de octadecil silano C4g polimérica Vydac,
de 25 cm de comprimento e 2.1 mm de didmetro
com particulas de Sum, a eluicdo com gradiente
acetonitrila (ACN):agua, iniciando em ACN:H20
(60:40, v/v)., passando a 100% ACN em 20 min. A
ACN e agua da fase movel foram filiradas em
membranas de 0,45 uym de PTFE e de ester
celulose respectivamente. O tempo de equilibrio
entre as corridas foi de 5 min. A identificacdo e
deteccdo foi realizada com um detetor de
fluorescéncia em série com a coluna analitica. Os
comprimentos de onda de excitacdo e emissao
foram programados em funcdo da maxima emissao
e absorgcédo de cada HPA. Assim, os comprimentos
de onda tipicos de excitagdo foram: 220, 244, 237,
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277, 255, 300 e 250 nm; os respectivos
comprimentos de onda de emissdo foram: 325, 315,
360, 400, 460, 385, 376, 420, 415 € 495 nm.

A figura 1 refere-se a otimizacdo da separagao
cromatografica.

220, Em=325, TT (HPAS\28100210.0)

Benzo(alpireno

L

Figura 1. Cromatograma de HPAs, concentragao 25
ugL ™" para cada HPA

Tabela 1. Caracteristicas analiticas do método.

HPAs Intervalo a de r LD
Linearidade ng L’
ug L™
Naftaleno 10-1000 0,9999 | 288,43
Fluoreno 0,1-1000 1,0000 | 49,26
Fenantreno 0,1-1000 1,0000 7,28
Antraceno 0,1-1000 0,9953 0,86
Fluoranteno 0,1-1000 1,0000 8,76
Pireno 0,1-1000 0,9999 0,20
Benzo(a)antraceno 1-1000 0,9999 | 1499
Criseno 1-1000 1,0000 2,65
Benzo(b)fluoranteno 0,1-1000 0,9997 2,7
Benzo(a)pireno 0,1-1000 0,9997 4.4
Dibenzo(a,h)antraceno 0,1-1000 1,0000 1,1

Conclusoes

Os resultados obtidos demonstraram que a LC
com deteccdo de fluorescéncia € uma técnica
apropriada para analise de HPAs.
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Introducao |

Cadmio e chumbo sdo carcinogénicos e
teratogénicos, o que torna necessario o controle
constante de suas concentragbes em amostras
ambientais. Estas, usualmente baixas, requerem
freqiientemente métodos de extracdo e pré-
concentracado capazes de permitir sua quantificacao
de maneira confiavel. Neste sentido, é proposta a
extragdo destes metais utilizando o ponto nuvem de
solugdes aquosas de um surfactante nao-idnico, nas
quais quelatos do metal com o ligante DDTP sé&o
extraidos para a fase rica no surfactante Triton X-
114 apos separacao de fases e centrifugagcédo. A
determinagao por espectrometria de absorcao
atdmica com atomizacao eletrotérmica (ET AAS)
permite ainda o uso de modificadores quimicos
permanentes, que propiciam aumento de
sensibilidade e estabilidade térmica, além de
beneficios ligados ao aumento do tempo de vida do
tubo de grafite, reducdo do tempo de analise e de
contaminantes pela purificacdo in situ do
modificador.

Resultados e Discussao |

As amostras foram preparadas pela adi¢cdo de HCI a
aliquotas de agua enriquecida certificada SRM
1643d, agua natural certificada SRM 1640 ou agua
fluvial certificada SLRS-4. O ligante DDTP foi entao
adicionado, seguido pelo surfactante n&o-ibnico
Triton X-114, e agua deionizada foi adicionada até o
volume final de 14 mL. As concentragdes 6timas de
HCI 0,32 mol L™, DDTP 1 % (m/v) e Triton X-114 0,1
% (m/v) foram obtidas pela avaliagdo da variagéo da
absorvancia integrada com o aumento de
concentragao de cada reagente. As amostras foram
entdo submersas em banho térmico a 50 °C onde
permaneceram por 20 min, assegurando a
separacao de fases. A fase aquosa pdde ser
eliminada apos centrifugagcdo a 3500 rpm por 15
min. A fase rica em surfactante foram adicionados
250 pL de MeOH acidificado com HNO; e 20 L
desta solucdo foram submetidas a analise por ET
AAS. Ruténio e Ir, termicamente depositados sobre
a plataforma de grafite pirolitico, foram testados
como modificadores permanentes para as
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determinagdes. A utilizagcao de Ir propiciou aumento
de sensibilidade para Cd, permitindo ainda o uso de
temperaturas de 800 °C para pirdlise e 1400 °C para
atomizag¢ado. Desempenho semelhante foi observado
para a determinagdo de Pb com o uso de Ru, com
uso de temperaturas de 900 °C de pirdlise e 1700
°C de atomizacdo, sem perdas significativas do
analito. Os limites de detecgéo para o procedimento
foram determinados como 0,001 pug L’ para Cd e
0,021 ug L" para Pb. O fator de enriquecimento
obtido foi de 32 vezes para Cd e 28 vezes para Pb.
Os resultados das determinagdes estdo contidos na
Tabela 1.

Tabela 1. Concentragbes, em png L", obtidas para
as amostras certificadas de agua submetidas a
extragdo em ponto nuvem (n = 5).

Amostra Cd Pb
Certificado  22,82+0,96 27,93+0,14
1640 Adicionado - -
Obtido 23,79+0,26 28,25+ 0,66
Certificado 6,47 £ 0,37 18,15+ 0,64
1643d Adicionado - -
Obtido 6,42 + 0,08 18,83 + 0,23
Certificado 0,012 + 0,002 0,086 + 0,007
SLRS-4 Adicionado 0,1 2,0
Obtido 0,105+ 0,001 2,165+ 0,039

Conclusoes

A metodologia dispensa o uso de solventes téxicos,
substituindo-os por solugdes de surfactantes de
baixo custo e baixa toxicidade. A utilizacdo de
DDTP e Triton X-114 mostrou-se adequada a
determinagdo de Cd e Pb em amostras de agua,
permitindo a obtencao de baixos limites de detecg¢ao
e elevados fatores de enriquecimento.
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Introducao

Este trabalho tem como objetivo aplicar o método
de extragdo seqliencial proposto pela BCR' no
sedimento do Rio Tubardo, visando determinar a
presenga de Niquel. O processo de extragao
permite orientar a identificacdo das diferentes
formas em que o metal se encontra e, a partir dai
estudar a possibilidade de sua mobilizagdo e
transporte ao longo do percurso. Além disso, o
trabalho objetiva também avaliar a concentragéo
dos metais nas amostras ja extraidas e mantidas
em refrigeracdo por um periodo de 2 anos, com
amostras extraidas recentemente.

Resultados e Discussao

De dez amostras estrategicamente escolhidas e
coletadas ao longo do Rio Tubarao para proceder a
extracdo sequiencial e determinagdo dos metais Pb,
Cu pelo método Tessier e Pb, Cu e Cd pela BCR,
em trabalhos anteriores®®, foram escolhidas trés
amostras para avaliar a presenca de Ni. Elas foram
preparadas inicialmente passando—se em peneiras
de 63 um de malha e secas em estufa com
circulagédo de ar a temperatura de 40°C. Foi pesado
em triplicata 0,5 g de cada amostra em tubo de
centrifuga e iniciado o procedimento da extracao,
seguindo a BCR e utilizando-se o agitador de
Wagner. De acordo com o método, na fragdo 1,
tém-se os metais soluveis em acido. Encontram-se
entre outros, aqueles adsorvidos ou coprecipitados
com carbonatos. Na fracdo 2, sdo extraidos os
metais na forma reduzida. Nesta extragdo sao
liberados os metais ligados a 6xidos, principalmente
aos oOxidos de Ferro e Manganés que tornam-se
instaveis em condi¢des redutoras. Na fragao 3, sdo
liberados os metais na forma oxidada através da
oxidacdo da matéria organica. O residuo desta
fracdo, apos digestdo total em forno microondas,
denominou-se fragdo 4. Para otimizar as condi¢des
operacionais de analise, tem-se usado o
Espectrometro de Absorgdo com Atomizagao
Eletrotérmica e corretor de fundo Zeemann. Para
validar o método utilizou-se o Material de
Referéncia Certificado - CRM 601 e, como
modificador permanente o Ruténio. Até o presente,
otimizou-se os parametros de temperaturas de
pirdlise e atomizagcado para a fracdo 1, que estado

resumidos na tabela 1, levando-se também em
conta o melhor perfil de sinal analitico para o Ni,
conforme mostra a figura 1.

Sample020 . . ..

0122

== ==

Figura 1. Sinal analitico para o Ni na fracdo 1,
usando Ru como modificador permanente

Tabela 1 Condigdes operacionais otimizadas para
determinacao de Ni na fragao 1 de sedimento de rio

Fragédo | Temperatura Temperatura Abs.
Pirdlise (°C) | Atomizagéo (°C)
1 1500 2800 0,3595

Conclusoes \

Observou-se que o uso do ruténio como modificador
permanente tem se mostrada uma boa alternativa
quanto ao tempo de analise e uma sensivel melhora
no perfil do sinal analitico para o Ni, quando
comparado com o modificador paladio e magnésio.
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Introducao |

O trabalho tem por objetivo monitorar o ar interno de
ambientes publicos e coletivos a fim de avaliar e
quantificar a concentragdo dos poluentes presentes,
determinando a existéncia ou auséncia de riscos a
saude dos usuarios, uma vez que o0s habitantes
urbanos passam boa parte de seus dias em recintos
fechados, seja em casa, no trabalho, ou mesmo em
locais de lazer.

Resultados e Discussao |

O estudo consiste em coletar amostras de material
particulado (MP) e medir a temperatura e umidade
relativa do ar em ambientes fechados, com sistema
de ar climatizado ou ndo, todos localizados no
centro urbano da cidade de Passo Fundo/RS.
Inicialmente foram aplicados questionarios, como
instrumentos de pesquisa, através de conversas
informais com 0s funcionarios dos
estabelecimentos, observou-se claramente, queixas
atribuidas pela falta de conforto nos locais.

Os ensaios utilizaram como base as metodologias e
os parametros definidos pela Resolugdo n°® 176(1).
Para a escolha dos locais de amostragem levou-se
em consideracdo as atividades desenvolvidas,
caracteristicas, sistema de ar climatizado, tempo de
permanéncia das pessoas nos locais. Para coletar o
ar foi utilizada uma bomba de vacuo a diafragma
numa vazao de 13,5 L.min". O MP presente no ar
foi retido em filiro de membrana de éster de celulose
(0,45 um, Millipore), instalado a uma altura minima
de 1,5 m do solo, por um periodo de 3 a 5 horas.
Durante as amostragens foi priorizado o horario de
maior concentragdo de pessoas nos locais. Foi
calculada também a razdo entre a concentragdo da
MP no ambiente interno e do ar externo, a média da
concentracdo do ar externo foi de 10,64 ug/ms. A
concentracdo de amostras de MP ficou na faixa
entre 7,66 e 24,38 pg/m3(Tab.1). As maiores
concentragdes foram encontradas na escola “x” e no
escritério “k”. Os valores ficaram abaixo do padrao
de qualidade de ar interno (80 pg/m3) porém ocorreu
variagdo em alguns pontos.

A concentragdo de MP encontrada no ar externo foi
quase sempre inferior a do ar interno, ou seja, ao
contrario do que se pensa, que o ar externo sempre
€ mais poluido e prejudicial, a menos para o
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parametro de MP isso ndo se comprova. Quanto ao
parametro fisico umidade relativa do ar 62,5% dos
estabelecimentos foram considerados nao
conformes a legislacdo e para o critério temperatura
todos os estabelecimentos foram reprovados,
inclusive aqueles com sistema de ar climatizado.

Tabela 1. Concentragdo do Material Particulado
(MP) e temperatura do ar em ambientes internos.

Locais Ar T Conc. MP Razao
°Cc ug/m® I/E**
Resid. 1 Interno 17,7 9,49 0,9
Superm. A |Interno 22,6 7,66 0,7
Escola X Interno 19,9 24,38 2,3
EscolaY Interno 18,6 11,35 1.1
Externo Z Externo 14,3 11,38 -
Resid. 2 Interno 16,35 13,27 1,2
Shop. C Interno 20,9 13,65 1,3
Superm. B |Interno 17,95 16,86 1,6
Externo W |Externo 17,55 9,91 -
Escrit. K Interno 18,1 20,22 1,9

I/E — Ar interno / Ar externo

Conclusoes

Os estabelecimentos analisados atendem os
parametros minimos de qualidade do ar,
apresentando concentragbes de MP abaixo dos
padrbes estabelecidos para ambientes internos. Os
paradmetros de conforto (temperatura e umidade
relativa do ar) merece mais cuidado, a fim de
minimizar os indices e proporcionar a todos os
usuarios dos ambientes publicos e coletivos locais
mais agradaveis e confortaveis.
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Introducao

Os HPAs sdo compostos com dois ou mais anéis
aromaticos na sua estrutura e que estao
presentes no ambiente sob forma de uma
complexa mistura. As suas principais fontes sédo a
combustdo de matéria orgénica e combustiveis
(gasolina, diesel) e processos industriais.

Devido ao alto poder carcinogénico dos HPAs, é
de grande importdncia a determinagédo e
monitoramento dos niveis desses compostos no
meio ambiente. O objetivo deste trabalho foi o
estudo da presengca de 14 dos 16 HPAs
(prioritarios segundo EPA) em aguas de
superficie do Lago Guaiba e do Arroio Diluvio.

Resultados e Discussao

As amostras foram coletadas em oito pontos
distintos. No Lago Guaiba foram escolhidos trés
pontos para a coleta, no Arroio Dilavio foram
recolhidas amostras em cinco pontos. As
amostragens foram feitas em dois dias diferentes;
porém em condigbes climaticas samelhantes. As
amostras de agua(100 mL)passaram por extragao
em fase sélida(SPE) em colunas de C18 - 1g
Sepak (Waters) a um fluxo de 1,0 mL min™", logo
apos séo eluidas com acetonitrila. O eluato foi
analisado por CLAE -PDF, empregando coluna
CLC-ODS (M), 150 x 4,6 mm x 5 ym, (Shimadzu)
e pré-coluna G-ODS  (Shimadzu). Como eluente
utilizou-se uma mistura de acetonitrila e agua
(90:10), fluxo de 1TmL min™ em sistema isocratico
e volume de injecdo de 20 uL. Para a detecgéo
dos compostos foram usados comprimentos de
onda de excitagdo e emissédo de 275 e 420 nm,
respectivamente, sendo o tempo total de analise
de 12 minutos. A determinagdo quantitativa dos
compostos de interesse é feita pelo método de
calibracdo externa utilizando solugdes padrao
certificada dos HPAs (Radian-ERA-010), usando
acetonitrila grau HPLC como solvente. As curvas
de calibracdo sao lineares dentro da faixa de
concentragio de trabalho (300 a 2000 ng L™")com
coeficientes de regressao linear satisfatorios (R >
0,9).
Pela Tabela 1, podemos verificar os maiores
nlvels de benzo(b)+benzo(k)fluoranteno (173 ng.
) fenantreno (104 ng. L), fluoranteno (98 ng.
L )e de antraceno (87 ng. L ) encontrados no
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Volts

Arroio Dilavio, o mesmo nao foi observado nas
amostras do Lago Guaiba. As amostras do Lago
Guaiba apresentaram menores concentragdes
para todos os HPAs, exceto para o
?enzo(a)pireno que teve um valor de(116 ng. L’

Figura 1. Cromatograma do padrao 10000 ng. L' em
HPAs.
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Tabela 1. Niveis minimos e maximos dos HPAs em ng L™

Elui¢do |Composto Guaiba |Diluvio
1 naftaleno ND ND

2 fluoreno ND ND

3 fenantreno ND 30-104
4 antraceno ND 28-87
5 fluoranteno 5 ND-98
6 pireno 3-38 1-45

7 benzo(a)antraceno+criseno 2 6-33
8e9 benzo(b)+b(k)fluoranteno ND 85-173
10 benzo(a)pireno ND-116 |[ND-11
11 dibenzo(a,h)antraceno ND 2-48
12 benzo(g,h,i)perileno+indeno ND 8-15

ND=n&o detectado

Conclusoes

As maiores concentragdes encontradas no Arroio
Diluvio podem ser, eventualmente, atribuidas ao
intenso fluxo veicular ao longo deste. Em relagao
as amostras do Lago Guaiba podemos ainda
destacar a elevada concentragao para o
benzo(a)pireno 116 ng L", porém abaixo do
padrao de potabilidade brasnelro € de 700 ng L
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Introducao |

A toxidade e biodisponibilidade de metais pesados
em aguas naturais dependem das concentracdes e
reatividade dos ions metalicos em solugdo, bem
como da afinidade dos mesmos por ligantes
presentes na forma dissolvida, coloidal ou, nos
sedimentos. Neste sentido, & importante descrever
métodos quantitativos que permitam estudar os
processos de adsor¢gdo de metais em diferentes
argilas minerais que fazem parte da matriz
sedimentaria. Pb(Il) e Ni(ll) como muitos outros
metais pesados e de transicdo atuam de forma
eficiente apagando a fluorescéncia de moléculas
organicas via aumento do acoplamento spin-orbita,
ou mecanismos de transferéncia de energia e/ou de
eletrons2. E por isto importante descrever a
possibilidade de analisar metais, em solugbes de
composicdo conhecida, utilizando a metodologia de
fluorescéncia em solugdes micelares (Fig.1), onde
ha uma serie de vantagens relacionadas a natureza
do meio micelar que, através dos processos de
solubilizagdo preferencial e compartimentalizacao
de reagentes, possibilita o aumento de
fluorescéncia, bem como a catalise ou inibi¢do de
reagdes quimicas3.

Resultados e Discussao |

A Figura1 mostra a reducao do sinal de
fluorescéncia de naftaleno, 10™ M, solubilizado em
diferentes concentragdes de dodecil sulfato de sodio
(SDS), na presenca de Pb(ll).
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Figura 1. Graficos de Stern Volmer para o apagamento da
fluorescéncia do naftaleno em diferentes concentragdées de SDS
Na presenca de Pb(ll), [SDS ] = (M) 7,5x 10-3 e (*) 10-2 M. (B)
[SDS]=(7)5x10-2, (~)2,0x 10-2 .
O grafico mostra uma dependéncia linear do
apagamento de fluorescéncia em relagao ao metal,
caracterizando apenas um tipo de apagamento
(estatico ou dindmico). Usando a equagéo de Stern-
Volmer é possivel calcular, do coeficiente angular
das retas mostradas na figura 3, as constantes de
Stern-Volmer para o apagamento de fluorescéncia
em funcao das diferentes concentragdes de SDS.
(Fo/F) =1 + Ksv [Metal]
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Os valores das constantes de Stern-Volmer em
fungdo da concentragdo de SDS em diferentes
concentragcdes de SDS para Pb(ll) e Ni(ll) estdo na
Figura 2. Os resultados mostram claramente que o
apagamento de fluorescéncia e mais eficiente na
menor concentragdo de SDS. De fato, quanto a
concentragcao de SDS ¢ 0,1 M, praticamente ndo ha
apagamento de fluorescéncia do naftaleno.

aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa

[SDS](mol.L™")

Figura 2. Constantes de Stern-Volmer em diferentes
concentragbes de SDS para ( * )Pb(ll) (HNi(ll).

Estes resultados sdo consistentes com a
distribuicdo da amostra de naftaleno e do metal de
forma nao seletiva entre micelas, de acordo com o
modelo de Poisson-Boltzmann. De fato, este modelo
de distribuicdo é esperado para concentragdes altas
de SDS e baixas de amostra organica e contra-ion.
A linearidade do grafico de Stern-Volmer permite
analiticamente determinar a concentragéo de Pb(ll)
e Ni(ll) de forma eficiente e calcular propriedades
tipicas da superficie de micelas
ibnicas

E possivel determinar Pb(ll), Ni(ll) e outros metais e
anions usando a equacdo de Stern-Volmer para
tratar os dados de apagamento de fluorescéncia em
micelas. O apagamento de fluorescéncia segue uma
estatistica tipo Poisson-Boltzman.
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Introducao |

Dentro dos processos que utilizam Osmose Reversa
(O.R.), quando se trabalha com membranas
funcionalizadas, uma das principais caracteristicas
desejadas para as mesmas, € a habilidade de
separar ions dissolvidos da agua’. Diversos fatores
influenciam o potencial de filtragdo das
membranas?, tais como, pressao efetiva (a qual é
definida como pressdo aplicada subtraida da
pressao osmotica da solugdo), temperatura, pH, e
as propriedades caracteristicas de cada membrana.
Estas desempenham um papel importante no
processo de filtragdo, devido a sua estrutura
intermolecular e a geragéo de um efeito dielétrico, o
qual é responsavel pelo mecanismo de rejeicao de
sais inorganicos e alguns organicos.

No presente trabalho analisou-se o indice de
rejeicio das membranas DS11-AD e DS3-SE
(adquiridas da Osmonics ®) para solugdes de NaCl,
variando-se a pressdo aplicada através da
membrana e observando a velocidade de fluxo.
Visando assim caracterizar a rejeicdo de cada
membrana ao respectivo sal. O desempenho das
mesmas foi comparado com os obtidos de
membranas preparadas a partir de solugbes de
quitosana (QTS), em temperatura ambiente pela
técnica de evaporagao de solvente e posterior
modificagdo quimica com agentes reticulantes®.

Resultados e Discussao \

A Figura 1 mostra a variagéo da velocidade de fluxo
de uma solugao 0,01 M NaCl a diferentes pressdes
aplicadas através das membranas em estudo.
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Figura 1. Variagédo da velocidade de fluxo solugéo: ( ® )

membrana DS11-AD ; ( @) memb. DS3-SE ( A ) membrana
QSA; ( ¥ )QSR.
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A Tabela 1 mostra a variagado de condutividade de
uma solugdo 0,01M de NaCl, utilizando as duas
membranas a uma pressao aplicada de 450 psi.
Para a determinagéo da condutividade das solugbes
foi utilizado um eletrodo de platina da Metrohm.

TipO de A iniciaL (mS/Cm) A final (mS/Cm)
Membrana

DS3-SE 0,920 0,117
DS11-AD 0,998 0,076

QSA 1,004 0,452

QSR 1,004 0,299

Tabela 1. Condutividades da solugdo antes e apds o processo de
filtragao.

Observa-se na Tabela 1 que a condutividade
medida apds o processo de filtragdo € menor que
aquela medida anterior ao processo. Indicando
assim a filtragdo das solugdes e um rendimento de
rejeicdo ao sal mais eficiente para a membrana
DS11-AD de aproximadamente 93%.

Conclusoes

v" Obteve-se para a membrana DS11-AD uma maior
velocidade de fluxo com a variagdo da pressao
aplicada.

v Foi observado um maior indice de rejeicdo de
NaCl para a membrana DS11-AD a uma pressao
aplicada constante.
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Introducao |

A erva mate, llex Paraguariensis, € basicamente
uma bebida estimulante, estimula a atividade fisica
e mental e, sob o ponto de vista terapéutico, os
compostos alcaloides cafeina, teobromina e teofilina
merecem especial atengéo1. O presente trabalho
tem por objetivo determinar a concentracdo dos
compostos alcaldides em erva mate mediante

MECK-DAD. A otimizagdo das variaveis
experimentais mais relevantes que afetam a
resolugao eletroforética, bem como as

caracteristicas analiticas da metodologia foram
discutidas. Altas concentragdes de compostos
alcaldides foram encontradas na erva mate
utilizada, sugerindo a ingestdo de grandes
quantidades de cafeina pelos consumidores de
mate.

Resultados e Discussao |

Um equipamento de eletroforese capilar (3DCE-
HP) com detecgdo DAD e capilar de silica fundida,
nao recoberto, de 50um de d.i. e 55cm de
comprimento foi utilizado para a separagdo dos
compostos alcaldides. A extragdo total foi realizada
mediante digestdo da amostra em forno de
microondas (DGT 100). As extragdes sucessivas
dos compostos alcaldéides foram realizadas
mediante um sistema de extragdo que simula a
bebida chimarrao (ver Figura 1). Trinta extratos
foram coletados em frascos volumétricos de 25mL,
correspondendo a um volume total de 750mL.

lalgodao

Balédo volumétrico

Figura 1. Sistema de extragbes sucessivas dos
compostos alcaléides da erva mate.

A otimizagéo das variaveis experimentais da
separagao encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1. Otimizagdo das variaveis da separagao
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\Variaveis investigadas Variaveis selecionadas

- Natureza solugao tampéao
(borato, glicina e fosfato)

borato

- Concentragao da solugao

10mM
tampao (5-100mM) m

- pH da solugdo tampéo (7-10) |9.3

- Concentracao do tensoativo

anionico (SDS) (10 -toomm) | 90mM
- Voltagem aplicada (10-30kV) | 20kV

A Tabela 2 apresenta as principais caracteriticas
analiticas da metodologia proposta utilizando a
solugao tampéo selecionada:

Tabela 2. Caracteristicas Analiticas

Repetitividade (RSD) | LOD (ug L)
Area pico | Tempo (min)| Altura pico
Cafeina 1,9 0,4 13
Teobromina 1,5 0,4 31
Teofilina 1,3 0,5 21

Na Figura 1 observa-se um eletroferograma tipico
do extrato total de erva mate.

mAU,
25

teobromina

0 1 2 3 4 5 6
Tempo de migragéo (min)

Conclusoes

A MECK demonstrou ser adequada para
separagao dos alcaldides de llex paraguariensis,
apresentando precisdo adequada, alta eficiéncia e
resolugao e curtos tempos de analise.

As concentragbes de cafeina e teobromina
obtidas através da extracdo total foram
0,9833+0,0763 e 0,3066+0,0153 (%, n=3)

respectivamente e as quantidades encontradas de
cafeina e teobromina nos trinta extratos
corresponderam a 193mg e 68mg respectivamente.
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Introdugao |

Propriedades fisico-quimicas tais como alta
constante dielétrica e elevada estabilidade térmica,
foram as grandes responsaveis pela disseminagao
dos PCBs na industria eletro-eletronico até os anos
80. A elevada toxidez a seres humanos e meio
ambiente destes compostos proibiu sua produgéao e
comercializagdo a partir desta data. No entanto, o
numero de produtos industrializados contendo PCBs
€ muito grande, estendendo-se até os dias de hoje.
Metodologias visando a deteccdo e destruicdo
destes residuos sdo extremamente dificeis porem
necessarias.’

Os Haletos de Arila, ArCl, podem ser reduzidos,
desalogenados, por metais alcalinos como sddio,
litio e potassio em uma mistura de aménia liquida e
alcool, Redugédo de Birch®. Sodio é insoldvel em
DME e THF, mas a reagado com naftaleno, gera um
anion-radical soluvel, que apresenta um potencial
de reducao similar ao sédio em aménia quuidaS.

Os métodos potenciométricos dotados de
eletrodos ions-seletivos, fornecem um meio rapido e
conveniente para estimar quantitativamente um

grande numero de anions e cations, mais
especificamente os ions cloretos.?
O presente trabalho tem por objetivo o

desenvolvimento de uma metodologia especifica
para deteccdo de cloretos provenientes da
desalogenagdo de moléculas de ArCl, em amostras
de 6leo mineral.

Resultados e Discussao |

Amostras padrbes de 6leo ndo contaminado foram
preparadas a partir da mistura de 6leo mineral
isolante e 1,2,4- triclorobenzeno. A desalogenacao
foi realizada reagindo-se naftaleto de sdédio
previamente preparado, estabilizado em THF, com
os padrées. A eficiéncia da reagdo de
desalogenacgao foi verificada pela analise dos ios
cloreto em solugédo aquosa. A extragéo do cloreto da
fase organica foi realizada em um meio tamponado
acido acético/acetato de sédio. As medidas
potenciométricas foram feitas na fase aquosa apoés
a corregao da forga idbnica com NaNO; 5 molL™. Os
resultados obtidos mostrados na Tabela 1, sao
bastante promissores, embora o erro experimental
médio tenha sido alto (17%), necessitando de
aprimoramento da técnica. O erro experimental
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deve-se principalmente ao ajuste da forga idnica da
solugdo e de dificuldades na separagdo das fases
organica e aquosa. Mesmo pequenas quantidades
de 6leo na fase aquosa pode contaminar o eletrodo
reduzindo a sua sensibilidade.

Tabela I. Andlise de cloreto, padréo 770 e 309 ppm

Padrao 309 ppm Cloreto Valor de cloreto (ppm)
Volume de padrdo (mL) 10,0
Vol. de naftaleto de sddio mL 4,0 270
Volume de tampao mL 12,0
Padrdo 774 ppm Cloreto Valor de cloreto (ppm)
Volume de padrdo (mL) |6,0 | /0,0

770
Volume de naftaleto de -
sodio mL 8,0 11700

1070
Volume de tampao mL 15,0 | 20,0

Conclusoes

A técnica empregada na redugdo de 1,2/4-
triclorobenzeno com naftaleto de sédio mostrou-se
muito eficaz obtendo excelentes resultados.

O método potenciométrico usado na determinagéo
de cloreto revela-se como uma metodologia
operacional barata, que pode ser empregada em
analise de campo.

Os resultados obtidos s&o bastante promissores
necessitando de aprimoramento da técnica para
reduzir o erro experimental.
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Introducao |

A avaliagédo da capacidade de interagdo da matéria
organica (MO) do sedimento — testemunho curto—
com ions Cu (Il), pode auxiliar na investigagao da
influéncia da disponibilizagdo dos metais, de
diferentes atividades antropicas e descrever o
comportamento de sistemas aquaticos. Objeto de
grande interesse para as atividades de
sobrevivéncia indigena, as modificagbes ambientais
da bacia do rio Apucaraninha - reserva indigena
Kaingang, foram avaliadas a partir das relagdes
entre interagdo MO/Cu (lIl) e a quantidade de
matéria organica no sedimento de locais com
caracteristicas mistas — l6ticas e lénticas do rio
Apucaraninha.

Resultados e Discussao |

O testemunho foi coletado em 6 locais do rio
Apucaraninha, com amostrador cilindrico do tipo
gravidade. As amostras foram fatiadas de 2 em 2
cm, secas a temperatura ambiente, moidas e
reservadas. As analises de matéria organica (MO)
foram feitas por espectrofotometria, e de interacao
da MO/Cu (ll), por potenciometria com eletrodo
seletivo para ions Cu.

A evolugdo da interagdo MO/Cu (ll) foi maior na
parte superior do testemunho e menor na parte
inferior, com destaque para a faixa de 30 cm, cuja
maior interagcdo pode estar relacionada a evento
ambiental bastante diferenciado, como a formacgao
das represas no passado (Fig. 1). Mesmo que as
represas tenham sido formadas ha mais tempo do
que o sedimento depositado na faixa de 30 cm, os
processos biogeoquimicos de degradagdo da
matéria organica, associados aos processos fisicos
de mobilizacdo do sedimento, podem ter interferido
no comportamento do ambiente aquatico.
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Figura 1. Interacdo da matéria organica com ions
Cobre (Il), na represa FIU

Conclusoes

O aumento da quantidade da matéria organica na
faixa deposicional de aproximadamente 30 cm ao
longo da bacia do rio Apucaraninha, na area
amostrada, em correlagdo com o aumento da
interacdo da matéria organica na mesma faixa,
pode estar ligado a formacao das represas no
passado. Os processos biogeoquimicos de
degradacgéo da matéria organica, associados aos
processos fisicos de mobilizagdo do sedimento,
podem ter interferido no comportamento do
ambiente aquatico. A interagao da MO/Cu (Il) em
correlagdo com a quantidade de matéria organica
no sedimento, sugerem que modificagdes
ambientais acentuadas ocorreram em determinado
momento do passado na area estudada.
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Introducao |

Estudos anteriores demonstram que o estuario da
Lagoa dos Patos, nos entornos da cidade de Rio
Grande, apresenta contaminagao por
hidrocarbonetos de petrdleo em diferentes
compartimentos do ecossistema aquatico (Ex.:
sedimento™? e na biota?). Desta forma, este trabalho
tem como objetivo determinar a origem (fontes)
desta contaminagcdo empregando os marcadores
moleculares (hopanos, terpanos e esteranos) de
hidrocarbonetos de petrdleo. Os marcadores
moleculares (hopanos, terpanos e esteranos) sao
indicadores Uteis na identificagdo das principais
fontes de contaminagdo por hidrocarbonetos em
razao da sua alta resisténcia a degradagéo, sendo
estaveis e persistentes no meio ambiente’.

Resultados e Discussao |

Os sedimentos foram coletados em 8 estagdes
préximas ou que tenham alguma relagdo com as
fontes previamente identificadas e caracterizadas
como contaminadas. As amostras foram extraidas
em Soxhlet, com n-octadeceno e 9,10-
dihidroantraceno como padrao interno, purificadas e
fracionadas. A primeira fragdo foi analisada por
GC/MS para a obtengdo dos fragmentogramas
caracteristicos e identificacdo dos terpanos e
hopanos (m/z 191) e esteranos (m/z 217 e 218). A
quantificacdo foi feita usando a relagdo de areas
com o padrdo interno n-octadeceno, ja adicionado
as amostras. O Esgoto Municipal apresentou a
maior concentragao de marcadores moleculares
(4590 ng g ) seguido da Refinaria de Petroleo
(2025 ng g ) Posto Nautico (870 ng g ) e late
Clube (605 ng g ) As menores concentragoes
foram encontradas na estagao Controle (18 ng g ) e
no Saco da Mangueira (32 ng g ) A série dos
terpanos inclui terpanos triciclicos, tetraciclicos e
triterpanos pentaciclicos (hopanos) sendo estes
ultimos encontrados em todas as amostras, o que
indica a introdugao de 6leo de motor de popa4. No
Esgoto Municipal foi observado Csg-terpano triciclico
em conjunto com hopanos, que ¢ indicativo de 6leo
automotivo®. Ja a presenga do terpano tetraciclico
(8,14 Secohopano) no Iate Clube indica a presenca
de dleo intemperizado®. Os hopanos com
estereoquimica 17B( Hg 21B(H)-Hopano, que
representam 6leo recente °, ocorreram no Esgoto,
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Refinaria de Petréleo e Distribuidora de
Combustivel. Conforme o dleo é degradado, a
estereoquimica passa a configuragéo
170(H),21B(H)-Hopano, comum em quase todas as
amostras. No Pier do Petroleiro ocorreu a unica
amostra com os marcadores moleculares hopenos
(22,29,30-Trisnorhop-17(21)-eno e Hop-22(29)-eno)
que, por possuirem dupla ligagdo na molecula sao
indicadores de 6leo pouco degradado O diesterano
(20R-13B(H),17a(H)-Diacolestano)  confirma a
presengca de Oleo intemperizado na Distribuidora,
Posto Nautico e Refinaria, enquanto que os demais
esteranos indicam a presenga de 6leo recente no
Esgoto, Posto Nautico e Distribuidora de
Combustivel.

Conclusoes

Os marcadores moleculares de petroleo (hopanos,
terpanos e esteranos) indicaram que, apesar de
haver sido detectada a presenca de hidrocarbonetos
de petréleo em todos os pontos de amostragem nos
entornos da cidade de Rio Grande, existe uma
distingdo marcante quanto as fontes destes
contaminantes e o tempo da contaminagéo, se

recente ou cronico.
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Introducao

Produtos carneos fermentados, do tipo salame
colonial, vém sendo estudados e desenvolvidos
utilizando bactérias laticas isoladas de produtos
coloniais regionais que, além de apresentarem a
funcdo de conservar os mesmos a temperatura
ambiente, sao  responsaveis pelas  suas
caracteristicas sensoriais das quais destaca-se o
flavour caracteristico da fermentacao latica. Neste
sentido este trabalho visou avaliar o sinergismo na
producgéo de acido latico e no decréscimo de pH de
misturas de duas bactérias laticas isoladas.

Resultados e Discussao

Inicialmente, duas bactérias isoladas produtos agro-
industriais provenientes da regido do Vale do Rio
Pardo, RS, foram selecionadas em virtude do seu
melhor desempenho na produgéo de acido latico. As
bactérias Q6-1 (isolada de queijo) e E3-1 (isolada
de embutido) foram padronizadas através da técnica
de diluigdo seriada em placa. As bactérias
padronizadas foram inoculadas em tubos de ensaio
contendo 9,9mL de leite desnatado a 11%, sendo o
volume total do indculo de 0,1mL. Neste estudo
foram empregadas as seguintes propor¢cées da
bactéria Q6-1 em relagdo a E3-1: 0, 20, 40, 50, 60,
80 e 100%. Os meios inoculados foram incubados
por 48h a 37°C, realizando, em seguida, a medida
de pH (acidez total) e produgcdo de acido latico,
sendo esta realizada através da espectrofotometria
na regiao do visivel (425nm). Os resultados obtidos
sdo apresentados nas figuras 1 e 2, em relagéo a
proporcao da bactéria Q6-1.
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Figura 1: Grafico da produgdo do &cido latico em
fungao da proporgao da bactéria Q6-1.
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Figura 2: Grafico do pH em fungéo da proporgéo da
bactéria Q6-1.

E possivel perceber que as bactérias Q6-1 e E3-1,
quando utilizadas em conjunto no leite desnatado a
11%, produzem maior quantidade de acido latico do
que quando cultivadas separadamente. A maior
producdo de acido latico foi verificada na proporgéo
de 20% de Q6-1 e 80% de E3-1 em 0,imL de
indculo padronizado. Este resultado € compativel
com a produgéo de metabdlitos por uma cultura que
sao assimilados pela outra durante o crescimento
consorciado levando a um metabolismo mais
acelerado semelhante ao encontrado no iogurte
com as bactérias laticas Lactobacillus bulgaricus e
Streptococcus termophillus.

Conclusoes

Através das andlises realizadas no meio de cultura,
a partir das bactérias laticas isoladas, pode-se
observar o efeito sinérgico que a mistura das duas
bactérias laticas apresentam, independente da
proporcao utilizada. Esta eficiéncia na utilizagdo de
culturas mistas possibilita um melhor desempenho
destas para elaboragdo de produtos carneos
fermentados.
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Introducao |

A heparina é um mucopolissacarideo
biologicamente ativo da familia glicosaminoglicana,
as suas principais propriedades farmacolégicas sao
suas atividades anticoagulante no tratamento de
enfarto do miocardio e antitrombose no tratamento
de tromboses venosas pos-operatérias. Heparina de
baixa massa molar (HBMM) sao substancias que
tem acgdo biolégica similar a heparina, HBMM é
obtida através da despolimerizagdo da heparina
com a producdo de fragmentos com massa molar
entre 2.000 e 10.000 Daltons. E uma alternativa
para preparar heparinas que tenham atividade
antitrombose elevada e atividade anticoagulante
menor do que as heparinas de alta massa molar,
possuindo  as propriedades  farmacoldgicas
necessarias para aplicagdes terapéuticas
melhoradas. Neste sentido, o presente trabalho
propde a sintese de heparina de baixa massa molar
para ser aplicada no desenvolvimento de sistemas
de liberagdo controlada de heparindide visando
estabelecer novas vias de formulagdo de
medicamentos em uso na profilaxia e no tratamento
de eventos de tromboses agudas, atuando
principalmente no aumento da eficacia terapéutica,
na redugdo do numero de doses e na toxicidade
deste medicamento.

Resultados e Discussio |

Amostra de heparina comercial fornecida pela
Bioibérica (Espanha) foi purificada com metanol
para remogao do sulfato de dermatana. A amostra
purificada foi transformada num sal de amébnio
quaternario com cloreto de benzalconio para
protecdo dos grupos sulfatos no processo de
esterificacdo. A esterificacdo foi realizada com
cloreto de 4 -clorobenzila a 35 °C na qual foi
mantida nesta temperatura durante 25 horas. O
éster benzilico de heparina obtido na forma de sal
de sédio foi despolimerizado com solugdo de NaOH,
a 58 °C, para a obtencdo da heparina de baixa
massa molar. A massa molar da heparina e
heparina despolimerizada foi determinada por
cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC) pelo
método da exclusdo, que efetua a separagcédo de
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acordo com o tamanho efetivo das moléculas.
As moléculas pequenas podem penetrar na maioria
dos poros e apresentarem um maior tempo de
retencdo, enquanto as maiores sdo excluidas de
todos os poros. Assim, moléculas grandes movem-
se rapidamente através da coluna e as moléculas
pequenas sao eluidas lentamente pela fase moével.
Foi utilizado como eluente: H,O / 0,05 M NaOH,
num fluxo de 0,8 mL/min e monitorado com um
detector UV-VIS a 210 nm. Os resultados obtidos
para heparina mostram que 92% apresentam massa
molar de 12.800 Daltons (Da), 8% apresentam
10.000 Da. Para a heparina despolimerizada, os
resultados mostram que 15% apresentam massa
molar de 12.800 Da, 35% apresentam 6.900 Da e
50% apresentam massa molar entre 12.800 e 6.900
Da. Os resultados da despolimerizagdo foram
satisfatorios, uma vez que uma boa porcentagem de
heparina apresentou um fragmento de 6.900 Da que
seria responsavel pela diminuicdo atividade
anticoagulante necessaria para administragdo via
oral.

Conclusoes

Varios métodos tém sido relatados na literatura para
determinacdo da massa molar da heparina. A
cromatografia liquida de alta eficiéncia pelo método
da exclusdao, devido a sua simplicidade,
disponibilidade de equipamento, utilizacdo de
pequenas quantidades de amostras e reagente
simples mostrou ser uma eficiente técnica para
quantificar a massa molar da heparina e heparina
despolimerizada.
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Introducao |

Os servicos publicos de abastecimento devem
fornecer sempre agua de boa qualidade. As
andlises e os exames das aguas obtidas nos
mananciais com a frequéncia desejavel deverao ser
capazes de revelar a necessidade de processos
corretivos, enquanto o tratamento da agua devera
compreender somente 0s processos imprescindiveis

a obtencdo da qualidade que se deseja, com custo

minimo. Assim, desenvolveu-se uma pesquisa com

a duracado de quatro meses, perfazendo um total de

352 horas, onde simulou-se, em escala de

bancada, o tratamento das aguas do Arroio Padre

Doutor, que abastece as referidas instituicbes. Num

primeiro momento, foi definida a composigéo fisico-

quimica e bacteriolégica da agua em questao, a

partir dai foram definidos e realizados os testes de

cada uma das etapas que envolvem o tratamento.

Foram objetivos do trabalho:

+ Verificar a eficiéncia de floculantes na remocéao
de sdlidos e matéria organica da agua;

+ Avaliar a eficiéncia de diferentes suportes na
filtragdo da agua;

+ Avaliar a quantidade de desinfetante necessaria
para promover a eliminagao de patogénicos da
agua;

+ Avaliar o desempenho da sequiéncia
floculagdo/sedimentagao, filtragcdo e desinfecgéo
no tratamento da agua testada.

+ Propor quantidades de reativos para o sistema
de tratamento das aguas.

Resultados e Discussao \

A eficiéncia da fase de floculagdo/coagulagédo pode
ser avaliada pelo consumo de coagulante e pela
turbidez da agua decantada, onde o que se procura
€ 0 menor consumo de produto e uma melhor
qualidade da agua. Com base nisto, foram
estabelecidas as dosagens e a sequéncia dos
testes partiu sempre da menor dosagem prevista.
Os produtos testados foram: sulfato de aluminio,
polimero catibnico e polimero aniénico. Tendo em
vista a total ineficiéncia do polimero anidnico para o
tratamento das amostras, sua utilizagéo foi imediatamente
descartada.

No teste de filtragdo o objetivo baseava-se em
montar em escala de bancada, filtros com diferentes
meios filtrantes e a combinagdo destes, para assim
analisar a eficiéncia de cada filtro A filtracdo da
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agua bruta demonstrou ser um processo
inadequado, j& que o melhor desempenho na
remogao de poluentes como matéria organica e
solidos foi de 52% e 28%, respectivamente.
Enquanto, nos demais testes, alcancaram 75% e
58%.

No teste de desinfecgao o objetivo foi estabelecer a
dosagem de hipoclorito de sddio necessaria para a
obtencdo de uma agua prépria para 0 consumo
humano e com um teor de cloro residual para a
manutengao desta propriedade.

A dosagem de solugcdo de hipoclorito a uma
concentragdo de 2 ppm de cloro, mostrou-se
suficiente para a destruicdo dos organismos
patogénicos avaliados. A referida dosagem garante
um residual de 0,5 ppm de cloro, concentragao
capaz de preservar boas condigbes sanitarias, e
manter os padroes de potabilidade para este
pardmetro, que, segundo a portaria 1469 do
Ministério da Saude, deve ser inferior a 1 ppm.

Conclusoes

Tendo em vista a natureza do trabalho tornou-se
imprescindivel a comparagao da qualidade
alcangada ao final dos ensaios realizados com os
padrdes de potabilidade estabelecidos pelo
Ministério da Saude.

A avaliagdo dos teste permitiu supor que as
dosagens de sulfato de aluminio e de polimero
catibnico de, respectivamente, 20 e 5 ppm, para o
processo de floculagdo/ sedimentagao, seguido pelo
filtro misto e finalizado pela desinfeccdo com
hipoclorito de sodio ( 2 ppm), sdo suficientes para
garantir a qualidade da agua para o consumo
humano. Entretanto, cabe salientar que a
conservagao das condi¢des de operagao da estacao
de tratamento de agua e a manutengdo das
condi¢cdes sanitarias dos reservatérios em cada
ponto de distribuicdo do campus sdo fundamentais
para a garantia da preservacdo das caracteristicas
fisico-quimicas e bacteriologicas desde o tratamento
até o seu consumo.
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Introducao |

O crescimento populacional e o desenvolvimento
industrial tém ocasionado efeitos negativos sobre o
ambiente, tais como a poluicdo e degradagdo dos
recursos naturais. O controle ambiental deve ser
feito a fim de assegurar danos irreparaveis e
garantir a melhoria da qualidade de vida da
populacédo. Deve-se considerar a melhor tecnologia
de tratamento de efluentes disponivel, que reduza o
investimento inicial e os custos de operacao.

O objetivo principal do tratamento de efluentes é
corrigir as suas caracteristicas indesejaveis, de tal
maneira que o0 seu uso ou sua disposicao final
possam respeitar os parametros de legislagcao
vigentes.

O processamento do arroz envolve descarga de
consideravel volume de efluente cujos nutrientes
causam sérios problemas na flora e na fauna
presentes no corpo receptor. Entdo, torna-se
necessario a depuragcdo dessa agua residuaria
antes do seu langamento em rios e riachos.

Um dos processos de tratamento, pode ser por
coagulacgao e floculagéo.

Resultados e Discussao |

Utilizou-se como coagulante, argila pertencente a
familia das montmoriloniticas, Agefloc. O Agefloc foi
calcinado por 8 horas, onde obteve-se uma perda
de massa de 5,93%. (Figura 1). A andlise quimica
da superficie da argila calcinada por energia
dispersiva de Raio-X, indicou a presenga dos
seguintes elementos: Fe, Ca, Mg, Al, O e Si, Nao
houve diferenca nas quantidades comparadas a
argila sem calcinagao.

Figura 1: Micrografia da superficie da argila
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Os ensaios de JAR-TEST realizados com efluentes
de industrias de processamento de arroz, foram
comparados, utilizando os coagulantes Cloreto
Férrico (FeCl;) Sulfato de Aluminio Al(SQO4); e
argila montmorilonitica, Agefloc, nas concentragdes
de 500 ppm, 300 ppm, e 200 ppm, respectivamente.

Como auxiliares de floculagéo utilizou-se 5 ppm
de polimero anidnico. Foram utilizadas as melhores
concentragcbes do coagulante e auxiliares de
floculagdo sendo que o melhor resultado foi obtido
com Agefloc 200 ppm em pH natural de 4,02.

AgEfloc

Cloreto Férrico

Estes resultados demonstram a eficiéncia dos
processos para promover a coagulagdo e
floculagao.

Conclusoes

A utilizacdo de processos fisico-quimicos para
tratamento de efluente, apresenta-se como uma
tecnologia tecnicamente viavel.

Em relagdo ao passivo ambiental, o lodo produzido
pelo processo AgEfloc, pode sofrer destinagao final
mais simples, se comparado ao lodo com uso de
sais metalicos.

Pelos motivos expostos, consideramos as
tecnologias apresentadas viaveis para fins de
utilizagdo na remocgédo de carga, em sistemas de
tratamento de efluentes, em industrias de
processamento de arroz.
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Introducao |

A exploragéo do carvdo mineral ao longo destes
ultimos cem anos, tem produzido, muitos problemas
ambientais. Principalmente pelo alto grau de acidez
da agua oriunda das minas ativas e abandonadas
que contamina os cursos d’agua e formam lagoas
acidas a partir das cavas deixadas pela mineragao a
céu aberto.

A acidez da agua da regiao carbonifera é devido a
reagdo de oxidagao e dissolugao da pirita (FeS,) em
agua. Esta agua, além de um pH baixo, contém
sélidos suspensos e dissolvidos, os quais devem
ser removidos para atender os parametros de
lancamentos exigidos nas legislagbes ambientais
vigentes. A remogao geralmente se consegue com a
coagulagado, floculagdo e decantagdo. Dentre os
coagulantes existentes no mercado, podemos
destacar sais metalicos a base de ferro e aluminio,
coagulantes organicos e inorganicos, entre outros.
Com as crescentes pressdes pela preservacdo do
meio ambiente e pela redugao dos custos industriais
com insumos e utilidades, em especial em relagao a
agua tratada, se faz necessaria uma nova
concepgao para tratamento de efluentes, dai a
relevancia deste trabalho em buscar nas argilas
uma alternativa na substituicdo destes coagulantes.

Resultados e Discussao |

Os ensaios de JAR-TEST realizados com agua de

drenagem acida de mina, foram comparados,
utilizando os coagulantes Cloreto Férrico (FeCly),
Sulfato de Aluminio Alx(SO4); e argila
montmorilonitica, Agefloc. Como auxiliares de
floculagédo, utilizou-se 5 ppm de polimero anidnico.

f—

Sulfato de
Aluminio

Cloreto
Férrico

Agefloc

Foram utilizadas as melhores concentragbes do
coagulante e auxiliares de floculagdo. O melhor
resultado foi com Agefloc 50 ppm em pH étimo de
4,00, sendo o pH natural de 2,82.
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O controle do pH foi feito usando hidréxido de
sodio, até atingir a faixa ideal para o coagulante.

Tabela. Resultados obtidos por coagulagao e
floculagao em teste de jarros.

Agefloc, ppm 50,00 - -
FeCls,ppm - - 250,00
Al(SO,)s, ppm - 300,00 -
NaOH, ppm 20,00 - -

As medidas de turbidez e sélidos suspensos no
efluente bruto e apdés o tratamento com os
coagulantes mostraram os seguintes resultados:
para o efluente bruto, Agefloc, Sulfato de Aluminio e
Cloreto Férrico, a turbidez (NTU) foi de 63,65; 2,04;
22,32; 56,55, respectivamente. Os valores obtidos
para solidos suspensos(g/L) foram de 0,0491,
0,1084 e 0,1589, respectivamente, para os
coagulantes. A turbidez da agua é provocada por
sblidos em suspensdo, consistente com os
resultados obtidos.

Conclusoes

O efluente tratado com AgEfloc apresentou indices
de material em suspensdao considerados
satisfatorios pela legislagao vigente.

Em relagdo ao passivo ambiental gerado, o lodo
produzido pelo processo AgEfloc, pode sofrer
destinagao final mais simples, comparado ao uso de
sais metalicos.

Para os ensaios, os resultados foram satisfatérios,
indicando que o tratamento com AgEfloc, € um
método promissor para processos combinados de
tratamento, onde o efluente ¢é de dificil
biodegradacéo.
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Introducao |

A andiroba (Carapa guianensis Aubl) € uma
arvore de grande porte, podendo atingir 30 metros
de altura, e no Brasil € encontrada principalmente
na regidao amazébnica. As partes usadas sao a
madeira, as folhas, a casca e as sementes. O 6leo
extraido das sementes, geralmente por prensagem
ou extraggo com solvente apolar, possui
propriedades anti-inflamatérias, anti-sépticas e
cicatrizantes. Além do uso medicinal, o 6leo da
andiroba também ¢é muito usado pela industria
cosmetoldgica, em cremes hidratantes, em produtos
para o cabelo, e no combate a celulite, pela sua
composicdo em 4cidos graxos essenciais,
particularmente rico em acidos da familia oleico. O
6leo também é usado como um repelente inseticida
e para tratar picada de insetos e doengas da pele1'3.

O presente trabalho tem o objetivo de
identificar os principais acidos graxos dos
trigliceridios presentes no 6leo da andiroba via CG-
EM.

Resultados e Discussao |

Cerca de 4 Kg de sementes de andiroba,
fornecidas pela Cooperativa Agricola Mista dos
Produtores Extrativistas de Altamira/PA, foram
submetidas a secagem em uma estufa a 40°C
durante uma semana. Depois de secas as amostras
forma descascadas e cortadas manualmente.

As améndoas, depois de moidas, foram
submetidos a extragdo por maceragdo por 2 dias,
com éter de petroleo para retirar o 6leo, seguido de
extragdo com Soxhlet, também com éter de
petréleo, para remog¢ao das gorduras residuais. O
rendimento encontrado foi de 60%. O teor de
umidade do 6leo foi medido, encontrando-se o valor
médio de 6%.

Apoés a extragcdo e concentragdo dos
extratos, aliquotas do oleo foram derivatizadas
usando BF3; metandlico. Os extratos foram
concentrados em N, e depois diluidos em 1 mL de
diclorometano, para posterior analise
cromatografica. Cerca de 1 uL de cada amostra foi
analisado via CG-DIC Shimadzu QA 17A e CG-EM
Shimadzu QA 5050A, ambos equipados com coluna
capilar DB-5 (30 m X 0,25 mm X 0,25 um), para
identificacdo dos ésteres metilicos.
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As condigbes analiticas foram 180°C (Omin) - 1°C
min™- 205°C - 5°C min” - 225°C - 10°C min™ -
270°C (10min).

Em paralelo, uma amostra de 6leo fornecida
pela Cooperativa de Altamira, foi também submetida
a derivatizagdo e analises cromatograficas, nas
mesmas condi¢cdes, para avaliacgdo do método
extrativo.

As analises permitiram-nos identificar cerca
de 9 ésteres metilicos com base na injegdo de
padrdes, comparando os tempos de retengao, além
de outros, por comparagdo com o0s espectros de
massas da biblioteca Wiley do equipamento. As
amostras analisadas dos dois tipos de 6leos
apresentaram perfil cromatografico similar.

Foram identificados os ésteres metilicos dos
acidos palmitico, estearico, araquidico, palmitoléico,
olico, linoléico, linolénico (citados na literatura),
como também beénico e eicosendico (ndo citados).

Conclusoes

Com base nos resultados encontrados nas
analises cromatograficas, o 6leo de andiroba tem
grande concentragdo de acido oleico (~ 53%),
sendo que os outros acidos graxos insaturados
estdo em pequenas quantidades. Quanto aos
acidos graxos saturados, o acido estearico se
encontra em grande quantidade, ~29% e, os
demais, em baixas concentragdes.

As duas amostras, tanto a do 6leo obtido
através da extracdo em laboratério, quanto a
fornecida pela Cooperativa, apresentaram perfis
cromatograficos similares.
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Introducao |

A distribuicdo mundial da agua revela somente 2.6%
de agua doce no planeta e dela apenas 0,6%
disponivel em lagos, rios, subterraneos e atmosfera.
Os maiores consumidores da agua s&o a
agricultura e as industrias, incluindo o setor téxtil,
que consome 15% do volume, devolvendo-a depois
do processo altamente contaminada. O tratamento
de efluentes téxteis é um dos assuntos de maior
interesse do ponto de vista ambiental. Considerando
que a agua sera provavelmente o grande mal do
novo milénio, estudos e pesquisas envolvendo
tratamento de efluentes téxteis com posterior
reutilizacdo do mesmo, em alguns processos de
tingimento é de suma importancia do ponto de vista
industrial. Este trabalho teve como obijetivo reutilizar
em tingimentos de tecido de algoddo agua de
efluente  téxtili pdés tratamento empregando
quitosana.

Resultados e Discussao |

O tratamento do efluente proveniente da empresa
COTEMINAS, direto das maquinas e do tanque de
equalizacao, foi realizado sob diferentes condigcdes,
variando-se a concentragdo de quitosana e dos
demais pardmetros e produtos utilizados pela
industria. A Figura 1 mostra o espectro de
absorgao (espectrofotdmetro UV-Visivel, Shimadzu)
das amostras de efluentes tratadas e n&o tratadas,
observa-se o decaimento intenso da cor signi-
ficando eficiéncia na adsorgdo do corante. Apds o
tratamento, com a agua reciclada foram preparados
banhos de tingimentos reproduzindo cores e
condigdes adotadas no processo industrial.

0,5% quitosana+0,5%removedor

2,0000
1,0000

0,0000 -
_1’0000400 50 60 70 80

0,4%quit+0,3%removedor+0,3%Al
2(S04)3

Absorbancia

1% quitosana

Efluente néo tratado

Comprimento de onda(nm)

0,5%quit.+0,5%removedor

termos de k/S e AE(diferente de cor residual). A
tabela 2 mostra os resultados obtidos com relacéo a
solidez dos tecidos tintos com corantes reativos por
esgotamento.

Tabela1: Parametros avaliados nos tingimentos.

Amostras de # tingimentos KIS AE
1- com H,0 destilada 0,1935

2-com Efl. Equalizador+1% quit. |0,2518 [2,71
3-com Efl. Maq.+0,4% quit.+ 0,1481 |6,21
0,3% removedor + 0,3%Alx(SO,)3
4-comEfl.Equalizador+0,7%quit.+ | 1,1808 | 0,81
0,3% Alx(SO,)3

5-com Efl.Equalizador+0,4%quit. |0.0691 |9,47
+ 0,3%removedor+0,3%Alx(SO,);

Tabela2: Ensaios de solidez

Amostra Nota solidez Nota solidez
a fricgao a lavagem DIN
seco Uumido |54010

1 5 4.5 5

2 5 4.5 4.5

3 5 5 4

4 5 5 5

5 5 5 4

Conclusoes

Conclui-se que a reutilizaggdgo do efluente de
equalizagao tratado com quitosana, resultou em
melhores tingimentos posteriores, comparando com
a utilizacdo de efluentes tratados com removedor
de corante ou adicéo de outros
produtos,comumente usados no tratamento
industrial. A quitosana apresentou um 6étimo
resultado na remocao de corante, pois obteve até
96,42% de eficiéncia.
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Figura 1:Apresenta variagdo da absorbancia do
espectro UV-Visivel para o efluente tratado durante
60 min, com diferentes concentragbes de quitosana
a 50 °C, sob agitagao constante.

Na tabela 1 observa-se os valores referentes a
intensidade da cor e rendimento coloristico em
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Introducao |

A matéria organica € um importante indicador de
qualidade dos solos. Pesquisas sobre as alteragdes
nas substéncias humicas de solos em decorréncia
de diferentes sistemas de preparo e cultivos sao
escassos nos solos de varzea do RS, onde sao
cultivadas extensas areas com arroz irrigado. Esta
pesquisa objetivou avaliar o efeito de diferentes
sistemas de manejo nas substancias humicas de
um solo hidromorfico.

Resultados e Discussao |

Amostras de um Planossolo Hidromérdico
eutrofico solddico, coletadas nas profundidades de
0-5cm e 5-10cm, em experimento de longa duragao
(16 anos), conduzido na Embrapa Clima
Temperado. Os tratamentos avaliados foram: ST=
Sistema tradicional de cultivo: um ano de arroz com
preparo convencional do solo seguido de dois anos
com pousio da area; APC= Sistema de cultivo
continuo de arroz com preparo convencional do solo
e controle de invasoras com herbicidas; RC=
Rotagdo arroz x soja x milho, com preparo
convencional do solo; APD= Sucessdo de azevém
no inverno X arroz no verao, sob plantio direto; SN=
Testemunha: solo mantido em condi¢gdes naturais
(pastagem nativa). Foi feito o fracionamento quimico
da matéria organica, com base na solubilidade em
meio acido e alcalino, estimando-se o teor das
fragbes:ndo humicas (NH) acidos fulvicos (AF),
acidos humicos (AH) e humina (HU), através do teor
de carbono (C) contido em cada fragdo. O C nas
fragbes NH, SH e AF foi determinado por
espectroscopia, a 580nm, apds reagao durante 4
horas, a 60°C, com solugéo acida de dicromato de
potassio 0,625 mol L". O C total do solo foi
determinado pelo método Walkley-Black. Para as
SH e AF determinaram-se as absorbancias em 465
e 665 nm, calculando-se a razdo (E4/E6). Para os
AH, foram obtidos espectros de infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR) (espectrofotdmetro
Bomem MB 102), em pastilha de KBr (2mg de
amostra: 100 mg de KBr), no intervalo de 4000 a
400 cm™ e com actmulo de 32 scans e resolucao 4
cm™. Com os dados obtidos foi calculado o indice
de aromaticidade: l4g28/l2026, Segundo Chefetz et al.

O sistema com plantio direto de arroz (APD), apds 16
anos manteve os teores de C total do solo e das fracdes
AH e HUM semelhantes aos do solo sob condigbes
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naturais. Os sistemas com preparo convencional do
solo reduziram os teores de carbono total e das fracdes
AH e HU, em comparagéo ao solo natural. Os sistemas
com maior revolvimento do solo (APC e RC)
promoveram a mineralizacdo preferencial das
substancias humicas de menor peso molecular (AF). Na
propor¢do de ocorréncia das fragdes humicas a HU
predominou (46% a 62%) em relagdo ao AH (25 a
40%) e AF (7 a 2%), independente dos sistemas de
manejo. Os espectros de infra-vermelho dos acidos
hdmicos apresentaram o mesmo padréo da absorcao.
As principais bandas de absorgéo identificadas e suas
atribuigbes foram: (a) banda larga de absorgéo préxima
a 3400 cm™ atribuida ao estiramento de OH de alcoois,
fenois e acidos carboxilicos; (b) picos em 2924 e 2852
cm” devido ao estiramento simétrico e assimétrico de
C-H de grupos alifaticos; (c) banda em torno de 1710
cm’, atribuida ao estramento C=O de 4&cidos
carboxilicos efou cetonas; (d) absor¢édo proxima a 1628
cm’ associada & Iiga1géo C=C de anéis aromaticos; (e)
pico em 1539 cm’, atribuida a N-H de ligagbes
peptidicas; (f) picos em torno de 1430 e 1370 cm™,
atribuidos a deformacéo de C-H de grupos alifaticos; (g)
banda em 1242 cm™ atribuida a estiramento C-O e
deformagao O-H de acidos carboxilicos; (g) banda em
1075 cm’" devido a ligagdo C-O de polissacarideos. O
indice de aromaticidade l4g8/lo926 Variou entre 0,70 a
1,14, situando-se abaixo dos valores observados para
AH de solos oxidados e de carvao (>1,14). A banda de
absor¢do de grupos nitrogenados foi bastante
pronunciada, comparada com espectros de AH de solos
oxidados. O maior grau de alifaticidade e a presenca
em maiores propor¢gdes de grupos nitrogenados
indicam um baixo grau de transformacdo dos AH,
devido ao ambiente hidromérfico destes solos e a
inundagao periédica no cultivo do arroz.

Conclusoes

Os sistemas de manejo influenciaram o teor das
substancias humicas apenas na camada de 0-5 cm.
Ndo houve efeito na composi¢do dos acidos
hamicos, determinada por FTIR. Os AH estudados
apresentaram baixo grau de humificagdo, quando
comparados aos AH de ambientes néo
hidromérficos.
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Introducao |

AOX (adsorbable organic halogen) € uma medida
usada para estimar a quantidade total de materiais
organicos halogenados dissolvidos em amostras de
aguas; € um termo utilizado para descrever uma
familia de compostos quimicos resultantes de fontes
naturais e/ou humanas." A preocupagdo com a
contaminagao de sistemas aquaticos superficiais e
subterrdneos tem crescido no meio cientifico; essa
preocupagao aumenta, principalmente, quando a
agua € wusada para o consumo humano. Os
compostos organicos halogenados podem ser
emitidos, entre outras coisas, pelas industrias
quimicas (produgao de celulose, produgdo de papel
e de cartdo, industria de curtumes, tratamento de
superficies de metais, lavanderias a seco e
esfoladouros) e existem também a contaminacao do
ambiente aquatico por pesticidas. Sdo encontrados
grandes concentracdes desses compostos em
efluentes industriais e municipais, lodos, lixos
solidos e ar de exaustao.

Existem compostos halogenados com nocividade
menos saliente afetando: o sistema de imunidade
de peixes; o sistema de reprodugdo de focas e
destruindo o o0zbnio das camadas superiores da
atmosfera.’

Devido a grande preocupagdo causada pela
contaminagdo desses compostos  organicos
halogenados, numerosos estudos objetivando um
monitoramento da concentragdo desses no baixo
curso do Rio Itajai-Agu estdo sendo efetuados
através do analisador AOX (Coulomat 7020CL).

Resultados e Discussao |

Foi realizado uma coleta ao longo do baixo curso do
Rio Itajai-Agu, desde a cidade de Timbd até a foz,
na cidade de ltajai.

Utilizando-se o analisador AOX (Coulomat 7020CL),
que quantifica compostos organo-halogenados
adsorviveis presentes em amostras liquidas, pdde-
se obter resultados quanto a presenga destes
compostos em aguas coletadas, em uma
amostragem piloto, em cinco diferentes pontos do
baixo curso do Rio Itajai-Agu.

Os valores obtidos da DQO e para os pontos #0, #1,
#3, #5, #6, respectivamente foram: 30,416, 92,657,
269,805, 214,041 e 213,196 mgO,/L. Sendo Assim
fez-se diluicbes para que o valor da DQO de cada
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amostra fosse de 10 mg/L, pois se a amostra
apresentar muita matéria organica, esta ira saturar o
carvéo ativado.

Feitas as devidas diluicbes, fez-se as analises de
AOX, cujos resultados foram de 0,034, 0,104, 0,379,
0,166 e 0,121 mg/L, conforme apresentado na
tabela 1.

Como no Brasil ndo ha uma portaria que determine
a concentracdo maxima admissivel de AOX, porém
Comunidade Econdémica Européia estabeleceu em
0,1ug/L a concentracdo maxima admissivel de
qualquer pesticida em &guas destinadas para
consumo humano e em 0,5ug/L para o total de
residuos.

Tabela 1. Resultados da DQO e AOX.

#0 # 1 #3 #5 #6
DQO
(mgO,/
L) 30,416 | 92,657 [ 269,805 | 214,041 213,196
AOX
(mg/L) | 0,034]| 0,104 0,379| 0,166 0,121

Conclusoes

Visto os resultados e estes ficarem acima da
concentragdo maxima admissivel, € necessario que
se faga uma anadlise qualitativa destas amostras,
para que se saiba quais os compostos organicos
halogenados estdo presentes e suas possiveis
fontes emissoras. Esta foi apenas uma amostragem
piloto tendo como objetivo uma avaliagao preliminar
das aguas do Rio ltajai-Agu, sendo que se dara
continuidade a este trabalho.
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Introducao |

Devido ao grande numero de compostos
organicos halogenados os quais estdo envolvidos
no meio ambiente, criou-se a necessidade de utilizar
um método de deteccdo de tais compostos em
efluentes; assim o parametro de soma (AOX) foi
desenvolvido na Alemanha em 1986, criando-se
restricdes na descarga de AOX. !

O interesse pela implementacdo de uma
nova técnica utilizada para analisar a quantidade de
compostos orgéanicos halogenados totais (AOX)
presentes em bacias hidrograficas importantes
como o Itajai e obter informagdes sobre a qualidade
da agua, as quais sdo fundamentais para as
atividades de gerenciamento de recursos hidricos
surgiu apods a descoberta de que quase todos
compostos halogenados s&o antropogénicos e
existem compostos organicos halogenados com
nocividade marcada perante os seres vivos; como
toxicidade, mutagenicidade, teratogenicidade e
cancerogenicidade. Existem compostos
halogenados com nocividade menos saliente
afetando: o sistema de imunidade de peixes; o
sistema de reproducdo de focas e destruindo o
ozbnio das camadas superiores da atmosfera.?

Resultados e Discussao |

Para realizar as analises utiliza-se o
analisador COULOMAT-7020CL, que mede a
presenca de tracos de organo-halogenados em
amostras liquidas. Para a aplicacdo de tal
metodologia €& necessario conhecer a DQO
(Demanda Quimica de Oxigénio) da agua a ser
analisada, pois se o valor for superior a 10 mgO,/L,
€ necessario se fazer diluicbes das amostras a
serem analisadas pelo AOX. Esse procedimento é
feito para evitar que o carvdo fique saturado de
compostos organo-halogenados.3

Utiliza-se uma aliquota de 100ml de
amostra, o pH deve ser baixado, com &cido nitrico,
até atingir um valor inferior a 2, adiciona-se 5ml de
nitrato de sédio 0,2 mol/L e uma medida de carvao
ativado. A amostra deve ser agitada durante uma
hora e em seguida filtrada em uma membrana de
policarbonato (porosidade de 0,40 um). O filtrado
juntamente com a membrana é introduzida no forno
do analisador, onde ocorrera a combustdo a uma
temperatura de 950°C. Um fluxo de oxigénio arrasta
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0s gases, primeiramente, até a unidade de
secagem, contendo acido sulfurico concentrado,
onde ocorrera o resfriamento dos gases. Apoés
passar pela unidade de secagem, os gases,
chegam a célula eletrolitica, onde estado os eletrodos
de prata e platina, e também a cadeia de medigéo,
onde ocorre a reagao entre os halogénios, oriundos
da combustdo do filtrado, e a prata liberada pelo
eletrodo, conforme esquema apresentado na figura
1. A cadeia de medigéo quantifica esta reagdo entre
halogénios e prata, e o resultado é expresso através
de um grafico gerado em um computador dedicado
ao analisador.

Figura 1. Esquema ilustrativo do analisador de
organo-halogenados COULOMAT-7020CL.

Conclusoes

Esta técnica mostra-se muito eficiente na
analise quantitativa de compostos organo-
halogenados, chegando a quantificar tragos,
presentes em aguas superficiais e efluentes, além
de ter um custo reduzido. Sendo assim, esta
substitui, na maioria dos casos, analises de alto
custo como as cromatografias gasosa e liquida.
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Introdugio |

Entre as classes de biomarcadores uma das mais
intensivamente estudada ¢é a dos acidos
carboxilicos. Mais de 500 acidos sao conhecidos em
plantas e microrganismos. Entre as principais
classes (originarios de animais, plantas, algas,
bactérias, etc) destacam-se os mono e poli-
insaturados, iso e anteiso, os hidroxiacidos, etc.

A Baia da Babitonga representa a principal area
estuarina do Estado de Santa Catarina. Seu corpo
d'agua principal ocupa cerca de 166.837 km?. A
vegetagdo da regido € marcada por extensos
manguezais, representando aproximadamente 80%
de toda area de mangue do estado. Neste contexto
ambiental e sécio-econdmico insere-se uma intensa
acao antrépica, representada principalmente pelo
municipio de Joinville, principal polo industrial e
urbano de Santa Catarina. Além de Joinville, outros
municipios apresentam atividades com impacto
ambiental, como S&o Francisco, onde existe um
porto € um terminal petrolifero de dimensdes e
importancia consideraveis.

Para esse trabalho foram coletadas amostras de
sedimento de 8 locais da Baia. Apds fracionamento,
a fragdo rica em acidos (AC) foi quantificada por
cromatografia gasosa (CG) e cromatografia gasosa
espectrometria de massas (CG-EM).

Resultados e Discussao |

Em todos os pontos amostrados houve uma forte
predominadncia dos acidos carboxilicos lineares
pares sobre os impares. Essa distribuicdo pode ser
observada para o local BB 4A (Figura 1).
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Figura 1: Cromatograma da fragdo BBF3 (KCM-
AC3,) no ponto de coleta BB4A.

Os acidos identificados foram quantificados sendo
os valores apresentados na Tabela 1.
Tabela 1: Total de acidos encontrados na Baia da
Babitonga.
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Amostras = n-acidos (ug.g”)

BB2 9,8

BB3 64,2
BB4A 92,2
BB4B 32,1

BB5A 83,6
BB5B 100,2
BB6A 31,6
BB6B 41,2

A partir desses valores foi possivel relacionar os
dados dos varios pontos entre si e com informagdes
sobre a biota local. Os niveis nos pontos BB5A e
BB5B, localizados na lagoa do Saguacu, foram
maiores possivelmente devido a influéncia de
contaminagao por efluente doméstico. O ponto BB2
(Figura 2) é o que tem a menor influéncia de aporte
terrestre e maior influéncia do mar. Os demais
pontos apresentaram concentracbes de acidos
carboxilicos intermediarias, tipica para sedimentos
de ambientes costeiros.

Acidos BB2

Numer o de Carbono

N1

Figura 2: Distribuicdo de acidos (AC44-ACs3¢) na
fracdo AC no ponto de coleta BB2.

Conclusoes

Os resultados obtidos para as amostras da Baia
da Babitonga mostraram uma variagéo dos acidos
carboxilicos, possivelmente devido a localizacao
dos pontos de coleta e contribuigdo antropica.
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Introducao |

O Estuario da Lagoa dos Patos € um ecossistema
sujeito a ocorréncia de acidentes ambientais, por
nele estar localizado o Porto de Rio Grande,
tornando-se uma via de exportagao/importagdo de
diversos produtos como Oleo Diesel e Petréleo,
entre outros’. A grande vulnerabilidade do ambiente
marinho, justifica o estudo da degradagdo do
petroleo. Os compostos organicos, de um modo
geral, tendem a acumular-se nos sedimentos, sendo
que os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos
(HPAs) estdo entre o0s poluentes mais
carcinogénicos, mutagénicos e téxicos encontrados
em ambientes estuarinos®*%”7.

Este ambiente ja foi alvo de estudos para a
verificacdo de niveis de contaminagdo dos HPAs?®.
Entretanto é verificada a auséncia de estudos que
revelem a degradagdo dos hidrocarbonetos do
petréleo nesta regido. Para a realizagcdo deste
trabalho, foi firmada parceria com uma industria
produtora de dispersante quimico e com o
departamento de Quimica da FURG — Mestrado de
Eng. de Alimentos.

O objetivo do trabalho é verificar os produtos da
degradagdo do petroleo no meio ambiente
estudado, através de um derrame controlado de
petréleo. Também sera realizada a comparagéo da
degradagédo do ¢6leo diesel em um ambiente com
adicdo de um dispersante quimico, em relacdo a
outro onde havera a adicdo de um biosurfactante e,
ambos, com um ambiente sem interferentes.

Resultados e Discussao \

Sera realizada uma simulagdo de derrame de
petréleo para determinar os produtos da sua
degradagéo.O local escolhido foi a llha dos Cavalos,
o qual integra o Estuario da Lagoa dos Patos, de
facil acesso e com caracteristicas tipicas do
Estuario. Serdo construidas cinco caixas de um
metro quadrado cada, de laminas de ago inox de 60
centimetros de altura, sendo que 30 centimetros
serdo enterrados. Logo apéds, serdo efetuados um
derrame de petréleo, do tipo cru e em outras trés
caixas sera colocado 6leo diesel, sendo que sera
colocado o fungo Aspergillus fumigattus em uma
caixa, na outra dispersante.

Havera a medigéo do pH e do Potencial Redox (Eh),

quando, posteriormente as amostras serao
imediatamente acondicionadas em recipientes
especificos e conservadas a frio. Os
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hidrocarbonetos alifaticos e os HPAs serdo
determinados por cromatografia gasosa e o
espectrobmetro de massa. Também serdo

controlados ao longo do experimento COT,
nitrogénio total e fosforo total"®, para verificar o
consumo de nutrientes pelo microrganismo,
conforme dados preliminares do ambiente (Tab. 1).

Tabela 1. Dados relativos aos niveis de nutrientes
presentes no na llha dos Cavalos.

Parametro Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3
Carbono orgénico | 0,8757 0,8674 | -----
total - COT (%)

Fosforo total (%) 0,25 0,28 0,19
Nitrogénio total (%) | 0,16 0,13 0,15

Eh “in situ” (mv) + 186 + 182 + 180
Eh “laboratério” | + 189 +220 +198
(mv)

pH 6,04 5,55 6,95

* valores referentes ao “background” do ambiente

Conclusoes

Até o momento os dados obtidos sédo de
“background” do local escolhido para o experimento,
na qual mostram as concentragdes dos principais
nutrientes para o desenvolvimento do fungo
Aspergillus fumigattus, os valores encontrados
estdo de acordo com o esperado para um ambiente
estuarino. Esse trabalho encontra-se em fase de
desenvolvimento, que incluiu a construgdo e a
implantagdo das unidades de experimentacdo do
derrame controlado de 6leo no sistema estuarino da
Lagoa dos Patos.
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Introducao |

Este trabalho foi efetuado no Curso de Po6s-
Graduagdo em Oceanografia Fisica, Quimica e
Geolégica. Consistiu de um estudo hidroquimico do
efluente de uma industria de refino de éleo vegetal
no Saco da Mangueira, empregando os seguintes
parametros fisico-quimicos: salinidade, material em
suspensao, oxigénio dissolvido, pH, sulfato, fosfato,
silicio reativo, nitrogénio amoniacal, aménia, nitrito,
nitrato e percentual de oxigénio1, com a finalidade
de conhecer o tipo de efluente que é langado neste
local.

Resultados e Discussao |

O local de amostragem foi o efluente de uma
industria de refino de dleo vegetal que desagua no
Saco da Mangueira. A agua foi coletada nas
distancias de 0, 10 e 25 m do efluente, e também foi
coletado um ponto controle.A agua foi guardada
para analises posteriores. O Oxigénio foi fixado “in
situ”, e no laboratério, foi determinado a
temperatura, pH, O,, DBOs e salinidade. As
amostras foram filtradas em filtro 0,45 uM de
acetato de celulose e congeladas. discussdo de
alguns dados:

Oxigénio Dissolvido: os teores encontrados nas 4
estagdes foram superiores ao recomendado pela
legislagéo ambiental®, que é de 5 mg/L, para aguas
Classe B.

Fosfato: os teores encontrados nas 4 estacdes
foram superiores ao recomendado? que é 0,8 1,2
MM. Isto é devido a influéncia de efluentes de
industrias de fertilizantes existentes ao redor do
Saco da Mangueira.

Nitrogénio amoniacal: os teores foram altos nas 3
estagdes do efluente, devido a agua receber o
efluente nao tratado da industria. No ponto controle
o teor foi menor.

Nitrito: os teores estdo em conformidade com a
Iegislagéoz, houve um aumento a 10 m do efluente e
um decréscimo a 25 m na concentragdo de nitrito.
Nitrato: os teores de nitrato foram baixos, indicando
que estava ocorrendo pouca nitrificagcdo completa
no Saco da Mangueira.

Percentual de Saturagao de Oxigénio: no ponto
controle estava normal o %, encontrou-se baixo
percentual de saturagdo de O, na desembocadura
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do efluente e um alto percentual de saturagédo de O,
nos demais pontos, devido a aeragdo e alta

hidrodinamica.
Tabela 1- Pardmetros fisico-quimicos dos pontos coletados.

Parametros Controle Om 10m 25m Referéncia
Salinidade 1,3 1,3 1,5 1,6
Temp. °C 20 21,5 21 20,5
pH 7,5 7,7 7,3 7.7 6,5-8,5
MS (mg/L) 75 41 45,3 37 30-50
O, (mg/L) 8,9 6,9 10,4 10,4 >5
Sat.de O, % 98,9 78 117 117,3 100
Sulfato mg/L 95,3 248 189,8 <200
Fosfato uM 3,1 2,4 2,5 1,66 08-12
Silicio Reativo 73 71,9 62 68,6 Até 150uM
M
DBOs mg/L 3,6 73 16,8 16,7 <5
Nitr. Améniacal 12,3 43,6 40 47,8 5
UM
Amoénia pM 0,002 0,01 0,008 0,024 ~0,02
Nitrito pM 0,6 0,2 0,95 0,312 Até 1
Nitrato pM 1,5 2,0 - 1,9 10-15

Conclusoes

Os resultados obtidos de modo geral ndo estéo fora
do previsto na da legislagédo ambiental®>. Convém
ressaltar que os valores encontrados para os
compostos nitrogenados tém-se duas hipéteses:
Como as concentragbes de amonio foram altas e as
de nitrato baixas, pode-se supor que ocorreu um
aporte recente de amoénio visto que o % de
saturacdo de O, n3o era limitante®*.

Outra hipotese é que a nitrificagdo total junto ao
efluente ndo seja eficiente devido a substancias
quimicas presentes no efluente langado e/ou fatores
fisicos que inibam as bactérias nitrificantes®*.
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Introducao |

As empresas do ramo de pintura industrial geram
residuos complexos com altas concentragdes de
metais pesados, 0s quais sdo adicionados nas
formulagbes das tintas sob forma de pigmentos,
aditivos e cargas.

A técnica de solidificagado/estabilizagdo (S/E) ou
encapsulamento é adequada para melhorar as
caracteristicas fisicas e de manuseio de um residuo,
diminuir a superficie de exposicdo através do qual
possa ocorrer perda ou transferéncia de poluentes
e limitar a solubilidade de qualquer constituinte
toxico contido no residuo.’

Resultados e Discussio |

As técnicas de S/E adotadas neste trabalho para
imobilizarem os ions metalicos Pb e Zn foram duas:
pré-tratamento utilizando matrizes de cimento/cal e
resina poliéster. Para avaliagcido destas técnicas
foram utilizadas a norma francesa (NFX 31-212) e a
norma brasileira ( NBR-10005) .

A parte experimental realizada consistiu em:
amostragem, caracterizacdo fisico-quimica do
residuo solido, preparagdo das matrizes e
aplicagédo das normas. O equipamento utilizado para
a caracterizagdo quimica do residuo sélido e do
residuo encapsulado foi o espectrofotbmetro de
absorgéo atdbmica AASA — marca Zeiss- Germany.

A férmula para calcular a eficiéncia de
estabilizagao é:

%EE= 0

(CLb—CLt)

——F—F—FF  x10
CLb

onde:

EE — eficiéncia de estabilizacéo (%);

CLb — concentragéo do lixiviado bruto (mg/kg);

CLt — concentragao do lixiviado tratado (mg/kg).

Os grafico 1 e 2 representa os calculos de
eficiéncia de estabilizagdo dos ions metalicos Pb e
Zn das matrizes das duas técnicas aplicadas para
solidificar e estabilizar os poluentes presentes no
residuo solido Primer. Pode-se observar que as
duas técnicas utilizadas neste trabalho foram
eficientes na fixagdo dos ions metalicos nas
matrizes.
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VANTAGENS E DESVANTAGENS ENTRE AS
TECNICAS

Encapsulamento com Encapsulamento com Resina
Cimento/Cal Poliéster
Corpo solidificado macigo e Corpo de prova solidificado
pesado macico e leve
Facil operagdo Necessita equipamento adequado
Custo baixo Custo alto

Conclusoes

As metodologias empregadas neste trabalho para
a aplicacdo das duas técnicas foram apropriadas
para solidificar e estabilizar (imobilizar) os ions
metalicos nas matrizes.
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Introducao |

A atual necessidade da preservagdo ambiental e
a fiscalizagao dos 6rgaos reguladores (FATMA/SC),
tém motivado o desenvolvimento de estudos sobre
andlises de efluentes langados em corpos
receptores de agua.

Surfactantes aniénicos s&do compostos organicos
muito utilizados em processos de limpeza. Sua
ocorréncia em rios, corregos e lagoas esta
associada ao processo de eutrofizagdo dos
mesmos. A resolugcdo CONAMA (Conselho Nacional
de Meio Ambiente) n° 020 de 18 de junho de 1986,
prevé que a concentragdo maxima permitida em
agua doce ou salgada de contato primario
(recreagao, aquicultura e abastecimento), é de 0,5
mg L". Ja para efluentes, a FATMA determina a
concentragio de 2 mg L™.Os efluentes, num total de
trés amostras, foram coletados em diferentes postos
de combustiveis do municipio de Florianépolis, e
acondicionados em recipientes de plastico de 1L,
sendo conservados a 4 °C.

Este trabalho utilizou a analise colorimétrica
empregando azul de metileno em meio acido. Esta
reagdo proporciona a formagao de um par idnico
com os surfactantes do tipo sulfatos e sulfonatos,
com posterior extragao liquido-liquido. Os extratos
obtidos foram submetidos a um tratamento com
solugado salina acida para a retirada de interferentes
positivos. A concentragdo do analito foi estimada
apos analise por espectroscopia UV/visivel a 652
nm.

Resultados e Discussao \

Dados da literatura relatam que o método de azul
de metileno é linear em faixa de concentragdo de
aproximadamente 0,010 a 0,200 mg L". Para isto
foi construida um curva de calibragdo em agua
utilizando padrdes de dodecilsulfato de sodio (SDS)
nas concentracbes de 0,100; 0,120; 0,140; 0,160;
0,180; 0,200 mg L™ (Figura 1).

Os valores da Tabela 1, demonstram que a
concentracdo da amostra 3 excedeu aos limites
permitidos pela FATMA em 21,5%. Os valores
referentes as amostras 1 e 2 , apresentaram-se
dentro do permitido, no entanto, as mesmas foram
coletadas em regime de chuva, podendo ter
ocorrido diluicdo dos surfactantes nos efluentes.
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Curva de calibragao SDS

25

Absorbancia

y =13,414x + 0,2161
0s R?=0,9967

0 005 0.1 0.5 02 025
Concentragao SDS mg/L

Figura 1. Curva de calibragao SDS em agua.

Tabela 1. Valores referentes as concentragbes de

surfactantes e desvio padrdo das respectivas
amostras.
Amostras Concentragao Desvio padrao
mg L
Posto 1 0,549 0,004
Posto 2 0,414 0,002
Posto 3 2,434 0,002

Conclusoes

Através da analise colorimétrica, empregando azul

de metileno , a técnica mostrou-se satisfatéria na
detecgdo de surfactantes anibnicos (sulfatos e
sulfonatos) nos efluentes de postos de revenda de
combustiveis. Para melhor avaliagdo dos
resultados, sugere-se um acompanhamento destas
aguas residuérias conforme o regime de chuvas da
regido, podendo assim evitar resultados errdneos.
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Introducao |

Devido a grande diversidade e complexidade das
amostras  ambientais, muitas  metodologias
analiticas passam por uma etapa de mineralizacao
das amostras sélidas, através de procedimentos
tediosos, que fazem uso de grandes quantidades de
vidrarias e reagentes, aumentando os riscos de
contaminagdes e perdas dos elementos volateis.
Uma alternativa simples para contornar esses
inconvenientes é o uso da amostragem na forma de
suspensdao, que combina as vantagens da
amostragem soélida e liquida [1-2].

No entanto, um dos pontos criticos na analise por
espectrometria de massa com fonte de plasma
indutivamente acoplado (ICP-MS) é o modo de
introdugdo da amostra no plasma, o qual requer de
condigdes especiais para analise de suspensoes,
fazendo uso de acessoério como por exemplo, o
vaporizador eletrotérmico (ETV) [2].

Uma alternativa, para o Hg e outros elementos
que geram hidretos é a geragdo quimica de vapor
com sistema de inje¢do em fluxo (FI-CVG) acoplado
ao ICP-MS. Esta configuragdo apresenta a
vantagem de separar o analito da matriz e fornece
uma pequena zona de reagao, propiciando eliminar
ou minimizar as interferéncias.

Neste trabalho, apresenta-se uma nova
metodologia para a determinagéo de As, Hg, Sb, Se
e Sn em amostras ambientais por FI-CVG-ICP-MS
usando a amostragem em suspenséo.

Resultados e Discussao |

O sistema FIl estudado dispbe de um separador
gas-liquido e uma unidade de secagem continua do
gas, que foram recentemente desenvolvidos [3].

As suspensbes das amostras foram preparadas
por dois procedimentos, misturando-se
aproximadamente 50 mg da amostra moida a
tamanho de particulas < 50 um com: (A) 16,6 % v/v
de HCI para os sedimentos ou (B) 5 % v/v de agua
régia para todas as amostras. Apds a mistura, as
suspensdes foram colocadas em banho ultra-sénico
por 30 min antes e depois de uma etapa de repouso

de 24 h, com eventual agitacdo manual.
Posteriormente, o volume final de 15 mL foi
completado com agua desionizada para o

procedimento A e conduzido para analise. Ja para o
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procedimento B as suspensodes foram avolumadas
com HCI 6 mol L e entso aquecidas em banho-
maria a 90°C durante 15 min.

Para validagdo da metodologia desenvolvida,
foram analisadas dez amostras de referéncia
certificadas (4 sedimentos, 3 carvoes, 1 cinzas e 2
esgotos). Usando a calibragdo convencional com
solugdes padrbes em meio aquoso, resultados
concordantes com os certificados foram obtidos
para Hg, Sb e Sn para as amostras de sedimentos
usando o procedimento (A). Para o procedimento
(B) bons resultados foram obtidos para o Hg, Se e
Sn nas amostras de sedimentos, Se nas amostras
de carvbes e cinzas e Hg para as amostras de
esgotos. Para o As, foi utilizado o procedimento (B)
e foi necessario empregar a curva de calibragao por
adicdo, para uma melhor exatiddo dos resultados
para este metal.

Os desvios padrdes relativos foram sempre
menores que 5 % e os limites de quantificagdo
obtidos, em ng/g foram: As: 0,02; Hg: 0,06; Sb: 0,08;
Se: 0,2 e Sn: 0,09.

Conclusoes

A metodologia desenvolvida mostrou-se adequada
para determinacao de As, Hg, Sb, Se e Sn em
amostras de sedimentos, As e Se em amostras de
carvbes e cinzas e de Hg em amostras de esgotos
preparadas na forma de suspensao para analise por
FI-CVG-ICP-MS. Certamente, esta metodologia
podera ser empregada com sucesso para outros
elementos que geram hidretos ou outras espécies
de vapor, assim como a sua determinagdo em
outras amostras.
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Introducao

Visando um melhor controle de qualidade na
producdo de medicamentos, onde a geragao de
residuos seja minimizada, propbem-se a
utilizagdo das técnicas multivariadas de analise e
espectroscopia  por reflexdo  difusa no
infravermelho. A finalidade é desenvolver uma
metodologia que permita identificar as diferencas
de origem dos farmacos presente nas
formulagbes, bem como a existéncia ou ndo da
influéncia do operador na preparacdo da amostra
e aquisicao dos espectros. Na realizacdo deste
trabalho foram analisadas amostras de
medicamentos contendo prednisona na forma
manipulada e industrial usando espectroscopia
por reflexdo difusa no infravermelho médio com
transformada de Fourier (DRIFTS)1, aliado a
técnica de analise hierarquica de agrupamentos
(AHA).2

Resultados e Discussao

Amostras de medicamentos, manipulado (M) e
industrial (C), contendo prednisona foram
empregadas. Espectros em ftriplicata para cada
amostra contendo 5mg de principio ativo e para o
excipiente (E) utilizado no manipulado, foram
coletados num espectrofotdmetro NICOLET
Magna 550, com resolugcdo de 4cm™ e 32
varreduras. Este procedimento foi realizado por
dois diferentes operadores. A matriz de dados
resultante foi identificada segundo a origem das
amostras (Fornecedor) para cada um dos dois
operadores. Desta forma 6 classes foram
atribuidas em funcédo das amostras analisadas. A
analise hierarquica de agrupamentos foi realizada
utilizando-se o aplicativo Pirouette® da Infometrix.
Varios tratamentos nos dados  foram
experimentados, bem como distintos pré-
processamentos. O resultado da melhor
modelagem é apresentado na figura 1.
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Figura 1 — Dendograma para o modelo empre-gando

os dados autoescalados, a corregdo do espalhamento
de luz (MSC) e construgao flexivel.

Com base no dendograma pode-se observar a
formagao de dois grandes grupos: um referente
aos espectros da amostra industrial e outro
contendo os espectros da amostra manipulada e
seu respectivo excipiente.

Conclusoes

Apesar do modelo ter agrupado o excipiente com
a amostra manipulada, o grupo encontra-se
discriminado em dois sub-grupos, onde apenas a
amostra Mb2 n&o esta bem classificada. Nao
houve evidéncia da influéncia do operador na
execugao da analise, pois os grupos formados
seguem a composigdo. Os dois grupos principais
formados indicam que o excipiente exerce fator
principal no agrupamento das amostras.
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Introducao |

O Odleo diesel obtido através da destilacdo do
petroleo é constituido basicamente de
hidrocarbonetos. Alguns dos hidrocarbonetos que
estdo presentes em sua constituicdo sao os
hidrocarbonetos aromaticos policiclicos (HPA) além
dos BTEX (benzeno, tolueno, etilbenzeno e xileno)
que representam cerca de 7,1 e 17,7%, de sua
formulagéo, respectivamente. Devido a sua alta
toxicidade e a maior solubilidade, o benzeno tem
recebido maior atengcdo. Quando ocorre um
derramamento de éleo diesel na dgua subterrénea,
o benzeno, é rapidamente transferido para o
aquifero, formando uma pluma de contaminacao
que dependendo das condigbes hidrogeologicas do
local pode alcangar um ponto de recarga
rapidamente. O objetivo deste trabalho foi estudar a
migracdo do benzeno na agua subterrdnea e
mostrar os indicadores geoquimicos que estao
sendo efetivos na remogao do benzeno.

Resultados e Discussao |

Para avaliar a migragédo e a degradagao do benzeno
no ambiente subterraneo, fez-se um derramamento
controlado de 20L de dleo diesel em uma area de
20m?, onde foram instalados 23 pogos para
monitoramento com quatro niveis de profundidade,
conforme Figura 1.
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Figura 1. Esquema de alocagdo de pogos de

monitoramento.
Foram realizadas sete coletas de agua nestes
pocos no periodo de 2000 a 2003. Parametros
como oxigénio dissolvido (OD), pH, temperatura,
potencial de oxido-redugdo (ORP), foram obtidos
em campo através do aparelho Flow-Cell, o qual
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esta equipado com sondas para medidas com fluxo
continuo. As determinagdes das concentragdes de
outros indicadores geoquimicos foram realizadas
por espectrometria UV-Vis ou por cromatografia,
dependendo do indicador. Para o benzeno, utilizou-
se a cromatografia gasosa com Headspace
segundo metodologia da EPA'. O primeiro
monitoramento foi realizado quatro meses apds a
contaminagdo.. Foi observado que a pluma
contendo o benzeno havia migrado até o pogo D04
(Figura 1), no entanto, no pogo D05 nao foi
detectada a presenga de benzeno. A terceira coleta
mostrou que a concentragdo do contaminante
diminuiu, na fonte 42% e no pogo D04 49%, em
relacdo a primeira coleta, possivelmente devido a
degradagdo e migracdo. Um novo monitoramento
955 dias apods a contaminagdo, mostrou que a
concentragdo de benzeno caiu praticamente a zero
em todos os pogos. Até a quarta coleta (560 dias)
os resultados dos indicadores geoquimicos
mostraram uma possivel degradagdo aerdbia do
benzeno, pois a concentragdo de OD na fonte
diminuiu de 6 para 0,98 mg.L™". Entretanto, a partir
da quarta coleta, um aumento da concentragcédo de
ferro (ll) indicou que o processo estava ocorrendo
via ferro reducéo.

Conclusoes

Apesar da maioria dos estudos que envolvem a
contaminagao de aquiferos por diesel, ignorarem a
presencga de benzeno, os resultados desta pesquisa
demonstram a existéncia deste contaminante, em
concentracbes que chegam até 100 vezes mais a
permitida que é 5 pg.L”" ®. Os dados apresentados
mostram que o benzeno esta se deslocando
chegando a pogos que estdo a 3,0 metros da fonte
de contaminagcdo. Os indicadores geoquimicos
indicaram a ocorréncia da degradagao aerébia do
contaminante e apds 585 dias a formagdo de uma
zona anaerdbia de degradagao, foi observada.
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Introducao |

Os compostos organoclorados foram utilizados nas
atividades agricolas do sul do Brasil até as décadas
de 80 e 90. Entretanto o uso ilegal destes
compostos ainda pode ser encontrado nas culturas
do RS. A alta persisténcia e a toxicidade destes
compostos sdo um grande perigo para a
biodiversidade. O Rio Camaqua (com drenagem de
24000 Km? de agua) é um importante rio que
desagua no centro da Lagoa dos Patos. A analise
dos compostos organoclorados no sedimento e na
biota do Rio Camaqué podem indicar o grau de
utilizacdo destes e o0s possiveis efeitos no
ecossistema. Assim como, colaborar com o
mapeamento das principais areas contaminadas por
organoclorados no RS.

Resultados e Discussao |

Amostras de sedimento e peixes foram coletadas
em quatro pontos ao longo do Rio Camaqua.
Musculo e o figado foram coletados de duas
espécies de peixes Hoplias malabaricus (traira) e
Hipostomus commersonii (Cascudo). PCBs, DDTs,
HCHs e Clordanes foram analisados utilizando a
técnica de cromatografia gasosa equipado com
detector por captura de elétrons (GC-ECD). A
qualidade analitica foi checada utilizando padrdes
internos, materiais de referéncia certificados e
brancos. As concentragdes dos varios compostos
organoclorados nas amostras, exceto para
sedimentos onde os clordanes ficaram abaixo do
limite de detecgdo, obedeceram a seguinte ordem:
PCBs>DDTs>Clordanes>HCHs. As concentragbes
de organoclorados foram maiores nos figados dos
peixes do que nos musculos e nos sedimentos. Os
niveis de PCBs chegaram a 1,4 ug g'1 (peso
lipidico) no figado de H. malabaricus (organismo
topo de cadeia) e até 0,7 pg g (peso lipidico) em
figado de H. commersonii (organismo detritivoro)
(Tabela 1). As concentragdes de PCBs nos peixes
do Camaquad podem ser comparadas as
encontradas em locais contaminados como o Rio
Tames, Inglaterra (3,3 g g 'e Lagoa Chiquita,
Argentina (3,1 pg g') (Menone, 2000) 2. As
concentragbes de organoclorados nos sedimentos
estiveram diretamente relacionados as
concentragbes de carbono organico e menor
granulometria. Apesar das baixas concentragdes de
DDTs (0.12 — 0.27 ng g peso seco), a razdo entre
os metabdlitos nos sedimentos indicou um recente
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aporte deste praguicida (Figura 1), o qual pode ter
sido por fontes agricolas ou atmosféricas.

Figura 1. Distribuicdo dos isbmeros de DDT nas
amostras de sedimento do Rio Camaqua.
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Tabela 1. Concentragdes maximas dos compostos
organoclorados nos sedimentos (peso seco) e no
figado (peso lipidico) em ng g do Rio Camaqua.

Amostras HCHs Clordanes DDTs PCBs
Sedimento 0,03 <LD* 0,13 0,07
Cascudo 0,04 0,11 0,63 0,33
Traira 0,01 0,16 1,21 1,47

* <LD: abaixo do limite de detecgdo do método (0,01 ng g™)

Conclusoes

As concentragbes relativamente altas de
organoclorados na biota, associado a possiveis
aportes atuais de DDTs no Rio Camaqua séao
bastante preocupantes para o ambiente e
populacéo local, ja que este rio é utilizado tanto para
a pesca como para o abastecimento de agua.
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Palavras-chave: residuo hospitalar e tratamento.

Introducao

O tema Residuos dos Servicos de Saude — RSS
tem sido muito discutido, gerando polémicas e
controvérsias quanto aos perigos ocasionados e as
medidas necessarias para evita-los. Baseando-se
nas resolugdes n° 283 do Conama (Conselho
Nacional do Meio Ambiente), n° 33 da Anvisa
(Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria), o
Hospital Universitario S&o Francisco de Paula
percebeu a necessidade de implantar um programa
de gerenciamento de residuos hospitalares, que ira
beneficiar a qualidade da assisténcia prestada, bem
como diminuir os riscos de infeccdo hospitalar,
acidentes de trabalho e poluigdo do meio ambiente.

Resultados e Discussao

Uma equipe multiprofissional, com o objetivo de
desenvolver um programa de educagdo ambiental
entre os funcionarios, reduzir os custos com o
manejo dos residuos e com incentivo dos 3Rs
(Reduzir, Reutilizar e Reciclar), elaborou um plano
de gerenciamento que visou a abranger todos os
critérios técnicos de segregacgédo, acondicionamento,
identificacdo, coleta interna | e Il, armazenamento
temporario, tratamento preliminar, armazenamento
externo, coleta externa, tratamento externo e
disposicdo final de todos os residuos gerados.
Baseados nesses critérios de segregacdo do
residuo, o hospital teve de passar por uma
readequacao de lixeiras nos setores, separadas em:
saco branco leitoso para residuo com risco
biolégico; saco preto para lixo comum; saco
transparente para reciclagem de plastico; saco
marrom para sobras de alimentos; descartex para
material perfurocortante e caixas de papelédo para o
residuo quimico. Houve também contratacdo de
dois funcionarios especificos para o recolhimento
interno; aquisicdo de dois carros de transporte;
treinamentos a todos os funcionarios para
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segregacao correta e utilizacdo de equipamentos de
protecao individual.

Foi de grande importancia para nossa Instituicdo
implantar o plano de gerenciamento dos residuos,
pois foi possivel fazer a adequacgéo correta do seu
manejo, o0 que possibilitou a adaptagdo as normas
técnicas e o controle apropriado dos residuos, além
de despertar nos funcionarios o comprometimento
pela reciclagem.
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Palavras Chave: Quimica ambiental; técnicas de extragdo, solo

Introducgao

Com o rapido crescimento industrial e 0 aumento
da utilizacdo de combustiveis fésseis, é frequente
a contaminagdo do meio ambiente por compostos
organicos do petréleo. Este trabalho apresenta
um estudo comparativo entre métodos de
extracdo de derivados de petréleo de solos
contaminados, visando a determinacao analitica.

Resultados e Discussao

Na remocao de Compostos Organicos presentes

no solo, foram empregadas as técnicas de
extracao por Liquefacado, Soxhlet e Ultra-som. A
determinacdo dos Compostos Orgénicos de
Petroleo, presentes no solo contaminado, foi
realizada pela quantificagdo gravimétrica e
posteriormente, a  Cromatografia  Liquida,
utilizando silica gel como adsorvente foi a técnica
empregada para separar os compostos de
petréleo. As fragbes obtidas foram quantificadas
gravimetricamente e posteriormente tiveram o seu
perfil cromatografico determinado por HRGC-FID.
A Figura | mostra os resultados da determinacéo
gravimétrica dos Compostos Organicos
recuperados do solo, empregando as Técnicas de
Liquefacdo, Soxhlet e Ultra-som. Verifica-se que
a extracdo Soxhlet foi a mais eficiente na
remogdo de compostos organicos do solo. A
analise gravimétrica das fragdes, separadas por
Cromatografia Liquida, permitiu determinar a
porcentagem dos Hidrocarbonetos Alifaticos e
Aromaticos e compostos polares. Os resultados,
listados na Tabela I, mostram que o melhor
método para a extragdo de Hidrocarbonetos
Alifaticos foi o Soxhlet (35% da massa extraida),
e para os Hidrocarbonetos Aromaticos o Ultra-
som (51% da massa extraida). Os perfis
cromatograficos das fragdes de Hidrocarbonetos
Alifaticos do extrato da Liquefacéo (A), do Soxhlet
(B) e do Ultra-som (C). Hidrocarbonetos Alifaticos,
encontrados na amostra de solo foram
determinados, observou-se que os compostos
extraidos foram praticamente o0s mesmos,
diferindo em concentragdes relativas. Observou-
se 0 mesmo comportamento para as fragdes de
hidrocarbonetos aromaticos.
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Figura I. Determinacdo gravimétrica dos compostos
organicos de petréleo, presentes em solo e extraidos
pelas técnicas: Liquefagdo (30minutos), Soxhlet (12
horas) e Ultra-som (45 minutos).

Tabela . Determinagéo Gravimétrica dos
Hidrocarbonetos Alifaticos, Aromaticos e Compostos
Polares, recuperados por Liquefagdo, Soxhlet e Ultra-
som.

Oleo DieselP Liquefagdo Soxhlet Ultra-

% Padrao som
HC Alifaticos? 4 23 35 5
HC Aromaéticos B 27 16 21 51
Compostos polares © 1 8 9 11
Retidos na coluna 68 53 35 33

*A - Eluidos com hexano; B — Eluidos com a solugao cloreto
de metileno/hexano (40:60); C - Eluidos com metanol; D —
Padréo de comparagéo.

Conclusoes

A escolha da melhor técnica de extragao do
material orgénico do solo contaminado devera ser
realizada ap6s a otimizagao do processo.
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Palavras Chave: especia¢do, antiménio, leishmaniose

Introducao |

A leishmaniose é uma doenca parasitaria que afeta
milhdes de pessoas, principalmente em paises
tropicais. E causada por parasitas protozoarios do
género leishmania. E transmitida do animal para o
homem e entre seres humanos pela picada do
mosquito  flebotomineo infectado. Compostos
organicos a base de antimbnio pentavalente tem
sido largamente empregados no tratamento desta
doenca. No Brasil, 0 medicamento de escolha para
o tratamento da leishmaniose € o antimoniato de
meglumina (N-metil-glucamina), que possui cerca
de 81.000 mg I"de Sb(V). A presenca de antiménio
trivalente, como contaminante em medicamentos a
base de antimbénio pentavalente, constitui-se em
problema de saude publica, visto que sua toxicidade
e comportamento biolégico sdo dependentes do
estado de oxidagdo. Neste trabalho foi desenvolvido
um procedimento para determinagdo seletiva de
Sb(lll) por espectrometria de absorgao atdémica com
geracdo de hidretos (HGAAS) e Sb total por
espectrometria de absor¢cdo atdbmica com chama
(FAAS). A metodologia desenvolvida foi aplicada
para o controle de qualidade de medicamentos
injetaveis a base de antimbnio pentavalente. As
determinagdes de antimbnio foram feitas em
espectrometro de absorgdo atdmica (Perkin Elmer
3030) com corretor de deutério, equipado com
sistema convencional para geracao de hidretos. As
medidas foram feitas empregando-se como
atomizador, uma cela de quartzo aquecida com
chama ar-acetileno. O comprimento de onda
selecionado para antiménio foi 217,6 nm e todas as
determinagdes foram feitas em absorbancia
integrada. As amostras de antimoniato de
meglumina foram diluidas adequadamente com
agua deionizada.

Resultados e Discussao |

A determinacao seletiva de Sb(lll) nas amostras foi
possivel devido ao emprego do acido citrico 4%
(m/v), o qual complexa seletivamente a espécie
Sh(V), deixando a espécie Sb(lll) livre para posterior
formagao do hidreto. As condigbes analiticas para a
determinacdo de Sb(lll) foram: NaBH; 1% (m/v),
tempo de purga de 10 s e tempo de inje¢cdo do
NaBH, de 10 s. O transporte dos hidretos até a cela
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de atomizagido foi feito através de um fluxo de
arg0nio (gas de arraste).

A concentracdo de Sb total nas referidas amostras
foi determinada por FAAS e, por diferenga, calculou-
se a concentragao de Sb(V).

Tabela 1: Resultados obtidos para Sb total, Sb(lll) e
Sb(V) em amostras de antimoniato de meglumina (n
=3).

Amostra Antimonio Antimonio Antimonio
Total (1 (V)
(mgmL™) (mgmL™) (mgmL™)
Amostra | 84,75+0,42 | 1,75+ 0,10 83,03
A1
Amostra | 83,81 +0,91 | 1,84 +0,23 81,97
A2
Amostra | 81,67 +0,25 | 1,67+0,10 80,00
A3
Amostra | 102,60 +£ 0,90 | 1,56+ 0,11 100,86
B1
Amostra | 100,90 + 0,90 | 1,74+ 0,12 99,34
B2
Amostra | 110,90 + 1,31 | 3,66+ 0,13 107,24
B3

Conclusoes

Através do uso do acido citrico, como meio seletivo,
foi possivel determinar  seletivamente a
concentragao de Sb(lll) em presenga do Sb(V). Em
todas as amostras, os valores encontrados para
Sb(lll) correspondem a aproximadamente 2% do
valor total. Determinou-se também a concentragéo
de antimoénio total pelo método oficial segundo a
farmacopéia americana, USP 23, sendo estes 82,80
mg mL™" e 95,00 mg mL™ para as amostras A3 e B3,
respectivamente.
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Palavras Chave: Mercurio, Especiagdo, Absorgdo Atémica.

Introducao |

O mercurio € um elemento téxico que pode causar
diversos transtornos aos seres humanos. A sua
toxicidade é fortemente dependente do seu estado
fisico, da via de absor¢do pelo organismo e,
principalmente, da sua forma quimica. O Hg2+ eo
CHs;Hg" sdo as espécies mais relevantes do ponto
de vista ambiental e toxicolégico, sendo a forma
organica muito mais toéxica. Assim sendo,
atualmente, é dada grande énfase para a
determinagdo seletiva destas espécies. A maioria
dos trabalhos de especiagdo de Hg tem sido feito
com o emprego de duas técnicas combinadas: uma
para a separacao das espécies e a outra para a
detecgdo do Hg, como, por exemplo, técnicas
cromatograficas acopladas a espectrometria de
absorcdo atdbmica (AAS). Assim, o objetivo do
presente trabalho foi desenvolver um método para a
determinagao seletiva de Hg inorganico (i-Hg) e Hg
organico (o-Hg) por AAS, com atomizagdo em cela
de quartzo aquecida eletrotermicamente (QT-AAS),
combinada com sistema de analise por injecdo em
fluxo (FIA).

Resultados e Discussao |

A especiagdo baseia-se na determinagédo seletiva
das espécies de i-Hg e o-Hg volateis, geradas a
partir da reagdo com tetrahidroborato de sdédio
(NaBH4). Quando a cela estd a temperatura
ambiente é feita a medicado do Hg°, gerado a partir
do i-Hg, enquanto que, a 700 °C é medido o Hg
total, gerado a partir do i-Hg e do o-Hg, presentes
na amostra. Por diferenca das duas medigbes pode-
se calcular a concentragdo das duas espécies
presentes na amostra. Apds serem determinadas as
condi¢bes mais adequadas do sistema FIA, utilizado
para a geragao do vapor das espécies de Hg, e do
QT-AAS, o procedimento foi validado analisando-se
material de referéncia certificado (tecido de peixe e
figado de peixe) e por testes de recuperagéo para
as formas i-Hg e o-Hg (com solug¢des contendo Hg2+
e CHsHg", respectivamente).

Conclusoes \

Com o método proposto para a determinagao de i-
Hg e o-Hg foram obtidas recuperagdes proximas de
100% e resultados concordantes com o0s
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certificados, tanto nos testes de recuperagao
(usando solugbes analiticas) quanto na andlise dos
materiais de referéncia certificados,
respectivamente. As principais figuras de mérito do
procedimento sdo: limite de deteccéo de 0,53 ug L
(para 515 pL de solugéo injetada), massa
caracteristica de 23 pg, faixa linear de 0,80 a 10 ug
L", desvio padréo relativo inferior a 5% (para 5
medidas de uma solugao contendo 2,0 ug Hg L'1) e
freqUéncia de determinagdo de 25 h™. Além disso,
comparado com a maioria dos métodos disponiveis
para a especiagdo de Hg, o método proposto é
relativamente simples e de baixo custo.
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Palavras Chave: Bacillus subtilis, Biofungicida e Fermentagdo Submersa

Introducao |

A contaminagdo fungica é uma das principais
responsaveis pela contaminagdo e degradagao das
lavouras de graos do Brasil gerando prejuizos
consideraveis a cada safra’. Na busca de métodos
alternativos para o controle deste tipo de doenca e
que possam agir em conjunto ou até vir a substituir
os pesticidas quimicos tradicionais amplamente
utilizados, buscou-se desenvolver um produto
biolégico seguro ao homem e ecologicamente
correto. O processo visa a produgdao de um
antibidtico que seja eficiente na agéo antifungica
caracterizando um produto de baixo custo j& que
este € composto de matéria primas reciclaveis. A
producéo de antibidtico esta totalmente atrelada ao
crescimento microbiano. Segundo Vidaurre', um
crescimento da ordem de 1x10%ufc/mL ja é o
suficiente para formagcdo de uma quantidade
satisfatéria de antibidtico utilizando-se baixas
concentragbes de glicose ao meio. Este trabalho
visou somente o estudo da cinética de crescimento
do Bacillus subtilis-PR29, que possibilitara um
melhor entendimento dos aspectos quantitativos de
crescimento em meio de cultura alternativo e do
comportamento das fases de desenvolvimento
deste microorganismo.

Resultados e Discussao |

O monitoramento durante todo o processo
fermentativo, se deu retirando amostras de 5 mL ao
longo do tempo (24 horas), envolvendo a
determinagao dos parametros de interesse: D.O.gg0,
C.H.O.49 € pH. A Figura 1 mostra a evolugdo da
Densidade ¢tica(medida indireta do crescimento
celular).

Figura 1. Monitoramento do crescimento celular
pela medida da (D.O.gg0)

D.O.s,
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Quanto a cinética microbiana para o Bacillus
subtilis, Figura 2, a fase lag se deu no periodo de 0
a 1,5 horas, a fase de log no periodo de 4,5 a 8,5
horas de fermentagdo. Conseqlientemente
observou-se uma diminuicdo acentuada na
concentragédo de nutrientes decorrente da utilizagcéo
do mesmo pelo microorganismo para seu
crescimento, atestando a qualidade e eficiéncia do
meio de cultura alternativo. Durante a fermentagao
notou-se uma diminuigdo do pH, este, devido a
formacdo de acidos organicos durante o
crescimento.

Figura 2. Ajuste da velocidade especifica de
crescimento (M) na fase exponencial.

Tempo (h)

Conclusoes

Através de  contagem  constatou-se uma
concentracdo altamente satisfatéria de 3,8 x
10"'ufc/mL do Bacillus subtilis-PR29 apés 24 horas
de fermentagdo, utilizando meio de cultura
alternativo. O mesmo mostrou que o tempo de
reacdo para a formagdo do fermentado é de 24
horas, se tornando desnecessario efetuar um
processo de maior tempo de operagao.

A velocidade especifica de crescimento na fase
exponencial (u) foi 0,30275h™", comprovando
resultados obtidos em experimento anteriores.
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Palavras Chave: degradacéo, pararrosanilina, ozonizagdo

Introducgao |

A pararrosanilina (PRA) ¢é um reagente
frequentemente  utilizado em  analises de
formaldeido e diéxido de enxofre presentes no ar e
na égua1. Por possuir agao supostamente
cancerigena, os seus residuos devem ser
adequadamente tratados antes de receber sua
disposigéo final.

O processo mais eficiente para a decomposi¢ao da
PRA ¢é a ozonizagcdo. Embora esta técnica seja
rapida e de baixo custo operacional, 0 mecanismo
de degradagdo ainda ndo estda completamente
elucidado.

Considerando que sado recentes os estudos
envolvendo PRA, o objetivo deste trabalho é
determinar os produtos da degradagdo da
pararrosanilina pela agéo do ozdnio.

Resultados e Discussao |

Para este estudo foram utilizadas amostras
sintéticas de PRA (Merk, p.a.) em HCI e em H,0,
bem como residuos de PRA contendo também
formaldeido, HCI, butanol e sulfito.

Para a ozonizagdo das amostras foi utilizado um
prototipo de ozonizador (OZ-Engenharia). Este
aparelho foi alimentado com ar ambiente
previamente desumificado num fluxo continuo de 1
L min'. Para estas condi¢des de trabalho o
ozonizador produziu em média 30 mg O3 h™'. Todas
as amostras foram ozonizadas até a total
descoloragao.

As amostras, ozonizadas e nao ozonizadas,
previamente extraidas com hexano, foram injetadas
em cromatografo gasoso com detecgdo por
espectrometria de massas (GC-MS, Schimadzu
QPA500). Por esta analise, foram identificados
compostos oxigenados de cadeias longas como
alcoois e acidos carboxilicos. Adicionalmente,
analises por cromatografia idnica (Dionex DX-500)
das amostras ozonizadas revelaram a presencga de
acidos carboxilicos com cadeias curtas, resultando
na identificacdo dos anions acetato, formiato,
glicolato e piruvato.

Para a determinagéo de aldeidos e cetonas por GC-
MS foram realizadas derivatizagbes das solugdes
contendo PRA?. Os principais produtos identificados
estdo apresentados na tabela 1.
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Tabela 1. Concentragéo (ng mL’1) dos produtos das
amostras ozonizadas (OZ) e nao ozonizadas (NOZ)

PRA (HCl) | PRA(H,0) | RESIDUO
1xX10° M 1xX10° M DE PRA
NOZ | Oz [NOz | 0z | NOZ | Oz
FORMALDEIDO | 111 | 128 | 127 | 434 | 112 | 721
ACETALDEIDO 13 8 11 | 166 82 | 318
CETONA 17 | 86 | 38 | 391 | 256 | 465
Através das analises realizadas, foi possivel

verificar que a ozonizagdo promoveu um aumento
significativo nas concentragbes dos compostos ja
presentes na matriz do residuo de PRA. A
ozonizagdo das solugdes sintéticas acarretou no
aparecimento de estruturas menores, indicando a
fragmentagéo da molécula de pararrosanilina. Estes
resultados confirmam a decomposicdo do corante,
acompanhada espectrofotométricamente em
investigagdes anteriores®. Ensaios complementares
encontram-se em andamento para a elucidagao do
mecanismo de decomposicdo da PRA via
ozonizagao.

Conclusoes

Este estudo permitiu identificar os principais
produtos da degradacdo da pararrosanilina sob
agao da ozonizagao.
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Introducao |

The aim of this work is to quantify the spatial
variations in dissolved sulfide, ammonium, o-
phosphate, chlorophyll-a, and phaeophytin-a in
response to changes in salinity, dissolved oxygen
and pH during two summer months (February, and
March) of the year 2003. The samples were taken
randomly on a short-term interval (30 days).
Allochthonous inputs of dissolved nitrogen and
phosphorus from freshwater and wastewater to
coastal lagoons affect nutrient cycling and
ecosystem metabolism in Conceigdo Lagoon,
Floriandpolis, Santa Catarina. The lagoon has a total
area of 19,2 km” and a lenght of 13,5 km. Its volume
and mean depth are 49x10° m® and 1,7 m,
respectivelly. The lagoon has been studied during
the summer season with elevated temperatures.

Resultados e Discussao |

The lagoon was divided in four subsystems: south,
central-south, central-north, and north according to
previous works. Only sub-surface samples were
taken in locations where depth was above 2,5 m; in
deeper locations, both sub-surface and deep
samples were collected, always using a Van Dorn
bottle. Samples were filtered through a 0,45 um
membrane filter and subsequently analysed in
laboratory for dissolved oxygen, using the Winkler
method;salinity, sulfide, nitrate, nitrite, total dissolved
nitrogen, o-phosphate, and total dissolved
phosphorus were analised following the methods
described in GRASSHOFF et al. (1983); and
ammonium, chlorophyll-a and phaeophytin-a were
analysed according to methods described in
STRICKLAND and PARSONS (1972).

The North site had higher mean values for
ammonium (X=4,56 uM) and chlorophyll-a (X=8,44
ug/dma). The phaeophytin-a had the maximum value
in the deep sites at the Central-south subsystem
(69,96 ug/L) and so had the dissolved sulfide (>
34,00 uM). The deep samples collected in the
Central-south  sites  demonstrate  that the
hipoxic/anoxic layer is associated with the highest
pigment values according to ODEBRECHT and
CARUSO GOMES Jr. (1987) who found that this
area acts as an organic matter receptor and that
photossyntetic bacteria could be an important
component of the autotrophic biomass. The o-
phosphate mean values showed little variation along
the lagoon (0,16 to 0,21 uM) from the North to the
South subsystem.
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Figure. Sample locations along the Conceicao
Lagoon, Florianoépolis, SC

Conclusoes

The four areas show different patterns. The sites
where the ammonium and o-phosphate
concentrations were excellent for phytoplancton
growth showed the highest chlorophyll-a levels. The
Central-south subsystem as shown here is acting as
a organic matter sink when compared to the other
subsystems.
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Introducao |

A Baia da Babitonga é a area estuarina mais
importante do norte do estado de Santa Catarina,
contendo uma extensa formacdo de manguezais.
Esta regido abrange cinco municipios: Joinville, Sdo
Francisco do Sul, Garuva, Itapoa e Araquari e o
maior polo industrial do estado, razdo pela qual o
potencial econbémico da regido gera grandes
volumes de rejeitos provenientes da atividade
produtiva, principalmente industriais e domésticos,
langados ao ambiente, representando uma ameaga
ao sistema. Uma consequéncia sdo os nutrientes
como fésforo e nitrogénio, quando liberados em
excesso nos recursos hidricos, os quais podem
causar alguns efeitos, como a eutrofizagéo.

A comercializagdo de moluscos, como mariscos
tém expressiva representagao dentre os produtos
decorrentes da regido, pois esta atividade se
estende por todo o ano e ao longo de diferentes
localidades ao redor da baia. Os mariscos sao
organismos filtradores e assimilam as substancias
dissolvidas na &gua, desde nutrientes necessarios
para o seu desenvolvimento até poluentes quimicos
€ organicos.

Assim, este trabalho tem por objetivo o estudo da
presenca de nitrato e nitrito nas aguas da Baia da
Babitonga, com énfase o cultivo de mariscos.

Resultados e Discussao |

As coletas das amostras foram realizadas
mensalmente (03/2003 — 08/2003) em quatro pontos
distintos da Baia(, sendo de cada ponto retiradas
duas amostras: superficie e fundo. Para os ensaios
utilizou-se o espectrofotdbmetro SHIMADZU UV-160
A.

O nitrato (NO3) € um anion do acido nitrico e
produto final da aménia, no ciclo do nitrogénio. Suas
fontes poluidoras sdo as lixivias de adubo de solos
de uso agricola e os efluentes de estagcdo de
tratamento. O nitrato ndo é nocivo para organismos
aquaticos, mesmo em altas concentragbes na faixa
de 10mg/l (FATMA,1999). Mas em sistemas
fechados de recirculagdo de agua , torna-se
potencialmente toxico, devido a seu efeito de
osmorregulagéo e possivelmente transporte de O,

O valor minimo da concentragdo de nitrato
encontrada foi de 0,5995mg/l e a maxima foi de
0,8584mg/! (figura 1)

O nitrito (NO,.) € um anion do &cido nitroso,
bastante solivel em &agua. E também uma forma
intermediaria do nitrogénio, que pode resultar tanto
da oxidacdo da amébnia em condigdes aerdbias

como da redugdo de nitratos em condi¢des
anaerobias. Sendo o nitrito um redutor muito
empregado no abastecimento industrial como
inibidor, pode vir a contaminar cursos d’agua.
Dificilmente a concentragdo de nitrito em aguas
residuarias ou naturais passa de 1 mg/l, e em geral
aguas naturais tém menos de O0,1mg/l, nao
influenciando desta forma na qualidade da agua.
(CETESB,1978).

O valor minimo da concentragdo de nitrito
encontrada foi de 0,0035mg/l e a maxima foi de

0,0178mg/I (figura 2).
)
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Figura 01 — Concentracgao de nitrato.
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Figura 02: Concentracéo de nitrito.

Conclusoes

Em relagcdo a estes nutrientes, o cultivo de
mariscos na Baia da Babitonga ndo apresenta
riscos, pois as concentragbes de nitrato e nitrito
estdo baixas em comparagdo com o valor
estabelecido pela resolugdo 20/86 — CONAMA para
a classe 5. Deve-se ressaltar a importancia destes
tipos de pesquisa para um monitoramento continuo
visto que a problematica da poluigdo é uma
realidade.
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Palavras Chave: SPME, Orgéanicos Volateis

Introducgao |

No Brasil, compostos oxigenados tais como etanol e
metil-butil-éter (MTBE) tém sido adicioandos a
gasolina para aumentar a octanagem e diminuir a
emissao de mondxido de carbono e os niveis de
ozbnio na atmosfera. Entretanto esses compostos,
etanol e MTBE, assim como os constituintes da
gasolina (benzeno, tolueno, e xileno [BTX]), se
dissolvem na &gua dos rios e lagos através das
precipitagbes. A toxicidade dos compostos
oxigenados tem sido bastante estudada. Sendo
assim, o desenvolvimento e a otimizagcdo de
métodos de monitoramento serem de suma
importancia do ponto de vista analitico e ambiental.
O presente trabalho apresentara a determina?éo
dos compostos através da técnica de SPME e
identificagdo em cromatégrafo gasoso com detector
FID.

Resultados e Discussao |

As amostras foram coletadas em diversos pontos e
em diferentes profundidades do Lago Guaiba. A
analise é feita por microextracdo em fase soélida.
Uma aliquota de 10mL de amostra é transferida
para um frasco de 40mL com tampa perfurada com
septum, adicionando-se 0,3g de NaCl.

mV

GC 17A, equipado com detector FID com coluna
SPB-1 (Supelco 30mx0,32mmx5um), inje¢do sem
divisdo de fluxo, gas de arraste hélio com vazao de
1mL.min™", 35°C (1min)> 20°C/min>115°C (2min).
A calibragdo externa é feita com solugdes padrao
aquosas. A fig. 1 mostra um cromatograma com
solugdes padrao dos compostos analisados.

Tabela 1. Resultados das concentragdes
encontradas nas campanhas feitas no Lago Guaiba
dos compostos etanol, MTBE e BTX.

Composto Conc. Min. Conc. Max. Limites
(ng.L™ (ng.L™" permitidos
(ugL")
Etanol 10 2200 4,0.10"
MTBE 0,8 5,0 13*
Benzeno 0,7 52 5*
Tolueno 0,07 1 2
p-Xileno 0,9 250 200*

Figura 1. 1Cromatograma com padrdes de etanol(2)

[ mgl] , MTBE(3)[1mg.L'1], benzeno(4),
tolueno(5), m-xileno(6), p-xileno(7), o-
xileno(8)[0,1mg.L™"] e metanol' usado como
solvente.

A fibra (DVB/CAR/PDMS) é exposta ao “headspace”
por 15min sob agitagdo da amostra, recolhida e
entdo inserida no cromatégrafo gasoso2 Shimadzu
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Os compostos etanol, benzeno e xileno mostraram-
se acima dos niveis permitidos, como mostra a tab.
1, enquanto o MTBE e o tolueno apresentaram
valores bem abaixo dos limites permitidos.

Conclusoes

A técnica de micro extracdo em fase solida mostrou-
se eficiente para anadlise de amostras ambientais,
com grande vantagem da eliminacdo de solventes.
Os picos cromatograficos apresentaram boa
sepracao, com excegdo dos isébmeros do xileno. Os
compostos apresentaram concentragdes abaixo dos
limites maximos permitidos, entretanto o benzeno e
o p-xileno apresentaram concentragbes acima do
limite permitido. Em vista disto, dos compostos
estarem acima de seus limites permitidos e por
apresentarem elevada toxicidade, vé-se de suma
importancia o estudo referentes aos mesmos.
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Palavras Chave: efluentes, PVA.

Introducao |

O PVA, alcool polivinilico € um polimero sintético
produzido pela reacao de polimerizagdo do acetato
de vinila seguido de hidrélise. O grau de
polimerizagdo determina o seu peso molecular que
pode ser de baixa polimerizagdo de 10.000 ou alta
até 190.000 e o grau de hidrélise (saponificagao)
fornece a quantidade do polivinil acetato convertido
em alcool polivinilico, que pode ser baixa de 70% ou
alta até 100%. Dependendo do grau de hidrdlise
varias propriedades podem ser modificadas no PVA,
como solubilidade, solvatagdo, viscosidade,
flexibilidade, entre outras.

Neste trabalho sera dada énfase a producado de
matrizes a partir do PVA com varios graus de
polimerizacdo, para a fixacdo de bactérias usadas
no processo de biodegradagdo. O processo de
biodegradagdo pode ser acelerado através da
fixacdo de bactérias especificas em matriz de
material inerte para que o0 mesmo possa ser
recuperado no final do processo. Desta forma as
bactérias também podem ser recuperadas e
reutilizadas acelerando o tratamento do efluente.

Através do uso do PVA é possivel obter um
material com estrutura e porosidade adequada para
fixagdo das bactérias usadas na biodegradagado dos
sélidos soluveis. Além da porosidade o material
deve ter densidade adequada para manter-se
submersa, porém com possibilidade de se
movimentar dentro dos tanques para que a
efetividade da bactéria seja a melhor possivel.

Resultados e Discussao \

Na produgdo das esferas usadas como matriz,
foram usados varios tipos de PVA com diferentes
graus de polimerizagdo. A sintese foi realizada
segundo o seguinte esquema reacional:
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Prepararam-se diversas solugdes do polimero, em
concentragdes variadas, as quais foram gotejadas
lentamente sobre a solugdo de acido bdrico com
agitagdo constante a uma temperatura de 50°C.

A analise das esferas, foram feitas por microscopia
eletrbnica de varredura (figura 1).

Figura 1: Micrografia da superficie da Matriz

A micrografia da superficie da Matriz inerte
mostrou porosidade elevada, o que confere ao
material propriedades especificas adequadas para
fixagdo das bactérias usadas na biodegradagado dos
solidos soluveis em efluentes.

Conclusoes

A utilizacdo de matriz de material inerte e poroso,
como o PVA-acido borico, € um método eficaz para
ser usado para tratamento de efluentes por
biodegradacéo na imobilizagdo de lodo ativado.

Deste modo, a matriz ativada empregnada com as
bactérias pode ser recuperada e reutilizada no
processo de tratamento do efluente.
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Introdugido |

A determinagao direta de tragcos de metais
em alcool combustivel através de métodos
convencionais €, em geral, dificil e tediosa. A
maioria das analises requer o0 uso de uma etapa de
pré-concentragdo, como a evaporagao do solvente
até secura, antes da andlise. Como estes
procedimentos séao demorados, métodos
alternativos vem sendo desenvolvidos para analise
de metais em alcool, visando reduzir o tempo de
analise.

A extracdo em fase soélida (SPE) é uma
técnica de pré-concentragcdo de importancia
crescente. Uma das vantagens desta técnica é a
possibilidade de usar um sistema de detecgao
simples, como espectrometria de absor¢do atémica
em chama (FAAS), e sistema em fluxo.

Neste trabalho propomos o uso da silica gel
modificada com oéxido de nidbio (V) para a pré-
concentragdo de cobre e zinco em alcool
combustivel.

Resultados e Discussao |

A pré-concentracdo dos analitos foi
realizada em uma minicoluna de Teflon, preenchida
com 100 mg do adsorvente. No sistema de pré-
concentracdo em fluxo, uma bomba peristaltica e
um injetor comutador manual foram utilizados. Na
etapa de eluigdo do analito, uma solugao de acido
nitrico foi usada, sendo que o eluente passou pela
minicoluna no sentido inverso ao fluxo da amostra.
O eluato foi coletado e posteriormente analisado por
FAAS. Os pardmetros quimicos e de fluxo foram
otimizados pelo método univariado.

Tabela 1: Parémetros selecionados e figuras
analiticas de mérito ® para Cu e Zn.

Parametro Cu(l) | Zn(ll)
Vazao da amostra (mL min™) 3,37 | 3,37
Vazéo do eluente (mL min™) 0,67 | 0,67
Concentragdo de HNOz(mol L) | 2,0 | 0,25
Fator de enriquecimento 214 | 21,3
Fator de recuperacéo (%) 107 106
Limite de detecgdo (ug L) 164 | 2,35
RSD (%) ° 18 | 3.9

tempo de pré-concentragéo de 2 minutos..
® solugso de 50 ug L™ (Cu) e 40 pg L™ (Zn) (n=7).
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Para a pré-concentragdo dos analitos , 10
mL de alcool de grau analitico foram enriquecidos
com os analitos Os parametros selecionados e as
figuras analiticas estéo representados na Tabela 1.

Os analitos foram estudados
individualmente no sistema de pré-concentragao.
Uma solugdo de acido nitrico foi usada para
regenerar a minicoluna, em vazéo de 1,9 mL min™
por 2 minutos.

Para avaliar a exatiddo do método foi
realizado o teste de recuperagdo em amostra de
alcool combustivel pela técnica de enriquecimento,
e os resultados estdo contidos nas Tabelas 2 e 3.

Tabela 2: Teste de recuperagcdao do cobre em
amostra de alcool combustivel.

Cu”" adicionado | Cu®” encontrado | Recuperacéo
(ng L) (ug L) (%)
25 24,4 + 0,001 97,6
50 46,5 + 0,019 93,0
75 72,3 +£0,010 96,4
Tabela 3 : Teste de recuperagdo do zinco em
amostra de alcool combustivel.
Zn" adicionado | Zn* encontrado | Recuperacéo
(ug L) (ug L) (%)
0 35,00 + 0,35 -
20 59,40 + 0,09° 97,6
35 84,82 + 0,62° 99,6

® Quantidade recuperada somada a quantidade ja existente na
amostra.

Conclusoes

A metodologia desenvolvida para a pré-
concentracao off-line de cobre e zinco, em matriz
alcodlica, apresentou boa sensibilidade, precisdo e
exatidao.
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Introducao |

E reconhecida a necessidade de métodos
rapidos para a determinacao de elementos tragco em
amostras de sedimento, usadas em estudos
ambientais. Um tratamento da amostra simplificado,
como a formacdo de uma suspensio ao invés de
uma dissolugao total da amostra, economiza tempo
e diminui riscos de contaminacdo. Para
determinagdes por espectrometria de massa com
plasma indutivamente acoplado com introducédo da
amostra por vaporizagao eletrotérmica (ETV-ICP-
MS), a diluicdo isotépica (ID) pode ser usada como
técnica de calibragdo. A concentracdo da amostra é
determinada, medindo-se a razao isotdpica alterada,
apés a adicdo de um isétopo enriquecido. O
requisito fundamental para a aplicagdo da ID é a
disponibilidade de pelo menos dois isétopos do
mesmo elemento, livres de interferéncias espectrais.
Outro requisito é o equilibrio entre o is6topo
adicionado e os da amostra. A diluicio isotdpica
pode ser util para se determinar, com alta exatidao e
precisao, a concentracdo de um elemento em uma
amostra. Na diluigao isotopica o padrao interno, um
dos isotopos do proprio elemento, é o ideal. Assim,
a combinacdo da ID com ICP-MS torna possivel
minimizar os problemas de calibragdo que ocorrem
em |ICP-MS como a compensagao da supressao do
sinal de ions por elementos concomitantes, e a
compensacao para flutuagdes na sensibilidade
causada por parametros instrumentais.

Resultados e Discussao |

A calibracao por diluicdo isotdpica foi usada
na determinacédo de elementos trago em quatro
(Mess-2, Pacs-2, Buffalo River e Estuarine
Sediment) materiais de referéncia certificados
(CRMs), na forma de suspensdo. A suspensao foi
preparada misturando-se 250 mg do sedimento,
moido em tamanho de particula < 50 um, com 5 mL
de solugao contendo 0,750 mL de HNO; e 0,150 mL
de HF, ambos bidestilados. A mistura foi submetida
a um banho ultra-sénico, por 50 minutos, e em
seguida, a um banho-maria a 60 °C, por mais 120
minutos. Apés um periodo de no minimo 24 horas, o
volume da suspensao € completado para 10 mL e,
em seguida, € medida. A determinac&o dos analitos
nos CRMs foi realizada em diferentes temperaturas

Pelotas, RS — 5 a 7 de Novembro de 2003

@ 7 (b) T

REEE
a—
L
SRRE

Concentragio, ug.g”

200 20 W0 /O 40 450 50 S %0 &?}mﬁné“n 0 50
de pirdlise, no intervalo de 200 °C a 1000 °C, como
relatado na Figura 01.

Figura 1. Resultados para o CRM Pacs-2 : (a) sem
modificador quimico ; (b) com paladio em solugéo.

Foram medidas as razdes isotdpicas dos
seguintes pares : ' 'Cd/"*Cd, ""Se/**Se e 2**TI/*%°Tl,
apds a adicdo de materiais enriquecidos em '''Cd,
"Se e ?®TI. As analises, utilizando-se Pd como
modificador em solugdo, forneceram valores
concordantes com os certificados para Cd e TIl, no
intervalo de 200 °C a 400 °C para pirdlise. Sem
modificador quimico, no entanto, os valores foram
concordantes para todos os trés elementos. Para as
analises utilizando Pd como modificador os desvios
padréo relativos (RSD) foram menores que 10%.
Quando n&do foi usado modificador as
determinagdes foram menos precisas, com RSD
chegando a 15%. Foi investigado o efeito do
tamanho das particulas e da concentracdo dos
acidos sobre os resultados.

Demostra-se assim, a viabilidade do uso da
calibragao isotdpica para a determinagdo de Cd, Se
e Tl em sedimento na forma de suspensao.

Conclusoes

A metodologia empregando amostragem de
suspensao com calibragdo por diluicao isotdpica,
mostou-se uma eficiente alternativa para a
determinagcdo de elementos trago em sedimento
marinho, rio e estuario, visto sua praticidade em
comparagao aos métodos classicos de dissolugao
empregados na analise de materiais geolégicos.
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Introducao |

A maior parte da matéria organica existente em

solos e também no meio aquatico € constituida por
compostos denominados de substancias humicas
que representam a matéria organica em certo
estagio de degradacdo. Tais substancias sao
constituidas principalmente por humina e pelos
acidos fulvico e humico. Uma das principais
caracteristicas desses acidos é a capacidade de
complexagao com ions metalicos, inclusive com
jons toxicos como Cr®, sendo estes, soltiveis em
égua‘. Desta forma, torna-se necessario um maior
entendimento sobre o comportamento dos acidos
hamico e fulvico em relagcdo aos seus grupos acidos
com capacidade de complexagado de metais. Assim,
neste trabalho, foram determinados a concentragao
e o pKa de grupos acidos presentes em acido
fulvico em solugdes com forga ibnica de 0,50 mol/L
empregando cloreto de potassio com ajustador de
forca ibnica. As amostras de acido fulvico, foram
tituladas com NaOH 0,10 mol/L sob atmosfera de
nitrogénio e temperatura constante de 25 °C.

Resultados e Discussao |

Os resultados obtidos pela aplicagdo do método
linear desenvolvido por Aleixo e Godinho? as curvas
de titulagdo potenciométrica de amostras de acido
fulvico, estdo mostrados na tabela abaixo.

Tabela1 :Valores de concentragdo e pK,, obtidos
para grupos acidos presentes em acido fulvico em
forga idnica 0,5 mol/L.

Grupo Acido Conc. (meg/g) pKa
HA1 1,18 3,29
HA2 0,78 4,63
HA3 0,32 6,12
HA4 0,27 7,67
HA5 0,41 9,50
HAB 0,40 10,80

Figura 1: Grafico da fungdo de Gran modificada em
fungdo do volume de titulante adicionado as
amostras de acido fulvico.
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A figura 1 apresenta sete retas obtidas pela
aplicagéo das fungdes de Gran modificadas, onde a
primeira, €& o resultado obtido pela titulagdo do
acido forte com base forte e as demais sdo os
resultados obtidos para os grupos acidos presentes
nas amostra de acido fulvico. A intersec¢ao dessas
retas com o eixo das abcissas, fornece o volume do
ponto final para cada um desses grupos acidos.

T T T
0,00

Conclusoes

Os resultados obtidos pela aplicagdo dos métodos
lineares as curvas de titulacdo potenciométrica das
amostras de acido fulvico, sugerem a presencga de
seis grupos acidos na estrutura desses acidos.

Os valores de pKa obtidos indicam a presenga de
grupos carboxilicos, fendlicos e aminos nestas
substancias.
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Introducao |

A microextragdo em fase sdlida (SPME) é uma
técnica poderosa e inovadora de extragao
introduzida por Arthur e Pawliszyn em 1990. A
SPME trata-se de recobrir uma fina haste de silica
fundida de didmetro de 0,3mm com um sorvente.
Exemplificando seria como uma coluna capilar de
silica invertida, onde o filme polimérico fica do lado
de fora. A base deste método esta na fase
imobilizada (fase estacionaria) para extragéo de
analitos. A técnica de SPME envolve duas etapas;
estabelecer o tempo de equilibrio entre a fase
estacionaria e a matriz da amostra (particdo) e
otimizar as condigbes cromatograficas.

Neste estudo foi impregnado poli(acrilato) em
haste de vidro modificado para desenvolver uma
fibora com propriedades semelhantes a comercial.
Para tanto, foi utilizado uma solu¢cdo de poli(butil
acrilato) em tolueno, para a deposigdo do polimero
sobre a haste de vidro, de composigcdo Li>,O-ZrO,-
BaO-SiO,, a qual apresenta grupos siloxanos e
grupos  silandis  distribuidos  interna e
superficialmente.

Resultados e Discussao |

Neste trabalho preparamos a fibra de
poli(acrilato) (PA) através de rapida imersdo da
haste de vidro modificada na solugdo de poli(butil
acrilico) a temperatura ambiente e, entao,
imobilizamos termicamente a 120°C por 5 minutos.
A haste de vidro foi obtida através de um fibrador, o
qual foi descrito anteriormente [1]. O desempenho
da fibra de PA caseira foi comparado ao de uma
fibora de PA comercial, através de extracbes de
alguns ésteres de ftalatos. Para tanto, foi utilizado
10 mL de solugdo padrdo de uma mistura de
ésteres de ftalatos 500 pg L"e agitacdo magnética.
As fibras foram mantidas em contato com a solugéo
padrdo por 45 min. Apds este periodo, as fibras
eram colocadas no injetor do cromatégrafo a gas,
mantido a 280°C, por 5 min.

A Figura 1 apresenta os cromatogramas obtidos
pelas duas fibras de PA. Desta figura pode-se
observar que a fibra de PA caseira apresentou
eficiéncia de extragdo semelhante a fibra comercial.
Na tabela 1 estido apresentados os valores dos
desvios padrdo relativo (DPR) da fibra de PA
comercial e da caseira. Neste estudo foram
realizadas 5 extragdes para cada tipo de fibra. Além
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disto, esta tabela apresenta o resultado de
reprodutibilidade para 5 fibras de PA caseiras. Os
resultados deste estudo sdo indicativos da
adequada repetibilidade e reprodutibilidade das
fibras de PA obtidas em nosso laboratério.
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Figura 1. Cromatogramas das fibras de poli(acrilato)
obtida em nosso laboratério (a) e comercial (b).

Tabela 1. Valores de DP e DPR para a fibra de
poli(acrilato).

DPR, DPR, DPR,
El 14 3 24
E2 17 7 17
E3 28 19 20
E4 18 24 15

(1) fibra comercial, (2) de uma mesma fibra obtida em laboratério, (3) de
diversas fibras obtidas em laboratério, (E1) di-n-butil ftalato, (E2) butil benzil
ftalato, (E3) bis-2-etil hexil ftalato e (E4) di-n-octil ftalato.

Conclusoes

Os resultados obtidos até agora permitem
concluir que a fibra obtida experimentalmente
apresentou performance, repetibilidade e
reprodutibilidade adequadas e compativeis a fibra
de PA comercial.
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Introducao |

O presente trabalho tem como objetivo apresentar e
discutir a viabilidade de utilizagdo da metologia para
a determinagao de aminas aromaticas primarias em
aguas. Foram realizados testes em amostras de
agua coletadas em rios da regido.

Metodologia |

O método para a determinacdo aminas'” consiste
em pesar cerca de 10 a 15mg da amostra da amina
e dissolver em acido cloridrico 1M num balao
volumétrico de 50mL. Colocar 2,0mL desta solugdo
num pequeno erlenmeyer montado dentro de um
béquer de 400mL, com agua e adicionar entdo 1mL
da solugdo de nitrito de sodio. Deixar em repouso
durante 5 minutos. Adicionar depois 5mL do etanol
a 90% e, depois de mais 3 minutos, acrescentar
2mL da solugdo de N-(1-naftil) Etilenodiamina-
Bicloridrato; ha uma rapida formagdo da cor
vermelha, cuja absorbancia pode ser medida contra
uma solugao que serve de branco, com todos os
reagentes, exceto a amina. A medida deve ser feita
no comprimento de onda aproximado de 550nm,
pois o valor exato de comprimento de onda maximo
varia ligeiramente com a natureza da amina pura.

Discussao e Resultados |

A determinagdo de aminas primarias, em
macroescala, se faz com maior conveniéncia numa
titulagdo em solugdo nao-aquosa; porém, o0s
métodos de determinacdo espectroscopica de
pequenas quantidades de aminas sao bastante
importantes para a area ambiental. Em alguns
casos, o procedimento se aplica somente as aminas
aromaticas e o método de diazotacdo para a
determinacao dos nitritos pode ser adaptado como
método para a determinagdo de aminas aromaticas
primarias.

Foram utilizadas oito amostras, representadas na
Tabela 1. Para o calculo da equagéo da reta, sendo
que a equagao final para a determinagédo de aminas
é C = (23.A + 1,5)0+2, onde A é a absorbancia
encontrada através do espectrofotébmetro de UV-
VIS, representada no Grafico 1.
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Tabela 1. Resultados das analises feitas das
amostras de aguas coletadas reais.

Amostra Concentracéo de amina (mg/L)
1 1,9
2 1,9
3 1,2
4 1,1
5 1,0
6 3,7
7 0.8
8 1,0

Grafico 1. Espectrofotdbmetro tirado de um dos
padrées feitos com anilina e naftilamina, para
determinacao da reta.
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Conclusao

Como as aminas sdo consideradas muito toxicas, a
metodologia se mostrou viavel para diferenciar
aguas com origens com possivel contaminagao.
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Introducao |

Um dos problemas encontrados na industria de
fitomedicamentos é a falta de padrdo da matéria
prima adquirida. Em geral é utilizada analise de
substancias ou grupo de substancias isoladas,
como por exemplo, flavondides, saponinas, 6leos
essenciais, taninos, etc. Estas analises nao
garantem a qualidade do produto, além de serem
morosas devido ao processo de: extragao,
isolamento e identificagdo das substéncias. A
carqueja, pertencente ao género Baccharis e familia
Asteraceae, € uma planta usada na medicina
popular para tratamento gastrointestinal e hepatico.
Considerando a escassez de métodos analiticos
para caracterizar a matéria prima bem como avaliar
a qualidade do produto acabado, este trabalho tem
como objetivo avaliar a variagdo espectral de
substancias quimicas obtidas em diferentes extratos
de carquejas do género Baccharis com adigdo de
reagentes reveladores para o desenvolvimento de
metodologia analitica para auxiliar o controle
quimico de matéria prima bem como do produto
acabado. Para o estudo foi utilizada a espécie
Baccharis genistelloides Persoon var. B. trimera
(Less.) DC, plantadas no Jardim Experimental do
Depto de Quimica da Universidade Estadual de
Londrina.

Resultados e Discussao \

A escolha do solvente acetato de etila, etanol,
acetona, hexano e diclorometano foi baseada em
estudos anteriores bem como nas propriedades
extrativas dos diferentes liquidos utilizados na
extracdo de drogas vegetais. Os extratos foram
preparados pesando-se 5,00 g de carqueja e
submetidos a extragao por turbdélise com 120,00 mL
do solvente ou misturas de solventes; etanol,
acetato de etila-etanol-hexano (30:60:30 v/v),
acetato de etila-etanol-diclorometano (30:60:30
v/v),acetona-etanol-hexano (30:60:30 v/v), acetona-
etanol-diclorometano (30:60:30 v/v). Estas misturas
ficaram em repouso por 24 horas e em seguida
foram filtradas. Cada extrato foi tratado com 6
diferentes reveladores cromatograficos, AlCl3,
Na,COj;, butanol-acido acético-agua, acido acético
concentrado-acido cloridrico-agua, NaCl e FeCl;. Os
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extratos foram analisados por espectrofotometria
UV-vis utilizando um espectrofotometro OCEAN
OPTICS modelo CHEM 2000 UV-VIS. A figura 1
mostra que ndo ocorre separagdo das substancias
quimicas independente do processo de extragdo. A
figura 2 apresenta a melhor condi¢do experimental,
extrato acetato de etila-etanol-diclorometano na
presenga do agente revelador FeCls.

35- Etanol

—— AcEt-EtOH-Hexano
Acetona-EtOH-Hexano

—— AcEt-EtOH-diclorometano
Acetona-EtOH-diclorometano

Absorvancia

T T T T 1
300 400 500 600 700
Comprimento de onda, nm

Figura 1. Espectros dos diferentes extratos de
carqueja puros.

AcEt-EtOH-diclorometano

Absorvancia
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Figura 2. Espectro do extrato de acetato de etila-
etanol-diclorometano (30:60:30 v/v) com FeCl;

Conclusoes

A melhor condi¢do experimental foi obtida usando o
extrato acetato de etila-etanol-diclorometano na
presenga do agente revelador FeCls.
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Introducao |

O boldo é um fitoterapico indicado no tratamento de
doengas hepaticas e da vesicula biliar como
hepatoprotetor, ténico das fungdes hepaticas, e na
constipacao intestinal como laxativo. Considerando
a importancia dos fitomedicamentos no contexto da
saude da populagdo bem como a utilizagdo cada
vez mais crescente destes, neste trabalho foi
utilizado o método quimiométrico de analise das
componentes principais no estudo de diferentes
espécies de boldo, com o objetivo de desenvolver
metodologia analitica para o controle de qualidade
de fitomedicamentos. Nesta etapa preliminar foram
utilizadas quatro espécies de boldo que foram
denominadas da seguinte maneira: Plectranthus
barbatus, boldo, Plectranthus ornatus e boldo do
Chile, analisadas em diferentes solventes.

Resultados e Discussao |

As amostras das quatro espécies na forma verde e
seca foram extraidas em dois tipos de solventes,
alcool puro uma mistura ternaria 1:4:1 de
ciclohexano, etanol e diclorometano. Esta mistura
foi obtida por um planejamento experimental
realizado para a verificagdo do melhor solvente
extrator.

Foram pesados 5,00 g de cada espécie e
adicionados 60 mL de cada solvente ou mistura de
solventes. As amostras foram preparadas pesando-
se 15 mg do extrato bruto e solubilizando-as em 3,0
mL do solvente ou mistura de solventes na qual o
extrato foi extraido. Esta solucdo foi deixada em
repouso por uma hora, e em seguida foi diluida em
uma proporgado de 1:10 (1 mL da solugdo com o
extrato em 9 mL de alcool puro ou na mistura 1:4:1
de ciclohexano, etanol e diclorometano). As
amostras foram analisadas por espectrofotometria
UV-vis utilizando um espectrofotometro OCEAN
OPTICS modelo CHEM 2000 UV-VIS.

Para a analise das componentes principais foram
utilizados os espectros dos 10 extratos registrados
de 210,34 a 706,76 nm totalizando 1400 valores de
absorvancias. O total da varidncia explicada
utilizando as trés primeiras componentes principais
é de 97,09%. A figura 1 mostra o grafico das
componentes principais 2 e 3. A segunda
componente discrimina bem as espécies que foram
extraidas com alcool ou com a mistura ternaria.

Os agrupamentos | e Il mostrados no grafico das
componentes principais 2 e 3 sdo devido aos tipos
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de solventes extratores utilizados. O primeiro
agrupamento contém as espécies extraidas em
alcool enquanto o segundo os extratos obtidos na
mistura ternaria 1:4:1 de ciclohexano, etanol e
diclorometano.

O agrupamento Il foi formado por amostras de
boldo do Chile encontradas no comércio. Para estas
amostras, este resultado preliminar indica que nao
ha separagao devido ao tipo de solvente extrator.
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Figura 1. Grafico das componentes principais 2 e 3
que explicam 17,72 % da variancia total.

Conclusoes

Os resultados da anélise de componentes principais
mostraram que existem diferencas das amostras
com relagdo ao extrator bem como das amostras
supostamente denominadas boldo do Chile.
Considerando que as estas amostras foram
adquiridas no comércio, ndo ha garantia da
qualidade do produto.
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Introducao |

A preocupagdo com a seguranga toxicolégica dos
corantes sintéticos utilizados na industria alimenticia
tém levado ao desenvolvimento de métodos que
aumentem a estabilidade dos pigmentos naturais,
de forma que estes possam ser usados como
ingredientes alimenticios. As antocianinas, que sao
grupos de pigmentos presentes em plantas, vem
sendo utilizadas na industria alimenticia na
substituicdo de corantes sintéticos, como é o caso
de geléias, compotas, refrescos, balas de goma,
etc. Entretanto, seu uso é limitado devido a sua
degradagdo com relagdo a fatores como pH,
temperatura, armazenamento, luz, dentre outros.
Em solugdo, a cor e a estabilidade de uma
antocianina ¢é altamente dependente do pH,
apresentando uma mistura de diferentes estruturas
em equilibrio quimico. Um meio de retardar o
processo de desbotamento natural dos alimentos
seria proteger as espécies responsaveis pela
coloragdo que s&o cation flavilium e anidrobase
quinoidal. O objetivo deste trabalho foi analisar a
influéncia da adicdo de surfactante (acido
dodecilbenzenosulfénico) na degradagdo das
antocianinas do célice de Hibiscus Sabdariffa, em
quatro valores diferentes de pH, sem separacao dos
componentes quimicos da planta.

Resultados e Discussao |

Para a extragéo foram maceradas 5,00g do calice
do hibisco em 100,0 mL de alcool etilico (PA) em
0,1% de HCI e filtradas em papel de filtro
comum.Transferiu-se 20,0 mL do filtrado para dois
erlenmeyers: um contendo 2,0 mL de agua e o
outro, 2,0 mL de surfactante (acido dodecilbenzeno-
sulfénico 10% m/v). Foram preparadas 4 solugdes
tampéo em diferentes valores de pH (3,6; 5,6; 7,4 e
9,8) transferindo-se 3,0 mL de cada uma destas
para as cubetas. Adicionou-se 1,5 mL de extrato de
antocianinas com e sem surfactante, registrando-se
imediatamente os espectros em espectrofotdmetro
OCEAN OPTICS modelo CHEM 2000 UV-VIS na
regido de 200 a 900 nm. As superficies espectrais
obtidas das duas solugdes nos diferentes valores de
pH estao apresentadas na figura 1.

Figura 1. As figuras (a), (b), (c) e (d) referem-se
as superficies espectrais das antocianinas sem
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(d)

(h)

surfactante e as (e), (f), (g) e (h) referem-se as
antocianinas com surfactante nos valores de pH 3,6;
5,6; 7,4 e 9,8 respectivamente.

Conclusoes

Os resultados mostraram que para as solugdes
acidas o surfactante n&o exerce influéncia
consideravel, enquanto que para solugdes
levemente alcalinas, aumenta a velocidade de
degradagdo dos cations, o que fica claro pela
observagéao das figuras d e h (pH 9,8)
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