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RESUMO

A utilizacao de fertilizantes do tipo NPK (nitrogénio fésforo e potassio) na
agricultura vem crescendo exponencialmente uma vez que esses compostos sdo
0S principais nutrientes para o crescimento das plantas. Residuos provenientes
da suinocultura, por exemplo, possuem grandes quantidades de NPK
principalmente o fosforo na forma de fosfato, portanto este residuo pode ser uma
otima fonte de adubo para a agricultura. No entanto o fosfato, causa a
eutrofizacdo de afluentes quando lixiviado, sendo necessario o controle da
aplicacdo do residuo suino na agricultura ou sua remocao para posterior
utilizacdo. Neste contexto o objetivo do trabalho € remover fosfato da porcéo
liquida dos residuos da suinocultura como forma de controle e fonte de renda
para o agricultor. A metodologia padrdo empregada para determinacdo de
fosforo na forma de fosfato nas amostras sintéticas e na amostra real proveniente
de residuos da suinocultura foi a SM — 4500P E, é um método consolidado para
determinacao deste analito, sendo que as leituras das concentracfes deste
analito sdo realizadas utilizando a técnica de espectrometria de absorcéo
molecular no visivel. Contudo foi possivel obter um bom resultado usando cloreto
de calcio como agente precipitante para a obtencédo de fosfato de célcio para

posterior utilizacdo como fertilizante a base de fosforo.

Palavras-chave: NPK, SM — 4500P E, Tratamento de Efluentes, Fosfato.
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1. INTRODUCAO

O estado de Santa Catarina destaca-se no cenario nacional como o0 maior
produtor de suinos. Esta atividade, no entanto, gera um enorme volume de
residuos de dificil manejo que precisam de tratamento adequado devido sua alta
complexidade e elevados teores de nutrientes sollveis que podem contaminar o
solo e o lencol fredtico. Uma vez que estes nutrientes importantes para a
agricultura como fertilizantes a base de nitrogénio, fosforo e potassio (NPK).

Todavia, quando em excesso, esses residuos acabam por gerar
desequilibrio ambiental promovendo a eutrofizacdo de corpos hidricos e
acarretando o crescimento descontrolado de plantas aquaticas. Desta forma
verifica-se a potencialidade para criacdo de um projeto de pesquisa cuja
motivacdo estd baseada na remocdo de fosfato derivado do residuo da
suinocultura.

Portanto o tratamento correto dos residuos pode gerar diferentes produtos
de uso tanto industrial quanto para uso direto na agricultura, além de reduzir o
impacto ambiental, podendo ser fonte de renda tanto ao suinocultor quanto ao

agricultor.

2. REVISAO DA LITERATURA

2.1. Residuos da suinocultura

Segundo a norma NBR 10004 residuos sélidos sdo todos os residuos que
resultam de atividades de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial,
agricola, de servicos e de varricdo. Ficam incluidos nesta definicdo os lodos
provenientes de sistemas de tratamento de agua, aqueles gerados em
equipamentos e instalagdes de controle de poluicdo, bem como determinados
liguidos cuja particularidade torne inviavel o seu langamento na rede publica de
esgotos ou corpos de agua. !

De acordo com a norma NBR 10004, os residuos gerados pela
suinocultura sao considerados de dificil tratamento devido sua alta complexidade

e composicao como pode ser observado na Tabela 1.
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Tabela 1. Composicdo geral média dos residuos suinos.

Variavel Minimo (mg/L) Maximo (mg/L) Média (mg/L)

DBO 11.530,20 38.448,00 24.989,10

Solidos Totais 12.697,00 49.432,00 31.064,50

Solidos Volateis 8.429,00 39.024,00 23.726,50

Solidos Fixos 4.268,00 10.408,00 7.338,00
Solidos em Suspenséo 220,00 850,00 535,00

Nitrogénio Total 1.660,00 3.710,00 2.685,00
Fosforo Total 320,00 1.180,00 750,00
Potéssio Total 260,00 1.140,00 700,00

Fonte: Levantamento de dados da geracao e caracterizacao de dejetos na
suinocultura em fase de creche e terminacéao.
https://www.univates.br/bdu/bitstream/10737/423/1/ArlanSoler.pdf

Na Tabela 1, aparecem altos valores da demanda biologica de oxigénio
DBO, um indicativo que determina a quantidade de matéria organica
biodegradavel 2, altos valores de materiais sélidos e materiais sélidos em
suspensao que podem ser precipitados, e grandes quantidades de nutrientes
como nitrogénio, fésforo e potassio. Estes ultimos, quando em grandes
guantidades contaminam o solo, corpos hidricos e o lencol freatico, sendo
necessario um tratamento adequado antes da sua destinacéo final.

O tratamento de residuos da suinocultura é realizado em varias etapas: O
tratamento primario é feito em um decantador visando a separagao
sélido/liquido, sendo os sélidos usados como fertilizante organico. O tratamento
secundario da parte liquida pode ser realizado em lagoas anaerébias
convencionais ou em biodigestores de duas maneiras: em lagoas anaerébias
convencionais possibilitando a remocao da carga organica e de coliformes fecais
por processos anaerobios com auxilio de um aerador; ou em um biodigestor para
degradar a matéria organica e produzir gas metano usado para gerar energia. A
parte aguosa remanescente, tanto apds passagem pela lagoa anaerobia
convencional ou pelo biodigestor, € composta de matéria organica soluvel, as
substancias humicas, que podem ser degradadas por processos oxidativos, e
matéria insolUvel, lignina e celulose. A matéria inorganica, como nitrogénio,

fésforo e potassio pode ser pulverizada nas lavouras conforme mostrado na


https://www.univates.br/bdu/bitstream/10737/423/1/ArlanSoler.pdf
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Figura 1, sempre respeitando os limites maximos segundo as normativas

vigentes. 34

Figura 1: Pulverizag&o do residuo proveniente do tratamento secundario.
Fonte: UNIVASTES. Disponivel em:
https://www.univates.br/bdu/bitstream/10737/423/1/ArlanSoler.pdf

A demanda de fésforo na forma de fosfato é determinada pelo célculo da
necessidade do solo com base na sua composi¢cao e na composi¢ao do residuo
suino observando a instrugdo normativa. °

Portanto, o enfoque deste projeto estd fundamentado na remocédo do
fosfato da porcéo liquida do residuo da suinocultura para uso comercial.
Também auxilia 0 suinocultor a respeitar a legislacdo ambiental que segundo a
resolucdo CONAMA 357/05 os limites de para o lancamento em efluentes de
fosforo é de 0,025 mgL™ o que evita a eutrofizacdo dos corpos hidricos. ©

2.2. Fosfato

Fosfato é um anion trivalente composto por fésforo interagindo com quatro

moléculas de oxigénio como mostra a Figura 2. Sabe-se que o fosforo é o


https://www.univates.br/bdu/bitstream/10737/423/1/ArlanSoler.pdf
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décimo primeiro elemento mais abundante da crosta terrestre (Tabela 2), sendo

encontrado majoritariamente, quando em condi¢cdes normais, na forma de ion

fosfato e a temperatura ambiente é encontrado na forma sélida. "8

‘0: -3

0:

Figura 2: Estrutura quimica do ion fosfato.

Tabela 2: Abundancia de alguns elementos quimicos em diferentes meios.

NE Abundéancia Abundancia
AtBMico Simbolo Elemento Crosta Terrestre Agua do Mar
(%) (%)
8 @] Oxigénio 46,1 85,7
14 Si Silicio 28,2 0,0002
13 Al Aluminio 8,23 2E-07
26 Fe Ferro 5,63 2E-07
20 Ca Célcio 4,15 0,0412
11 Na Saodio 2,36 1,08
12 Mg Magnésio 2,33 0,13
19 K Potassio 2,09 0,0399
22 Ti Titanio 0,565 1E-07
1 H Hidrogénio 0,14 10,8
15 P Fosforo 0,105 6E-06
25 Mn Manganés 0,095 2E-08
9 F Flaor 0,0585 0,0001
56 Ba Bario 0,0425 1E-06
38 Sr Estréncio 0,037 0,0008

Fonte: https://www.quimlab.com.br/guiadoselementos/abundancia_elementos.htm

O fosfato constitui a principal fonte de fosforo para o crescimento das

plantas, sendo comumente usados em fertilizantes na forma composta por

nitrogénio, fésforo e potassio, NPK. O fosfato e derivados sdo também muito


https://www/
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usados na industria de detergentes e inseticidas. * Sendo apontado como o
principal responsavel pela eutrofizacdo ndo natural de ecossistemas, devido ao
crescimento exacerbado de algas pelo excesso de nutrientes. 10

A eutrofizacdo € causada principalmente pelo acumulo de fésforo em
ambientes Iénticos e |6ticos em conjunto com o nitrogénio, assim potencializando
a diminuicéo de oxigénio e o aumento da mortalidade de peixes. 1! A eutrofizacéo
pode ocorrer de duas formas: natural ou ndo natural. Quando natural, é lento e
continuo, resultado da contribuicdo de nutrientes trazidos pelas chuvas por
processos de lixiviagdo, podendo ser chamado de envelhecimento natural dos
ambientes aquaticos. Quando de origem antropogénica (n&o natural) € dinamico
e rapido, e os nutrientes possuem diferentes origens, sendo: efluentes
domésticos, efluentes industriais e por atividades agricolas, causando o
envelhecimento precoce do ecossistema. No meio aquatico o fosfato apresenta-
se na forma iGnica ou complexada e suas formas usuais incluem o ortofosfato,
polifosfato e fosfato organico. %10

As diferentes formas mostradas nas equacdes de 1 a 3, sempre se
referem ao ion fosfato, PO4+%, relacionadas pelos equilibrios idnicos definidos por

constantes de equilibrio, coexistindo nas formas de: 12

H3POus@q) + H20() == H2PO4 (ag) + H3O%*@q) K1=7,1 X 1073 Equacéo 1
H2POu4 (ag) + H20() == HPO4? (ag) + H3O*@aq) K2=6,3 X 10® Equagéo 2
HPO4% (aq) + H20() == PO4* (agq) + H3O"(aq) Kz=4,2 X 1013 Equacéo 3

Essas formas encontram-se em pHs 2,15; 7,20 e 12,38 respectivamente.
Conforme Esteves (1998) °, o fosfato presente no ecossistema aquatico provém
de fontes, naturais e antropogénicas. Nas fontes naturais encontram-se nas
rochas das bacias hidrograficas ou bacias de drenagem onde, a 4gua da chuva
escorre erodindo o fosfato presente nos minerais primarios, mantendo sua
composicdo inalterada. Além das fontes citadas anteriormente, sdo também
fontes naturais os materiais particulados presentes na atmosfera e os fosfatos
provenientes da decomposicdo de organismos de origem aloctone, ou seja, a
producéo € dada fora do sistema e transferida para dentro do mesmo. Sendo as
fontes antropogénicas os esgotos domésticos, agricolas, industriais e material

particulado de origem industrial contido na atmosfera. 13
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2.3. Precipitacéo de fosfato e técnicas de medidas

Os processos para a remocgdo do fosfato em efluentes consistem em:
processos fisicos, caracterizado pelo alto custo, biolégicos, com baixa eficiéncia
de remocéao e quimicos por precipitacdo onde séo utilizados ions metalicos. 14

A precipitacao quimica do fosfato € provocada pela adicéo de sais de ions
metélicos que formam precipitados de fosfato moderadamente solGveis ou

insoltveis. Os ions metalicos mais utilizados s&o o calcio, aluminio e ferro. 10

2.3.1. Precipitacao de fosfato com ferro e aluminio

Sais de ferro e aluminio sdo comumente usados na precipitacao do fosfato
devido a formacéao de sais insolUveis ou pouco soluveis. A eficiéncia do processo
pode alcancar até 95%, no entanto o precipitado formado ndo possui aplicacdo
comercial. Os mais utilizados séo FeCls, Fe2(SOa4)3, FeSO4 e Al2(SOa4)s como
mostrado nas equacgdes 4 e 5. °

Precipitacdo de fosfato de aluminio, Eq. 4:

Al*3 + HWPO43 - " == AIPO4 + nH* Equacéo 4
Kps = 9,84x102

Precipitacédo de fosfato de ferro, Eq. 5:

Fe*3 + HWPO43~" == FePO4 + nH* Equacéao 5

Kps = 9,91x1016

2.3.2. Precipitagédo de fosfato com calcio

A precipitacdo do fosfato pela adi¢cao de cal (Ca(OH)z2), (Equacéo 6) € uma

alternativa de baixo custo de insumos, facil manuseio, sendo o hidréxido de

célcio a principal forma reagente de uso industrial. 1015
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10Ca?*(ag) + 6P04%(@g) + 20H"(ag) == Ca1o(PO4)s(OH)2(s) Equacao 6

Como o hidréxido de célcio Ca(OH)2 apresenta Kps = 1,0x10°, apenas
uma pequena gquantidade de Ca?* estara disponivel para a formacgdo de
precipitacdo com fosfato, resultando em baixa eficiéncia de precipitacao,

Equacéo 7.

Ca?*(ag) + 20H" (ag) == Ca(OH)zs) Equacéo 7
Kps = 1,0x10°

A partir da reacdo mostrada na equacdo 7, o hidroxido de célcio é
adicionado ao efluente aumentando o pH naturalmente devido ao aumento de
ions hidroxido, os ions célcio em excesso reagem com o fosfato para precipitar
a hidroxiapatita [Ca10(PO4)s(OH)z]. ° A eficiéncia de remocéo varia de 75% a
85% em pH entre 8,0 — 8,5 sendo este processo utilizado como pré-tratamento
de efluentes domésticos antes do tratamento bioldgico. 16

O hidréxido de calcio pode atuar como clarificante de material particulado
em condicdes de pH e alcalinidade adequados, além da hidroxiapatita ser de

grande interesse das industrias de fertilizantes. °

Precipitac@o de fosfato com cloreto de célcio:

Outra possibilidade seria obter precipitacdo de fosfato de calcio usando
cloreto de célcio, um reagente soltvel que, quando em solucédo, apresenta
grande quantidade Ca?* livre para a reacdo de precipitacdo de fosfato de célcio
conforme mostrado nas equacdes 8 e 9.

Sendo esta alternativa empregada no estudo deste projeto devido que
uma grande quantidade de Ca?* estara disponivel para a reacéo de precipitacdo

com fosfato.

Ca?*(ag) + HPO4?(aq) == CaHPOxs) pH entre 6,5 -7,5 Equacéo 8
Kps = 1,010



17

Ca?*(ag) + 2P04%(ag) == Cas(POa)2(s) pH acima de 8 Equacéo 9
Kps = 1,0x10726

Algumas técnicas de analise podem ser usadas para determinar fosfato
em meio aquoso, sendo uma delas a técnica de espectrofotometria no visivel,

que serd aplicada neste estudo.

2.3.3. Técnica espectrofotometria UV-Vis

A espectrofotometria (espectrometria de absor¢cdo molecular UV/Vis) é
uma técnica que relaciona a interacdo da matéria em termos de emissao e/ou
absorcao da radiacdo, na regido do ultravioleta que compreende comprimentos
de onda entre 200 nm até 400 nm, e visivel compreendendo comprimentos de
onda entre 400 nm até 1000 nm, obtendo assim os respectivos espectros. Os
espectros sdo usados para a determinacao quantitativa de um grande nimero
de espécies inorganicas e organicas. A fonte de radiacdo emite todos os
comprimentos de onda, que passam por um monocromador, que, através de
uma rede de difragdo, seleciona uma faixa estreita de comprimento de onda. A
radiacdo selecionada percorre a amostra onde o sinal proveniente da mesma é
detectado gerando corrente elétrica sendo proporcional a intensidade de energia
radiante incidente. !’

Em geral, a absorvancia é proporcional a concentracdo de moléculas que
absorvem luz de um determinado comprimento ou faixa de comprimento de
onda. A dependéncia linear da absorvancia com a concentracdo e o caminho
optico é mostrada na Lei de Lambert Beer (Equacdo 10) sempre respeitando o
limite de detec¢éo do equipamento. 18

A = ebc Equacao 10

Onde: b € o caminho ¢ptico da amostra, ¢ € a concentragdo da amostra

absorvente e € é a absortividade molar caracteristica da amostra.
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Experimentalmente faz-se a curva analitica através de um gréfico de
Absorvancia (Abs) por ¢ (concentracdo molar, M), onde o coeficiente angular é

igual a be. Conhecendo-se o caminho éptico (cm), temos o € (Micm?). 18

2.4. Principio da determinacéo de fosfato por espectrofotometria

Este método baseia-se na reacdo em meio acido do fosfato (Equacéo 11)
com o molibdato de amoénio e tartarato de antimoénio e potassio, formando o
complexo do &cido fosfomolibdico cuja reducdo utilizando &cido ascérbico
resulta no complexo de fosfomolibdato (Equacéo 12), com coloracdo azul

intensa. 12

PO43@g + 12M0042(aqg) + 27H*@aq) == H3P04(M003)12(aq) + 12H20¢) Equacéo 11
H3PO4(M0O3)12(aq) + agente redutor == azul de molibdénio Equacao 12

Segundo Carmouze (1994) 12, tal reacdo de reducéo é lenta e, portanto,
deve-se adicionar um catalisador, como o tartarato de antiménio potassio. A
quantidade do complexo azul fosfomolibdénio formado € proporcional a
concentracdo de fosforo presente como fosfato inorganico na amostra de agua,
de modo que o fésforo sera quantificado por espectrofotometria na regido do

visivel.

2.5. Processos oxidativos avancados no tratamento de efluentes

Processos de oxidativos avancados é um conjunto de processos de
oxidacdo quimica usados para realizar a degradagdo da matéria organica,
consistindo na completa oxidacdo de compostos organicos, convertendo-os em
diéxido de carbono (COz2) e agua (H20). *°

Esses processos avancados possuem caracteristicas similares, visando
a formacao e a utilizagdo de radicais hidroxila (OH-), sendo espécies altamente

reativas podendo degradar compostos organicos persistentes, pois possui um
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alto valor de potencial de oxidagdo. A Tabela 3 mostra o poder oxidante do

radical hidroxila (OH') comparado com outros oxidantes utilizados. %°

Tabela 3: Potenciais de oxidacéao.

Agente Oxidante Potencial de Oxidacéo (eV)
Flaor 3,06
Radical hidroxila 2,80
Oxigénio atbmico 2,42
Ozobnio 2,08
Peréxido de hidrogénio 1,78
Permanganato 1,68
Hipoclorito 1,49
Cloro 1,36
Oxigénio molecular 1,23

Fonte: SAGGIORO, 2014. 20

Esses processos podem ser divididos em processos heterogéneos e

processos homogéneos.

2.5.1. Sistemas de processos oxidativos avancados utilizando luz solar

Os processos oxidativos avancados utilizando luz solar podem ser
divididos em processos de fotocatalise heterogénea e fotocatalise homogénea.
Processos de fotocatalise heterogénea ativada por luz solar usando
semicondutores como diéxido de titanio (TiOz2), utiliza a faixa do ultravioleta
proximo do espectro em comprimentos de onda entre 300 — 400 nm para a

formacé&o do radical OH- como mostra as equacdes 13, 14 e 15. 19

TiO2(s) MV (800-400)nM == h*, + € Equacéo 13
h* + H2Og) == OH' (aq) + H"(aq) Equacédo 14
h* + OH (aq) == OH-' (ag) Equacéo 15

Quando formado o radical OH-, comporta-se como radical livre abstraindo
atomos de H das moléculas organicas ou adicionando-se as ligagdes duplas
C=C quando presentes, sendo um processo mais eficiente comparado a outros

como o foto-Fenton. 1921
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Ja4 nos processos de fotocatalise homogénea ativada por luz solar,
processo foto-Fenton, o0 mesmo utiliza luz em comprimentos de onda inferiores
a 580 nm. Este processo utiliza ions Fe?* na presenca de luz solar para a

formacéo de H*, radical OH: e ions Fe3* como mostra a equagédo 16. 2°
H202() + Fe?*(ag) + houv-vis == Fe®*(@aq) + H*(ag) + OH' (ag) Equacéo 16
Como a reacao forma ions H*, o pH do meio diminui, sendo esse um ponto

negativo além da adicdo de H202 ao meio e a necessidade da remogéao de ions

ferroso no final do tratamento. 20
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3. OBJETIVOS

3.1. Objetivo geral

Propor um método para remover fosfato de residuos liquidos provenientes

da suinocultura de forma a ser usado como fertilizante.

3.2. Objetivos especificos

e Preparar solu¢des e amostras sintéticas do fosfato;

e Otimizar as condi¢cdes experimentais para determinacdo de fosfato por
espectrofotometria Vis, usando técnica SM 4500-P E;

e Construcao da curva de calibracdo usando a lei de Lambert Beer;

e Determinar a composicdo quimica da amostra proveniente de efluentes
derivados da suinocultura;

¢ Obter as condicfes ideais de precipitacdo de fosfato em amostra sintética
de concentracédo conhecida, variando o pH e a concentracdo de cloreto
de calcio;

e Obter precipitado de fosfato de calcio para aplicacdo como fertilizante na
agricultura, utilizando cloreto de céalcio como agente precipitante.

e Determinar a quantidade de fosfato de calcio precipitado por volume de

amostra do efluente.



4. METODOLOGIA

4.1. Reagentes
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Todos os reagentes empregados neste trabalho sdo de grau analitico e

usados sem tratamento prévio como mostrado na Tabela 4, adquiridos de fontes

comerciais fornecidos diretamente ao Laborat6rio 104 de Quimica Analitica do

Departamento de Quimica da UFSC, onde foi realizado o trabalho.

Tabela 4. Reagentes que foram utilizados neste trabalho.

Descricao Férmula Molecular Fabricante Pureza
Acido Ascérbico CsHsOs NUCLEAR P.A
Acido Cloridrico HCI 1M NUCLEAR P.A
Acido Nitrico HNO3 NEON P. A
Acido Sulfurico H2S0a4 IMPEX P. A
Cloreto de Calcio CaCl2 RIEDEL-DE HAER P. A
Fosfato_ Monobasico de KH2P O VETEC P A
Potassio

Hidréxido de Sadio NaOH CRQ P.A
Molibdato de Amdnio (NH4)6M07024.4H20 VETEC P.A
Tartarato de Antimonio € o 5y HO, VETEC P. A
Potassio

Oxalato de Sadio Na2C204 NUCLEAR P.A
Permanganato de KMnO4 NUCLEAR P. A
Potassio

Persulfato de Potassio  K2S20s NUCLEAR P.A
Peréxido de Hidrogénio H20:2 Labsynth 15%
Suporte  para CaSO0a, CaSios,

(Cimentinho)™ Ca(AlO2):2 WEBER

4.2. Equipamentos

Os equipamentos utilizados para este trabalho foram: espectrofotémetro

Kasuaki Vis que opera na regidao de comprimentos de onda entre 400 — 1000 nm,

espectrofotdmetro Kasuaki UV que opera na regido de comprimentos de onda
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entre 200 — 400 nm, pHmetro portétil Kasvi, forno tipo mufla EDGCON 3P 1800

e estufa para esterilizacdo e secagem ssa Solidsteel 11L.

4.3. Determinacéo de fosfato nas amostras sintéticas

Para a determinacédo de fosfato nas amostras, seguiu-se o0 procedimento
SM - 4500-P E ??, variando-se as concentracdes das solucdes. Este € um método
consolidado para determinacéo de fosfato utilizando a técnica de espectrometria
de absorcédo atébmica no visivel com concentracdo minima detectavel de 10 ug
de fosfato por litro ou 0,10 pmol por litro de fosfato nas amostras.

A determinacéo do fosfato foi realizada em meio acido usando o molibdato
de amonio e tartarato de antimdnio e potassio formando o complexo de acido
fosfomolibdico (Equacédo 11). Este complexo é reduzido usando o &cido
ascorbico formando o composto fosfomolibdato, de coloracdo azul intensa
(Equagéo 12) podendo ser analisado por um espectrofotbmetro que opera na

regido do visivel.

4.3.1. Preparo das solucdes utilizadas para analise de fosfato

- Solucao de acido ascorbico:
Foi dissolvido 1,0 g de acido ascoérbico em 10 mL de 4gua deionizada.
- Solucédo estoque molibdato de aménio e tartarato de antiménio e potassio:
Foram dissolvidos 2,5 g de molibdato de aménio em 40 mL de &gua
deionizada aquecida. Sobre a solucdo em temperatura ambiente foram
lentamente adicionados 60 mL de uma solu¢éo de &cido sulfurico 9M. 2) Foram
dissolvidos 0,03 g de tartarato de antimbnio e potassio em 20 mL de agua
deionizada. As solucdes de molibdato e tartarato foram misturadas e
avolumadas em um baldo de 250 mL em &gua deionizada.
- Solucéo estoque de fosfato (0,01 molL™):
Foram dissolvidos 0,136 g de KH2POs4 em baldo 100 mL em &agua
deionizada.
- Solucéo de fosfato (0,001 molL™?):
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Pipetou-se 10 mL da solugao estoque de fosfato e avolumou em 100 mL
de agua deionizada. No qual foi preparado a curva de calibracéo.
- Solucéo de fosfato (0,1 molL1):

Foram dissolvidos 1,36 g de KH2POs4 em baldo 100 mL em &gua
deionizada. Usado para o estudo da precipitacdo de fosfato variando do pH.
Usado para o estudo da razéo Ca/Phte.

- Solucéo de fosfato (0,25 molL™?):

Foram dissolvidos 3,40 g de KH2POs4 em baldo 100 mL em &gua
deionizada. Usado para o estudo da precipitacao de fosfato variando do pH.
- Solucao MIX:

Mediu-se o volume de 40 mL da solucao estoque de molibdato de amonio
e tartarato de antimdnio e potassio junto com a solucdo de &cido ascérbico 10
mL e avolumados em baldo de 250 mL em &gua deionizada.

- Solucao de persulfato de potassio:

Foram dissolvidos 1,25 g de persulfato de potassio com adicéo de 1,25
mL de &cido sulfurico para volume final de 25 mL em agua deionizada.

- Solucédo padréo de oxalato de sddio 0,005 mol/L:

Foram dissolvidos 0,67 g oxalato de sodio previamente seco em estufa ha
110 °C por uma hora, em agua deionizada quente e avolumados em baldo de
1000 mL em agua deionizada.

- Solucédo de permanganato de potassio 0,0025 mol/L:

Dissolveu-se 0,39 g de permanganato de potassio, em agua de
deionizada aquecida até ebulicdo por 30-60 minutos, deixado resfriar e filtrado.
Ao filtrado adicionou-se uma solucao sulfdurico-crébmica e avolumado em baldo
de 1000 mL em agua deionizada.

- Solucao de cloreto de célcio 0,10 mol/L:

Pesou-se a massa de 1,29 g de CaCl2.H20 e avolumado em baldo 100
mL em agua deionizada. Usado para o estudo da razdo Ca/Phte.

- Solucao de cloreto de célcio 0,25 mol/L:

Pesou-se a massa de 3,22 g de CaCl2.H20 e avolumado em baldo 100
mL em &gua deionizada. Usado para o estudo da precipitacdo de fosfato

variando do pH.
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4.4. Metodologia analitica para determinacéo de fosfato

* Titulagado EDTA;
* Procedimento SM - 4500-P E;
* Espectrofotometria UV e Vis.

Métodos de analise

* Variacdo do pH e obtencdo da maior
Testes realizados massa de precipitado na forma de
com fosfato e

calcio

=
‘ fosfato de calcio;

» Razao calcio/fosfato, Ca/Phte.

« Etapa 1: Quantificar fosfato na fase

Procedimentos de |I'QUIda e fase S(')|Id0,
precipitagio do « Etapa 2: Degradar matéria organica e
fosfato na amostra precipitar fosfato com CaCl,;

real

U

+ [Etapa complementar: Precipitar fosfato
com CaCl, sem degradar a matéria

organica.

* Tratamento dos residuos gerados pelo
‘ método SM 4500 — P E e outros ensaios;
* Tratamento dos residuos gerados nos
experimentos da amostra real.

Procedimento de
tratamento dos
residuos gerados

4.4.1. Medida espectrofotometria Vis

Usou-se um espectrofotometro Kasuaki Vis, variando-se o comprimento
de onda entre 400 — 900 nm para determinar o comprimento de onda méaximo
(Amax) No qual a espécie alvo apresente maior absorvancia. Os resultados foram
comparados com a literatura sabendo-se que os valores de comprimento de
onda maximo sdo entre 880 nm 22 e 885 nm 1?2 para a espécie alvo,
fosfomolibdénio com coloragéo azul intensa.

Uma vez confirmada Amax, foi construido uma curva de calibracéo a partir

da solucdo de fosfato 0,001 molL' em diversas concentracGes visando
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adequacao aos niveis esperados de fosfato a serem determinados nas amostras

de efluentes derivados da suinocultura.

4.4.2. Titulagdo de célcio com EDTA

A titulacdo de calcio é um método complexométrico baseado na utilizacéao
de EDTA como agente complexante, é uma reacao que envolve um ion metélico
e um ligante com formacdo de um complexo estavel. O EDTA € um ligante
hexadentado como mostra a Figura 3, formando complexos do tipo 1:1 com

guase todos os metais multivalente (Figura 4). 22

HOOC—H,C,_ _/CH, —COOH
N—CH,—CH,— N‘x
HOOC —H,C CH,— COOH
Figura 3. Ligante EDTA.
Fonte: https://ufsj.edu.br/portal2-
repositorio/File/frankimica/Quimica%?20Analitica%20Aplicada%?20l/Equilibrio_de_Complexacao__
-_Frank.pdf

Figura 4. Complexo de metal com EDTA.
Fonte: http://www.ufjf.br/nupis/files/2018/03/aula-complexac¢édo.pdf


https://ufsj.edu.br/portal2-repositorio/File/frankimica/Quimica%20Analitica%20Aplicada%20I/Equilibrio_de_Complexacao_-_Frank.pdf
https://ufsj.edu.br/portal2-repositorio/File/frankimica/Quimica%20Analitica%20Aplicada%20I/Equilibrio_de_Complexacao_-_Frank.pdf
https://ufsj.edu.br/portal2-repositorio/File/frankimica/Quimica%20Analitica%20Aplicada%20I/Equilibrio_de_Complexacao_-_Frank.pdf
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Este método de titulag@o sera usado a fim de determinar a concentragao

do ion célcio presente na razdo calcio/fosfato, Ca/Phte.

4.5. Preparo da curva de calibragéo

Foram preparadas 8 solucdes sintéticas de 100 mL para fazer a curva de
calibracdo. Em baldes volumétricos de 100 mL, adicionou-se 20 mL da solucéo
MIX, em seguida, colocou-se em cada baldo volumes de 0 mL, 0,25 mL, 0,5 mL,
1,0 mL, 2,0 mL, 3,0 mL, 4,0 mL e 5 mL de solu¢do de KH2PO4 0,001 molL.
Obtendo-se desta forma as concentracfes respectivamente de 0, 2,5, 5,0, 10,0,
20,0, 30,0, 40,0 e 50,0 umolL?, avolumados com agua deionizada.

As solucdes foram homogeneizadas e deixadas em repouso por 30
minutos até a estabilizacdo da cor. Em seguida foram realizadas as medicdes
de absorvancia para cada solucdo no comprimento de onda de 880 nm. Este
procedimento permitiu determinar o LOD (Limite de deteccao — do inglés, limit of
detection) pela observacdo da menor medida que pode ser detectada
experimentalmente. O LOD foi determinado utilizando os valores da curva de
calibracdo, equacédo 10 e usando a relacdo: LOD = 3s/S, no qual s é o desvio
padrdo do coeficiente linear e S é o coeficiente angular. O LOQ (limite de
quantificacdo (do inglés, limit of quantification) € a menor concentracdo do analito
obtida e é determinada pela relagdo: LOQ = 10s/S. ?*

A padronizacdo sempre foi feita antes de determinar a concentracdo das

amostras provenientes do residuo da suinocultura.

4.6. Variacao do pH e obtencao da maior massa de precipitado na forma de

fosfato de célcio

Os testes quantitativos para a obtencdo da maior massa de precipitado
foram feitos usando uma solucao sintética de fosfato com agente precipitante
cloreto de calcio em concentracdes equimolares de 0,25 molL* variando o pH
entre: 5, 6, 7 e 8 como analise quantitativa, buscando a condi¢éo na qual haja o
maior favorecimento da precipitacdo do fosfato de calcio, ou seja, o pH no qual
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foi obtido a maior massa do precipitado, assim com subsequente remocéo de

fosfato da amostra real neste pH.

4.7. Determinacgdo da razéo célcio/fosfato em pH 7

A determinacao da razao calcio/fosfato, Ca/Phte, foi feita utilizando balGes
volumétricos de 100 mL, em cada baldo variou-se o volume da solugéo sintética
de fosfato entre 0O, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 e 45 mL, mantendo o volume
constante da solucdo de cloreto de calcio de 25 mL. Em seguida, avolumados
com agua deionizada, homogeneizados e transferidos para recipientes e
deixados em repouso para precipitacdo de fosfato de calcio, mantendo cada
combinagdo em pH proximo de 7 e concentragfes equimolares de 0,1 molL! de
cada solucéo.

Por fim apds a precipitacdo, fez-se a leitura da absorvancia a 880 nm no
espectrofotdometro Kasuaki Vis, utilizando cubeta de 1 cm de caminho Optico para
determinar a concentracdo de fosfato que permaneceu em cada solucdo. A
titulagdo volumétrica com EDTA 0,0196 molL? foi feita a fim de determinar a
guantidade de célcio que permaneceu em cada amostra. Foram feitas duplicatas

para cada possibilidade de combinacdo dos reagentes.

4.8. Remocao de fosfato da amostra proveniente do residuo da

suinocultura

A amostra usada neste trabalho de residuo liquido da suinocultura foi
coletada em uma bombona de 20 L obtida em uma fazenda de criacdo de suinos
localizada em Faxinal dos Guedes — SC, por um técnico da EMBRAPA. A
amostra foi coletada apds o tratamento em biodigestor e possui pH
aproximadamente 7, desta forma ndo foi necessario realizar ajustes no pH. A
amostra liquida contém matéria organica em suspensao e sais dissolvidos.

Para determinar a quantidade de fosfato total na amostra foi seguido o
procedimento SM - 4500-P E usando a técnica de espectrofotometria no visivel

descrita anteriormente.
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Partindo-se da amostra de 20 L, diferentes etapas de tratamento foram
realizadas:

Etapa 1. foram coletados 2 litros de amostra e divididos em dois frascos
contendo 1 litro em cada recipiente.

Frasco 1: a amostra permaneceu sob refrigeragcdo para decantar 0s
sélidos em suspensdo e em seguida determinar a quantidade de fosfato que
permaneceu em solucéo;

Frasco 2: a amostra foi filtrada, separando a parte liquida da parte sélida
em suspenséo. O solido filtrado foi seco em estufa, calcinado em mufla a 530 °C
seguido de digestéo utilizando K2S20s e 10 mL de HCI 1M, permanecendo em
banho-maria a 80 °C, posteriormente determinado a quantidade de fosfato total
no sedimento. Apos a retirada do fosfato com CaClz da parte liquida, 0 mesmo
foi filtrado, o sélido recolhido foi seco em estufa e o liquido remanescente seguiu
para tratamento com KMnQOa.

Etapa 2: Foram coletados 5 litros de amostra a fim de submeter a amostra
ao processo de oxidacgdo por tratamento de fotocatalise heterogénea utilizando
TiO2/H202/hv. Este procedimento degrada a matéria orgénica em suspenséao e
facilita a precipitacdo do fosfato em solucédo usando CaClz. A degradacdo da
matéria organica foi seguida por varredura espectrofotométrica usando um
espectrofotometro Kasuaki B-500 que opera na regido do UV de 200 a 400 nm
e em um espectrofotbmetro Kasuaki Vis que opera na regido do visivel de 400 a
900 nm.

4.9. Tratamento dos residuos gerados na execucdo deste trabalho

Os residuos gerados na execucdo deste trabalho foram: solucéo acida
contendo molibdato de amonio, tartarato de antimbnio e potassio, acido
ascorbico, acido nitrico utilizado na lavagem de vidrarias e solucao sintética de
fosfato.

Foi feita a neutralizacdo com carbonato de sédio até pH préximo de 7 com
subsequente adicdo de carbonato de calcio fazendo a co-precipitacdo dos
metais. A parte solida, ndo reagente, foi seca em temperatura ambiente e a parte

aguosa foi novamente analisada para saber as concentracgdes finais de fosfato
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observando os limites estabelecidos pela norma de 0,025 mgL™! para o descarte

como efluente na rede de coleta da UFSC.

4.9.1. Tratamento da amostra proveniente da suinocultura apds o processo

de remocéao de fosfato

Apés precipitacdo da amostra com cloreto de calcio, a mesma foi tratada
com permanganato de potassio KMnO4 em meio &cido para degradar a matéria
organica residual, seguida de neutralizagcdo com carbonato de calcio e filtragem
para separar o solido formado. Apds filtragem a parte liquida foi descartada como
efluente na rede coletora de esgoto da UFSC e a parte sélida ndo reagente,

deixada secar e descartada diretamente no lixo comum.

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Variacdo do pH e formacéo de precipitado de fosfato de calcio para

amostra sintética

A Figura 5 mostra uma imagem dos resultados obtidos da precipitacéo
de fosfato variando o pH do meio de 5 a 8, usando amostras de concentracao

0,25 molL? conforme item 4.3.

Figura 5: Amostras sintéticas precipitadas com diferentes pHs apés adicéo de

solucéo de fosfato e solucdo de cloreto de calcio.
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Como pode ser observado na Figura 5 visualmente ndo houve formacéo
de precipitado em pH 5 a solucédo permaneceu transparente. Nas solucdes de
pH 6, 7 e 8 visualmente observa-se a formacéo de precipitado. A seguir as
solucbes foram filtradas, o material sélido formado foi seco e pesado. Os
resultados sdo mostrados na Tabela 5 e como pode ser observado mesmo em
pH 5 houve a formacao de precipitado, porém o melhor resultado da precipitacao

do fosfato de 0,450 g foi obtido para a solucdo de pH préximo de 7,0.

Tabela 5: Variacéo do pH.

H Volume de Solugdo (mL) Massa obtida de
P K2HPO4 0,25 molL?  CaCl2 0,25 molL? precipitado (g)
5 20 15 0,041

6 20 15 0,230

7 20 15 0,450

8 20 15 0,413

E importante ressaltar que em meio aquoso as varias espécies de fosfatos
(H2PO4t, HPO42 e PO43) coexistem e sdo dependentes do pH, e a precipitacéo
depende da saturagdo da espécie idbnica em determinada temperatura. 2°

A Figura 6 mostra as diferentes espécies em relacdo ao pH do meio e
como pode ser observado préximo ao pH 7 as duas espécies predominantes sdo
H2PO41, HPO4? e uma pequena fracdo de fons OH-. Portanto neste meio
adicionando a devida proporcédo do ion calcio ha a formacédo CaH(POa)s) € uma
pequena fracao de hidroxi-complexo na forma de Cas(POa4)3(OH)s). Neste pH foi
obtido a maior massa de precipitado na forma de HPO4? e uma pequena
formacao de hidroxi-complexos, sendo essas: CaH(POa)s) € Cas(PO4)3(OH)s).

Em pH 8, houve diminuicdo da massa de precipitado em relacdo ao pH 7,
nota-se que houve o aumento na concentracdo da espécie HPO42, porém ocorre
também aumento da concentracdo de ions OH- que por sua vez podem estar
competindo para a formacéao de hidroxi-complexos sendo, Cas(PQO4)3(OH)s). Isso
reduz a massa de precipitado total j& que o produto de solubilidade Kps do
processo esta diretamente associado ao produto de solubilidade do Ca(OH)z que

também precipita.
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Em pH 5 a espécie predominante é a H2POs1, e uma pequena fracdo das
espécies H3POs4 e HPO42? formando o CaH(POas)2s). Em pH 6 a espécie
predominante é H2PO4! e uma pequena fragdo de HPO4?2, formando o
precipitado na forma de CaH(POa)s).

O Kps da espécie CaH(POa4)is) € 1x1077 e o Kps do hidréxido de célcio é
1x10° em temperaturas proximas de 25°C 26, portanto podemos presumir que
majoritariamente a espécie do complexo fosfato de calcio é a maior fracdo do

precipitado obtido.

Razdo de Distribuigdo

o 1 2 3 4 5 S 7 8 =] 10 11 12 13 14
pH
Figura 6: Diagrama de especiacéo para o acido fosférico em funcdo do pH. 2°

5.2. Determinacdo do comprimento de onda maximo da solugéo sintética

de fosfato

A Figura 7 mostra o resultado da andlise por espectrometria no visivel do
complexo fosfomolibdato em diferentes concentracdes do fosfato para a amostra
sintética.

Apbs analise em duplicata com concentragdes 10 pmol e 20 pumol, obteve-
se o comprimento de onda maximo em 880 nm da espécie fosfomolibdato, como

é mostrado na Figura 7.
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Figura 7: Determinacdo do comprimento de onda maximo do complexo
fosfomolibdato nas concentracdes de 10 umolL*t e 20 pmolL™.

5.3 Curva de calibracéo

A curva de calibracéo para o fosfato foi construida mediante adicGes de
aliquotas da solucéo de fosfato 0,001 molL. A Figura 8A apresenta a sequéncia
de amostras lidas no espectrofotometro Vis em A = 880 nm.

A curva de calibracdo mostrada na Figura 8B foi realizada para cada
conjunto de analises realizadas em dias diferentes.

Figura 8A: Sequéncia de amostras lidas em espectrofotdbmetro para construcao

da curva de calibragéo.
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Figura 8B: Curva de calibracéo para determinacéo do fosfato de calcio.

O coeficiente de correlacdo obtido para a curva de calibracdo foi de
0,99109, com coeficiente linear de 0,04101 + 0,01529 pmolL* e coeficiente
angular de 16227,836 + 581,30954 umolL*. Como podemos observar na Figura
8B a curva segue a equacao 10 e para os calculos de LOD e LOQ usou-se o
caminho 6tico de 1 cm. Os valores encontrados para o LOD e o LOQ foram,
respectivamente, iguais a 2,82 e 9,42 umolL*. A concentracdo minima detectada
pela curva de calibracdo foi de 2,82 umolL?, portanto esta dentro do valor
minimo detectado pelo método SM 4500-P E, sendo de 10 ugL?! de fosfato ou
0,10 pmolL* de fosfato. 22

5.4 Razao Ca/Phte

A Figura 9 e a Tabela 6 mostram a razdo Ca/Phte para obter otima
precipitacdo do fosfato de calcio. Como pode ser observado na Figura 9, a
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medida que a concentragdo molar de calcio diminui a concentragdo molar de

fosfato aumenta, obtendo assim a razdo de Ca/Phte que esta entre 5 e 1,67.

Tabela 6: Racdo Ca/Phte na solucéo inicial.

Concentracao

) C,or?centr_a(;éo meédia de Ca2* Razao
Solucdo média obtida de Ca/Phte
PO4% (mmol/L) (mmoliL) de partida
obtido
1 0 24,965 -
2 0 17,315 5
3 0 9,915 2,5
4 0 3,215 1,67
5 1,655 0,745 1,25
6 6,375 0,314 1
7 11,26 0,314 0,82
8 17,41 0,314 0,71
9 20,725 0,235 0,63
10 23,77 0,235 0,55
26
i
16
14 —a— Concentracdo de PO43-

. o
12 Concentragao deCal+

Razdo Ca/P

Concentragao de Calcio

3 P = o o o

5 10 ;5 20 25 30 35 A0 45 50
Concentracdo de Fosfato
Figura 9: Razédo Ca/Phte

5.5 Remocéao de fosfato na amostra real proveniente de residuos da

suinocultura

Como descrito no item 4.7, os dados apresentados na Tabela 7 referem-

se a etapa 1 do procedimento que corresponde as amostras do frasco 1 e a
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amostra do frasco 2. A determinacao do fosfato na amostra do frasco 1 foi da
fase liquida apds decantacao do sélido suspenso. A determinacéo do fosfato na
amostra frasco 2 foi na fase solida apds filtragem e calcinacéo.

A concentragao de fosfato encontrada no sedimento, frasco 2, foi de 15
mg de fosfato por grama de amostra, demonstrando que o fosfato adere ao
sedimento e, portanto, para efeito de analise quantitativa este deve ser levado

em conta.

Tabela 7: Concentracdes de PO4 obtidas nas duas amostras.

Etapa 1
Volume de  Massa Massa Massa obtida Concentracao
amostra obtida por calcina apoés de PO43
(L) litro (gL') da(g) calcinacdo (g) encontrada
Frasco 1 1 - - - 68 mgL1
Frasco 2 1 6,50 2,00 0,53 15 mgg?

Na etapa 2 a amostra liquida foi submetida a oxidacdo heterogénea
usando TiO2/H202/hv para degradag¢ao da matéria orgénica em suspenséo. Este
procedimento reduz possiveis interferentes para o processo de precipitacao total
do fosfato com CacCl..

A Figura 10A mostra como foi realizado esta etapa. Usando uma bomba
de circulacdo de a4gua a amostra foi transferida para um recipiente contendo

pastilhas de TiO2 com adigdo de H202, HCI e luz solar como fonte de energia
(hv).

Figura 10: (A) Tratamento do residuo da suinocultura com TiO2/H202/hv e (B)

Amostra antes (1) e apds (2) término do tratamento.
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Apés o término do pré-tratamento foi possivel observar uma reducédo
significativa da coloracdo da amostra como mostra a Figura 10B.

A Figura 11A mostra o espectro na regido do UV da amostra antes e apos
0 tratamento. Observa-se uma diminui¢cédo significativa na absorvancia o que
indica uma degradacéo significativa da matéria organica em suspensdo. Neste
espectro também se observa que o maximo de absorvancia muda de 240 nm
para 220 nm com a reducdo da matéria organica em suspensao indicando que
0 meio sofreu oxidacéo da matéria organica e mudanca na estrutura do material

em suspensao.

18 T —Residuo
16 —Residuo tratado
1,4

1,2

0,8

Absorvancia

0,6
04
0,2

200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400
Alem™.

Figura 11A: Varredura em espectrofotbmetro que trabalha na regido do UV.

A Figura 11B mostra o espectro na regidao do visivel da amostra antes e
ap0s o tratamento. Também se observa uma diminuicdo significativa na
absorvancia o que indica degradacdo significativa da matéria organica em
suspensao. Nesta faixa de comprimento de onda n&o foi observado um maximo

na absorvancia apenas reducéo significativa.
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Figura 11B: Varredura em espectrofotdbmetro que trabalha na regido do visivel.

Apébs o tratamento por processo de oxidacdo procedeu-se a analise do
fosfato em solugéo obtendo-se resultado negativo, sugerindo que o fosfato ficou
retido no suporte do TiOx.

Como o suporte do TiO2 em sua composicdo possui calcio, 0 mesmo
precipitou o fosfato na sua superficie, reduzindo a eficiéncia do TiO2 para o
processo de degradacao do material particulado em suspenséo. Portanto como
o objetivo do trabalho é a remocéo do fosfato para ser usado como fertilizante, a
degradacdo da matéria organica em suspensdo deve ser realizada apds a
remocé&o do fosfato em solugéo.

A partir dos resultados obtidos decidiu-se proceder a precipitacdo do
fosfato a partir da amostra filtrada para remocédo do material em suspenséo. A
precipitacdo do fosfato foi feita usando o reagente precipitante CaClz seguindo a
razéo de 5 x Ca/Phte conforme apresentado no item 5.4, que indica a melhor
razao para a precipitacdo completa do fosfato presente em solucéo.

O sedimento ap0s filtragem foi seco, homogeneizado e coletado 1 g para
quantificar o fosfato presente por grama de amostra. Tanto antes como apos
precipitacdo do fosfato com CaCl2 como na parte sedimentar, o procedimento
utilizado para determinar o fosfato presente em cada amostra foi 0 SM - 4500-P

E, resultados constam na Tabela 8.



Tabela 8: Concentragfes de fosfato obtidas antes e apds
precipitacdo da parte aquosa e na parte sedimentar.

Quantidade de  Concentracéo de

Amostra amostra PO43 obtido
Antes da precipitacdo 1 litro 150 mgL?
Apos precipitagdo 1 litro 20 mgL?
Parte sedimentar 1 grama 48 mgg?

Com os valores obtidos, nota-se que houve uma grande diferenca de
concentracdo de fosfato apds precipitacdo com CaClz e um aumento
significativo das concentracfes de fosfato, tanto da parte aquosa como da
parte sedimentar como mostrado nos testes realizados. Passando de 68 mgL-
! para 150 mgL™ na parte aquosa e apds precipitacdo foi obtido 20 mgL de
fosfato.

Em relacéo a parte sedimentar, a concentracdo de fosfato passou de
15 mgg™ Tabela 7, para 48 mgg™, Tabela 8. Esta diferenca de concentracdes
de fosfato em duas amostras coletadas da mesma bombona de 20 L pode ser
atribuida a maneira como a aliquota foi retirada da bombona. J& que a matéria
organica em suspensao retém fosfato como foi observado pela anélise do
sedimento. Dependendo como as amostras foram coletadas a partir da
bombona, os resultados séo diferentes: homogeneizando antes da coleta, ou
apenas coletando o sobrenadante. Como a amostra liquida possui matéria
organica em suspensao € de se esperar que parte atue como material
adsorvente formando uma suspensdo coloidal retendo sais solaveis. Este
resultado mostra a importancia de padronizar a metodologia empregada em

analises fisico-quimicas.
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6. CONCLUSAO

O método espectrofotométrico junto com o procedimento SM - 4500-P E
para a determinacgéo de fosfato se mostrou adequado para o trabalho proposto.

A melhor razdo de 5x Ca/Phte para precipitacdo completa de fosfato com
CaClz nas amostras sintéticas ndo se mostrou 100 % eficaz para a precipitacao
do fosfato em solucéo utilizando a amostra real. Este fato € devido que a amostra
de residuo suino é complexa, possui material em suspensdo atuando como
adsorvente do fosfato, impedindo assim a néo precipitacdo completa do fosfato
na amostra real com o agente precipitante.

A aplicagcdo de oxidacdo heterogénea usando TiO2/H202/hv para
degradacdo da matéria organica em suspensao foi satisfatério. Como o suporte
do TiO2 em sua composi¢ao possui célcio, 0 mesmo precipitou o fosfato na sua
superficie, reduzindo a eficiéncia do TiO2 para o processo de degradacgdo do
material particulado em suspensao. Portanto como o objetivo do trabalho é a
remocéao do fosfato para ser usado como fertilizante, a degradacdo da matéria
organica em suspensdo deve ser realizada ap6s a remoc¢do do fosfato em
solucéo.

Os resultados obtidos para amostra aquosa de 1 litro passaram de 68
mgL! para 150 mgL* e ap6s precipitacéo foi obtido 20 mgL de fosfato partindo
dos 150 mgL™.

Na amostra da parte sedimentar, a concentracdo de fosfato passou de 15
mgg* para 48 mgg* demonstrando que o fosfato adere muito bem ao sedimento.

Todo esse procedimento demonstrou que é viavel a remocéao de fosfato
para o agricultor e pode se tornar uma fonte de renda junto com uma grande
fonte de fertilizante para a agricultura, assim evitando o transporte de grandes

volumes de residuos liquidos.
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