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RESUMO: A presenga de “metais pesados” e de
contaminantes no lodo de esgoto constitui um dos
maiores entraves para sua aplicacdo em solos
agricolas. Por isso, é importante conhecer a
composicdo quimica desse residuo antes de
destind-lo ao solo. Neste contexto, esse trabalho
objetivou analisar e monitorar a concentracdo total
de onze metais em amostras de lodo de esgoto
coletadas na estacdo de tratamento de esgoto de
Montes Claros. Para a extracdo foi empregada uma
metodologia de analise sequencial (especiacdo
quimica) para avaliar os elementos disponiveis no
lodo seco, conforme proposto por Tessier et
al. (1979). As andlises foram realizadas em
espectrofotdbmetro de absorcdo atbmica e os
resultados comparados com os limites maximos
estabelecidos pela Resolugdo n° 375/2006 do
CONAMA. Dos metais analisados As, Cu e Zn foram
0os elementos quantificados e em maior
concentracdo no més de Novembro. Nas etapas da
extragdo sequencial, foi verificado que a fase
trocavel a pH acido, os metais foram quantificados
em maior concentragcdo, pois esses se encontram
fracamente adsorvidos na matriz estudada. Nenhum
dos contaminantes foram quantificados com
concentracdo superior a estabelecida pelo
CONAMA. Sendo assim, o estudo mostra que a
metodologia de extragdo sequencial empregada é
eficiente para determinar os metais disponiveis para
0 ambiente, e entre os parametros avaliados, o lodo
apresentou-se como uma alternativa viavel para o
uso em solos agricolas.

Termos de indexacdo: Biossdlido, extracdo
sequencial, espectrometria de absorgéo atdmica.

INTRODUCAO

Lodo de esgoto é um residuo sélido gerado
durante o tratamento das aguas residuarias nas
Estacbes de Tratamento de Esgotos (ETES). Depois
de tratado e processado, este material pode ser

utilizado na agricultura como complemento de
fertilizantes ou condicionador de solos agricolas
devido ao elevado conteudo de material organico
(Zhu et al., 2015), bem como elementos essenciais
as plantas como nitrogénio e fosforo. Entretanto a
presenga de “metais pesados” ou metais de alta
densidade no lodo de esgoto constitui um dos
maiores entraves para sua aplicagdo em solos (Lu et
al., 2015).

Essa prética pode levar a contaminacdo e
acumulacdo de poluentes toxicos e micro-
organismos patogénicos em solos, plantas e
animais, bem como entrar na cadeia alimentar ou
ser transportado para rios ou até 4guas
subterraneas (Ozcan et al., 2013). No Brasil foram
definidos critérios e procedimentos para 0 Uuso
agricola de lodos de esgotos gerados em estacdes
de tratamento de esgoto sanitario por meio da
Resolucdo CONAMA n° 375, de 29 de agosto de
2006. Nessa Resolucdo CONAMA ¢é estabelecida
uma lista de substancias orgénicas potencialmente
téxicas a serem determinadas no lodo de esgoto ou
produto derivado. A Resolucdo também exige a
identificacdo e quantificacdo de onze metais
(arsénio, béario, chumbo, cobre, zinco, cromo,
cadmio, selénio, mercurio, molibdénio e niquel)
como requisitos minimos de qualidade do lodo de
esgoto ou produto derivado destinado a agricultura.
E entre os Orgdos reguladores, a agéncia de
protecdo ambiental (Environmental Protection
Agency - EPA), em 1993, estabeleceu a
necessidade de monitoramento de 50 poluentes
perigosos, entre eles, esses 11 metais, como
medidas necessdrias para a disposicao final do lodo
de esgoto.

Por isso, o objetivo do estudo € monitorar a
concentracao total dos onze metais em amostras de
lodo de esgoto coletadas na estacdo de tratamento
de esgoto de Montes Claros, e investigar a forma
guimica dos metais quantificados nas amostras de
lodo de esgoto empregando a extragdo sequencial
(especiagdo quimica). Todas as analises foram
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realizadas em espectrofotbmetro de absorcéo
atbmica.

MATERIAL E METODOS

Digestao total:

Para a determinacdo da concentracdo total dos
metais nas amostras coletadas, 0,500 g de lodo
foram transferidos para os tubos de digestédo
(Teflon) do forno de micro-ondas. Em seguida, 10
mL de &cido nitrico foram adicionados e, o sistema
foi conduzido para digestdo no aparelho (método
USEPA 3051; programa de aquecimento: 800-1200
W de poténcia com tempo de rampa 5 minutos e 30
segundos e permanéncia de 4 minutos e 30
segundos. Arrefecimento de 15 minutos). Apés a
digestéo, o extrato foi aferido em baldo volumétrico
de 25,00 mL com agua Milli-Q e analisados no
espectrofotbmetro  de absor¢cdo atbmica. A
sequéncia de etapas realizadas na digestdo de
amostras é apresentada na Figura 1.

0,5 g de amostra

25mL de extrato
+ 10mL HNO3 |

Método US EPA 3051

Andlises por esp tro de

absorgéo atémica

Conservar em geladeira

Figura 1. Sequéncia de etapas da digestao por forno de micro-
ondas.

Analise sequencial:

A extracdo dos metais, em amostras de lodo
seco, foi realizada conforme proposto por Tessier et
al. (1979) em quatro etapas sequenciais e uma
etapa adicional:

ePasso 1: Fase trocavel: 0,5 g de amostra de
lodo peneirado foram misturadas em 50 mL de
Cloreto de Magnésio, em tubo de polietileno e
depois homogeneizado por 5 horas em temperatura
ambiente em mesa agitadora. A solucdo e a fase
sélida foram separada por centrifugacao a 3000 rpm
por 45 minutos. Posteriormente, a suspenséo foi
estocada em tubo de polipropileno a 4 °C. O residuo
foi lavado com 20 mL de &gua ultrapura, com
agitacdo mecéanica por 30 min e centrifugado.
Removendo o sobrenadante centrifugado.

F
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ePasso 2: Fase trocavel a pH acido: O residuo
obtido no passo 1 foi misturado com 50 mL de acido
acético (0,1 mol L) e depois homogeneizado por 5
horas em temperatura ambiente em mesa agitadora.
A solucdo e fase solida foram separadas pelo
mesmo método descrito anteriormente e estocado
em frasco de polipropileno a 4 °C. O procedimento
de lavagem do residuo também foi semelhante ao
descrito no passo 1.

ePasso 3: Fase redutivel: O residuo do passo 2
foi homogeneizado com 50 mL de cloridrato de
hidroxilamina (0,1 mol L) por 5 horas como descrito
no passo 1. A solucdo e fase séblida foram
separadas e lavadas pelo mesmo método descrito
no passo 1, e estocados em frasco de polipropileno
a4°C.

e Passo 4: Fase oxidavel: O residuo do passo 3
foi primeiramente misturado em 10 mL de peroxido
de hidrogénio (30 % m/v) e digerido a 80 °C em
banho-maria e depois o volume foi reduzido a
poucos mililitros por aguecimento em tubo aberto.
Foram adicionados 50 mL de acetato de aménio (1
mol L7). Finalmente, o extrato foi separado por
centrifugacdo e estocado em tubo de polipropileno a
4 °C. O procedimento de lavagem do residuo
também foi semelhante ao descrito no passo 1.

e Passo adicional: Fase residual: 10 mL de agua
régia foi adicionado ao residuo obtido no passo 4,
digerido a 80 °C em banho-maria por 3 horas. Foi
adicionado acido cloridrico (5 % v/v) até completar o
volume de 50 mL. Finalmente, o extrato foi separado
por centrifugacdo a solucdo resultante foi estocada
em tubo de polipropileno a 4 °C para determinacdo
da concentracdo dos metais.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 é apresentado as concentracdes
dos metais Arsénio (As), Bario (Ba), Cadmio (Cd),
Chumbo (Pb), Cobre (Cu), Cromo (Cr), Molibdénio
(Mo), Niquel (Ni), Selénio (Se) e Zinco (Zn) que
foram determinados na digestdo total do lodo de
esgoto.

Tabela 1 — Concentracdo dos metais na digestédo
total do lodo de esgoto.
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Metal Faixa de concentragdo Faixa de concentragdo LMR (mg kg!)
(mg LY Quantificada (mg kg!) CONAMA

Cu 0,100 a 10,000 98,18 a 155,87 1500
Cr 1,250 a 20,000 74,2 1000
cd 0,300 a 3,000 NZo quantificado 39

Ni 1,000 a 20,000 N&o quantificado 420
Zn 0,150 a 1,500 662,50 a 870,50 2800
Mo 7,500 a 75,000 NZo quantificado 50

Pb 2,500 a 32,000 N&o quantificado 300
Se 0,00425 3 0,100 0,260 20,770 100
Ba 5,000 a 100,000 Né&o quantificado 1300
As 0,002 a 0,040 0,210 2 0,330 41

Na Figura 2 estdo apresentadas as curvas
analiticas obtidas na analise por espectrofotometria
de absorcéo atbmica.
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Figura 2. Curvas analiticas dos metais na analise sequencial. a)
zinco. b) cobre; c) arsénio.
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Os resultados obtidos na curva de
calibracdo para os diferentes metais analisados,
tanto pelo método de absorgéo atémica por chamas,
quanto por gerador de hidretos, apresentaram
valores do coeficiente de correlacdo (R) superiores a
0,99, comprovando a boa linearidade do método,
referente a faixa linear e quadratica especifica para
cada analito (Pinheiro et al., 2014).

Na Figura 3 sdo apresentados os graficos
de concentragdo dos metais (Zn, Cu e As) utilizando
a metodologia sequencial de extracdo dos metais.
Estes metais apresentaram concentracdo dentro da
faixa de quantificacéo:
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Figura 3. Concentra¢cdes dos metais zinco, cobre e arsénio
quantificados na analise sequencial.

A extracdo sequencial foi realizada com a
amostra do més de novembro porque apresentou
maior quantidade de metais. Na fase trocéavel os
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metais Zn e Cu foram quantificados, indicando que
estdo fracamente adsorvidos no lodo. Na fase
trocavel a pH acido os metais Cu, Zn e As estdo
fracamente adsorvidos em pH acido, pois os valores
obtidos foram superiores a 0,15 mg kg

Na fase redutivel o Zn apresentou-se
parcialmente associado a ela. Os metais Cu, As
estiveram abaixo do limite de deteccao do
equipamento que sdao 0,1 mg L! e 2 ug L7,
respectivamente. Essa fase extratora reduz os
Oxidos de ferro e manganés presentes no lodo,
disponibilizando os metais que estdo adsorvidos
e/ou incorporados a estes minerais (Tessier et
al.,1979).

A fase oxidavel promove a abertura de toda
matéria organica e parte dos sulfetos. Os metais Zn
e Cu estiveram presentes nessa fase em
concentracdes superiores a 120 mg kg para Cu e
280 mg kg? para o Zn. Na fase residual ocorre a
abertura das demais fases minerais que resistiram
as extragbes anteriores. Os metais Zn, Cu e As
foram quantificados nessa fase.

CONCLUSOES

Este estudo mostra que a metodologia de
extragdo sequencial empregada € eficiente e
mostrou como cada metal estd associado ao
sedimento. Esta informag¢do é importante, pois é
possivel prever se 0 metal esta disponivel para ser
liberado para o ambiente. Baseado nesse estudo, o
lodo analisado é uma alternativa viavel para o uso

na agricultura.
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