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RESUMO 

No Brasil, anualmente, são realizadas inspeções em instalações nucleares, onde o 

urânio que é o protagonista nesse tipo de produção energética devido a suas 

propriedades nucleares, torna-se um receio para o mundo. Desta maneira, amostras 

contendo esse elemento, originárias de diferentes fases de seu ciclo de vida, são 

retiradas para fins de Controle e Salvaguardas internacionais. Dentre as diversas 

ações necessárias para comprovar que o Brasil faz o uso exclusivamente pacífico 

deste material, são feitas análises e avaliações de amostras com o objetivo de verificar 

a concentração de urânio declarada. Um dos possíveis métodos utilizados para esta 

determinação é a titulação potenciométrica. No entanto, este método analítico possui 

característica destrutiva, sendo responsável por gerar um rejeito hídrico que necessita 

de tratamento para descarte. Assim, o presente estudo objetivou avaliar e propor uma 

alternativa de tratamento eficiente para rejeitos provenientes das análises de 

concentração de urânio pelo método potenciométrico. O trabalho destinou-se a 

realizar o tratamento do rejeito, a partir da correção de pH e separação de metais 

pesados presentes, potencialmente prejudiciais ao meio ambiente, proporcionando a 

maior eficiência de remoção possível. Para isso, foram realizados testes em 

laboratório por duas vias de tratamento distintas e uma análise comparativa foi 

desenvolvida de modo a permitir a determinação do método mais viável para 

aplicação. 

 

 

 

 

 

 

 

Palavras-chave: Urânio, Metais Pesados, pH, Salvaguardas Internacionais, 

Tratamento de Rejeitos. 
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1 INTRODUÇÃO  

Com o aumento da demanda energética e a maior conscientização dos efeitos 

adversos causados pela utilização de combustíveis fósseis, as buscas por fontes de 

energias menos poluentes no aspecto de emissões de carbono vêm crescendo nos 

últimos anos. É neste cenário que a energia nuclear está inserida, trazendo consigo o 

benefício de transformar uma pequena quantidade de matéria em grande quantidade 

de energia.  

Em contrapartida, surge o receio associado aos riscos à saúde e ao meio 

ambiente que esse tipo de produção energética assume durante diversas fases do 

ciclo de vida de seus combustíveis, além da possibilidade de proliferação e uso não 

pacífico desta fonte. 

Em 1939 foi feita uma descoberta que mudou o mundo: A fissão nuclear. Esse 

processo consiste na combinação de uma partícula neutra (nêutron) com um núcleo 

de um elemento pesado, ocasionando sua quebra em três nêutrons, o decaimento em 

dois elementos mais leves e a liberação de grande quantidade de energia (HINRICHS 

& KLEINBACH, 2010). 

A fissão é o tipo de reação nuclear mais conhecida, conforme dito por Masili e 

Esteves, pois essa é utilizada como forma de obtenção energética nos reatores 

nucleares das usinas.  

Devido ao cenário da possibilidade de proliferação e o uso não pacífico desta 

fonte de energia, bem como mais diversas formas de aplicabilidade da energia oriunda 

do processo de fissão do núcleo atômico, aos materiais nucleares adquirem grande 

importância estratégica e econômica. Desta maneira, concomitantemente com o 

desenvolvimento da energia nuclear, surgiu a necessidade de se fazer a contabilidade 

e o controle desses materiais (MARZO, 2017). 

Segundo Hinrichs e Kleinbach (2010), uma das preocupações com o uso 

comercial da energia nuclear é o possível desvio do urânio e/ou utilização de seus 

subprodutos para construção de armas nucleares, configurando-se, desta forma, o 

uso não pacífico da energia nuclear. 
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De acordo com Marzo (2017), dentre outros objetivos, as salvaguardas 

internacionais visam detectar o desvio de materiais nucleares para produção de armas 

nucleares ou outro tipo de artefatos explosivos ou para propósitos desconhecidos e a 

dissuasão de tal desvio. 

Neste âmbito, o Brasil é signatário de diversos acordos internacionais o qual se 

compromete apenas com o uso da energia nuclear com fins pacíficos, tais como 

geração de energia e propulsão.  

Dentre os acordos assinados pelo Brasil destacam-se: o Tratado de Não 

Proliferação Nuclear (TNP), de abrangência internacional, o qual a Agência 

Internacional de Energia Atômica (AIEA) é o organismo responsável pela aplicação 

de salvaguardas e o acordo binacional entre Brasil e Argentina, de abrangência 

internacional, a qual a Agência Brasileiro-Argentina de Contabilidade e Controle 

(ABACC) é a responsável pela aplicação de tais atividades.  

Durante essas atividades são retiradas diversas amostras de materiais 

nucleares para avaliação do cumprimento dos acordos internacionais de 

Salvaguardas Nucleares pelo Brasil (BINS, 2010). 

Desta forma, o Brasil está submetido a fiscalizações com objetivo de verificar e 

concluir que é feito o uso exclusivamente pacífico da energia nuclear.  

Conforme dito por Antunes (2005) as atividades nucleares estão submetidas 

ao processo de licenciamento, devido ao interesse social que as cercam. O controle, 

fiscalização e licenciamento das atividades nucleares no Brasil submetem-se ao 

controle administrativo da Comissão Nacional de Energia Nuclear (CNEN), criada pela 

Lei nº 4.118, de 27 de agosto de 1962, alterada pela Lei nº 6.189/74 e Lei nº 7.781, 

de 27 de junho de 1989.  

Desta maneira, a CNEN torna-se responsável por autorizar o uso e a posse de 

materiais nucleares por instalações industriais do ciclo do combustível e assim, para 

se estabelecer um sistema de controle e acompanhar as inspeções internacionais, 

opta pela retirada de amostras de materiais nucleares. 
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Estas amostras são encaminhadas para laboratórios onde são realizadas 

diversas análises, incluindo a análise destrutiva de concentração de urânio. Um dos 

métodos empregados para esta avaliação é a titulação potenciométrica, seguindo a 

metodologia desenvolvida por Davies e Gray (1964). Estas análises acabam gerando 

um rejeito hídrico que é armazenado no laboratório aguardando uma solução 

posterior. 

A Lei no 10.308 de 20 de novembro de 2001, que discorre sobre as normas 

relativas à disposição final de rejeitos radioativos, em seu artigo 4º, cita:  

os depósitos iniciais, intermediários e finais serão construídos, 
licenciados, administrados e operados segundo critérios, 
procedimentos e normas estabelecidos pela CNEN, vedado o 
recebimento nos depósitos finais de rejeitos radioativos na forma 
líquida ou gasosa. 

No entanto, segundo a norma da CNEN NN 8.01, tal rejeito pode ser 

classificado como classe 0, considerado assim como rejeito isento, uma vez que indica 

valores de atividade ou concentração de atividade inferiores ou iguais aos níveis de 

dispensa estabelecidos por esta. 

Desta forma, para tal classificação a norma considera, em seu artigo 2º, §1º: 

“Não estão sujeitas ao cumprimento dos requisitos desta Norma as instituições 

responsáveis por instalações que gerem somente rejeitos da Classe 0”. 

Sendo assim, o rejeito oriundo das análises de concentração de urânio deixa 

de ser tratado como rejeito radioativo, para ser considerado um rejeito isento, porém 

havendo necessidade de se verificar o atendimento pleno do rejeito gerado frente às 

normas relativas ao lançamento de efluentes líquidos. 

1.1. Problema 

Após anos de operação, o inventário de volume de rejeito hídrico gerado 

durante as análises destrutivas de urânio, pode se tornar um problema para ser 

gerenciado. Parte deste problema se dá devido as características químicas do rejeito.  
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Uma das formas de gerência ora apresentada é o seu armazenamento inicial 

em bombonas, conforme indica a Figura 1, até que uma forma definitiva de tratamento 

seja determinada. 

 

Figura 1 - Medição do Nível de Urânio no Rejeito Hídrico (Fonte: 
Autor, 2018). 

 

No Brasil, o órgão responsável pelas análises destrutivas de urânio é a CNEN 

e o rejeito gerado é gerenciado de tal forma até o momento.  

Com objetivo de fazer o tratamento deste rejeito, foi realizada a neutralização 

do mesmo, seguida de precipitação através da utilização de óxido de cálcio comercial 

(CaO). No entanto, nota-se que o volume de precipitado gerado foi grande, conforme 

evidenciado na Figura 2. 
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Figura 2 - Medição do Nível de Urânio no Rejeito Sólido (Fonte: 
Autor, 2018). 

Desta forma, questiona-se a existência de viabilidade de tratamento para o 

rejeito proveniente das análises de concentração de urânio e qual a melhor técnica a 

ser utilizada para tratar e gerenciar tal rejeito. 

1.2. Justificativa 

O presente estudo justifica-se pelo fato da necessidade de realizar a avaliação 

de uma forma de tratamento para o rejeito gerado nas análises de concentração de 

urânio, promovendo a separação de íons e compostos existentes, bem como a 

neutralização do pH, apresentando como finalidade a liberação de parcela hídrica para 

o meio ambiente, bem como a geração de dados relativos às metodologias aplicadas. 

1.3. Metodologia de Pesquisa 

A estratégia de pesquisa utilizada para a realização desse estudo pode ser 

classificada como Pesquisa Básica. Segundo Prodanov e Freitas (2013), pesquisa 
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básica é uma forma de pesquisa que visa a produção de novos conhecimentos úteis 

para o progresso científico sem utilização prática prevista, englobando verdades e 

interesses universais.  

Trata-se de um estudo envolvendo uma abordagem quantitativa em relação à 

problemática, ou seja, realiza-se uma descrição factual dos eventos, considerando 

que tudo aquilo que se apresenta de maneira quantificável, traduzindo opiniões e 

números obtidos durante a pesquisa em informações que posteriormente serão 

classificadas e analisadas. 

Considerando o ponto de vista dos objetivos, o estudo apresenta caráter 

explicativo, objetivando a identificação dos fatores que determinam fenômenos, 

permitindo o maior conhecimento da realidade, podendo desta forma, assumir formas 

de pesquisa experimental (PRODANOV E FREITAS, 2013). 

1.4. Objetivos 

1.4.1. Objetivo Geral 

Desenvolver um estudo para alternativas de tratamento de rejeitos hídricos que 

são formados nas análises laboratoriais destrutivas de compostos de urânio 

amostrados em diversas etapas do ciclo do combustível nuclear. 

1.4.2. Objetivos Específicos 

 Caracterizar o rejeito hídrico com base na avaliação teórica do método de 

análise empregado para determinação da concentração de urânio; 

 Caracterizar o rejeito hídrico a partir de análises instrumentais que permitam a 

obtenção de dados quantitativos; 
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 Apresentar informações relativas aos limites de liberação para parâmetros 

referentes aos compostos presentes no rejeito, utilizando como referência a 

NT-202.R-10, que estabelece os critérios e padrões para lançamento de 

efluentes líquidos; 

 Realizar um estudo comparativo através da aplicação de duas metodologias de 

tratamento (Precipitação Química e Evaporação) e levantamento de dados que 

possibilitem a determinação do método mais viável para o tratamento do rejeito. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

2.1. Urânio 

O elemento químico urânio (U) apresenta 92 prótons, 92 elétrons, entre 135 e 

148 nêutrons, uma densidade de 11,3 g/cm³ e pode ser encontrado na crosta terrestre 

na forma de diversos minerais (LOTTERING et al., 2008). 

Segundo Hinrichs e Kleinbach (2010), poucos isótopos existentes na natureza 

possuem a propriedade de sofrer fissão ao serem atacados por uma partícula neutra 

de baixa energia. O mais conhecido é o radioisótopo do urânio, o U-235, que 

representa apenas uma parcela de 0,711% do urânio natural, desta forma, pode ser 

nomeada “matéria físsil”. 

Outro isótopo de urânio é o U-238, que além de necessitar de nêutrons com 

energia suficientemente alta para que ocorra a fissão, a probabilidade de ocorrência 

deste processo é muito menor comparada ao radioisótopo U-235. 

Antes que o urânio se transforme em combustível para abastecer o reator 

nuclear onde é produzida a energia elétrica, ele passa por diversas etapas do 

denominado “ciclo do combustível nuclear”, sendo necessário que ocorra o aumento 

da concentração da matéria físsil. Uma importante etapa deste ciclo é o processo de 

enriquecimento, realizado para separar e aumentar a concentração dos átomos de U-

235. Desta forma, o urânio é enriquecido por ultracentrifugação atingindo valores 

próximos a 4% para a fabricação dos combustíveis destinados ao abastecimento das 

usinas Angra 1 e Angra 2 (INB, s. d.). 

2.2. Energia de Fissão Nuclear 

A divisão de um núcleo físsil de um átomo de U-235 a partir do bombardeio 

com um nêutron de baixa energia (0,025eV) é capaz de fornecer fragmentos de fissão, 

bem como em média, de dois a três novos nêutrons. Assim, se cada um destes novos 
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nêutrons, por sua vez, for capturado por outro núcleo físsil ele será responsável por 

outro processo de fissão, tornando possível a continuidade do processo. O processo 

de fissão continuado é o que se denomina de reação em cadeia. 

Essa reação em cadeia é responsável por resultar em uma alta liberação 

energética, que é aproveitada e convertida em outros tipos de energia (HINRICHS & 

KLEINBACH, 2010). 

O processo de fissão do núcleo atômico já foi visto tanto como esperança para 

uma sociedade dependente de energia, como um instrumento para nossa destruição. 

Desta maneira, o fator determinante da finalidade dessa energia em questão é a forma 

como este processo é realizado. 

Segundo Russel (1994), para produção energética nos reatores nucleares, 

apenas um dos nêutrons emitidos pelo processo de fissão atinge outro núcleo físsil. 

Em consequência, a reação é mantida de maneira controlada. O processo de fissão 

prossegue, porém, a uma velocidade reduzida em relação a de uma bomba nuclear. 

Por outro lado, nas bombas nucleares, um certo número de nuclídeos físseis 

são acionados de modo repentino pelo mecanismo da bomba, resultando assim na 

explosão nuclear. Uma forma de disparar a bomba consiste na utilização de explosão 

química, que permite a ativação das massas subcríticas dispostas separadamente, 

com presença de material físsil em ambas, desta forma, a massa crítica poderá ser 

atingida (RUSSEL, 1994).  

2.3. Armas Nucleares 

As armas nucleares são artefatos produzidos por materiais altamente 

enriquecidos por radioisótopos físseis, capazes de liberar uma quantidade exorbitante 

e descontrolada de energia. Para a fabricação deste tipo de artefato, podem ser 

utilizados materiais como o Urânio 235 e o Plutônio 239, este originado pelo 

bombardeio do Urânio 238, o isótopo mais comum do urânio, após sofrer 

desintegração (HINRICHS & KLEINBACH, 2010). 
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Segundo Russel (1994), esses artefatos, comumente conhecidos como 

bombas atômicas, termo não muito descritivo para tais, possuem a chamada massa 

crítica, representa por certo número de nuclídeos físseis, que são acionados de 

maneira repentina pelo mecanismo da bomba, resultando assim numa explosão 

nuclear.    

Em 1945, a partir do momento em que foram utilizadas as primeiras bombas 

nucleares, a comunidade internacional tem desafiado a questão de como o Direito da 

Guerra é aplicado a este tipo de armamento. 

De acordo com o Comitê Internacional da Cruz Vermelha (2010), o imenso 

poder destrutivo dessas armas as coloca em uma posição categórica. Um grande 

exemplo foi a utilização de armas nucleares de U-235 e Pu-239 no bombardeio a duas 

cidades japonesas, Hiroshima e Nagazaki, respectivamente, causando 

consequências catastróficas e a perda de vida de muitas pessoas. 

O poder de destruição deste tipo de armamento decorre da sua alta liberação 

de energia, no entanto a radiação que se alastra com o lançamento desses artefatos 

é capaz de alcançar grandes distâncias, causando diversos impactos ambientais 

negativos, como a contaminação de culturas agrícolas, recursos naturais, 

infraestruturas e afetando a saúde do homem e de outros seres vivos. Hoje em dia, 

seu poder de destruição atinge proporções ainda maiores (COMITÊ 

INTERNACIONAL DA CRUZ VERMELHA, 2010). 

Segundo informações da Organização das Nações Unidas (2005), existem hoje 

muitas preocupações de que ocorra um “renascimento nuclear”, uma vez que a 

produção de energia nuclear vem sendo tratada como alternativa menos poluente no 

aspecto de liberações atmosféricas de dióxido de carbono (CO2), em um cenário onde 

os esforços para combater as causas das alterações climáticas são altamente 

relevantes. Em decorrência desta situação, surge o receio de que ocorra um aumento 

na produção e no uso de materiais nucleares que necessitam ser resguardados da 

proliferação e de ameaças terroristas. 
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2.4. Tratado de Não Proliferação de Armas Nucleares 

No contexto da 2ª Guerra Mundial, segundo Silva (2011), os Estados Unidos 

da América desenvolveram o primeiro artefato nuclear explosivo. Nos anos seguintes, 

no período da Guerra Fria, já se tinha conhecimento de que alguns estados possuíam 

esse tipo de armamento.  

Negociado no âmbito da Organização das Nações Unidas (ONU), surgiu o 

Tratado de Não Proliferação (TNP), que teve seu texto finalizado em 1968 e em 

seguida foi aberto para assinaturas, vigorando no ano de 1970 (SILVA, 2011). 

Conforme dito por Salazar (2015), o TNP se baseia em três pilares: o 

desarmamento, a não-proliferação e os usos pacíficos da energia nuclear. Tal tratado 

pode ser considerado atualmente como importante instrumento para manter o 

equilíbrio entre a segurança internacional e progresso técnico na área nuclear. 

2.5. Contabilidade de Material Nuclear 

Segundo Marzo (2017), o conceito de contabilidade de materiais nucleares está 

associado com a utilização de medidas de contabilidade e métodos estatísticos 

capazes de proporcionar uma noção quantitativa de materiais nucleares presentes em 

cada área de uma instalação nuclear. Essa prática inclui designar inventários físicos 

e balanços de materiais com o intuito de averiguar sua presença ou constatar de sua 

perda. Além disso, a prática da contabilidade nuclear deve possuir a capacidade de 

quantificar, em sua totalidade, os materiais nucleares presentes no ciclo de vida do 

combustível, desde a fase de recebimento até a disposição final, devendo também 

considerar todas as transações de material.  

Uma das finalidades da contabilidade e controle do material nuclear, 

considerando um cenário internacional, é a identificação de desvios para a produção 

de armamentos nucleares. Desta forma, é essencial que a autoridade reguladora e o 

organismo responsável pelas salvaguardas conheçam, de maneira precisa, as 

quantidades de materiais nucleares e os locais onde se situam. 
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Além das salvaguardas nucleares, a contabilidade e o controle desses 

materiais pode ser de grande interesse em outras áreas, possuindo aplicabilidade no 

cenário operacional, bem como em questões relativas à segurança física e segurança 

nuclear (MARZO, 2017). 

2.6. Salvaguardas Internacionais de Materiais Nucleares 

O termo “salvaguardas” teve origem nas cláusulas condicionantes relacionadas 

a transferência ou exportação de materiais, equipamentos e informações nucleares 

entre países, garantindo a não utilização para fins militares. Desta maneira, no âmbito 

internacional, torna-se pertinente o uso dessa expressão, pois indica de modo preciso 

a finalidade, ou seja, a aplicação de medidas para garantir que o material, 

equipamento ou informação nucleares não sejam utilizadas para a fabricação de 

armamento nuclear (MARZO, 2017).  

Conforme citado no Relatório de Gestão do Exercício (2009), elaborado pela 

CNEN (Comissão Nacional de Energia Nuclear), as atividades de Salvaguardas de 

Materiais Nucleares compreendem a aplicação de critérios e procedimentos para a 

contabilidade e controle dos mesmos, através de inspeções anuais realizadas às 

instalações nucleares brasileiras, abrangendo tanto as instalações industriais do ciclo 

do combustível nuclear, como as instalações laboratoriais, de pesquisa e 

desenvolvimento. Essas atividades permitem a avaliação da veracidade das 

informações prestadas pelos operadores das instalações.  

2.7. Agências Fiscalizadoras 

O Brasil é fiscalizado pela Agência Internacional de Energia Atômica (AIEA) e 

pela Agência Brasil Argentina de Contabilidade e Controle (ABACC) conforme citado 

no projeto de lei Nº 2.348, de 1991. O objetivo de ambas as agências fiscalizadoras é 

promover o uso seguro e pacífico das tecnologias nucleares.  
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2.7.1. Agência Internacional de Energia Atômica (AIEA) 

De acordo com informações da Organização das Nações Unidas (2005), devido 

à necessidade de se abordar as questões nucleares em um cenário pós Segunda 

Guerra Mundial, a Assembleia Geral concebeu a Comissão de Energia Atômica das 

Nações Unidas com o intuito de tratar de problemas decorrentes da descoberta da 

energia atômica. No ano de 1953, surgiram os intitulados “Átomos para a paz”, 

decorrentes de um discurso realizado pelo presidente dos Estados Unidos, Dwight D. 

Eisenhower, culminando no surgimento da Agência Internacional de Energia Atômica 

(AIEA) em 1957. 

Sob o Tratado de Não-Proliferação de Armas Nucleares, a Agência 

Internacional de Energia Atômica torna-se responsável pela condução das inspeções 

das Salvaguardas de materiais nucleares, a fim de assegurar que esses materiais 

sejam empregados apenas para fins pacíficos, além de garantir que a utilização da 

tecnologia nuclear seja capaz de promover um desenvolvimento sustentável (ONU, 

2005). 

2.7.2. Agência Brasil Argentina de Contabilidade e Controle (ABACC) 

Em 1991, foi assinado o Acordo de Guadalajara  que previa o uso 

exclusivamente pacífico da tecnologia nuclear entre os países Brasil e Argentina, de 

acordo com informações do Ministério das Relações Exteriores (2016), esse acordo 

culminou na criação da Agência Brasil Argentina de Contabilidade e Controle de 

Materiais Nucleares (ABACC) para averiguar esse compromisso assumido pelos dois 

países, além de ser o responsável pala administração do recém-criado Sistema 

Comum de Contabilidade e Controle de Materiais Nucleares.  

Segundo o artigo 2 do Decreto nº 1.065 do ano de 1994, é de comprometimento 

da ABACC, a aplicação das atividades de salvaguardas aos materiais nucleares 

inseridos em qualquer atividade nuclear realizadas nos Estados-Partes, ou seja, seus 

membros. Estes deverão cooperar com a Agência, de modo a comprovar que a 

http://www.iaea.org/
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utilização desses materiais não é destinada à fabricação de armas nucleares nem 

quaisquer outros tipos de dispositivos nucleares explosivos. 

2.8. Titulação Potenciométrica de DAVIES & GRAY 

De acordo com a sugestão de KUHN et al. (1979), esse método pode ser 

utilizado para controlar as concentrações de urânio presentes em materiais nucleares 

sob salvaguardas, devido às suas características de seletividade, precisão e exatidão, 

além de apresentar facilidades para aplicação. 

 Desenvolvido por Davies e Gray (1964), esse método consiste em analisar a 

concentração de urânio, implicando na redução do urânio VI a urânio IV, em uma 

solução com presença de ferro II e ácido fosfórico. Aplicando molibdênio VI como 

catalizador, o excesso de ferro II é oxidado através da adição de ácido nítrico. 

 Desta forma, é possível determinar por titulação potenciométrica, a 

concentração do urânio IV presente, utilizando-se de uma solução padrão de 

dicromato de potássio e vanádio IV como indicador eletroquímico do ponto final. 

 Conforme especificado na norma C696 da American Society for Testing and 

Materials (1981), as alíquotas para o desenvolvimento desse método devem conter 

uma massa de 100 mg de urânio.  

2.9. Metais Pesados 

Os metais são tipos de elementos de ocorrência natural, encontrando-se em 

baixos níveis no ambiente, sendo alguns deles imprescindíveis para o organismo 

humano.  Todavia, determinados metais ou sua presença em altas concentrações 

podem acarretar em efeitos adversos sobre a saúde dos seres vivos e meio ambiente 

em geral. Por sua vez, esses elementos não podem se decompor ou serem 

destruídos, como consequência, tornam-se acumulativos no organismo (CETESB, 

2015). 
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De acordo com Mota (1995), o processo de bioacumulação consiste na 

ocorrência do acúmulo de determinado elemento ou composto químico em altas 

concentrações nos seres vivos. Este acúmulo pode ocorrer de maneira direta através 

do meio ambiente, ou de modo indireto, através da alimentação. A exposição de um 

organismo a regiões aquáticas contaminadas por metal pesado pode acarretar a 

absorção pelo indivíduo, e este, ao servir de alimento para os seres de um nível trófico 

superior, também os contamina. Desta forma, o contaminante sobe na cadeia 

alimentar e conforme se eleva o nível trófico, além dos compostos já absorvidos via 

ambiente, ocorrerá a concentração de todos aqueles contaminantes provenientes 

através da alimentação.  

Quando propagados pelo meio ambiente, os metais pesados podem sofrer 

alterações possibilitando a formação de espécies químicas muitas vezes mais tóxicas 

que os próprios íons isolados. Tal fenômeno pode ocorrer com o cromo, arsênio e 

mercúrio, cujas toxicidades são induzidas tanto por sua forma química quanto pelo 

estado de oxidação (LEITE, 2002). 

Dentre os contribuintes na geração desse tipo de resíduo, estão os laboratórios 

de pesquisa, ensino e prestação de serviços, que apesar de produzirem baixos 

volumes, podem se tornar poluidores. Logo, tornam-se necessários maiores critérios 

em relação ao tratamento e descarte, acarretando em contaminações por metais 

devido ao descarte inadequado a longo prazo (ABREU & IAMAMOTO, 2003). 

2.9.1. Cromo 

Sendo bastante conhecido entre os metais pesados, o elemento Cromo, 

representado pelo símbolo Cr, possui número atômico 24, localizando-se no 4º 

período e no 6º grupo da tabela periódica e possuindo peso molecular de 51,9961 

g/mol (KOTZ & TREICHEL, 1998),  

Segundo Kamaludeen et al. (2003), o Cromo é um elemento predominante na 

natureza, sendo classificado como o décimo sétimo elemento mais abundante no 

planeta. 
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Encontrado na natureza em rochas, animais, plantas, solo e decorrente de 

processos vulcânicos, o cromo se apresenta em diversos minerais sob formas de 

óxidos e silicatos, no entanto seu composto de maior aproveitamento econômico é a 

cromita (FeO.Cr2O3). A forma metálica não possui presença conhecida na natureza, 

uma vez que esta é altamente reativa com o oxigênio atmosférico (SAMPAIO, 

ANDRADE & PAIVA, 2005). 

De acordo com Gomes, Rogero e Tirapegui (2005), o cromo é um elemento 

essencial presente em pequenas quantidades em alguns tipos de alimentos. Em geral, 

apresenta-se com baixa biodisponibilidade e sua absorção pode ser influenciada por 

vários fatores, alguns inibidores, como por exemplo as altas concentrações de alguns 

tipos de minerais, destacando-se o zinco, ferro, vanádio ou em decorrência da 

presença de estimuladores como os aminoácidos e o amido. Após absorvido, as 

pequenas concentrações de cromo passam a ser armazenas em diversos tipos de 

tecidos do organismo. 

 A ingestão aguda desse elemento em suas diversas formas pode ser 

altamente tóxica, causando danos severos e imediatos em seres humanos e outros 

seres, afetando múltiplos órgãos, dentre estes o fígado, podendo provocar óbito. Já a 

exposição crônica em baixas doses está associada a lesões cutâneas e locais, 

podendo causar efeitos carcinogênicos (LIVERTOX, 2017).  

Conforme dito por Kamaludeen et al. (2003), o elemento cromo se apresenta 

em dois estados de oxidação estáveis, sendo estes a forma trivalente ou Cr (III) e a 

forma hexavalente ou Cr (VI) ocorrentes tanto em ambientes edáficos como em 

ambientes hídricos.   

Desta forma, sob certas condições ambientais, o Cr (III) pode ser oxidado para 

o Cr (VI), este mais solúvel em água, biodisponível, reativo e tóxico, além de 

apresentar características carcinogênicas. Essa oxidação ocorre partir da atuação de 

determinados tipos de micro-organismos ou até mesmo por reações com o óxido de 

manganês ou outras espécies iônicas presentes no próprio ambiente (KAMALUDEEN 

et al., 2003). 

No estado do Rio de Janeiro, são considerados os limites de concentração de 

lançamento especificados pela norma estadual NT-202.R-10, desta forma, os 
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efluentes descartados devem possuir concentrações de Cromo Total iguais ou 

inferiores a 0,5 mg/L.  

2.9.2. Ferro 

O Ferro é um elemento químico, cuja simbologia é representada por Fe, 

possuindo número atômico 26 e peso molecular igual a 55,847 g/mol. Situa-se no 4º 

período e no 8º grupo da tabela periódica (KOTZ & TREICHEL, 1998).  

Em forma sólida, o ferro pode se apresentar como um metal ou formar 

compostos químicos, contudo, pode também ser encontrado em forma de pó, 

possuindo em geral, coloração escura variando de cinza a negra. Já em sistemas 

biológicos, é possível encontrá-lo em dois estados de oxidação: o ferroso (Fe+2) e o 

férrico (Fe+3) (BRAGA & BARBOSA, 2006). 

O íon ferro se faz presente em todas as formas de vida e é essencial para sua 

manutenção, uma vez que desempenha funções metabólicas celulares e também 

auxilia no transporte de oxigênio no organismo (CANÇADO & CHIATTONE, 2010). 

A toxicidade do ferro em um organismo pode ser provocada por uma dose única 

e aguda, bem como por acúmulo crônico, podendo ser decorrente de dieta, uso 

inadequado de sais ou transfusão sanguínea. Essa sobrecarga pode acarretar o 

desenvolvimento de diversas complicações, dentre elas, danos ao coração e ao fígado 

(MINISTÉRIO DA SAÚDE, 2013). 

Considerando os limites estabelecidos pela norma estadual NT-202.R-10, os 

efluentes descartados devem apresentar concentrações de Ferro Solúvel iguais ou 

inferiores a 15 mg/L.  
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2.9.3. Vanádio 

Vanádio é um elemento químico representado pela simbologia V, localizado no 

4º período e no grupo 5 da tabela periódica, com número atômico 23 e peso molecular 

equivalente a 50.9415 g/mol (KOTZ & TREICHEL, 1998). 

O ocorre de maneira natural, se apresentando como um metal duro e de 

coloração acinzentada, que em condições ambientes, encontra-se em estado sólido. 

Seus íons variam em diferentes estados de oxidação, sendo mais frequente a 

ocorrência de V+5 e V+4 (VOGEL, 1981). 

Segundo LiverTOX (2017), o vanádio é capaz de se associar a proteínas em 

forma de complexos. Todavia, não se demonstra como um elemento essencial, além 

de ser mal absorvido pelo organismo.  

Quando ocorre a exposição em altas doses, o vanádio pode ser tóxico para 

animais e causando toxicidade aos sistemas neurológico, renal, hematológico e 

hepático, bem como pode causar transtornos gastrointestinais quando ingerido. Já em 

baixas doses, a exposição prolongada ao vanádio pode acarretar em intoxicação 

crônica, ocorrendo normalmente por via respiratória (LIVERTOX, 2017). 

De acordo com os limites especificados pela norma estadual NT-202.R-10, os 

efluentes descartados devem apresentar concentrações de Vanádio Total iguais ou 

inferiores a 4,0 mg/L.  

2.10. Potencial Hidrogeniônico 

O conceito de Potencial Hidrogeniônico surgiu a partir de um estudo realizado 

pelo químico dinamarquês Sørensen. Também comumente conhecido pelo termo pH, 

consiste resumidamente em se expressar a acidez de um meio aquoso a partir dos 

valores de íons [H+] representados por potências negativas. Desta forma, reproduziu-

se através da fórmula - log [H+] uma escala de pH, abrangendo valores entre 0 e 14, 

onde o ponto neutro é representado pelo valor 7, ponto médio da mesma. A mesma 
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ideia pode ser aplicada para o conceito de Potencial Hidroxiliônico (pOH) que se 

desenvolve pela fórmula - log [OH-] e apresenta-se em uma escala inversa (PERUZZO 

& CANTO, 2006).  

A Figura 3 indica a forma em que se dispõe a escala de pH em relação a escala 

de pOH.  

 
Figura 3 - Escala de pH e pOH (Fonte: Peruzzo e Canto, 2006). 

O pH é considerado um parâmetro influente sobre os ecossistemas. Em 

ambientes aquáticos, pode interagir de modo direto, provocando efeitos sobre a 

fisiologia de espécies. Pode também provocar efeitos de maneira indireta, pois 

determinadas condições de pH são capazes de influenciar na precipitação de 

elementos químicos tóxicos como metais pesados, podendo também exercer efeitos 

sobre as solubilidades de nutrientes (CRQ, 2013).  

 Segundo a NT-202 R.10, os valores de pH dos efluentes descartados devem 

se situar na faixa entre 5 e 9 UpH. 

2.11. Precipitação Química 

A precipitação química é uma técnica na qual são adicionados produtos 

químicos com o intuito de promover alterações no estado físico dos sólidos dissolvidos 

e suspensos presentes em um meio líquido, auxiliando, desta forma, a remoção dos 

mesmos por sedimentação. 
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Esse processo possui aplicações com o objetivo de proporcionar um melhor 

desempenho em instalações de decantação primária, prestar auxílio em tratamentos 

físico-químico de águas residuais e também remover metais pesados (METCAL E 

EDDY, 2003).   

Atualmente, se apresenta como a mais utilizada metodologia de tratamento de 

efluentes com presença de metais pesados, podendo ser realizada através da adição 

de um precipitante, capaz de proporcionar o surgimento de produtos insolúveis 

normalmente sob a forma de hidróxidos ou óxidos. Então, torna-se possível a 

realização de processos subsecutivos de sedimentação e filtração e 

consequentemente, a remoção de tais metais (JIMENEZ, BOSCO & CARVALHO, 

2004).  

De acordo com Metcalf e Eddy (2003), dentre os precipitantes mais comuns 

utilizados no tratamento de efluentes por precipitação química estão os hidróxidos 

(OH-) e os sulfetos (S-2) e em algumas situações especiais também pode ser feito o 

uso de Carbonato (CO3
-2). O processo de remoção do metal pode ocorrer de maneira 

isolada ou como coprecipitado, juntamente ao fósforo. 

Usualmente, os metais são precipitados como hidróxidos de metais através da 

adição de hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) ou hidróxido de sódio (NaOH) encontrando-

se em um pH de solubilidade mínima. Contudo, os sulfetos também podem ser 

utilizados para tal finalidade. 

 Os valores de pH em relação a solubilidade mínima variam de acordo com 

metal, como é possível observar através da Figura 4 e Figura 5 representadas pelos 

diagramas de precipitação de hidróxidos e sulfetos, respectivamente. As linhas sólidas 

representam a concentração do metal total em solução, estabelecendo desta maneira, 

uma relação de equilíbrio com o precipitado. Já as curvas se mostram úteis na 

determinação das faixas de pH para realização de testes.  
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Figura 4 - Concentração de metal solúvel residual 

em função do pH para precipitação de metais 
como hidróxidos (Fonte: Metcalf & Eddy, 2003). 

 
Figura 5 - Concentração de metal solúvel residual 

em função do pH para precipitação de metais 
como sulfetos (Fonte: Metcalf & Eddy, 2003). 
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Logo, partir dos diagramas apresentados, é possível identificar que a faixa ideal 

para precipitação da maioria dos metais encontra-se entre os valores 8 e 11. 

2.12. Evaporação  

O significado do termo evaporação consiste basicamente em um processo pelo 

qual o líquido transforma-se em vapor a uma determinada temperatura (FERREIRA, 

2004). 

Segundo Mustafa (1998), a evaporação é comumente utilizada como técnica 

para efluentes líquidos com alta concentração de sólidos dissolvidos, promovendo a 

separação dos mesmos da corrente líquida. Para que isto ocorra, o solvente é 

vaporizado, e em consequência, os sólidos são concentrados. Desta forma, o volume 

inicial é reduzido de forma considerável. Essa vaporização se dá através da 

transferência de calor de um meio aquecido, normalmente por vapor d’água, para a 

corrente que alimenta o evaporador. 

Esse processo pode ser considerado vantajoso por não haver necessidade de 

um sistema de pré-tratamento se comparado às demais técnicas destinadas a 

remoção de sólidos dissolvidos (MUSTAFA, 1998). 

Uma das formas de promover a evaporação de solventes de determinada 

solução é a partir da utilização de um rotaevaporador sob vácuo. Esse modelo de 

sistema, indicado pela Figura 6, desenvolve-se a partir de um banho de aquecimento 

com a utilização de um frasco rotativo, onde o líquido é distribuído pelas superfícies 

da parede quente do vidro como uma espécie de fina película, facilitando o processo 

de evaporação. O equipamento também permite o controle e regulagem da 

temperatura do banho de aquecimento, bem como a pressão de destilação e a 

velocidade da rotação, fatores que influenciam diretamente a taxa de evaporação 

(IMLAB, 1998). 
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Figura 6 - Sistema de funcionamento de um rotaevaporador (Fonte: IMLAB, 
1998). 
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3 MATERIAL E MÉTODOS 

3.1. Material 

 Hidróxido de Sódio em micropérolas; 

 Hidróxido de Cálcio 5%; 

 Metabissulfito de Sódio 10%; 

 Béqueres de 2 L; 

 Balão Volumétrico de 1 L; 

 Cubas de Vidro; 

 Papel filtro faixa preta Quanty JP41; 

 Funil de Buchner; 

 Kitassato de 500 ml; 

 Termômetro graduado a 360ºC; 

 Glicerina. 

3.2. Equipamentos  

 Jar-test da marca MogiGlass, modelo 218/LDB-06; 

 Rotaevaporador da marca Quimis, modelo Q-344B2; 

 Medidor de pH da marca Quimis, código Q-400; 

 Balança analítica da marca Gehaka, modelo AG 200; 

 Capela de exaustão da marca Quimis modelo Q-216-22; 

 Agitador magnético da marca Stirrer modelo OP-912/3; 

 Bomba de vácuo da marca Prismatec, modelo 131; 

 Chapa aquecedora da marca Chamafil; 

 Espectrometria de Plasma Acoplada Indutivamente (ICP-AES) do fabricante 

Spectro, modelo Genesis. 
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3.3. Metodologia 

As etapas da metodologia realizada no presente estudo são indicadas através 

do fluxograma da Figura 7. 

 

Figura 7 - Fluxograma das etapas da metodologia desenvolvida (Fonte: Autor, 2018). 

3.4. Caracterização do Rejeito 

Para a caracterização do rejeito foram utilizadas duas técnicas. Inicialmente 

uma caracterização qualitativa, tomando como base uma avaliação teórica da 

metodologia utilizada para a análise destrutiva de concentração de urânio em 

laboratórios. Posteriormente, o rejeito foi analisado utilizando-se técnicas de análise 

instrumental, permitindo assim sua caracterização quantitativa. 
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3.4.1. Caracterização Qualitativa do Rejeito 

A caracterização qualitativa do rejeito foi realizada de maneira estimada, 

utilizando como referência o método de Titulação Potenciométrica de DAVIES & 

GRAY (1964). Para isso, foram considerados os reagentes utilizados e as reações 

químicas ocorrentes nos processos de preparação de soluções e titulação.  

Segundo o levantamento das espécies químicas empregadas no método 

citado, foi possível verificar a utilização dos seguintes reagentes: 

 Ácido Fosfórico (H3PO4); 

 Ácido Sulfúrico (H2SO4); 

 Sulfato de Vanadila (V2(SO4)3);  

 Agentes redutores: Sulfato Ferroso Heptahidratado (FeSO4.7H2O) e Ácido 

Sulfâmico (NH2SO3H);  

 Agentes oxidantes: Molibdato de Amônio Tetrahidratado [(NH4)6Mo7O24].4H2O, 

Ácido Sulfâmico (NH2SO3H) e Ácido Nítrico (HNO3); 

 Agente Titulante: Dicromato de Potássio (K2Cr2O7). 

Inicialmente, para o emprego desse método, deve-se realizar a redução da 

amostra ser analisada. Conforme o levantamento anterior, o agente redutor 

empregado é a base de Sulfato Ferroso e Ácido Sulfâmico. No entanto, esta redução 

é realizada em meio aquoso e ácido, proporcionado pela utilização de ácido fosfórico. 

Em seguida, o processo de reoxidação é realizado através da adição de um 

agente oxidante a base de Molibdato de Amônio, Ácido Sulfâmico e Ácido Nítrico. 

Posteriormente a esta etapa, adiciona-se uma solução de sulfato de vanadila.  

Após a preparação das soluções e tratamento das amostras, incluindo a 

amostra padrão, é dada sequência com a realização da titulação potenciométrica 

utilizando dicromato de potássio como agente titulante.  

Ao fim da realização da análise de determinação da concentração de urânio 

nas amostras e padrão, as soluções resultantes formam um rejeito hídrico, objeto do 

presente estudo. 
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3.4.2. Caracterização Quantitativa do Rejeito 

A partir da etapa de caracterização qualitativa do rejeito, tornou-se evidente a 

necessidade de se desenvolver análises destinadas a obtenção de valores 

quantitativos para determinados parâmetros presentes.  

Para isso, inicialmente, foram coletados 10 litros de amostra do rejeito oriundo 

das análises de concentração de urânio em laboratório. 

A amostra, indicada pela Figura 8 e Figura 9, foi coletada no dia 04/07/2018 e 

foi identificada como lote 1. 

 

 

Figura 8 - Rejeito coletado no laboratório de 
análise (Fonte: Autor, 2018). 
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Figura 9 - Rejeito proveniente das análises de 
concentração de urânio (Fonte: Autor, 2018). 

Diante do pressuposto, foram realizadas análises com o objetivo de detectar 

valores de concentrações relativos a um possível desacordo com os limites definidos 

pela norma estadual NT-202.R-10. 

As análises quantitativas realizadas envolveram a leitura de concentrações de 

metais utilizando equipamento de Espectrometria de Plasma Acoplada Indutivamente 

(ICP-AES) e medição de pH do rejeito utilizando um pHmetro. 
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3.5. Práticas Laboratoriais 

Após a caracterização do rejeito, foram desenvolvidos testes em laboratório, 

considerando duas vias de tratamento, posteriormente descritas. A primeira via se 

desenvolveu a partir de uma metodologia de tratamento por precipitação química, 

podendo ser resumida com base nas seguintes etapas: 

 Neutralização do rejeito com Hidróxido de Sódio; 

 Adição de Metabissulfito de Sódio e Hidróxido de Cálcio; 

 Formação de precipitado e decantação; 

 Separação da fase sólida por filtração a vácuo; 

 Envio da fase líquida para análise quantitativa de metais. 

A segunda via consistiu no tratamento do rejeito por evaporação, 

considerando a sequência de etapas: 

 Evaporação; 

 Condensação do líquido evaporado; 

 Envio das fases tratada e concentrada para análise quantitativa de metais e pH. 

3.5.1. Precipitação Química 

Para o desenvolvimento da metodologia de tratamento por precipitação química 

utilizou-se parte da amostra do rejeito coletado no laboratório, oriundo da análise de 

concentração de urânio representativa do lote 1. 

Inicialmente, foram preparadas as seguintes soluções: 

 1 litro de solução de Hidróxido de Cálcio (Ca(OH)2) a 5%; 

 1 litro de solução de Metabissulfito de Sódio (Na2S2O5) a 10%. 

A amostra foi dividida em 4 partes iguais de 1 litro de volume, distribuídas em 

4 béqueres de 2 litros de capacidade cada, sendo estas identificadas conforme a 

Figura 10. 
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Figura 10 - Imagem representativa das amostras analisadas e seus 
respectivos volumes (Fonte: Autor, 2018). 

As amostras foram transferidas para cubas de vidro, onde a cada volume, foram 

adicionados vagarosamente, NaOH (Hidróxido de Sódio) em micro pérolas. A fim de 

auxiliar a homogeneização, utilizou-se um agitador magnético, até que o pH fosse 

elevado a valores próximos a 2, onde tornou-se perceptível a formação de precipitado 

conforme a Figura 11. 

 

Figura 11 - Amostra em pH 2 (Fonte: Autor, 
2018). 
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De acordo com Vogel (1981), o Cromo precipita apenas em estado trivalente, 

desta forma, após as amostras serem direcionadas ao aparelho Jar-Test, fez-se 

necessária a adição de cerca de 40 ml de Metabissulfito de Sódio 10%. Além disso, 

para auxiliar na coagulação e precipitação de metais, foram adicionados 50 ml de 

Hidróxido de Cálcio 5% em cada cuba, uma vez que, o cálcio apresenta duas cargas 

positivas (Ca+2) demonstrando-se dessa forma, mais eficiente que o sódio (Na+1). Em 

seguida, foi mantida uma agitação em 100 rpm durante 10 minutos. 

Após o fim do período de agitação em modo de mistura rápida, o aparelho foi 

regulado para 70 rpm e retomou-se a adição de NaOH previamente medidos em 

balança analítica, com o objetivo de elevar o pH das amostras a valores pré-

estabelecidos, conforme indicado pela Tabela 1. 

Tabela 1 - Valores de pH das amostras após 
adição de soda cáustica (Fonte: Autor, 2018). 

Identificação pH 

Amostra 1 8 

Amostra 2 9 

Amostra 3 10 

Amostra 4 11 

Durante todo o processo de adição de NaOH às amostras, foi mantida uma 

sonda de pHmetro mergulhada ao rejeito, permitindo a confirmação do alcance dos 

valores de pH determinados. 

3.5.1.1. Amostra 1 

A fim de elevar o pH da amostra 1 até 8 UpH foi necessária a adição de cerca 

de 100g de soda cáustica. Desta forma, após a realização deste processo, a amostra 

apresentou coloração bege, conforme a Figura 12. 
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Figura 12 - Amostra 1 em pH 8 (Fonte: Autor, 
2018). 

3.5.1.2. Amostra 2  

Foram adicionadas aproximadamente 120g de soda cáustica à amostra 2 com 

o objetivo de elevar o pH até 9 UpH. Logo, a amostra passou a apresentar coloração 

intensificada em relação a Amostra 1, como é possível observar através da Figura 13. 
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Figura 13 - Amostra 2 em pH 9 (Fonte: Autor, 2018). 

3.5.1.3. Amostra 3 

A partir da adição de cerca de 140g de soda cáustica, elevou-se o pH da 

amostra 3 até 10 UpH. Deste modo, a amostra passou a apresentar coloração 

castanho, conforme evidenciado pela Figura 14. 
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Figura 14 - Amostra 3 em pH 10 (Fonte: Autor, 
2018). 

3.5.1.4. Amostra 4 

Com propósito de elevar o pH da amostra 4 até 11 UpH, foram adicionadas 

cerca de 160g de soda cáustica. Por conseguinte, a cor da amostra se tornou ainda 

mais escura, como indicado pela Figura 15. 

 



47 
 

 
 

 

Figura 15 - Amostra 4 em pH 11 (Fonte: 
Autor, 2018). 

3.5.1.5. Escolha do melhor pH 

Após o alcance dos valores de pH determinados, as quatro amostras foram 

submetidas a um período de decantação de 24 horas.  

Devido ao fato de cada amostra ter sido submetida a um valor de pH diferente, 

foi possível realizar uma análise visual comparativa das amostras decantadas e 

consequentemente, determinar em qual valor de pH esse processo se demonstrou 

mais eficiente. 
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3.5.1.6. Filtração a Vácuo 

Após a escolha da amostra com melhor pH para a ocorrência da precipitação 

química, realizou-se a transferência de sua parte líquida para um béquer. Em 

sequência, esta fase foi submetida a um processo de filtração a vácuo com o intuito 

de remover as partículas em suspensão ainda presentes. Para isso, foram utilizados 

os seguintes materiais: 

 Bomba de vácuo; 

 Papel filtro faixa preta com maioria dos poros: 28 μm; 

 Funil de Buchner; 

 Kitassato de 500 ml. 

Logo, foram obtidas duas fases a partir da filtração a vácuo da amostra: O 

material sólido retido pelo filtro e a fase hídrica tratada. 

3.5.2. Evaporação 

Para o desenvolvimento da prática laboratorial de evaporação foi utilizada parte 

da amostra, identificada como lote 1, do rejeito proveniente da análise de 

concentração de urânio coletada em laboratório. 

Utilizando uma chapa aquecedora juntamente a um termômetro graduado até 

360ºC, iniciou-se o aquecimento da amostra, a fim de identificar o valor de sua 

temperatura de ebulição. Desta forma, ao atingir o ponto de ebulição, o termômetro 

indicou valores próximos a 105ºC. 

Transferiu-se 500 ml de amostra para o equipamento rotaevaporador, conforme 

a Figura 16.  
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Figura 16 - Rotaevaporador com glicerina 
aquecida (Fonte: Autor, 2018). 

Foram adicionados 2,5 L de glicerina à bacia e colocados em banho de 

aquecimento. Segundo a Coordenação de Tratamento de Efluentes da Fundação 

Oswaldo Cruz (2003), a glicerina apresenta seu ponto de ebulição igual a 290ºC, 

proporcionando desta forma, o alcance da temperatura em valores próximos a 120ºC, 

com a finalidade de promover a evaporação da água presente na amostra em 

tratamento.  

Após o período de cerca de 3 horas e 30 minutos contados a partir do início da 

fervura da amostra em tratamento, observou-se que parte da água presente na 

amostra foi evaporada, condensada e desviada para o frasco coletor.  
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3.6. Avaliação dos Parâmetros das Amostras Tratadas 

 A fim de confirmar a eficiência das duas metodologias desenvolvidas para o 

tratamento do rejeito (Precipitação Química e Evaporação), foi realizada a avaliação 

dos parâmetros definidos a partir da etapa de caracterização do rejeito líquido bruto 

nas seguintes amostras: 

 Amostra tratada por Precipitação Química (amostra filtrada); 

 Amostra tratada por Evaporação (amostra condensada); 

 Amostra residual da Evaporação (amostra concentrada). 

Para isso, através da utilização de medidor de pH, foram verificados os valores 

de pH de tais amostras. Posteriormente, com objetivo de analisar as concentrações 

de metais das mesmas, utilizou-se o equipamento de Espectrometria de Plasma 

Acoplado Indutivamente (ICP-AES). 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO  

4.1. Caracterização Qualitativa do Rejeito 

Com base na avaliação do método de Titulação Potenciométrica de Davies e 

Gray (1964), pôde-se evidenciar a existência de determinados metais e a eventual 

necessidade de quantificá-los após o tratamento do rejeito, a fim de garantir a 

conformidade com os limites de lançamento estabelecidos pela norma estadual NT-

202.R-10. O Quadro 1 indica os reagentes utilizados e os metais a eles referidos.  

Quadro 1 - Metais presentes na amostra (Fonte: Autor, 2018). 

Reagente utilizado 

(Método Davies e Gray) 
Parâmetro a ser quantificado 

Dicromato de Potássio Cromo Total 

Sulfato Ferroso Ferro Dissolvido 

Sulfato de Vanadila Vanádio Total 

Ademais, devido a adição dos ácidos fosfórico, sulfúrico, sulfâmico e nítrico 

durante a realização do método anteriormente citado, considera-se a característica 

ácida do rejeito, ocasionando necessidade de enquadramento do parâmetro pH, uma 

vez que este se apresenta, com base na mesma norma, como critério para liberação 

de rejeitos hídricos ao meio ambiente. 

4.2. Caracterização Quantitativa do Rejeito 

De acordo com a etapa de caracterização qualitativa do rejeito, na qual foi 

possível identificar sua característica ácida, bem como constatar a presença dos 

metais Cromo, Ferro e Vanádio, realizou-se a medição do pH da amostra bruta através 

de medidor de pH, seguida de uma análise quantitativa de concentrações de metais 

através da utilização do equipamento ICP-AES, o que permitiu a obtenção de dados 

quantitativos. 
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Logo, tornou-se factível a comparação dos valores obtidos em amostra bruta 

para os parâmetros considerados (Cromo Total, Ferro Dissolvido, Vanádio Total e pH) 

com os limites a estes referidos na NT-202.R-10, conforme indicado na Tabela 2. 

Tabela 2 - Concentrações dos parâmetros Cromo, Ferro, Vanádio e pH em amostra bruta (Fonte: 
Autor, 2018). 

Parâmetro 

Analisado 
Unidade Amostra bruta NT-202.R-10 

Cromo Total 

mg/L 

88,9 0,5 

Ferro Dissolvido > 3057 15,0 

Vanádio Total > 89,5 4,0 

pH UpH 0,1 5 a 9 

Desta maneira, é possível notar que os valores de concentração dos três metais 

detectados se apresentaram em desacordo com os limites de lançamento, bem como 

o parâmetro pH, que indicou valores em torno de 0,1, de modo a confirmar a 

característica ácida do rejeito bruto. 

No entanto, a partir da leitura da concentração de metais realizada, também foi 

possível identificar a presença de concentrações de outros metais, não identificados 

pela etapa de caracterização qualitativa do rejeito com base no método de Titulação 

Potenciométrica de Davies e Gray (1964).  

A Tabela 3 indica os valores de concentração relativos a outros parâmetros 

analisados, apresentando concentrações de Alumínio, Manganês e Zinco acima dos 

limites estabelecidos pela norma estadual utilizada como referência no estudo.  
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Tabela 3 - Concentrações de outros parâmetros analisados através de leitura em ICP-AES da 
amostra bruta (Fonte: Autor, 2018). 

Elemento Al Mn Zn Ni Cu Pb Cd Ca 

Unidade 

de 

medida 

mg/L 

NT-202. 

R-10 
3,0 1,0 1,0 1,0 0,5 0,5 0,1 - 

Amostra 

Bruta 
3,95 4,97 7,6 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 6,69 

Apesar da detecção da presença de cálcio na amostra bruta, este não é um 

parâmetro legislado pela norma estadual considerada no estudo, portanto, não foi 

considerado um fator limitante para o descarte do rejeito. 

4.3. Práticas Laboratoriais 

4.3.1. Precipitação Química 

Após o desenvolvimento da técnica de tratamento por precipitação química 

levando em consideração 4 valores de pH, foi possível comprovar que o pH 8 

apresenta-se como melhor valor para a ocorrência da coagulação e precipitação de 

metais a partir de comparação visual de acordo com a Figura 17. 
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Figura 17 - Amostras após decantação (Fonte: Autor, 2018). 

Desta forma, por apresentar aspectos de decantação de precipitado mais 

evidente, a Amostra 1 foi tomada como modelo para análise dos parâmetros 

legislados. 

De acordo com a Figura 18 é possível notar que cerca da metade da amostra 

pós decantação é representada pela fase sólida, ou seja, pelo lodo decantado. 
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Figura 18 - Amostra 1 após 24 horas de 
decantação (Fonte: Autor, 2018). 

Junto ao lodo, também foi possível perceber a formação de cristais devido à 

grande quantidade de Hidróxido de Sódio (NaOH) adicionada durante o processo de 

neutralização, conforme apresentado pela Figura 19 e Figura 20. 

 

Figura 19 - Precipitado formado junto a 
cristais de soda cáustica (Fonte: Autor, 2018). 
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Figura 20 - Cristais de soda cáustica (Fonte: 
Autor, 2018). 

Desta forma, foi realizada a separação da fase líquida do restante da amostra 

como pode-se evidenciar pela Figura 21. 
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Figura 21 - Fase líquida da amostra 1 após 
separação (Fonte: Autor, 2018). 

Após a remoção dos sólidos presentes por filtração à vácuo, foi obtida a 

amostra tratada, utilizada para posterior avaliação de eficiência de tratamento e 

indicada pela Figura 22. 
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Figura 22 - Amostra 1 após filtração à vácuo 
(Fonte: Autor, 2018). 

4.3.2. Evaporação  

Levando-se em consideração a utilização de uma amostra com volume de 500 

ml para o desenvolvimento da metodologia de tratamento por evaporação, foi 

observado a obtenção de duas fases: aproximadamente 250 ml de líquido 

condensado apresentando aspecto límpido conforme indicado pela Figura 23 e 246 

ml de líquido concentrado, evidenciado pela Figura 24. 
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Figura 23 - Líquido condensado após 
tratamento por evaporação (Fonte: Autor, 

2018). 

 

Figura 24 - Líquido concentrado após 
tratamento por evaporação (Fonte: Autor, 

2018). 

A Figura 25 permite observar a diferença entre as colorações do líquido 

concentrado (à esquerda) e da amostra bruta utilizada no início do tratamento (à 

direita).  



60 
 

 
 

 

Figura 25 - Comparação entre líquido 
concentrado após evaporação e amostra bruta 

(Fonte: Autor, 2018). 

Desta forma, nota-se que o tratamento realizado apresentou 50% de redução 

de volume e que houve retenção de aproximadamente 0,8% no condensador durante 

a realização do processo. No entanto, devido à potência do rotaevaporador, não foi 

possível evaporar a amostra até a sua cristalização. 

4.4. Avaliação dos Parâmetros das Amostras Tratadas 

4.4.1. Amostra Tratada por Precipitação Química 

Após o desenvolvimento da metodologia de tratamento por precipitação 

química seguida de filtração da amostra, foi realizada a leitura em ICP-AES para a 

quantificação dos metais presentes. Por conseguinte, foram obtidos os resultados 

indicados pela Tabela 4 para os parâmetros Cromo Total, Ferro Solúvel, Vanádio Total 

e pH. 
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Tabela 4 - Concentrações dos parâmetros Cromo, Ferro, Vanádio e pH em amostra tratada por 
precipitação química (Fonte: Autor, 2018). 

Parâmetro 

Analisado 
Unidade Amostra Tratada  NT-202.R-10 

Cromo Total 

mg/L 

0,01 0,5 

Ferro Solúvel 2,14 15,0 

Vanádio Total 21,40 4,0 

pH UpH 7,45 5 a 9 

Desta forma, é possível observar que os parâmetros Cromo Total e Ferro 

Solúvel foram enquadrados aos limites especificados pela norma estadual NT-202.R-

10. No entanto, apesar do tratamento aplicado promover a redução no valor da 

concentração de Vanádio Total, esse não se demonstrou eficiente para o 

enquadramento de tal parâmetro. 

Nota-se também que o valor de pH da amostra apresentou uma branda 

alteração após os processos de decantação e filtração, uma vez que este 

anteriormente se apresentava em valor igual a 8. Todavia, o valor ainda permaneceu 

entre a faixa de pH estabelecida para descarte. 

A Tabela 5 apresenta os valores de concentração de metais da amostra tratada 

relativos aos parâmetros Alumínio, Manganês e Zinco, encontrados no rejeito em 

concentrações superiores aos limites estabelecidos pela norma considerada no 

estudo.  
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Tabela 5 - Concentrações de Alumínio, Manganês e Zinco após tratamento por precipitação química 
(Fonte: Autor, 2018). 

Elemento Al Mn Zn 

Unidade mg/L 

NT-202.R-10 3,0 1,0 1,0 

Amostra Tratada  2,84 0,01 0,06 

Apesar de não ter sido identificada a presença de Alumínio, Manganês e Zinco 

durante o levantamento de reagentes utilizados na metodologia de Davies e Gray, o 

tratamento por precipitação química se demonstrou eficiente tanto na redução da 

concentração de tais metais, como no enquadramento dos mesmos. 

4.4.2. Amostra Tratada por Evaporação 

Foram realizadas as leituras de concentração de metais através do 

equipamento ICP-AES das duas fases pós tratamento por evaporação: a fase 

concentrada e a tratada (condensada). 

Desta maneira, foram obtidos os valores indicados pela Tabela 6. 

Tabela 6 - Concentrações dos parâmetros Cromo, Ferro, Vanádio e pH em amostras concentrada e 
tratada por evaporação (Fonte: Autor, 2018). 

Parâmetro 

Analisado 
Unidade 

Amostra 

concentrada 
Amostra tratada NT-202.R-10 

Cromo Total 

mg/L 

> 167 0,01 0,5 

Ferro Solúvel > 5616 0,10 15,0 

Vanádio Total > 171 0,01 4,0 

pH UpH < 0,1 3,5 5 a 9 

Como é possível notar, houve o enquadramento de todos os metais (Cromo, 

Ferro e Vanádio) aos limites estabelecidos na NT-202.R-10 na amostra tratada. No 
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entanto, esse tratamento não se mostrou eficiente quanto ao ajuste do pH, uma vez 

que indicou pH ácido, inferior ao limite mínimo especificado.  

A Tabela 7 indica os valores de concentração de metais da amostra tratada 

relativos aos parâmetros Alumínio, Manganês e Zinco, encontrados no rejeito bruto. 

Tabela 7 - Concentrações de Alumínio, Manganês e Zinco após tratamento por evaporação (Fonte: 
Autor, 2018). 

Elemento Al Mn Zn 

Unidade mg/L 

NT-202.R-10 3,0 1,0 1,0 

Amostra Tratada 0,589 0,01 0,06 

Logo, a metodologia de tratamento desenvolvida também se demonstra 

eficiente para redução da concentração dos três metais considerados, promovendo o 

enquadramento dos mesmos aos limites definidos na norma utilizada como referência 

no estudo.  

4.5. Comparação das Metodologias Desenvolvidas 

A Tabela 8  compara as amostras pós-tratamento obtidas pela metodologia de 

precipitação química e de evaporação com as concentrações relativas ao rejeito bruto, 

utilizando como referência os limites da norma estadual. 

Por conseguinte, foi possível indicar as eficiências relativas à remoção de cada 

metal legislado, bem como a eficiência de ajuste de pH. 
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Tabela 8 - Eficiências de tratamento das metodologias desenvolvidas (Fonte: Autor, 2018). 

Parâmetro 

Analisado 
Unidade 

NT-

202. 

R-10 

Amostra 

Bruta 

Precipitação 

Química 
Evaporação 

Amostra 

Tratada  
Eficiência 

Amostra 

Tratada  
Eficiência 

Cromo 

Total 

mg/L 

0,5 88,9 0,01 99,989 % 0,01 99,989 % 

Ferro 

Solúvel 
15,0 > 3057 2,14 99,929 % 0,10 99,997 % 

Vanádio 

Total 
4,0 > 89,5 21,40 76,089 % 0,01 99,989 % 

pH UpH 5 a 9 0,1 7,45 Alta 3,5 Baixa 

Assim, nota-se que houve enquadramento de todas as concentrações de 

metais pela metodologia de evaporação e que as eficiências de remoção relativas a 

esses parâmetros se apresentaram próximas a 100%, contudo, a eficiência de ajuste 

de pH desta metodologia pôde ser considerada baixa. 

Já a eficiência de ajuste de pH pela metodologia de tratamento por precipitação 

química é considerada alta, uma vez a correção do pH é considerada imprescindível 

para o desenvolvimento de tal metodologia. Porém, a eficiência de remoção do 

Vanádio Total indicou valor de cerca de 76%, sendo ineficiente para o enquadramento 

de tal parâmetro ao limite estabelecido em norma. 

A Tabela 9 indica as vantagens e desvantagens relativas às duas metodologias 

de tratamento aplicadas.  
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Tabela 9 - Vantagens e desvantagens das metodologias desenvolvidas (Fonte: Autor, 2018). 

Precipitação Química 

Vantagens Desvantagens 

 Alta eficiência no ajuste do pH; 

 

 

 Alta eficiência na coagulação e 

precipitação da maioria dos metais. 

 Alto consumo de neutralizante 

(NaOH); 

 

 Baixa eficiência na coagulação e 

precipitação de Vanádio; 

 

 Grande geração de lodo; 

 

 Alto consumo energético. 

Evaporação 

Vantagens Desvantagens 

 Possibilidade de utilização de um 

sistema de evaporação solar de baixo 

custo; 

 

 

 Não utilização de produtos químicos; 

 

 

 Alta eficiência na remoção de todos 

os metais. 

 

 Necessidade adicional de ajuste 

de pH; 

 

 

 Fase concentrada líquida 

(evaporação adicional). 

 

  



66 
 

 
 

5 CONCLUSÕES 

O presente estudo desenvolveu duas alternativas para o tratamento do rejeito 

hídrico formado nas análises laboratoriais destrutivas de urânio de materiais sob 

salvaguardas nucleares.  

Para isso, foi realizada a caracterização de tal rejeito através do levantamento 

dos regentes utilizados na metodologia de titulação potenciométrica de Davies e Gray, 

identificando uma provável característica ácida do rejeito, assim como a presença dos 

metais Cromo, Ferro e Vanádio.  

No entanto, a partir de análises instrumentais, foram obtidos dados 

quantitativos relativos ao pH e às concentrações de metais existentes, confirmando a 

hipótese considerada anteriormente e detectando a presença dos metais Alumínio, 

Manganês e Zinco, não previstos a partir do levantamento realizado. 

Uma vez identificados os parâmetros a serem considerados pelo estudo, 

utilizou-se como referência os limites estabelecidos na norma estadual NT-202.R-10, 

que vigora no estado do Rio de Janeiro e estabelece critérios e padrões para 

lançamento de efluentes líquidos. Assim, foi possível realizar uma comparação e 

verificar a não conformidade das concentrações existentes no rejeito com os limites 

da norma estadual. 

Vista a necessidade de tratamento do rejeito, foram desenvolvidas duas 

metodologias: precipitação química e evaporação. 

De um modo geral, a metodologia de precipitação química não se demonstrou 

capaz de remover Vanádio suficientemente para que o mesmo fosse enquadrado ao 

limite de liberação. 

Por outro lado, a metodologia de evaporação apesar de se demonstrar 

altamente eficiente para a remoção de todos os metais identificados no rejeito, 

demonstrou-se ineficiente quanto ao ajuste do pH, mantendo sua característica ácida. 

Do ponto de vista ambiental, a metodologia de precipitação química demonstra 

um impacto significativo no aspecto de formação de lodo, o que ocasiona a geração 
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de grandes quantidades de rejeito sólido com características químicas, acarretando 

na necessidade de sua disposição final em aterros industriais.  

Em relação a metodologia de evaporação, apesar da fração evaporada não 

apresentar pH em faixa ideal para o descarte, considera-se a possibilidade de 

aplicação de um tratamento adicional para neutralizar o material após sua 

condensação. 

No quesito viabilidade técnica, o tratamento por precipitação química se 

demonstrou inviável, pois além da alta demanda de agente neutralizante, não 

apresentou eficiência quanto à remoção ideal para o metal Vanádio.  

Já a metodologia de tratamento por evaporação necessita da aplicação de um 

processo de evaporação adicional, de modo a permitir a cristalização da fração líquida 

concentrada, proporcionando assim, volumes de rejeito sólido reduzidos em relação 

ao formado por precipitação química. 
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

6.1. Evaporação 

 Projetar um sistema de utilização de energia de baixo custo, como por exemplo, 

um sistema de aproveitamento de energia solar para evaporação do rejeito até 

atingir a cristalização; 

 Criar um sistema de condensação do líquido evaporado seguido de adição de 

água para promover o ajuste do pH, possibilitando o descarte adequado do 

efluente. 

6.2. Outras Alternativas de Tratamento 

 Desenvolver uma metodologia para tratamento do rejeito a partir da utilização 

do aparelho de Osmose Reversa. 

 Desenvolver uma metodologia de tratamento do rejeito a partir do processo de 

eletrocoagulação-flotação (ECF). 
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