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APRESENTACAO

Um manual de procedimentos operacionais é uma ferramenta importante
de comunicagdo e divulgacao de procedimentos que visa oferecer orientagdes a
respeito da execugao de atividades dentro de uma organizagdo. O objetivo deste
documento é mapear, direcionar e normatizar atividades relacionadas ao
projeto de monitoramento online dos efluentes da Barragem do Gelado em
conformidade com as legislagdes e normas de gestdo da qualidade. O conjunto
de procedimentos apresentados neste manual deve ser acessado por
pesquisadores, bolsistas, técnicos e demais profissionais vinculados e atuantes
no projeto do Monitoramento Online da Barragem do Gelado (MOLBG).

A Barragem do Gelado localiza-se no municipio de Parauapebas, na Area
de Prote¢do Ambiental do Igarapé Gelado (APAIG). Ela recebe os rejeitos
oriundos da Mina de Ferro do corredor Norte da Vale em Carajas. Os efluentes
que compde a parte liquida do rejeito, sdo langados no Igarapé Gelado, logo os
limites de contaminantes precisam ser monitorados. O MOLBG consiste na
amostragem de efluentes da Barragem do Gelado, determinagao de parametros
quimicos e fisico-quimicos da qualidade da agua por meio de instrumentagao e
envio dos resultados para o Instituto Tecnolégico Vale (ITV-DS) e VALE.

O monitoramento é realizado por 3 analisadores de processo, de
fabricagdo da empresa “Metrohm” em conjunto com sondas “ECD sensors” para
medicagdo de pardmetro fisico-quimicos. O processo analitico que ocorrera no
Laboratério de Andlise e Monitoramento Online da Barragem do Gelado
(MOLBG), requer a padronizagao de rotina e atividades. O presente documento
propde procedimentos operacionais referentes a seguranga de laboratérios,
gerenciamento de residuos quimicos, preparo de solu¢des e manuseio basico da

instrumentagdo analitica para o projeto MOLBG.
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INTRODUCAO

A atividade de mineragdo se configura em um combustivel para o
desenvolvimento global, apesar dos potenciais impactos ambientais de pequena a larga
escala. Se a extragdo mineral for realizada sob uma ética sustentavel, seus beneficios
sdo evidentes, do ponto de vista econdmico e social. Dentre os problemas que podem
ser citados em termos de impactos ambientais, a disposicao de rejeitos em barragens é
um dos mais recorrentes, no entanto, se realizada uma boa gestdo, os impactos
ambientais podem ser mitigados (VALENTE et al., 2016).

De acordo com Chambers & Higman (2011), a taxa de rupturas de barragem de
rejeitos é muito maior que a taxa de ruptura para barragens de retengdo de agua e as
consequéncias de rompimento de barragem de rejeito aumentaram de intensidade. No
Brasil, em 2015, a barragem de rejeitos de Fundao, e em 2019 a Barragem do Cérrego do
Feijao, ambas localizadas em Minas Gerais (MG), se romperam, causando grandes
impactos ambientais, dentre eles, a poluigdo dos recursos hidricos (KOPPE, 2021).

Neste contexto, adotar uma politica sustentdvel e realizar o monitoramento de
efluentes de barragens de rejeitos tornou-se uma atividade de extrema importancia e
obrigacdo legal para o setor mineral. Para tal, o investimento em tecnologias que
melhorem a eficiéncia do monitoramento de recursos hidricos é fundamental para o
desenvolvimento da sustentabilidade e contribuicio com os Objetivos do
Desenvolvimento Sustentavel da ONU (SILVA et al., 2017).

Com base nas premissas apresentadas, foi elaborado o projeto de
Monitoramento Online dos Efluentes da Barragem do Gelado (MOLBG), uma parceria
do ITV (Instituto Tecnolégico VALE) com a Geréncia de Meio Ambiente do corredor
Norte da Vale em Parauapebas.

O projeto se deu com a instalagdo do Laboratério de Andlise e Monitoramento
da Barragem do Gelado, que é um laboratdrio de instrumentacao analitica, localizado a
jusante da Barragem do Gelado, no Municipio de Parauapebas. Este laboratério,
também chamado de Shelter, tem o objetivo de abrigar um sistema analitico composto
por 3 equipamentos: 0 2045TI, 2045VA e o PROCESS IC, todos de fabricagdo de Empresa
Metrohm. Tais instrumentos realizardo o monitoramento continuo de parametros
quimicos e fisico-quimicos dos efluentes da barragem de modo remoto e transmitirao

os resultados das analises para o ITV. Ademais, sera possivel fazer previsdes e emitir
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alertas de seguranga, caso os parametros monitorados excedam os limites
estabelecidos pelas agéncias regulamentadoras da qualidade da agua.

O Laboratério de Analise e Monitoramento dos Efluentes da Barragem do Gelado
é um ambiente no qual existem riscos ocupacionais e ambientais associados as
atividades de andlise. Estas atividades sdo: transporte, armazenamento e manipulagao
de reagentes quimicos, manutencdo da instrumentacao e riscos associados a seguranga
de barragens.

Dessa forma, visando garantir a segurancga, a padronizac¢ao e a boa comunicagao
entre os agentes operacionais (pesquisadores, bolsistas e técnicos) envolvidos no
projeto MOLBG, se faz necessaria a elaboracdo de documentos normativos que

padronizem os procedimentos e atividades relacionados ao monitoramento online.
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LOCALIZACAO DO LABORATORIO

Area de Protecio Ambiental do Igarapé Gelado (APAIG)

O Laboratério de Analise e Monitoramento da Barragem do Gelado, estd
localizado a jusante da Barragem do Gelado (LAMBG) (Figura 1) na Unidade de
Conservagao (UC) chamada de Area de Protecdo Ambiental do Igarapé Gelado (APAIG),

limite norte da Floresta Nacional de Carajas (Figura 2).

Figura 1-Imagem do laboratério (A) e do vertedouro da Barragem do Gelado a

esquerda (vertedouro indicado por seta vermelha).

Fonte: Fotos Pessoais/Renato Silva Junior (2020).
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Figura 2 - Mapa de localizagdo da Laboratério MOLBG.

MAPA DE LOCALIZAGAO DO LABORATORIO MOLBG
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Autor: Helena Pereira Almeida
Data: 27/04/2022
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Fonte: Elaborado pelos autores (2022).

A APAIG faz parte do mosaico de unidades de conservagao composto por UC de
diferentes categorias, possui 23.285,09 hectares e encontra-se inserida no municipio
de Parauapebas. Ela é subdividida em duas grandes bacias: a bacia do rio Itacailinas, que
ocupa 52,7% da é4rea e a rede hidrografica do Igarapé Gelado, tributario do rio
Parauapebas, que ocupa 47,3% da area da UC (ICMBIO, 2015).

Na década de 80, no Brasil, iniciou-se o processo de ocupagdo de APAIG, as
primeiras 218 familias chegaram a UC na tentativa de se instalarem em um
assentamento rural. E estimado que residem na Area de Protecdo Ambiental do Igarapé
Gelado, atualmente, 138 familias em torno de 460 pessoas. Esta populagdo desenvolve
atividades agricolas e agropecudria para sua subsisténcia e sua existéncia na APAIG

reforca a necessidade do monitoramento dos recursos hidricos da UC (ICMBIO, 2015).
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A Barragem do Gelado

Uma barragem é uma estrutura geotécnica, construida com o objetivo de
conter sélidos, liquidos ou misturas de sélidos e liquidos. Podem ser construidas por 3
tipos que métodos, sdo eles: etapa Unica, alteamento a jusante e alteamento a
montante. A barragem do Gelado (Figura 3) teve sua construgao iniciada, em 1983, pelo
método de alteamento a jusante. Seu objetivo é conter os rejeitos e sedimentos da pilha
do Norte do beneficiamento mineral e regular a vazao para abastecimento de agua da
usina de beneficiamento de minério de ferro (CAITANO; SILVA; ALVES, 2021).

Figura 3 - Barragem do Gelado em Parauapebas, Para, Brasil.

Fonte: Google Imagens (2019).

Em 1995, ocorreu a primeira etapa de alteamento, e, em 2002, a segunda. A
barragem possui uma altura maxima de 34 metros, e o volume do reservatério é de
30.060.785,7 m>. O seu vertedouro é do tipo soleira livre com 15 metros de largura,
implantado na ombreira direita (OLIVEIRA, 2014).
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Seguranca de Barragens

Nas ultimas duas décadas, houve o rompimento de pelo menos 4 barragens de
rejeitos, somente no estado de Minas Gerais (MG). A histdria recente do Brasil conta
sobre o rompimento da barragem de rejeitos do Fundao em Mariana (MG) no ano de
2015 MG (MILANEZ, 2017) e da barragem do Cérrego do Feijao, em Brumadinho em 2019.
O rompimento de barragens de rejeitos pode ocasionar danos severos ao meio
ambiente, como a degradagao da qualidade da dgua, o assoreamento de cursos d’'agua,
a alteracdo da vazao de rios, a alteragdo da paisagem e destruicao da biodiversidade
animal e vegetal, além de causar dano a vida humana.

Em 2010, no Brasil, foi criada por meio da Lei n® 12.224 de setembro de 2010, a
Politica Nacional de Seguranca de Barragens (PNSB). Dentre os objetivos desta politica
estdo a regulamentacdo de agdes de seguranca a serem adotadas nas fases de
instalagdo, operacao e desativagdao de uma barragem, a garantia de observancia dos
padrdes de seguranga e o monitoramento das a¢des realizadas pelos responsaveis por
barragens. O Artigo 6° da Lei n® 12.224 cita que um dos instrumentos desta politica é o
Plano de Seguranca de Barragem (PSB), o qual estabelece o Plano de Acdo de
Emergéncia de Barragem de Mineragdo (PAEBM). O PAEBM é um documento técnico
elaborado pelo empreendedor que identifica as situagdes de emergéncia em potencial
da barragem e define as agbes a serem executadas em caso de rompimento com
objetivo de minimizar o risco de perda de vidas humanas e danos ao meio ambiente
(BRASIL, 2010)
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QUALIDADE DA AGUA E EFLUENTES

A qualidade da agua pode ser avaliada por véarios parametros, como DBO
(Demanda Bioquimica de Oxigénio), condutividade elétrica, nitrato, fosfato, oxigénio
dissolvido e elementos-trago como Pb, Cr, Fe, Hg que sdo de interesse especial por
apresentarem potencial téxico para seres humanos e animais de vida aquatica (IGHALO;
ADEYINI, 2020).

Os ecossistemas aquaticos sao divididos em dois tipos de ambientes: os I6ticos
e lénticos. Os ecossistemas lénticos sdo os ambientes de dgua corrente como rios,
riachos, nascentes e ribeiras. Sua caracteristica principal é o fluxo hidrico que influencia
diretamente as variaveis fisico-quimicas da agua e também as comunidades biolégicas.
Os efluentes industriais sdo uma das principais fontes de poluentes que entram de
maneira continua nos ecossistemas aquaticos. O monitoramento de efluentes consiste
na determinagdo da concentragdo total de determinado um analito no efluente
(KOSSOFF et al. 2014). O quadro a seguir apresenta os parametros e limites utilizados

no monitoramento dos efluentes da Barragem do Gelado (Quadro 1).

Quadro 1 - Resolucdes CONAMA que sdo aplicadas ao controle ambiental de agua e

efluentes, CONAMA n°357 para dgua de classe 1e CONAMA n° 430 para efluentes.

Parametro CONAMA n°
CONAMA n°357 (mg/L) 430 (mg/L)

Cadmio Total 0,001 mg/L Cd 0.2

Chumbo Total 0,0Img/L P 0.5
Niquel Total 0,025 mg/L Ni 2
Cobre Dissolvido 0,009 mg/L Cu 1
Aluminio ®"dissolvido 0,1Tmg/L Al -

Mercurio Total 0,0002 mg/L Hg 0.01

3,7mg/L N, parapH £7,5
2,0mg/LN, para7,5<pH£38,0

Nitrogénio Amoniacal 1,0 mg/L N, para 8,0 <pH £8.5 20
0,5mg/L N, para pH > 8,5
Ferroll 0,3mg/L Fe 15
Manganés 0,1mg/L Mn 10
Magnésio Dissolvido - 1
Fluoreto 1,4mg/LF -

Fonte: Elaborado pela autora (2022).
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O LABORATORIO DE ANALISE E
MONITORAMENTO DA BARRAGEM DO GELADO
(LAMBG)

A laboratério para acondicionamento do sistema analitico (Figura 4) possui
colunas, quadro superior, portas e telhado em aco inox (304#). E climatizado por ar-
condicionado, contém piso interno em chapa de aluminio corrugado de 4mm de
espessura, instalacao elétrica aparente através de segmentos de eletrodutos e cabos
PP e iluminagdo interna led. J4 a porta apresenta uma barra anti-panico e fechadura
com chave para abertura externa. A pia, por sua vez, é equipada com gabinete, armario
e sistema de tratamento de agua ultrapura, ponto para andlise extra (Manual) e

suporte para fixagao do sistema de condicionamento de amostra (SILVA et al., 2019).

Figura 4 — Parte Interna do Laboratério.

Fonte: Treinamento Metrohm (2020).
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ANALISADORES DE PROCESSO

Analisadores de processo sdo instrumentos utilizados para determinar a
composicdo quimica e propriedades fisicas de substancias envolvidas em processos
industriais. As determinagdes podem ser realizadas de maneira continua ou periédica
com intervalos pré-definidos.

O sistema analitico do LAMBG é composto por 3 analisadores de processo: o
2045VA, 0 2045Tl e o PROCESS IC (Figura 5), todos de fabricagao da empresa Metrohm.
Além disso, também estdo instaladas no laboratério, sondas para medicdo de

parametros fisico-quimicos da qualidade da agua.

Figura 5 - Analisadores de Processo 2045TI, 2045VA e PROCESS IC.

Fonte: Metrohm (2020).
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PARAMETROS DO MONITORAMENTO

Os analisadores e sondas realizardo o monitoramento dos parametros listados

no quadro a seguir (quadro 2):

Quadro 2 - Instrumentagao, métodos, parametros e LD (limite de deteccao) dos

Instrumento

analisadores.

Método

Cromatografia

Parametros
Cadmio Total (Cd)

Chumbo Total (Pb)

Cobalto Total (Co)

Ferro Total (Fe)

Manganés Total (Mn)

Niquel Total (Ni)

Amonia (NH.*)

Cobre Dissolvido (Cu)

Brometo (Br-)

LD (mg/L)

Analisador Online Inica Calcio (Ca) 0.01
PROCESS IC Ferro (Fe?*)
(CL/UV)
Fluoreto (F™")
Nitrato (NO,Y)
Nitrito (NOsY)
Manganés (Mn)
Magnésio (Mg)
Potassio (K)
Sulfato (SO4-)
Sadio (Na)
. . Fésforo Total (P) 0.01
Analisador Online Colorimetria Aluminio dissolvido
2045 TI 0.04
(A|3+)
Analisador Online . ..
204EVA Voltametria Mercurio Total (Hg) 0.001
- Condutividade -
ECD SENSORS (Modelo -
- Turbidez -
T80)_ —
- Oxigénio -

Fonte: Elaborado pela autora (2022).
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SONDAS

As Sondas ECD Analizers foram instaladas em conjunto com o sistema de
analisadores para andlise dos parametros de condutividade, oxigénio total e dissolvido

e turbidez (Figura 6).

Figura 6 — ECD analizers instalados no laboratério MOLBG para medicdo e

monitoramento de condutividade, oxigénio total e dissolvido e turbidez.

Fonte: Treinamento/Metrohm (2020).
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TECNICAS ANALITICAS

Cromatografia Ionica (CL-UV)

A cromatografia é um método analitico fisico-quimico baseado na separagao e
identificacdo de compostos quimicos em misturas complexas. Os componentes da
mistura sdo atravessados em uma coluna ao longo de uma fase fixa chamada de fase
estaciondria, por meio de uma fase mével que pode ser liquida ou gasosa. A composicao
da fase moével define a classificagdo dos tipos de cromatografia existentes que se
resumem de modo geral em: cromatografia gasosa, cromatografia liquida e
cromatografia supercritica (QUEIROZ; HOSTETTMANN, 2006).

Na cromatografia liquida, os componentes da amostra sdo separados entre uma
fase moével liquida e uma fase estaciondria liquida ou sélida. A amostra de interesse elue
pela coluna cromatografica e o nivel de informagdo obtida é definida pelo tipo de
detector que esta acoplado ao cromatégrafo (COSKUN, 2016).

O detector é um dispositivo conectado a saida da coluna que capta o sinal
emitido e o expressa na forma de pico, cuja area é proporcional a quantidade do analito
presente na amostra. Os detectores do tipo UV (Ultravioleta) sdo considerados
seletivos, pois medem apenas substancias que absorvem um comprimento de onda
selecionado na faixa ultravioleta. Existem também os detectores fotométricos que
possuem comprimento de onda fixo e os espectrofotométricos que sdao os mais
utilizados, por serem mais seletivos com relagdo aos analitos (PREBIHALO et al., 2018).

O Analisador Online PROCESS IC funciona com base nos principios da
cromatografia liquida, especificamente a cromatografia de ions, que é classificada
como um tipo de cromatografia liquida e realizard a analise dos cations e anions:
Cadmio, Cobre, Chumbo, Cobre, Manganés e Niquel, Brometo, Calcio, Ferro Il, Fluoreto,
Nitrato, Nitrito, Magnésio, Potdssio, Sulfato e Sédio.

Os elementos sdo separados em coluna de troca catidnica e aniénica com fase
mével e detectados por técnica UV. A amostra circula pela valvula de amostragem, até
que uma aliquota representativa possa ser obtida, na sequéncia, apés a circulagao, a
amostra é transferida para a coluna e em seguida para o detector UV, onde os ions sao
detectados e quantificados (METROHM; BRASIL, 2019).
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Voltametria

Nos métodos voltamétricos obtém-se informagdes sobre o analito medindo a
corrente em uma célula eletroquimica em fun¢do do potencial aplicado. A
instrumentacao cldssica resume-se em um eletrodo de trabalho, um eletrodo de
referéncia e um contra eletrodo (CAVICCHIOLI; LA-SCALEA; GUTZ, 2004).

O parametro ajustado é o potencial (E) e o parametro medido é a corrente (i)

sendo assim, a relagdo matematica estabelecida é expressa pela equagao (1):

Equagéo (1) | = F*(E)

A corrente é governada por processos como a transferéncia de massa,
transferéncia de carga e reagdes quimicas que procedem ou sucedem a transferéncia
de elétrons. Cada tipo de método voltamétrico ird resultar em sinal de excitagao de
potencial variavel em fun¢do do tempo. Quanto maior a concentragao do analito, maior
sera a corrente (LU et al., 2018).

A voltametria de redissolugdao anddica é um tipo de método voltamétrico
considerada uma das técnicas mais vidveis para detecgdo de metais. Este processo de
andlise ocorre em duas etapas principais: a pré-concentragao e a redissolugdo. Na etapa
de pré-concentragao ocorre a redugao catédica de um ion de metal para o seu estado
metdlico de valéncia 0 na superficie do eletrodo (processo conhecido como
eletrodeposi¢ao), em seguida ocorre a oxidagdo anddica do metal. A analise dos picos
de remocao oxidativa é usada para determinar a concentracdo do metal. O potencial
em que ocorre o pico de separagao e area do pico definem a identidade da espécie
quimica e da sua concentragdo (BORRILL; REILY; MACPHERSON, 2019).

O analisador de processos online ADI 2045VA opera com base nos principios da
voltametria de redissolucdo anddica. Ele possui trés tipos principais de eletrodos de
trabalho: Multi-Mode Electrode pro (MME), Rotating Disk Electrodes (RDE), scTRACE
Gold Sensor. O 2045VA esta projetado no Shelter para realizar analise de Mercurio
Inorganico. Para este tipo de analise o eletrodo chamado “scTRACE Gold Sensor” é o
mais adequado.

O 2045VA possui dispositivos acoplados no compartimento “Wet part”, os quais
possuem nuimero e posi¢ao. Sdo eles: valvulas, buretas, dosinos e bombas de tubulagao.
Podem ser ajustados de acordo com a aplicagdo do analisador. No caso da analise de
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ions metalicos, ha a necessidade da presenca de um digestor UV, que realiza a digestao
das amostras, para que posteriormente os ions em solugdo sejam detectados
(Metrohm, Brasil, 2019).

Colorimetria

A colorimetria é definida como uma técnica analitica que determina espécies
quimicas por meio da absor¢do da luz (energia radiante). Quando uma solugdo é
atravessada por uma luz branca, ocorre a absor¢do de parte da energia radiante. Esta
absorcdo depende da natureza e da concentragdo da substancia que estd sendo
analisada. Este principio fisico é dado pela lei de Lambert-Beer que define que a
absorvancia é proporcional a concentracdo da espécie quimica absorvente (CHE
SULAIMAN et al., 2020).

O Analisador 2045TI utiliza o método de colorimetria diferencial para

determinacao de Fésforo dissolvido e Aluminio (l1l) dissolvido (Metrohm, Brasil, 2019).

Potenciometria e Condutimetria

A potenciometria é uma técnica eletroanalitica que se baseia na medida do
potencial de células eletroquimicas sem o consumo de corrente elétrica nos processos
ocorridos no sistema potenciométrico. O potencial gerado a partir da solucdo é
convertido em sinal analitico. A instrumentacao classica consiste em um instrumento
de medigdo (potenciémetro), um eletrodo de referéncia, um eletrodo indicador e a
solugao contendo o analito. O eletrodo de referéncia é uma meia-célula com potencial
de eletrodo conhecido que permanece constante independente da concentragdo do
analito, ja o eletrodo indicador possui um potencial que varia de uma forma conhecida
de acordo com as alteragdes na concentragao do analito (ZHANG et al., 2016).

Em contrapartida a condutimetria é um método que se baseia na medigao direta
da condutividade elétrica de uma solugao eletrolitica. O analisador 2045TI realizard
medigdo de direta de pH e condutividade com base em métodos potenciométricos e

condutimétricos de anélise.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS
PARA O LABORATORIO DE ANALISE E
MONITORAMENTO DA BARRAGEM DO
GELADO

PRE-REQUISITO PARA EXECUCAO DOS PROCEDIMENTOS OPERACIONAIS

1. Ambientacéo, Treinamento e/ou autorizacdes (no caso de acesso ao laboratorio).

2. Uso de EPI’s, conforme descrito na ART (Anotacao de Responsabilidade Técnica)
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

NORMAS GERAIS DE SAUDE E
SEGURANCA PARA O LABORATORIO DE
ANALISE E MONITORAMENTO DOS
EFLUENTES DA BARRAGEM DO
GELADO

OBJETIVO

Descrever as normas gerais de seguranca e avaliar formas de mitigar atos e condigdes

inseguras.

APLICACAO

Este procedimento destina-se a toda e qualquer atividade realizada no laboratério MOLBG, por

profissional especializado dentre os quais se enquadram: analista, técnico, pesquisador, e etc.




LISTA DE EPI'S

Para permanéncia na casa de analisadores é obrigatéria a utilizagdo dos seguintes

EPI's:
[
2) Botas

3) Oculos de Protecdo dos olhos contra respingos de produtos quimicos

~N

) Jaleco

4) Luvas de PVC sem talco.

g J
CLASSIFICACAO DOS RISCOS AMBIENTAIS

De acordo com o Programa de Protegao de Riscos ambientais (PPRA) que é previsto na

NR — 09 existem 3 tipos de riscos principais no ambiente de trabalho: Risco Quimico,
Fisico e Bioldgico, e cinco tipos de agentes de risco: Agentes quimicos, fisicos,

biolégicos, ergonémicos e mecanicos.

Riscos Quimicos
- poeiras, fumos, névoas, neblinas, gases ou vapores.
Riscos Fisicos

- ruidos, vibragdes, pressdes anormais, temperaturas extremas, radiagdes (ionizantes

e ndo ionizantes), infrassom e ultrassom.

Riscos Bioldgicos

- bactérias, fungos, bacilos, parasitas, protozoarios e virus.

A quadro 3 ilustra os riscos aos quais os profissionais responsaveis por manutengoes
preventivas no sistema de monitoramento online estardo expostos no momento de

permanéncia no shelter.
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Quadro 3 - Principais agentes de riscos ambientais associados a permanéncia na casa

de analisadores (Shelter).

Riscos Ambientais
Grupo | Grupol i Grupo Il Grupo IV Grupo V
Agentes Agentes Agentes Agentes
Quimicos Fisicos Biologicos Mecanicos
L Trabalho Barragem de
Vapores Vibragao - . o
fisico pesado Rejeitos
Quimicos ] Sem risco Postura
Ruido . i -
em Geral evidente incorreta
Gases - - - -
Poeira - - - -

Fonte: Elaborado pela Autora (2020)

Figura 7 — Modelo de Mapa de Riscos da Casa de analisadores (Shelter).
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Fonte: Elaborado pela autora (2020)
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NORMAS DE SEGURANCA

Visando a garantia de seguranca dos usudrios do laboratério, bem como boas
praticas que garantam a seguranga analitica do ambiente fazem-se necessario o
cumprimento das seguintes agdes listadas abaixo:

1) Utilizar os EPI'S indicados neste procedimento, estar devidamente treinado e
com acesso autorizado.

2) Fazer o treinamento do PLANO DE AGCAO DE EMERGENCIA (PAEBM) da
Barragem do Gelado.

3) Respeitar a sinalizagdo e demarcagao de seguranca;

4) Manter cabelos longos presos para evitar que fios de cabelo contaminem o

interior do laboratério.
5) Nao utilizar piercings, brincos ou qualquer aderego constituido por metais;
6) Nao utilizar produtos cosméticos ao permanecer no laboratério;

7) Nao comer, beber ou fumar no interior do laboratério;

NORMAS ESPECIFICAS PARA MANUSEIO DE SOLUCOES E
REAGENTES

1) Utilizar luvas, éculos de protegdo, mascara e avental;

2) Ler atentamente os rétulos dos reagentes armazenados no laboratério;
3) Identificar todos os frascos de reagentes e solugdes do laboratério de
forma clara e permanente;

4) Conhecer as FISPQ'S de todos os reagentes utilizados;

5) Ao transportar as solucdes e reagentes do exterior do laboratério para o
interior entrar com uma de cada vez e de preferéncia com auxilio de um
carrinho ou cesto.

6) Ao ter contato com os residuos liquidos gerados, fazer uso de todos os EPI's

adequados (Botas, Luvas, Mascara).



INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PROCEDIMENTO
PARA GERENCIAMENTO
DE RESIDUOS QUIMICOS

OBJETIVO

Descrever as normas e procedimentos seguros de armazenamento e descarte de
residuos gerados da casa de analisadores em conformidade com a PGS — 001719

Gerenciamento de Residuos da VALE.

APLICACAO

O Procedimento aplica-se aos residuos gerados a partir das analises quimicas

(cromatogréfica, voltamétrica, potenciométrica e colorimétrica) realizadas pelos
instrumentos modelo 2045TI, 2045VA e PROCESS IC da empresa Metrohm
acondicionados no laboratério de andlise de efluentes localizado a jusante da

Barragem do Gelado, Parauapebas, Para.




MATERIAIS NECESSARIOS

1) Coletor de vidraria (frascos de vidro).

2) Bombonas para descarte de residuos liquidos.

3) Sacos para descarte dos residuos sélidos.

4) Lixeira.

CARACTERIZACAO DOS RESIDUOS QUIMICOS

A norma ABNT 10004/04 classifica os residuos quimicos de acordo com seu grau de

periculosidade, inflamabilidade, corrosividade, reatividade e toxicidade em duas

classes: Classe | (Perigosos) e Classe Il (Nao Perigosos). Os residuos de Classe |

(perigosos) podem ser subdivididos em 9 classes de com a ANTT 420 de acordo com o

risco ou série de riscos que apresentam. Sao elas:

e Classe 1- Explosivos

©)

©)

Subclasse 1.1: Substancias e artigos com risco de explosdo em massa;
Subclasse 1.2: Substancias e artigos com risco de proje¢do, mas sem risco
de explosdao em massa;

Subclasse 1.3: Substancias e artigos com risco de fogo e com pequeno
risco de explosdo ou de proje¢do, ou ambos, mas sem risco de explosao
em massa;

Subclasse 1.4: Substancias e artigos que ndo apresentam risco
significativo;

Subclasse 1.5: Substancias muito insensiveis, com risco de explosdao em
massa;

Subclasse 1.6: Artigos extremamente insensiveis, sem risco de explosao

€m massa.

e Classe 2 - Gases

o

o

o

Subclasse 2.1: Gases inflamaveis;
Subclasse 2.2: Gases nio inflamaveis, ndo téxicos;

Subclasse 2.3: Gases toxicos.

33



e Classe 3 - Liquidos inflamaveis.
e Classe 4 - Sélidos inflamd@veis; substancias sujeitas a combustdo espontanea;
substancias que, em contato com a dgua, emitem gases inflamaveis
o Subclasse 4.1: Sélidos inflamaveis, substancias autorreagentes e
explosivos sélidos insensibilizados;
o Subclasse 4.2: Substancias sujeitas a combustdo espontanea;
o Subclasse 4.3: Substancias que, em contato com a agua, emitem gases
inflamaveis;
e Classe 5 - Substancias oxidantes e peréxidos organicos
o Subclasse 5.1: Substancias oxidantes;
o Subclasse 5.2: Peréxidos organicos;
e Classe 6 — Substancias téxicas e substancias infectantes
o Subclasse 6.1: Substancias toéxicas;
o Subclasse 6.2: Substancias infectantes;
e Classe 7 — Material radioativo.
e Classe 8 — Substancias corrosivas.

e Classe 9 — Substancias e artigos perigosos diversos.

A figura abaixo ilustra o diagrama de hommel ou diamante do perigo. Esta
simbologia ilustra os riscos um produto quimico em uma escala de 0 a 4 em diferentes
categorias e devera ser aplicada na classificacdo dos residuos quimicos do laboratério

de andlise e efluentes da Barragem do Gelado.
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Figura 8 - llustragdo do Diagrama de Hommel ou Diamante de Perigo.
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\.

Fonte: Google Imagens (2020).



PROCEDIMENTO DE ARMAZENAMENTO DOS
RESIDUOS QUIMICOS DO LABORATORIO MOLBG

A classe de risco dos reagentes utilizados na rotina de andlises do laboratério consta na
se¢do ANEXOS deste manual com base na classificagdo estabelecida pela resolugdo 420
da ANTT.

e O técnico responsavel pelos procedimentos de armazenamento e descarte de
residuos da casa de analisadores deve ter acesso as FISPQ's dos reagentes que pode
ser encontrada no site do fabricante de cada reagente utilizado nos procedimentos

analiticos.
e Os residuos liquidos oriundos das andlises quimicas serdo direcionados por meio
de drenos dos instrumentos 2045TI, 2045VA e PROCESS IC para bombonas coletoras

devidamente etiquetadas a conforme a rotulagem proposta no campo ANEXO.

e Em caso de armazenamento e transporte as bombonas devem ser colocadas

dentro de uma bandeja e ou carrinho de reagentes.

e As bombonas possuem sensores de nivel que emitirdo um alerta via Ethernet para

os responsaveis pelo monitoramento quando forem preenchidas pelos residuos;

® Apds a emissao do alerta, o técnico responsavel devera proceder com o descarte

dos residuos.
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PROCEDIMENTO DE DESCARTE DE RESIDUOS QUIMICOS

e Apds o preenchimento das bombonas os residuos deverao ser coletados e
direcionados ao descarte de acordo com a diretrizes estabelecidas pelo PGS -
001719 Gerenciamento de Residuos da VALE.

Drenagem dos Armazenamento
Residuos Liquidos em Bombonas

Coleta, Transporte
e Descarte de

acordo com a
PGS-001719 VALE

pela dentro do
Instrumentacao Laboratério

PROCEDIMENTO DE DESCARTE DE RESIiDUOS NAO PERIGOSOS

e Residuos sélidos ndo perigosos como ponteiras, frascos, equipamentos de protegao
individual usados no laboratério deverdo ser descartados em lixeiras adequadas
(Coletor Perfurocortante).

e Apds o preenchimento das lixeiras, os residuos deverdo ser encaminhados para a
coleta conforme a PGS — 001719 da VALE e PRO 028783 de Gestao de Residuos Sélidos.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PREPARO DE SOLUCOES PARA O
ANALISADOR PROCESS IC

OBJETIVO

Descrever o preparo das seguintes solugdes:

1) Solucdo Acida de Supressao.

2) Eluente Concentrado para Analise de Metais.

3) Eluente Concentrado para Analise de Anions.

4) Solugao PCR-PAR.
5) Solucao Multielementar Padrdo para Anions.

6) Solugcdao Multielementar Padrao para Metais.




PREPARO DE SOLUCAO
ACIDA DE SUPRESSAO

APLICACAO

A solucao acida de supressao sera utilizada na coluna supressora de eluente, localizada

apds a coluna analitica de troca iénica no instrumento PROCESS IC.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagdo dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes
Equipamentos de Protecdo Individual (EPI's): Oculos de protecdo, Luvas
(preferencialmente de PVC sem talco), Mdscara, Jaleco e Avental. O procedimento deve

ser obrigatoriamente realizado em uma capela de exaustao.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

Baldo Volumétrico 2L

Proveta 1L

Béquer de 200 mL

Pipeta Graduada

Balanga Analitica

Espatula

Vidro de Relégio

Capela de Exaustao

e Acido Sulfurico (H.SO.) PA

e Acido Oxalico Anidro ou Acido Oxalico Dihidratado
e Acetona PA

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Com auxilio de uma balanga analitica, vidro de relégio e uma espatula, o técnico
responsavel pelo procedimento deve pesar cerca de 36g de acido oxalico anidro
ou 50,4g de acido oxdlico dihidratado e reserva-los.

e Em seguida, adicionar a um baldo volumétrico de 2L 500mL de dgua deionizada;

e Na sequéncia, adicionar 50mL de acido sulfurico ao baldao com auxilio de uma
pipeta graduada;

e Com o auxilio de um béquer de 200 mL dissolver separadamente os reagentes
pesados em um pouco de dgua deionizada e adiciond-los cuidadosamente ao
interior do baldo limpando possiveis residuos dos reagentes das paredes do
béquer com uma pisseta de agua deionizada;

e Medir 100mL de acetona em uma proveta, adicionar ao baldo e completar a
solugdo com agua deionizada até a aferigao;

e Homogeneizar a solucdo e transferi-la para o recipiente de armazenamento

adequado (preferencialmente garrafa de teflon) e devidamente etiquetado.

CONSIDERACOES GERAIS

Validade da solugao: A estimativa é que 10 litros de solugao durem 1 més considerando
uma rotina de analise de 24h/dia. A solu¢do deve ser preparada de acordo com a

necessidade troca no instrumento.

40



PREPARO DE
SOLUCAO ELUENTE
PARA ANALISE DE
ANIONS

APLICACAO

A solugao eluente para andlises de metais sera utilizada como solvente para transporte
dos componentes da amostra por meio do deslocamento através da coluna

cromatografica no instrumento Process IC.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagao dessa atividade com seguranca é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Equipamentos de Protecio Individual: Oculos de protecdo, Luvas (preferencialmente
de PVC sem talco), Mdscara e Jaleco. O preparo desta solugdo pode ser realizado em

uma bancada ou capela de exaustao.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

Baldo Volumétrico 2L

Proveta 1L

Béquer 200mL

Capela de Exaustao

Balanga Analitica

Vidro de Relégio

Espatula

Carbonato de Sédio (NaCOs)

Bicarbonato de Sédio (NaHCO:s)

Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em um baldo volumétrico de 2L adicionar 500mL de deionizada;

e Em seguida, em uma balanga pesar cerca de 6.8g de carbonato de sédio e 1.7g de
bicarbonato de sédio adicionar ao baldo;

e Com o auxilio de um béquer de 200 mL dissolver os reagentes pesados em um
pouco de agua deionizada adiciona-los cuidadosamente ao interior do baldo
limpando possivel residuos dos reagentes das paredes do béquer com uma
pisseta de agua deionizada;

e Completar o baldo com agua deionizada até a aferigao;

e Homogeneizar a solugdo até a dissolu¢do completa dos reagentes e transferi-la
para o recipiente de armazenamento adequado (preferencialmente garrafa de

teflon) e devidamente etiquetado.

CONSIDERACOES GERAIS

Validade da solugao: O fluxo de consumo desta solugdo pelo instrumento é de 3 litros
de solugao por més considerando uma rotina de andlise de 24h/dia.
Concentragao final: A concentragao final da solugdo é 32 mmol/L de carbonato de

sddio e 10mmol/L de bicarbonato de sédio.
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PREPARO DE
ELUENTE
CONCENTRADO PARA
ANALISE DE METAIS

APLICACAO

A solugao eluente para andlises de anions sera utilizada como solvente para transporte dos
componentes da amostra por meio do deslocamento através da coluna cromatografica no
instrumento PROCESS IC.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagdo dessa atividade com seguranga é necessdrio o uso dos seguintes EPI’s:
Equipamentos de Protecdo Individual: Oculos de protecéo, Luvas (preferencialmente de PVC
sem talco), Mascara, Jaleco e Avental. O preparo desta solugdo pode ser realizado em uma

bancada ou em uma capela de exaustao;

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico 2L

e Provetall

e Capela de Exaustao

e Balanca Analitica

e Vidro de Relégio

e Espatula

e Acido Oxalico Anidro (CoH-0.)
e Acido Citrico Anidro (C¢HsO,)
e Acido Ascorbico (CsHsOs)

e Amoniaco NHs;

e Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em um baldo volumétrico de 2L adicionar 500mL de deionizada;

e Emseguida, com auxilio de uma balancga, espatula e vidro de relégio pesar cerca de 10.8g
de acido oxalico anidro, 11,5 g de acido citrico anidro e 14,1g de acido ascérbico.

e Com o auxilio de um béquer de 200 mL dissolver separadamente os reagentes pesados
em um pouco de dgua deionizada e adiciona-los cuidadosamente ao interior do balao
limpando possivel residuos dos reagentes das paredes do béquer com uma pisseta de
agua deionizada;

e Completar o balao com dgua deionizada até a afericao;

e Homogeneizar a solugao até a dissolugdo completa de todos os reagentes e transferi-la
para o recipiente de armazenamento adequado (preferencialmente garrada de teflon)

e devidamente etiquetado.

CONSIDERACOES GERAIS

Validade da solugdo: Deverdo ser preparados 10 litros desta solucdo a cada troca no
instrumento. Estima-se que esta quantidade dure 1més considerando uma rotina de analise de
24h/dia.

Concentracao final: A concentragao final da solugdo é 6 mmol/L de acido oxalico, 3 mmol/L de

acido citrico e 4 mmol/L de acido ascérbico.
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PREPARO DE
SOLUCAO DA PCR-AR

APLICACAO

A solucdo da PCR-PAR é um reagente auxiliar para analise dos metais e sera utilizada
nas reagdes poés-coluna que ocorre antes da amostra entrar no detector no
instrumento PROCESS IC (metrohm). Esta solugdo é responsavel por reagdes que

servem para aumentar a sensibilidade de detec¢do do sensor UV.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagdo dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes
Equipamentos de Protecio Individual: Oculos de protecdo, Luvas (preferencialmente
de PVC sem talco), Mascara, Jaleco e Avental. Este procedimento deve ser

obrigatoriamente realizado em uma capela de exaustao.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico 1L

e Baldo Volumétrico de 250 mL

e ProvetalL

e Capela de Exaustao

e Reagente PAR (Post-Collum Diluent)
e Solugdo estoque de PRC-PAR

e Amoniaco

e Acido Nitrico

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

Inicialmente o técnico responsavel pelo procedimento deve preparar a solugao
estoque PAR. Com auxilio uma balanga analitica, vidro de relégio e espatula
pesar 215,2 mg de reagente PAR.

Em baldo volumétrico de 250 mL adicionar um pouco de agua deionizada de
modo a cobrir o fundo balao;

Com o auxilio de um béquer de 200 mL dissolver separadamente o reagente
pesado em um pouco de agua deionizada e adiciond-los cuidadosamente ao
interior do baldo limpando possiveis residuos dos reagentes da parede do
béquer com uma pisseta de agua deionizada;

Adicionar 0,5 mL de NH3 2mol/L aferido em 1L de dgua ultrapura.

Em seguida para preparar a solucdo de PCR-PAR deve-se misturar 150 mL de
solucdo estoque de PAR com 80 mL de acido nitrico 1M e 27 mL de amoniaco
(25%) e posteriormente aferir a mistura em um baldo volumétrico de 1L.

Medir 80 mL de 4cido nitrico 1M com uma pipeta graduada e a

Transferir a solugao para o recipiente adequado (frasco ambar) e devidamente
etiquetado.

Validade da Solugao: 1Semana.
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PREPARO DE SOLUCAO
MULTIELEMENTAR PARA
ANALISE DE ANIONS

APLICACAO

Esta solucdo sera utilizada no preparo da curva de calibragdo durante anilise

cromatografica para deteccdo de anions em efluentes no instrumento Process IC

(metrohm).

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagdo dessa atividade com seguranca é necessario o uso dos seguintes EPI’s
(Equipamentos de Protecio Individual): Oculos de protecéo, Luvas (preferencialmente
de PVC sem talco), Mascara e Jaleco.

OBS: Este procedimento pode ser realizado em uma bancada ou capela de exaustao.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo volumétrico de 100mL
e Micropipeta 1000uL

e Caixa de Ponteiras de 1000uL
e Padrao de Fluoreto 1000 ppm
e Padrao de Cloreto 1000 ppm
e Padrao de Brometo 1000 ppm
e Padrao de Fosfato 1000 ppm
e Padrao de Sulfato 1000 ppm
e Padrao de Nitrato 1000 ppm

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em um baldo volumétrico de 100ml adicionar agua deionizada até cobrir o fundo
do balao;

e Em seguida, pipetar 500 uL de cada padrdo no interior do baldo, sempre
lembrando de trocar a ponteira entre cada pipetagem.

e Completar o baldo com agua deionizada até a aferigao;

e Homogeneizar a solucdo e transferi-la para o recipiente de armazenamento

adequado (preferencialmente garrafa de teflon) e devidamente etiquetado.
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PREPARO DE SOLUCAO
MULTIELEMENTAR
PARA DETECGCAO DE METAIS

APLICACAO

Esta solugdo sera utilizada no preparo da curva de calibragdo durante analise

cromatografica para deteccdo de metais em efluentes no instrumento PROCESS IC

(Metrohm).

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagao dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Equipamentos de Protecio Individual: Oculos de protecdo, Luvas (preferencialmente

de PVC sem talco), Mascara, Jaleco e Avental.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo volumétrico de 100mL

e Micropipeta 1000uL

e Caixa de Ponteiras de 1000uL
e Padrao de Cobre 1000 ppm

e Padrao de Niquel 1000 ppm

e Padrao de Cobalto 1000 ppm

e Padrao de Chumbo 1000 ppm
e Padrao de Cadmio 1000 ppm

e Padrao de Ferro 1000 ppm

e Padrdo de Manganés 1000ppm

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em um baldo volumétrico de 100ml adicionar agua deionizada até cobrir o fundo
do balao;

e Em seguida, pipetar 500uL de cada padrdo no interior do baldo, sempre
lembrando de trocar a ponteira entre cada pipetagem.

e Completar o baldo com agua deionizada até a aferigao;

e Homogeneizar a solucdo e transferi-la para o recipiente de armazenamento
adequado e devidamente etiquetado.

e Validade da solugao: 30 dias.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PREPARO DE SOLUCOES PARA O
ANALISADOR 2045VA

OBJETIVO

Descrever o preparo das seguintes solugdes:
1) Solucéo de Acido Cloridrico 1 molar (HCI).
2) Solucdo de Acido Nitrico 10%.

3) Solucdo de Acido Sulfurico 0.5M.

4) Solucao de Peréxido de Hidrogénio 1,5%.

5) Solucdo Padrao de Mercdrio.




PREPARO DE
SOLUCAO DE ACIDO
CLORIDRICO 1M

APLICACAO

A solucdo sera utilizada em analise de Mercurio Total como parte do eletrélito na

solugdo eletroquimica, em andlises voltamétricas no instrumento modelo 2045VA.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagao dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Equipamentos de Protecio Individual: Oculos de protecdo, Luvas (preferencialmente

de PVC sem talco), Mascara, Jaleco e Avental.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétricode 1L

e Pipeta Graduada 100mL

e Péra

e Proveta 100 mL

e Capela de Exaustao

e Acido Cloridrico Concentrado (HCl) 37%

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em uma capela de exaustdo o técnico responsavel
deve medir 82,1 ml de HCl| concentrado em uma
proveta ou com auxilio de uma pipeta graduada
de 50mL.

e Em um baldao volumétrico de 1L adicionar uma
pequena quantidade de dgua deionizada de modo
a cobrir o fundo do balao;

e Em seguida, transferir o HCl para o balao
volumétrico de 1L e depois adicionar agua
deionizada até a afericdo do balao.

e Homogeneizar a solugao e transferir para o
recipiente de armazenamento adequado
(preferencialmente garrafa de teflon) e

devidamente etiquetado.

¢ Validade da solucao: 30 dias
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PREPARO DE
SOLUCAO DE ACIDO
NiTRICO 10%

APLICACAO

A solugao sera utilizada em analise voltamétrica de Mercurio Total para limpeza da
célula digestora e acidificagdo de amostras de efluentes em digestdao acida no
instrumento modelo 2045VA da Metrohm.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagao dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Oculos de protecao, luvas (preferencialmente de PVC sem talco), jaleco e avental. O

procedimento devera ser realizado em capela de exaustao.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico de 1L

e Proveta

e Capela de Exaustao

e Acido Nitrico Concentrado (HNOs) 65%

e Pisseta com Agua Deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em uma capela de exaustdo o técnico responsavel pelo preparo da solugdo deve
medir 3,43 ml de HCl concentrado em uma proveta;

e Em um baldo volumétrico de 1L adicionar 250 mL de dgua deionizada de modo a
cobrir o fundo do balao;

e Em seguida, transferir o HNO; para o baldo volumétrico de 1L e depois com o
auxilio de uma pisseta adicionar agua deionizada até a aferi¢dao do balao;

e Homogeneizar e transferir a solugdo para o recipiente de armazenamento
adequado (preferencialmente garrafa de teflon) e devidamente etiquetado.

e Validade: 30 dias
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PREPARO DE
SOLUCAO DE ACIDO
SULFURICO 0.5M

APLICACAO

A solugao serd utilizada em analise voltamétrica de Mercurio Total como parte do

eletrélito na solugao eletroquimica no instrumento 2045VA.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para arealizacdo dessa atividade com seguranca é necessario o uso dos seguintes EPI’s:

Oculos de protecio, luvas (preferencialmente de PVC sem talco), jaleco e avental.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico

e Pipeta graduada 50mL

e Péra

e Proveta

e Capela de Exaustao

e Pisseta com Agua deionizada

e Acido Sulfurico (H,SO.)concentrado 98%
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PROCEDIMENTO

e Emuma capela de exaustdo o técnico responsdvel deve medir 28,055 ml de H.SO,
concentrado em uma proveta ou medir com auxilio de uma pipeta graduada.

e Em um baldo volumétrico de 1L adicionar uma pequena quantidade de agua
deionizada de modo a cobrir o fundo do balao;

e Em seguida, transferir o H,SO, para o balao volumétrico de 1L e depois adicionar
agua deionizada até a aferi¢dao do balao.

e Homogeneizar a solucdo e transferi-la para o recipiente de armazenamento adequado

(preferencialmente garrafa de teflon) e devidamente etiquetado.

e Validade da solugao: 30 dias
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PREPARO DE
SOLUCAO DE
PEROXIDO DE
HIDROGENIO 1.5%

APLICACAO

A solugao serd utilizada na digestao das amostras em analise voltamétrica de Mercurio

Total realizada pelo instrumento 2045VA (Metrohm).

CUIDADOS ESPECIAIS

Para arealizacdo dessa atividade com seguranca é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Oculos de protegao, luvas, jaleco e avental. O procedimento deve ser realizado em um

ambiente com baixa luminosidade.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

. Balao Volumétrico 1L

. Proveta 100 mL

o Capela de Exaustao

. Pisseta com Agua deionizada

. Peréxido de Hidrogénio Concentrado (H.0,) 30%
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PROCEDIMENTO

¢ Na capela de exaustdo o técnico responsdvel pelo preparo da solugdo deve medir
50 ml de H,0, concentrado em uma proveta.

e Em um baldo volumétrico de 1L adicionar uma pequena quantidade de agua
deionizada de modo a cobrir o fundo do balao.

e Em seguida, transferir o H,0, para o baldao volumétrico e depois adicionar dgua
deionizada até a afericao do balao.

e Homogeneizar a solugdo e transferi-la para um frasco ambar, devidamente
etiquetado.

e Validade da Solucao: 30 dias.
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SOLUCAO PADRAO
DE MERCURIO

APLICACAO

A solugao serd utilizada na adigdo padrao em analise voltamétrica de Mercurio Total
realizada pelo instrumento 2045VA (Metrohm) acondicionado no interior da casa de

analisadores (shelter) localizada a jusante da Barragem do Gelado, Parauapebas, Para.

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizagao dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes EPI’s:
Oculos de protecao, luvas, jaleco e avental. O procedimento deve ser realizado em um

ambiente com baixa luminosidade.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico 1L

e Proveta

e Capela de Exaustao

e Pisseta com Agua deionizada
e PadrdodeHg1g/L

e Acido Nitrico (HNOs) 65%
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PROCEDIMENTO

e Na capela de exaustdo o técnico responsdvel pelo preparo da solu¢do deve
adicionar 500 mL de agua deionizada em um baldo volumétrico de 1L.

e Em seguida, transferir o 10 ml de acido nitrico 65% e 1 ml de solu¢do padrado de
Hg de 1g/L para o baldo volumétrico.

e Completar o volume de 1L com dgua deionizada até a afericdo do baldo.

e Homogeneizar a solugdo e transferi-la para um frasco ambar, devidamente
etiquetado.

e Validade da Solucao: 30 dias
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PREPARO DE SOLUCOES PARA O
ANALISADOR 2045TI

OBJETIVO

Descrever o preparo das seguintes solugdes:

1) Solugao Colorimétrica ERC (ADD-1)
2) Colorimétrica ADD-2

3) Solucdo de Acido Sulfurico 6MSolucio Redutora ADD-1
4) Solugao Redutora ADD-2




PREPARO DE SOLUCAO
COLORIMETRICA ERC (ADD-1)

APLICACAO

Esta solucao serd utilizada na determinacao de Aluminio 3+ em analise colorimétrica no
Instrumento 2045 Tl (Metrohm).

CUIDADOS ESPECIAIS

Para a realizacdo dessa atividade com seguranga é necessario o uso dos seguintes
Equipamentos de Protecio Individual (EPI): Oculos de protecdo, Luvas
(preferencialmente de PVC sem talco), Mdscara, Jaleco e Avental. O procedimento deve

ser obrigatoriamente realizado em uma capela de exaustdo.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Baldo Volumétrico 1L

e Pipeta Graduada

e Péra

e Capela de Exaustao

e Eriocromocianina R — ERC (C,3H1sNaz0,S)
e Acido Cloridrico Concentrado

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

¢ Inicialmente o técnico responsavel pelo procedimento deve pesar com auxilio de
uma balanca analitica, vidro de relégio e uma espatula 0.5g de ERC e reservar o
reagente;

e Em seguida adicionar a um baldo volumétrico de 1L 500mL de dgua deionizada;

e Em seguida, adicionar 2 mL de acido cloridrico ao com auxilio de uma pipeta
graduada;

e Adicionar o reagente pesado ao baldo volumétrico e agitar até a dissolugdo
completa do reagente;

e Por fim, homogeneizar a solugdo e transferi-la para o recipiente devidamente
adequado (preferencialmente garrafa de teflon) e etiquetado;

e Validade da solugao: 7 dias.
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PREPARO DE
SOLUCAO TAMPAO
ADD -2

APLICACAO

A solugido tampao ADD é composta por Acetato de aménio (2,5 M), Acido Tioglicélico
(0,15 M) e Acido Acético Glacial (0,7 M). Sera utilizada para tamponar o meio reacional

na cubeta de analise para quantificagao de Aluminio Total.

EQUIPAMENTOS, REAGENTES E MATERIAIS

e Balanca Analitica

e Pipeta Graduada

e Baldo Volumétrico de 1L

e Péra

e Capela de Exaustao

e Acetato de Amoénio

e Acido Acético Glacial (CH;COH)
e Acido Tioglicélico (C;H.0,S)

e Pisseta com Agua deionizada
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PROCEDIMENTO

e Em uma balanga pesar 275g de Acetato de Aménio;

e Dissolver oreagente em 900 mL de 4gua deionizada em um baldo volumétrico de
1L;

e Em seguida, adicionar ao baldo 3 mL de acido acético glacial com auxilio de uma
pipeta graduada;

e Com auxilio de uma proveta medir 10 ml de acido tioglicélico e adicionar ao balao
volumétrico.

e Completar com dgua deionizada até a marca da aferi¢do do baldo, homogeneizar
a solucao e transferi-la para o recipiente devidamente adequado e etiquetado;

e Validade da Solucao: 30 dias
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PREPARO DE
SOLUCAO DE ACIDO
SULFURICO 6M

APLICACAO

A solugao de acido sulfurico serd utilizada no analisador 2045TI para digestao térmica

de amostras de efluentes para determinagao de fésforo total.

MATERIAIS, EQUIPAMENTOS E REAGENTES

e Baldo Volumétrico de 1L

Proveta de 500mL

Capela de Exaustao

Pisseta com agua deionizada

Acido Sulfurico 98%

PROCEDIMENTO

e Adicionar 500ml de 4gua deionizada em baldo volumétrico de L.

e Em seguida, medir 333,5ml de acido sulfurico em uma proveta de 500mL

e Adicionar 333,5 ml de acido sulfurico em 500ml de dgua deionizada e depois
completar a diluicdo com dgua deionizada até a afericdo do balao.

e Validade da Solucao: 30 dias.
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PREPARO DE
SOLUCAO REDUTORA
ADD-1

APLICACAO

A solucao serd utilizada nas analises realizadas pelo instrumento 2045TI na remogao

de interferentes na determinacgao de fésforo total.

MATERIAIS, EQUIPAMENTOS E REAGENTES

Balancga Analitica
Espatula

Vidro de Relégio

Baldao Volumétrico de 1L
Acido Ascérbico (C6H806)

Pisseta com Agua deionizada

PROCEDIMENTO

Primeiramente o técnico responsdvel pelo procedimento devera pesar 100g de

acido ascérbico com auxilio de uma balanga, vidro de relégio e espatula.
Em seguida adicionar o acido ascérbico pesado em 400 ml de dgua deioniada

previamente colocada em um baldo volumétrico de 1L.

Validade: 30 dias

68



PREPARO DE
SOLUCAO REDUTORA
ADD-2

APLICACAO

Esta solugdo sera utilizada no analisador 2045T!| para formacgao da cor responsavel pela

quantificacao de fésforo total.

MATERIAIS, REAGENTES E EQUIPAMENTOS

e Balanca Analitica

e Espatula

e Vidro de Relégio

e Baldo Volumétrico de 1L

e Tetra-hidrato de Hepta-molibdato de Amonio ((NH4)6M070,..4H,0)

e Semiidrato de Tartarato de Antimonil Tartrato de Potassio ((SbO) C,H.06.1/ 2H,0)
e Solucio de Acido Sulfarico 6M

PROCEDIMENTO

e O Técnico responsavel incialmente deve pesar 2g de Tetra-Hidrato de Hepta-
Molibdato de Amdnio e 0,7 de semihidrato de tartarato de antimonil tartrato de

potassio com auxilio de uma balanca analitica, vidro de relégio e espatula.

e Em seguida dissolver os reagentes pesados em 400ml de 4gua deionizada em um

baldo volumétrico de 1L.
e Por fim, aferir a solugdo com acido sulfurico 6M.

e Validade da solugao: 30 dias.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PROCEDIMENTOS BASICOS
DE UTILIZACAO DO
ANALISADOR PROCESS IC

OBJETIVO
Definir procedimentos de utilizagdo do analisador PROCESS IC.
APLICACAO

O procedimento operacional aplica-se a manipulagdo do instrumento

analisador PROCESS IC TWO para analise de cations e anions em efluentes

acondicionado do laboratério de andlise e efluentes da Barragem do Gelado.




Figura 9 - Analisador PROCESS
IC TWO da Metrohm fechado.

INFORMAGCOES SOBRE
O EQUIPAMENTO

TS
TR e 10

O PROCESS IC TWO é um

cromatégrafo de ions que

realiza dois tipos de andlise em
paralelo (andlise de cations e

anions). A analisador ¢é

¢ ‘ composto um PC Industrial, um

software completo de processo

I de analise (MaglC Net) e um
monitor  touchscreen  para

- visualizacdo de resultados. Na
Barragem do Gelado, é aplicado

para monitoramento dos ions:

Cadmio Total, Chumbo Total,

Cobalto Total, Ferro Total,

Manganés Total, Niquel Total,

Cobre Dissolvido, Fluoreto,

Brometo, Cloreto, Nitrato,

Fosfato e Sulfato.




Figura 10 - Analisador PROCESS IC TWO da
Metrohm fechado a esquerda e aberto a direita.

{
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Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela [Treinamento], Metrohm, 2020.

ENTRADA AGUA NO PROCESS IC

O sistema conta com um ultra purificador de dgua de
uso exclusivo para purificagdo de dgua TIPO | conforme
especificagdo da ASTM D1193-91. O sistema de entrada
de agua no analisador obedece a ordem: Caixa d’agua

com Agua Pétavel - Filtros - Ultrapurificador -

PROCESS IC (Figura 11).




Figura 11 - Sistema de Entrada de 4gua no Laboratério.

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela
[Treinamento], Metrohm, 2020.

SISTEMA DE MANGUEIRAS

A agua vem da caixa d'agua e passa
por um sistema em “T”. Uma parte da
agua segue em dire¢do a bomba e a
outra em diregdo a torneira da pia. A
partir da bomba a dgua é direcionada
para os filtros e depois para o
ultrapurificador com uma pressao
minima de 3 Bar e maxima de 6 Bar.
No lado direito da parte superior do

instrumento é possivel visualizar 3

mangueiras M6 conforme indicado

na figura 12. A trés mangueiras

alimentam o equipamento com agua

ultrapura:
¢ Mangueira 1: UPW loop parcial
¢ Mangueira2: UPW preparador

de eluente de metais.

e Mangueira3: UPW preparador

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela,
de eluente de 3nions. [Treinamento], Metrohm, 2020.
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AMOSTRAGEM

O quadro (Quadro 4) explica como é realizada a amostragem de agua do igarapé gelado.

Quadro 4 - Sistema de amostra de dgua do igarapé gelado até o PROCESS IC.

Compartimento Fungao

A bomba sapo é responsdvel por
bombear a amostra do igarapé até o

interior do shelter.

O sistema recebe a amostra da bomba

sapo e direciona até o PROCESS IC

Mangueiras

Apés o direcionamento as mangueiras
sao responsaveis por encaminhar a
amostra até a valvula de inje¢do que
fica localizada no interior do

instrumento.

Valvula de Injecao

A vélvula de injegdo recebe a amostra
pelos dosinos e a recircula até o
momento de dar start no equipamento.
Ela decide se amostra ira entrar no
sistema de ultra purificagdo para
posterior andlise de metais ou se

passara direto para o descarte.

74



Sistema de Ultrafiltracao

Responsavel por filtrar a amostra e

aumentar a vida util do equipamento.

AREA DE REAGENTES

As solugdes utilizadas no nas analises do
PROCESS IC ficam localizadas na parte
inferior do equipamento armazenadas em
recipientes e galdes adequados (Figura 13).
1) Solucdo Acida de Supressao
(sistema de analise de anions).
2) Eluente concentrado para andlise
de Metais.
3) Eluente concentrado para analise
de anions.
4) Solugdao PCR-PAR (solugao auxiliar

para formagao de complexo

colorido com os cations)

Padrio de Anions.

Padriao de Metais.

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela [Treinamento], Metrohm, 2020.

Figura 13 - Reagentes utilizados no procedimento

analitico do analisador PROCESS IC.

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela,
[Treinamento], Metrohm, 2020.




SISTEMA CROMATOGRAFICO DE
TROCA IONICA (cations e anions)

O analisador PROCESS IC TWO possui
componentes basicos de um sistema de
cromatografia, os quais estdo conceituados

abaixo:

Fase moével (Eluente): E o solvente utilizado para transporte dos

componentes da amostra através da fase estacionaria.

Bomba de alta pressao: Componente responsdvel pelo bombeamento da
fase moével. O PROCESS IC possui duas bombas, uma para cations e outra

para anions (Figura 14).

Valvula de purga: é o dispositivo responsavel pelo processo de arraste de

gases para fora do sistema (elimina bolhas).

Filtro inline: Sistema de filtracdao do Eluente.

Redutor de pulsagio: Reduz os pulsos do movimento de compartimentos

do sistema.

Valvula de injegao: Responsavel pelo encontro da amostra com a fase

movel (eluente).
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Pré-coluna e Coluna de Guarda (RP 2 Guard): E um sistema de guarda das
colunas analiticas, responsavel por evitar a contaminagido do sistema e

aumentar a vida Gtil da coluna de separagao (Figura 15).

Figura 14 — Bomba de Alta Pressao Figura 15 - Pré-Colunas

Fonte: Metrohm (2020). Fonte: Metrohm (2020).

Coluna de Separagao: Promove a separagdo dos ions. O process IC utiliza as
colunas Metrosep C supp 2 250/4.0 (cations). Metrosep A supp 5 — 250/4.0
(&nions).

Figura 16 — Colunas de Separagao

e Sing

£

Fonte: Metrohm (2020).
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Dosinos: S3o dispositivos que fazem o doseamento de solugdes auxiliares,
preparo de eluentes e levam a amostra da valvula de injecdo até a fase

estaciondria (Figura 17).

Figura 17 — Dosinos

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela [Treinamento], Metrohm, 2020.

DETECTORES

Detector de Condutividade

Um detector de condutividade analisa os anions Fluoreto (F-) Brometo (Br-), Cloreto (Cl-
), Nitrato (NO3), Fosfato (PO,") e Sulfato (SO,7) mais o cation Chumbo (Pb**). Este detector
funciona como um condutivimetro, ou seja, um medidor de condutividade elétrica. Apés
os ions passarem pela coluna de separagdo, encontram o detector que tem o sinal

alterado.

Detector Visivel

No PROCESS IC um detector visivel é utilizado para detecgao de metais. Uma lampada de
halogénio emite um feixe de luz em um determinado comprimento de onda que incide
sobre a amostra. Os metais em solugdo na amostra, apés passarem pela coluna de

separagao, formam um complexo colorido com a solugdo PCR-PAR, em seguida sdo
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detectados pelo detector visivel e formam um pico de acordo com a variagdo de

absorvancia de cada elemento.

Figura 18 — Esquema de funcionamento dos Detectores de Condutividade e Visivel do
PROCESS IC.

Detector de Condutividade Detector Visivel

7=

Fonte: Adaptado de Paulo Henrique Vilela [Treinamento], Metrohm, 2020.

CROMATOGRAMAS

o Picos: Sao gerados a partir de deteccao de cada ion e determina a quantidade do
analito (quantidade) em fungao da area.
o Tempo de Retencao: Determina a analise qualitativa dos ions.

o Curvade calibragio: Area do Pico em func¢io da concentracéo.

SOFTWARE MagIC Net

MagIC Net é o software utilizado para controlar o sistema de cromatografia da
Metrohm, seus componentes periféricos e sua automacao. Por meio dele, é possivel
também extrair dados de andlises e produzir relatérios personalizados. Além disso a
interface de usudrio pode ser personalizada para atender requisitos individuais. O
software esta disponivel em varias versdes de idiomas, incluindo Chinés, Alemao, Inglés,

Francés, Italiano, Japonés, Coreano, Polonés, Portugués, Russo e Espanhol.

Componentes como colunas de separacio, bombas e detectores sio conectados ao

software e possuem um chip de memdria para armazenamento de dados. Os pardametros
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definidos, bem como determinacdes ja realizadas sdo automaticamente salvas neste

chip.

AREAS PRINCIPAIS DO SOFTWARE

O MagIC Net (Figura 18) possui 5 areas principais explicadas do quadro 5:

Figura 19 — Interface inicial do software MagIC Net.
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Fonte: Metrohm (2020).

Quadro 5- Areas da interface inicial do software MagIC Net.
Area Definicao
1. “Workplace”-Inicia | Nesta darea é possivel calibrar o sistema de
determinagdes simples. | cromatografia, acessar cromatogramas, exibir os
° . parametros em tempo real, visualizar a sequéncia do
método, exibir relatério de determinacao, além de

gerenciar tabela de amostras.
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2 “Data-base” Nesta area é possivel acessar a interface de
gerenciamento de dados e reprocessamento de
| ] relatérios. Ela possui fungbes abrangentes de
pesquisa e filtro, saida dos resultados, da calibracao,
exibicio de resultados em graficos de controle,
funcao do backup automdtico e manual. Até 4 bancos

de dados podem ser abertos simultaneamente.

3. “Method”
Nesta drea, é possivel acessas as defini¢gdes do método
H ' e condicdes de analises a serem aplicadas, defini¢ao de
analitos e seus parametros de avaliagdo, além de

modelos de métodos pré-definidos.

Na drea “configurations” é possivel realizar a
4. "Configurations” administragao dos instrumentos, solugdes, colunas e
pegas acessérias, também é possivel definir
configuragdes especificas do método, intervalos de

servico, datas de validade, limites de controle,

intervalos de teste GLP, administracao do usuario,

configuragdes de seguranga e trilha de auditoria.

5. “Manual Control”
A aba “Manual Control” oferece a Interface do Usuario
para controle Manual do Sistema e Operagao direta de

todos os componentes de Hardware conectados.

—

Fonte: Elaboradora pela autora (2021).

ONDE AS DETERMINACOES SAO ARMAZENADAS?

As determinacgdes realizadas sdao armazenadas em um banco de dados.
Curvas para determinagdo, cromatogramas e espectros sdao todos exibidos
na janela “curva”, na qual védrias fungdes de “Zoom” facilitam a avaliagdo de

detalhes (Metrohm, 2020).
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QUEM REALIZOU UMA DETERMINAGCAO E QUAIS
DISPOSITIVOS FORAM USADOS?

A janela «Informagdes» documenta todos as configuragdes relevantes para a

determinagdo, bem como dispositivos usados, amostras, detalhes e alteragdes

especificas.

A janela «Results» fornece uma visao geral rapida de resultados. Nesta aba os resultados
importantes, resultados definidos pelo usudrio e estatisticas sdo exibidos em formato

compacto.

A funcdo «Sobreposicao de curvas» permite uma rapida e facil comparagao visual de
cromatogramas. As cores podem ser definidas livremente para fornecer uma melhor
visdo geral. A Exportagao de dados esta disponivel nos formatos de exportagao: CSV,
XML, SLK, AlA.

O formato do MagIC Net contém todas as informagdes sobre as determinagdes e pode
ser utilizado para trocas entre vérios aplicativos MagIC Net, bem como para fins de

suporte.

COMO GERAR RELATORIOS?

Um gerador de relatérios permite ao usudrio criar modelos de relatérios especificos do
cliente nos quais graficos ou logotipos corporativos podem ser incorporados. Os muitos
layouts e opgbes permitem que o usuario crie relatérios personalizados.
Alternativamente, é possivel adaptar um dos modelos de relatério fornecidos para

atender as suas necessidades.

Para imprimir uma andlise ou relatério, basta destacar a respectiva determinagdo em

banco de dados, selecionar um modelo de relatério e pressionar a interface de usudrio

MagIC Net.
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SEGURANCA DO SOFTWARE

O MagIC Net oferece muitas opgdes para métodos de protecio e dados de acesso ndo
autorizado. As manipulagdes sdo excluidas. Os requisitos de seguranga de dados GLP e
FDA sdo totalmente atendidos pela MagIC Net. MagIC Net garante todos os dados ter as
qualidades estipuladas pela ALCOA e ALCOA+. MagIC Net garante a rastreabilidade de
todos os resultados. Este baseia-se na funcdo «Histérico», que utiliza uma versao
controle para fazer todas as mudangas nos métodos e determinagdes acessiveis
novamente por meio de uma verificagdo de versdo. Dentro desta forma, o usudrio,
instrumento, coluna, eluente, integracao, e também a calibragdo pode ser rastreada de
dados brutos para a ultima revisdo. Métodos previamente revisados e determinagdes

também podem ser reativadas.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PROCEDIMENTOS BASICOS DE
UTILIZAGCAO DO ANALISADOR 2045VA

OBJETIVO

Definir procedimentos de utilizagdo do analisador 2045VA.

APLICACAO

O procedimento operacional aplica-se a manipulagdo do

instrumento analisador ADI 2045VA para analise de Mercurio Total

acondicionado no laboratério de analise dos efluentes da Barragem
do Gelado.




Técnicos, pesquisadores e bolsistas vinculados ao projeto de

Monitoramento Online da Barragem do Gelado (MOLBG).

Figura 20 - Interface do analisador 2045VA.

INFORMACOES SOBRE O
EQUIPAMENTO

O instrumento ADI 2045VA
(Metrohm) foi desenvolvido para
determinar eletroquimicamente

elementos-traco presentes em

amostras liquidadas por meio da

técnica de Voltametria. ()

sistema de andlise é controlado
Fonte: Metrohm (2020. por um Computador Industrial
em combinagdo com um PLC

(controlador l6gico programavel).

O analisador inclui trés partes:
1) Interface de Controle Touch-
Screen.

2) Wet Part — Manipulacao

automatizada dos reagentes e

3) Area dos reagentes utilizados

para analise.




Na interface touchscreen

(Figura 21) estao localizados:

1) Botoeira de emergéncia
Este dispositivo deve ser acionado em casos
de emergéncia onde o analisador precisa ser

desativado imediatamente.

2) Botao que ativa o display

Este dispositivo deve ser acionado para ligar

o display anteriormente a manipulagdo do

software do equipamento.

3) Duas entradas USB
As estradas USB sao utilizadas para insergao

e retirada de dados do equipamento.

INTERFACE DE CONTROLE TOUCHSCREEN

A wet-part é a area do analisador
que realiza a manipulagdo das
solugdes e todos os processos que
irdo compor a analise de Mercurio.
Existem 6 tipos de dispositivos
instalados na wet part. Sao eles:
As bombas peristalticas, dosinos,
célula eletroquimica, injestores,

disgestor e a valvula peek.

Figura 21 - Interface de controle do

Touchscreen.

Botoeira de Emergéncia

Botéo que liga o Display

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online],

Metrohm, 2020.
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BOMBAS
PERISTALTICAS

O sistema possui 10 bombas peristélticas. A funcao das bombas é recircular
amostras e reagentes responsaveis pelas analises. Abaixo é possivel
encontrar cada indicagdo de cada bomba e sua fungdo no processo de

analise (Quadro 6):

Figura 22 — Wet-part com as bombas peristalticas indicadas.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online],
Metrohm, 2020.
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Quadro 6 — Bombas Peristalticas e Suas Fungdes.
1. CARRIER: utiliza 4gua deionizada para limpar a célula eletroquimica

e para empurrar o volume de solugdo que fica no loop de amostragem

(que esta preenchido com amostra digerida)

2.BOMBA DE AMOSTRAGEM MANUAL: Pode ser utilizada

em um método de amostragem manual. Esta bomba possui um tubo livre

que pode ser imerso diretamente na amostra.
3. DRENO DO DIGESTOR: Ap6s a digestio esta bomba faz com que
a saida inferior do digestor seja drenada até o descarte.

4.DOSAGEM DE ACIDO SULFURICO: responsével por dosar acido

sulfurico direto na célula eletroquimica.

5. CELULA: drena a célula.
6. RE-SAMPLE: puxa a amostra do digestor até o loop de injecdo.

7. AMOSTRAGEM DO IGARAPE: Esta bomba puxa a amostra de
agua do igarapé até o 2045VA.
8.DOSAGEM DE ACIDO NIiTRICO: faz a limpeza da célula

eletroquimica e do digestor.

9. RINSE DIGESTOR: joga agua para limpar os resquicios de acido do
digestor.

10. AIR PUMP: joga ar dentro do digestor para ele borbulhar assim

causa agitacao.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online],
Metrohm, 2020.
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DOSINOS

Os dosinos funcionam como buretas
automaticas. Eles fazem a dosagem de
reagentes com maior precisdo do que
as bombas peristélticas. Existem 3
dosinos instalados no 2045VA:

Dosino de Padrao de Mercdrio.

Dosino de HCl.

Dosino de Peréxido de

hidrogénio.

CELULA
ELETROQUIMICA

A célula eletroquimica é o
dispositivo onde ocorre a analise
voltamétrica. No interior da célula
estd localizado o eletrodo ScTRACE.

Figura 23 - Wet-Part com os Dosinos Indicados.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.

Figura 24- Wet-Part com a Célula Eletroquimica

indicada.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.
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INJETOR

Figura 25 - Wet-part com os injestores indicados.

O injetor é uma mangueira com
o volume interno de 5mL. Ele
possui 6 portas e 2 posi¢des (ON
e OFF).

Fonte: Adaptado de André

Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores
Online], Metrohm, 2020.

DIGESTOR

Figura 26-Wet-part com o Digestor indicado.

O digestor realiza a
degradacao da matéria
organica presente na amostra
de dgua do igarapé fazendo
com que reste os a fracao
inorganica do ion Hg livre em

solugao para que
posteriormente seja
detectado na célula
eletroquimica.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online],
Metrohm, 2020.
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VALVULA PEEK ‘

Figura 27 - Wet-Part com Valvula Peek indicada.

A vélvula peek é o dispositivo que
permite que a solugdo de HNO3 10%
seja dosada tanto no digestor

quanto na bomba peristaltica.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.

A area dos reagentes fica localizada

abaixo da “wet-part”. Nela AREA DOS REAGENTES

encontram-se armazenados 6

Figura 28 - Area de armazenamento dos reagentes

recipientes: 5 bombonas e 1 frasco , _
localizada abaixo da wet-part.

ambar. Estes recipientes armazenam
as solugdes que serao circuladas na

“wet-part” no momento da andlise.
1) HNO3 10%

2) Peréxido de Hidrogénio 1,5%

)
3) H,SO, 0.5M

4)HCI1TM
5) Padrao de Hg Tmg/L

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.
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INICIANDO O SOFTWARE
Como ligar 0 2045VA

1) Ativar o display.
2) Apertar o botdo “log in” localizado no lado esquerdo a interface do software.
3) Inserir a senha de usuario: advanced ou basic (com letras minudsculas) que

correspondem aos usuarios ADVANCED e BASIC, respectivamente.

Como rodar uma analise

1) Apertar no botdo “Control” localizado do lado esquerdo da interface do software e
em seguida no botdo “Sequence”. E possivel programar o software para rodar uma
sequéncia de 3 métodos (Clean, Sequence e Analisys).

2) Para controlar o numero de analises apertar no botao “Cycle Count”.

3) Apertar o botado “Edit Control Settings” para definir os métodos que serao realizados
em cada ciclo de analise. Na janela aberta é possivel visualizar os campos “Clean Run”,
“Reference Run” e “Analisys Run”. Na coluna “Count” é possivel definir quantas vezes
cada método sera rodado.

4) Na coluna “Action List” é possivel selecionar o método desejado.

Como criar um método

No canto inferior esquerdo apertar no botao “Action List Edit” e em seguida apertar o
botao “Insert”. Neste espago é possivel selecionar os elementos da “Wet-part” e fazer
a programacao do método desejado. Até o momento existem dois métodos criados no
2045VA: HNO3 limpeza de célula e digestor e o “amostra_hno3_". O primeiro realiza

limpeza e o segunda executa uma analise completa da agua do igarapé.
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METODO DE AMOSTRAGEM E ANALISE

O método de andlise possui 66 etapas definidas descritas no quadro 6:

Quadro 6- Etapas do Método de Amostragem e Analise do analisador 2045VA.

Etapas

1a20

Programacao

Limpeza da Célula

Eletroquimica

Execucao

Ocorre a limpeza da célula e do digestor
com uma mistura de dgua deionizada e

acido nitrico 10%.

21a24

Renovacédo da Agua do
Igarapé dentro da

tubulagao.

Nesta etapa a bomba peristaltica
“Sample” é ativada junto com a bomba
de drenagem do digestor, assim toda
agua do igarapé que preenche a
tubulagdo de entrada no “shelter” é

trocada.

25a 41

Amostragem do Igarapé e

Digestao.

30 mL de amostra do igarapé sao
adicionados ao digestor, 5,7mL de HNO;
10% e 3 mL de H,0, sdo adicionados para
a digestdo. A lampada UV é ligada por 90

minutos.

42a49

Preenchimento do loop
de ingestdo e adicao de
amostra digerida a célula

eletroquimica.

O loop de 5 ml é preenchido com a
solugao digerida pela bomba “Re-
sample”. A valvula de injegdo é ativada
e a bomba “Carrier” dosa 12 mL na
célula eletroquimica (5ml de amostra

digerida e 7 ml de 4gua deionizada).

50a53

Adicao dos eletrélitos

1,8 ml de H.SO, 0.5M e TmL de HC| 1M

sao adicionados a célula de analise.

53a65

Lavagem do digestor e do

loop de injegao.

O digestor e o loop de ingestdo sao

rinsados com agua deionizada.

66

Ativacao do método de

analise voltamétrica.

Leitura da Amostra.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online], Metrohm,

2020.
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SOFTWARE COMPUTRACE

O software Computrace é acessado no canto inferior esquerdo do software. Ao
acessa-lo uma nova janela é aberta com os parametros eletroquimicos.

Nesta interface é possivel acessar as curvas de calibragdo, rodar uma analise
manualmente, controlar do potenciostato, método eletroquimico e extrair os

resultados.

INFORMAGCOES GERAIS

Tempo de analise do 2045VA: 2 horas

Eletrodo Sctrace: Pode durar 500 analises. Para ativar um novo eletrodo o
software Computrace deve ser utilizado.

Troca de solugdes: Ao trocas as solugdes as tubulagdes devem ser preenchidas
com a nova solucdo e os dosinos preparados.

Todas as conexdes devem ser apertadas quinzenalmente utilizando os manuais e

chaves metrohm M6 e MS8.
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INSTITUTO
TECNOLOGICO
VALE

PROCEDIMENTOS BASICOS DE
UTILIZACAO DO ANALISADOR 2045TI

OBJETIVO

Definir procedimentos de utilizagdo do analisador 2045VA.

APLICACAO

O procedimento operacional aplica-se a manipulagao do instrumento
analisador 2045 Tl para andlise de pH, Aluminio e Fésforo em efluentes.

O instrumento encontra-se acomodado no laboratdrio de analise e

efluentes da Barragem do Gelado.




INFORMAGOES SOBRE O
EQUIPAMENTO

O analisador ADI 2045TI realiza
andlises potenciométricas e
colorimétricas. No ambito do
monitoramento online da

barragem do gelado, este

analisador foi programado para

determinar as concentracdes de Figura 29 - Interface do Analisador ADI 2045T].

Aluminio 3+, Fésforo e realizar
medigao de pH. O analisador é
operado por meio do software
Tiamo. Na interface frontal do
equipamento (Figura 29) estao
localizados a Botoeira de
Emergéncia, Botao que ativa o

display e as portas USB.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.
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Figura 30 — Interface do Controle do Analisador ADI 2045T].

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online],
Metrohm, 2020.

1) BOTOEIRA DE EMERGENCIA: Desliga o sistema em casos de emergéncia.
2) BOTAO QUE ATIVA O DISPLAY: O nimero de flashes do botdo indicada em qual etapa o
instrumento esta operando (Quadro 7).

3) PORTAS USB: Sao utilizadas para insergao e extra¢do de dados do analisador.

Quadro 7 - Status do Sistema de acordo com o nimero de flashes do botao que ativa o display.

Etapas do Sistema Numero de Flashes Comando
. Sem alimentacgdo e nobreak
Desligado OFF
descarregado.
Inicio do Sistema 1 Carregando nobreak.
Stand-By 2 Pronto para ser ligado.
IPC ligado 3 Remoto ou Local.
IPC ligado esperando OK do
IPC rodando ON
PFCL.
. Stop Remoto, porta aberta ou
Falha no Sistema 4
temperatura alta.
IPC - Reset 5 Reset do IPC.
IPC - Desligamento 6 Desligamento solicitado.
IPC Desligado- Nobreak
Sistema Desligado 8
descarregado.

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online],
Metrohm, 2020.
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A janela de inicializagdo do sistema apresentada na figura 28
contém 3 botdes:"Power Down the Analyzer”, “Restart the
Analyzers” e “Initialize de Analyzer”.

 — T o
[Shut Dowin 204571 Analyzer — = @
}bwwudyouﬁobmmmmm‘!

©

&

Figura 31 - Janela de Inicializagdo do Sistema do 2045TlI.

Power Down the Analyzer

Stops all running applications

Then shuts down the system s0 thal you can
safely turn off he power

Restart the Analyzer

Stops all running applications.
1Mmmnnmwamam

Initialize the Analyzer

| Resets the service state and the state of e
| programs and runs. p 9 | Cancel |
events and alarms Then me

s 1o 2

EXISTEM TRES NIVEIS DE ACESSO AO SOFTWARE

Nivel Avancado: Acessa o Tiamo, edita programas, edita o sistema.

Nivel Basico: Controla o menu principal.

Servigo: Acessa o Windows.

Figura 32 - Interface de acesso aos niveis basico, avangado e servi¢go no software do
analisador 2045TI.

SERVICO
+ Acesso ao Windows; logbook servigo; outros programas ....

AVANCADO

+ Acesso ao TIAMO; edicdo do sistema ; edicdo de

programa ;

BASICO

Controle menu principal; reset ; Info / ajuda ;

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020.
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COMO ACESSAR O MENU PRINCIPAL

No menu principal é possivel visualizar os seguintes comandos:

Figura 33 — Interface de acesso menu principal do 2045TI.

Q Menu principal
"% | . Ver resultados ; Numérico, barra grafica, tabela, gréfico,
i + Controle ; Programas, corridas, varidveis
Scroern
+ Status , Logbook , Pop-ups, 1/0 Externo
W
IR Manual , Mddulos Wet -part modules, 1/0 Externo
W 1) Main: Neste comando é possivel
¥ visualizar o ultimo resultado de
- andlise, parada de programa e status
i de funcionamento do sistema.
Mt
= 2) Modular Screens: Neste comando é
Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira el ifi lecso d
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, possivel veriticar a selecao de
2020.

programas para execucao das

analises de acordo com a necessidade

Figura 34 — Interface Modular Screen do 2045 TI... de operacéio do analisador. Ao
ST . - o oes o Youstll  Selecionar um programa de analise
programa s | i Hel

E - == n | sera possivel visualizar os seguintes
b St (] 0846 5123 |
STOP = Finalizagdo de funcionamento do & | ‘ comandos > Start - Stop -
programa, apds o fim da determinagéo -
& | Break- Cycle Limit — TimeBase/Cycle
Results . 3
= e — Limit na aba MODULAR SCREEN como
BREAK = Finalizagéo @ [l I"“ o
Instanténea do programa de analise el ViStO na imagem ao Iado (Figura 33)
(]|
CYCLE LIMIT = Namero méimo de | o | :;
repetigdes do programa de analise
o -
TIME BASE/ CYCLE LIMIT = Intervalo de [C ‘l J
tempo para execug3o do programa de Tl
analise LE-I a
]
[ofi] .
Qge-i ¢ i & i i i«[d
28poncog Messages Bk senven Soca00e

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira
[Treinamento Analisadores Online], Metrohm, 2020
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ABA RESULTS

Esta aba da acesso a um banco de dados direto com resultados obtidos em uma analise com

limite de 1000 valores sobrepostos.

Figura 35 — Interface da aba Results do 2045 TI..

[ADI2045-40 0000)

Process Analyter ADE 20447 - Resumts Viewer

13 Mt 2991 0033 g
T 93 M 20950023
|13 M 2995 002 o
13w 001 6123 o
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13 e 2011 9122 3
N e 299022
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13 M 2001 0422
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-

[ 0F OF 8L 8 08 8 30 80 SE 8 8BRS REN ¢
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1 M 20t 0t

2 Ue mad M sag0s et Saggesd Serwoe

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online], Metrohm,
2020.

ABA MANUAL CONTROL

Nesta aba é possivel acessar a manipulagdo manual de todos os acessérios disponiveis
conectados a cabine de andlise (Wet-Part) > unidades de dosagem, valvula peek, bombas

peristélticas, agitador magnético, temperatura do digestor.
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Figura 36 — Interface aba Manual Control do 2045 TI...

[Process Ansieer 40120487 - Manus Conrol WSl jhousemeroro > {eeetiey
soman rRRreee 1 :
| | e oo e
] OFF ey [ OFF _— an [
Man ) :
» Campe U Pt Ot —~[
5 OFF et | Stopped 0.0000ml ||
Screerns et AW weart ‘
146 Brrd by L ]
< = an |
![ 9 Do Wrd !
Reudts
\ /
’mm- oar—
0 e ara
|| pH2385 N -
| 4
Manud
Conet 3
—_—— '

BE
Els
EE
[ol[1]

Fonte: Adaptado de André Guimaraes de Oliveira [Treinamento Analisadores Online], Metrohm,
2020.
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CONSIDERACOES GERAIS

Em caso de davidas
contactar: https://www.metrohm.com/pt-br
Fone: +55 11 3868-6599

Suporte Técnico: +55 11 38686582
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ANEXO A - Modelo de Etiqueta Padrdo para as Bombonas de Residuos Quimicos da Casa

de Analisadores da Barragem do Gelado.

INSTITUTO
‘ TECNOLOGICO
VALE

Residuo Quimico da Casa de Analisadores Online

Diagrama de Hommel

Instrumentacgao: 2045TI (Metrohm)
Residuo Principal:

Residuo Secundario:

Responsavel Técnico:
Data: __/__/__

INSTITUTO
% TECNOLOGICO
VALE

Residuo Quimico da Casa de Analisadores Online

Diagrama de Hommel

Instrumentacao: 2045VA (Metrohm)
Residuo Principal: _________________________
Residuo Secundario: _______________________

Responsavel Técnico:
Data: __/__/__
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INSTITUTO
\ TECNOLOGICO
VALE

Residuo Quimico da Casa de Analisadores Online

Diagrama de Hommel

Instrumentacao: Process IC (Metrohm)

Residuo Principal:

Residuo Secundario:

Responsavel Técnico:
Data: __/__/__
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Anexo B - Tabela de Classificacdo de Risco dos Reagentes Quimicos Utilizados durante a
Rotina de Analises da Casa de Analisadores de acordo com a norma ABNT NBR 10004/2004
e Resolugao ANTT 420.

Reagente Natureza Classe de Risco
Acido Sulfurico Inorganico Classe | - Classe 8
Acido Oxalico Anidro Organico Classe | - Classe 8
Acetona PA Organico Classe | - Classe 5
Carbonato de Sédio Inorganico Substancia ndo-perigosa
(Classe ll)
Bicarbonato de Sédio Inorganico Substancia ndo-perigosa
(Classe ll)
Acido Citrico Anidro Organico Classe | - Classe 8
Acido Ascérbico Organico Substancia ndo-perigosa
(Classe ll)
Amoniaco Inorganico Classe 8
Acido Nitrico Organico Classe | — Classe 8
Reagente PAR - -
Padrao de Fluoreto 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Cloreto 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Brometo 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Fosfato 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Sulfato 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Nitrato 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Cobre 1000 ppm Inorganico Classe 9
Padrao de Niquel 1000 ppm Inorganico Classe 9
Padrao de Cobalto 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrio de Chumbo 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Cadmio 1000 ppm | Inorganico Classe 9
Padrao de Ferro 1000 ppm | Inorganico Classe 9
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Reagente Natureza Classe de Risco
Padrao de Manganés .
Inorganico Classe 9
1000ppm
Acido Cloridrico Inorganico Classe | - Classe 8
Perdoxido de Hidrogénio Inorganico Classe | - Classe 5
Eriocromociania R - -
. Sal
Acetato de Aménio . Classelll
organico
Acido Tioglicélico Organico Classe | - Classe 8
Acido Acético Glacial Organico Classe | - Classe 8

Fonte: Metrohm, 2020.
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