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ESTAGIO OBRIGATORIO NO LABORATORIO DE CONTROLO DE QUALIDADE
DE AGUAS - CROMATOGRAFIA IONICA: um relato de experiéncia
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RESUMO

A cromatografia i6nica é técnica analitica capaz de detectar anions e cations em amostras de agua de consumo e efluentes,
tornando-a aplicavel para o controle ambiental. Este relato de experiéncia descreve as atividades realizadas durante umestagio
obrigatério no Laboratdrio de Controlo de Qualidade de Aguas (LCQA) localizado na cidade de Beja, Portugal, no setor de
Cromatografia I6nica. O LCQA é um laboratério acreditado que avalia a qualidade de aguas para consumo humano, rega,
balneares e residuais. A experiéncia no laboratério acreditado proporcionou uma compreensdo mais ampla dos
cuidados necessarios para fornecer resultados confidveis e crediveis.

Palavras-chave: Agua doce; Agua residual; Analise fisico-quimica.

1. INTRODUCAO

A cromatografia € um método fisico-quimico de separacdo, onde ocorre a interacdo dos
componentes da mistura com a fase estacionaria e a fase movel. Existem diversas subdivisfes na
cromatografia, como papel, camada delgada, liquida, supercritica, gasosa, entre outras. A
cromatografia idnica consiste em uma variante da cromatografia liquida, onde sdo utilizadas resinas
de troca ibnica para separacdo dos ions, com base na interacéo que esses ions atbmicos ou moleculares
terdo com a resina (FIORI et al., 2018; HOEHNE et al., 2015; AMORIM, 2019).

A cromatografia i6nica é capaz de detectar anions, como cloreto, fluoreto, sulfato, nitrito e
nitrato, e cations, como célcio, amdnia, magnésio, potassio e sédio, em amostras de dgua de consumo
e efluentes. Portanto, essa técnica pode ser amplamente utilizada para a identificacdo de substancias,
monitoramento da qualidade do ar e da agua, deteccdo de poluentes em efluentes e agua de
consumo, entre outras aplicagdes (HOEHNE et al., 2015).

O objetivo deste relato de experiéncia € descrever as atividades realizadas durante o estagio
obrigatério no Laboratério de Controlo de Qualidade de Aguas (LCQA), mais especificamente no
setor de Cromatografia 16nica, no periodo de 30/11/2022 a 03/02/2023, durante a mobilidade

académica.

2. MATERIAL E METODOS
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O LCQA, localizado na Escola Superior Agraria do Instituto Politécnico de Beja (IPBeja), na
cidade de Beja, Portugal é um laboratorio acreditado pelo Instituto Portugués de Acreditacdo (IPAC)
desde 2021. Possui capacidade para avaliar a qualidade de diferentes tipos de aguas como para
consumo humano, rega, balneares e residuais. O laboratdrio presta apoio a empresas nacionais e
internacionais de origem agricola, industrial, agroalimentar, entre outras. Além disso, 0 LCQA
fornece suporte a municipios do distrito de Beja, auxiliando na avaliagdo da eficiéncia dos sistemas
de tratamento e oferecendo consultoria sobre a possibilidade de descarga dos efluentes analisados
(IPBEJA, 2023).

No laboratério, as amostras sdo recebidas inicialmente em galGes com volume de 5L e
posteriormente fracionadas em frascos especificos para cada anlise solicitada pelo contratante. Esses
frascos sdo previamente identificados com as iniciais “AR” quando as amostras se tratam de agua
residual e “AND” guando se tratam de agua natural doce. Apds o fracionamento, as amostras a serem
analisadas na cromatografia ibnica passam por um processo de filtragem. Quando as amostras
apresentavam uma alta carga de gordura, como no caso de amostras de efluentes de matadouros, era
realizada uma filtragdo inicial para remover esse material indesejado. Em seguida, as amostras foram
levadas para o Laboratorio de Cromatografia I6nica, onde passaram por uma segunda etapa de
filtragem, com objetivo de reter, nos filtros, todo o material suspenso presente na amostra. Apos a
filtragem, as amostras puras foram entdo diluidas em diferentes concentracdes, sendo completadas
com &gua ultrapura para atingir o volume desejado. Em seguida, essas amostras foram transferidas
para tubetes previamente identificados. Para cada amostra, foram preparados tubetes contendo apenas
a amostra pura, tubetes contendo diluicdes da amostra e tubetes contendo apenas agua ultrapura,
conhecidos como “brancos”. Além disso, foram preparados tubetes denominados de “A+P”, que
consistiam em um certo volume de amostra acrescido de um padrédo conhecido, como o padréo de
nitrato, por exemplo. Os tubetes com agua ultrapura e os “A+P” foram utilizados para manter o
controle de qualidade. Caso valores indesejados, fossem obtidos nesses tubetes, toda a sessdo de
trabalho seria realizada novamente para garantir a confiabilidade dos resultados.

Além dos tubetes mencionados anteriormente, outros tubetes também foram adicionados ao
carrossel a cada sessdo de trabalho. Esses tubetes continham solugdes padrdo multi-paramétricas com
concentragdes conhecidas, e foram utilizados para elaboragdo da curva de calibragdo. Foram
produzidas 6 solugcbes padrdo para anions e 5 para cations, denominadas de PAD1, PAD2, PAD3,
PAD4, PAD5 e PADG. Essas solugdes padrdo foram preparadas no préprio laboratorio por meio da
pipetagem de solugOes- mae. Cada padrdo continha um volume padronizado para cada elemento a ser

analisado.



As andlises foram realizadas em dois cromatografos, onde foi possivel identificar e quantificar
a presenca dos anions, nitrito, nitrato, sulfato, cloreto e fluoreto, além dos cétions, sodio, potassio,
magnésio, amdnia e célcio.

No processo de preparacdo dos cromatdgrafos, o eluente utilizado foi produzido no proprio
laboratdrio. Reagentes sélidos foram dissolvidos em &agua ultrapura com auxilio de um banho
ultrassom. Apds a preparacgdo, o eluente foi filtrado antes de ser adicionado aos vasilhames plugados
nos cromatografos.

Apbs todos os elementos do processo estarem preparados, a organizacao do carrossel era
iniciada. O carrossel comegava sempre com dois tubetes brancos e a curva de calibracéo, e terminava
com o padrdo inicial (PAD1), um tubete branco, e o padrédo final (PAD5 para cations e PAD6 para
anions), seguido de outro tubete branco. No intervalo desses tubetes, as amostras eram adicionadas,
comecando pela de maior diluicdo até a amostra pura. Os tubetes brancos eram intercalados entre as
amostras, e em seguida, eram adicionadas as duplicatas. Os tubetes “A+P” também eram adicionados
nesse intervalo, acompanhados de tubetes brancos entre eles.

Ap0s a preparacdo dos tubetes e a organizagdo do carrossel, as identificagfes dos tubetes eram
inseridas nas células correspondentes do programa utilizado. Em seguida, iniciava-se as leituras das
amostras. As leituras eram realizadas dentro de um periodo de 24h. Apds as leituras, eram feitas as
analises dos resultados. Em caso de erro ou falha na sessdo, a mesma era repetida. Caso apenas uma
amostra apresentasse falha na diluicdo, apenas essa amostra seria repetida

Ao final, os resultados das amostras eram analisados em conjunto com a curva de calibracdo. Em
seguida, era realizado o controle de qualidade. Todos os dados obtidos eram inseridos em tabelas de
controle para verificar se a sesséo foi bem-sucedida ou n&o. Esses documentos eram entdo anexados
em pastas. Por fim, era realizada a emissdo do boletim contendo o resultado de todas as analises
solicitadas pelo contratante.

Apdbs a conclusdo da sessdo e a verificacdo de que todos os dados foram lancados
corretamente, as loucas foram levadas para sala de preparacdes. Nessa sala, as lougcas passaram por
um protocolo de higienizacéo especifico para a Cromatografia I6nica. O protocolo de higienizacao
consistiu em lavar as vidrarias, pipetas, tubetes e frascos com sabdo. Em seguida, foram enxaguados
com agua comum, seguido de enxague com agua destilada. Por fim, foram enxaguados com agua
ultrapura, garantindo a remocéo de qualquer residuo contaminante. Apds a lavagem, todas as loucgas
foram levadas para secagem em estufa. Uma vez, secas, as lougas foram alocadas nos seus respectivos
lugares, respeitando a separacédo entre loucas destinadas as aguas residuais e lougas destinadas a dgua
de consumo. Essa separacgdo é importante para evitar a contaminacao cruzada entre os diferentes tipos

de agua utilizados no processo.



3. RELATO DA EXPERIENCIA

Durante esse estagio, tive a oportunidade de vivenciar o dia-a-dia de um laboratério de
qualidade de aguas acreditado, o que proporcionou diversas experiéncias enriquecedoras. Foi possivel
observar a divisdo clara de trabalho, o controle rigido na execucéo dos parametros, desde a preparacao
de solucBes até a disponibilizacdo de informacdes ao contratante, garantindo resultados confiaveis.
Pequenos detalhes, como o uso de vidrarias especificas para amostras de dgua de consumo e efluentes,
a substituicdo periodica de vidrarias para manter sua precisdo e evitar contaminac6es, a calibracao e
manutencdo frequente de equipamentos, bem como protocolos rigorosos de limpeza e desinfecgédo de
vidrarias, foram observados e compreendidos. Essa experiéncia permitiu que eu compreendesse a

importancia dessas etapas e a sua influéncia na confiabilidade dos resultados obtidos.

4. CONCLUSAO

Conclui-se que a vivéncia em um laboratorio acreditado trouxe visbes diferentes das antes
vivenciadas no dia-a-dia de um laboratdrio, ampliando o entendimento sobre os cuidados necessarios
para oferecer um resultado com confiabilidade e credibilidade. Apds essa experiéncia estou mais

preparada para aplicar esses conhecimentos em futuros desafios académicos e profissionais.
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