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RESUMO

Devido a crescente geracdo de residuos, a preocupacao com a destinacédo
adequada de residuos vem ganhando maior atencdo. Os reagentes fora do prazo
de validade se encaixam nesse quantitativo, sendo a revalidacdo uma alternativa
viavel e sustentavel, que consiste na realizacdo de analises para verificar a
seguranca em relacao aos parametros de qualidade do produto. Com isso, este
trabalho pretende fazer um controle de reagentes que a Instituicdo de Ensino
Superior da Regido de Feira de Santana - BA possui. Esse processo é dividido
em quatro fases, sendo estas: o levantamento dos reagentes presentes na
instituicdo, a busca de referéncias que embasem cientificamente o tema, a
selecdo de reagentes com condicdes necessarias para a revalidacdo, e a
confeccdo do manual de controle, acondicionamento e revalidacdo de reagentes.
O manual sera utilizado por meio da prépria instituicdo de ensino, minimizando
os danos ao meio ambiente, de maneira sustentavel e reduzindo os custos de
aqguisicao de novos produtos. Logo, o trabalho possui 0 objetivo de desenvolver
um manual de controle, acondicionamento e revalidacdo dos reagentes quimicos
presentes no laboratério da instituicdo de ensino. Esta conta com as
especificacdes descritas sobre o0s ensaios fisico-quimicos do &cido
tricloroacético, permanganato de potassio e sulfato de sédio, que dispdem sobre
suas respectivas identificacdes, ensaios de pureza e doseamento, além de
constar como armazena-los e manuseéa-los. O manual do controle de qualidade
irA auxiliar no gerenciamento rigoroso dos parametros que as leis vigentes
requerem, trazendo ao meio ambiente progressos positivos através da

reutilizacdo de reagentes quimicos.

Palavras-chave: Reagentes  Quimicos, Revalidacdo,  Controle,

Acondicionamento, Validade.



ABSTRACT

Due to the increasing generation of waste, the concern with the proper
disposal of waste has been gaining greater attention. The non-expiration date
reagents fit this quantity, and the revalidation is a viable and sustainable
alternative, which consists in conducting analyses to verify the safety in relation
to the product quality parameters. With this, this work intends to make a control
of reagents that the Intuition of Higher Education of the Region of Feira de
Santana - BA has. This process is divided into four phases, which are: the survey
of the reagents present in the institution, the search for references that
scientifically base the theme, the selection of reagents with necessary conditions
for revalidation, and the preparation of the manual of control, packaging and
revalidation of reagents. The manual will be used through the educational
institution itself, minimizing damage to the environment, in a sustainable way and
reducing the costs of acquiring new products. Therefore, the work has the
objective of developing a manual of control, packaging and revalidation of
chemical reagents present in the laboratory of the educational institution. It has
the specifications described on the physical-chemical assays of trichloroacetic
acid, potassium permanganate and sodium sulfate, which provide for their
respective identifications, purity and dosing tests, as well as include how to store
and handle them. The quality control manual will assist in the strict management
of the parameters that current laws require, bringing to the environment positive

progress through the reuse of chemical reagents.

Keywords: Chemical Reagents, Revalidation, Control, Packaging, Validity.
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1 INTRODUCAO

De acordo com a Associacao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), atraves
da Norma Brasileira - NBR 14725-1 (2009), residuo quimico consiste em toda
substancia, mistura ou material proveniente de atuacdo de origem industrial,
comercial, agricola e servigos de saude, a ser descartado seguindo a legislacédo
ambiental vigente. O descarte desse material pode acarretar em danos ao meio
ambiente, logo a NBR 10.004/2004 define esses residuos como perigosos, 0s
quais sédo também conhecidos como Residuos Classe |, devido apresentarem
determinado nivel de toxicidade, inflamabilidade, reatividade ou corrosividade
(ABNT, 2004).

O crescimento da poluicdo ambiental € um assunto que esta presente em
diversos debates. Atualmente, a industria quimica faz parte de uma grande
parcela das cadeias produtivas e complexos industriais. Com isso torna-se
importante definir conceitos e iniciativas industriais e governamentais que
auxiliem na instauracdo da quimica verde (FARIAS, 2011). A mesma vem com
0 objetivo de viabilizar os processos e produtos de modo a prevenir ou amenizar
0 impacto prejudicial provocado ao homem e ao meio-ambiente, agregando a
seguranca dos processos e amenizando as questbes ambientais (AGUIAR,
2014).

O processo industrial deve ser limpo, todavia a quantidade de residuos
gerados pelas industrias e a capacidade de regeneracao do meio ambiente é
inversamente proporcional em relacdo a velocidade e quantitativo, provocando
entdo um desequilibrio do ambiente natural (HOPPE, 2011).

Em comparagcdo com industrias quimicas, as instituicbes de ensino
possuem pouca gestdo de reagentes e residuos, acarretando em
contaminacdes desnecessarias. Porém, as quantidades de residuos gerados
se tornam insignificantes e, por essa razao, sao caracterizadas pelos 6rgaos
de protecdo ambiental como estabelecimentos ndo impactantes. Com isso,
h& diversas normativas que obrigam os geradores a adotarem procedimentos
técnicos especificos para o manejo de residuos, de forma a garantir a
protecao ambiental (DOTANELLI, 2020).
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Uma alternativa sustentavel para amenizar o descarte inadequado de
compostos quimicos ao meio ambiente € a revalidagdo, através do
desenvolvimento de novas analises, com o objetivo de validar os parametros por
meio das normas vigentes (ORIQUI, MORI, WONGTSCHOWSKI, 2014). Sendo
bastante vantajoso, pois existe a possibilidade de estender o prazo de utilizacao
do reagente, seguindo os padrdes de qualidade e assegurando ao usuario sobre
o comportamento do mesmo ao ser utlizado (ORIQUI, MORI,
WONGTSCHOWSKI, 2013).

E necessario avaliar o potencial de sucesso através de um manual de
revalidacdo de compostos quimicos que estdo vencidos ou aqueles que estédo
na validade e ndo foram acondicionados ou usados de maneira inadequada
(estando sujeitos a contaminacdo) e certificar que ele possui a mesma
funcionalidade de uma outra substancia quimica que esteja dentro do prazo de
validade.

A confec¢do do manual é importante, pois a revalidacao certifica que o
reagente possua grau de pureza, e que suas propriedades fisicas-quimicas
estdo conservadas, e assim seja possivel utiliza-lo como matéria prima para
aulas experimentais por meio da instituicdo de ensino. Outra questdo € a
possivel reducdo do descarte inadequado dessas substancias sem utilizacédo
para o meio ambiente, e diminuir os custos de aquisicdo de novas substancias,
seguindo as analises que sao especificadas de acordo com o manual.

Desta forma, faz-se necessario o controle dos parametros dos compostos
pertencentes ao laboratério a uma instituicdo de ensino superior da regido de
Feira de Santana - BA por meio da revalidacdo, através da proposta de um
manual de controle, acondicionamento e revalidacdo dos reagentes quimicos,
sendo estes o 4cido tricloroacético, sulfato de sédio e permanganato de potassio,
promovendo um destino apropriado de forma sustentavel e benéfica ao reduzir
custos de aquisicdo de novos compostos, e seguindo as normas vigentes. O
manual de controle consta a metodologia para a realizagéo da revalidacdo, de
forma a ser reproduzida de forma pratica, com a vantagem da manipulagéo de
um reagente de maneira segura e sem comprometer a qualidade da analise

laboratorial.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Desenvolver de um manual de controle, acondicionamento e revalidacdo dos
reagentes quimicos presentes em uma instituicdo de ensino presente na regiao
de Feira de Santana - BA, proporcionando a reutilizacdo dos reagentes fora do
seu prazo de validade de forma segura e sem comprometer a qualidade

laboratorial.

2.2 Objetivo especifico

e Fazer um levantamento de reagentes quimicos do laboratério de saude
da Instituicdo de Ensino;

e Apresentar a metodologia de revalidacao e controle de qualidade do acido
tricloroacético, o sulfato de sédio e o permanganato de potassio;

¢ Analisar os métodos aplicados para estabilidade do composto quimico;

e Confeccionar um manual, o qual consta as analises fisico-quimicas e de

qualidade nos compostos quimicos com validade fora do prazo.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 Descarte de reagentes quimicos

Com o crescimento industrial proveniente do estilo de vida da sociedade,
onde a conscientizagcdo com o descarte apropriado esta sendo mais fomentada,
deve haver um gerenciamento dos residuos, sendo este definido como a juncao
de acdes relacionadas ao meio ambiente, a aspectos sanitarios e também
econdmicos, com a finalidade de ocorrer uma reducéo ou reaproveitamento dos
residuos (ICLEI, 2017).

Uma quantidade relevante de produtos quimicos que conseguiria ser
utilizada ou reprocessada em atividades industriais € desperdi¢cada todos os dias
no Brasil, acarretando prejuizos econémicas de origem natural e energética. Um
dos fatores causadores de potenciais impactos ambientais negativos é a perda
de insumos vencidos, com isso a atencdo e preocupacdo das autoridades
ambientais vem tomando destaque acerca do tema (SINPROQUIM, 2021).

Segundo o Art. 21 da resolucdo 358/2005 do CONAMA - Conselho
Nacional do Meio Ambiente, uma possibilidade para aqueles residuos quimicos
que nao existe a possibilidade de reutilizacao, recuperacéo ou recicla-los, é o
envio a tratamentos especificos, segundo as caracteristicas fisico-quimicas do
material, podendo variar a depender de sua composi¢cdo quimica, indo desde um
sal inofensivo a um composto com propriedades cancerigenas. Deste modo,
nota-se a necessidade de acondiciona-los gerando uma destinagdo final
adequada para tais substancias quimicas (CONAMA, 2005).

Em uma instituicdo de ensino com um grande numero cursos ocorre a
utilizacdo de variadas classes de reagentes. Partindo desse pressuposto é
notavel a necessidade de um maior enfoque nos residuos quimicos pois o0 seu
descarte gera uma problematica, por se tratar de substancias toxicas que ao
serem descartadas de forma incorreta, sdo extremamente prejudiciais ao meio
ambiente e podendo acarretar prejuizos sanitarios a populacdo. O
reaproveitamento através da revalidacdo é uma alternativa promissora do ponto

de vista ambiental para os reagentes quimicos (SANTOS; LIMA, 2019).



16

3.2 Leis e normas

3.2.1 Cadigo de Defesa do Consumidor

De acordo com a legislacdo brasileira vigente, através da lei n°
8.078/1990, que estabelece o Cddigo de Defesa do Consumidor, todos o0s
produtos destinados a comercializagéo, inclusive aqueles que sao utilizados
exclusivamente pelas industrias, possuem a obrigatoriedade de constar nos
rotulos de seus produtos o prazo até seu vencimento. O mesmo é quem
determina o periodo em que 0 reagente permanecerd estavel em um dado
periodo de tempo, ou seja, a vida atil do item, sendo esta definida através de
estudos de estabilidade, os quais os resultados podem variar ao decorrer do
tempo ao serem expostos a temperatura, umidade, luz e influéncias ambientais
(BRASIL, 2002).

3.2.2 Resolugédo RDC n° 157/2002

A Resolucdo RDC n° 157/2002 também define o prazo de validade como
“Tempo durante o qual o produto podera ser utilizado, caracterizando o periodo
de vida util e fundamentado em estudos de estabilidade especificos”. Segundo
a Organizacdo Mundial de Saude - OMS (2010) os produtos podem ser
revalidados, contanto que a comprovacao de seu uso sem alterar os resultados
experimentais. Para realizar estudos acerca do tema, a industria quimica tem se
baseado nas praticas ja estabelecidas de industrias farmacéuticas, onde existe
a possibilidade de realizar uma revalidacdo que sirva como referéncia e garanta

a estabilidade do novo prazo do produto.

3.2.3 NIT/Dicla-035

No Brasil a norma que estipula os principios de Boas Praticas de
laboratério (BPL), € a NIT/Dicla-035 a qual assegura que os reagentes, solucdes
e produtos quimicos necessitam ser rotulados, apontando entdo o prazo de

validade, instrucdes especificas e a identidade do produto (INMETRO, 2011).
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3.2.4 Portaria n® 500/MS/SNVS, de 09 de outubro de 1997

Segundo a Portaria n°® 500/MS/SNVS, de 09 de outubro de 1997, “a
estabilidade é a capacidade de um produto em manter suas caracteristicas
originais conforme suas especificacbes de pureza, qualidade, poténcia e
aparéncia fisica”, e € pensando na responsabilidade ambiental que industria
quimica vem pesquisando alternativas que agreguem no equilibrio da
natureza, onde se destaca as pesquisas na area de estabilidade, com a

definicdo segura de prazos de validade e revalidacdo de produtos.

3.2.5 NBR ISO 9001

A NBR ISO 9001 é uma norma que visa a eficiéncia de toda a gestédo da
qualidade, a qual especifica os requisitos minimos que podem ser usadas pelas
organizagbes com a finalidade de certificagdo ou fins contratuais,
independentemente do tamanho ou produto fornecido. Esta norma dispde sobre
o manual de qualidade, controle de documentos e registros, focando sempre no
cliente e na politica de qualidade. E responsavel por planejar todo o sistema de
gestdo, auditorias que assegurem que OS processos sejam estabelecidos,
monitorados e mantidos, garantindo a verificagdo do produto. O controle da
producao e fornecimento, de forma que aconteca a validacao do processo, sua
rastreabilidade e o controle de medicdo e monitoramento também é um atributo
da ISSO 9001 (ABNT, 2015).

3.3 Alternativas para reutilizacao de reagentes quimicos vencidos

Estudos recentes tém abordado a existéncia de uma gama de produtos
guimicos que conseguem conservar as suas propriedades e caracteristicas apos
o fim do prazo de validade. Com isso, na intencdo de estender o prazo de
validade e consequentemente reaproveitar o reagente quimico, existe o conceito

da revalidagdo de produtos, focado no desenvolvimento de analises para
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verificar a seguranca em relacdo aos parametros de qualidade do produto
(COELHO, 2016).

3.4 Quimiometria

3.4.1 Definicao

Para realizar o procedimento de revalida¢cdo, deve-se seguir as técnicas da
guimiometria, que possui objetivo de programar e/ou alcangcar uma melhoria nos
procedimentos e experimentos, extraindo a maior quantidade de informacdes
pertinentes por meio das analises quimicas de dados. A quimiometria possui
algumas especificidades em seu uso, como por exemplo, possibilitar a definicéo
da concentracdo existente no composto em uma solugdo complexa, tal como
categorizar as origens das amostras estudadas, além de prever a capacidade do
comportamento de um composto quimico, e por fim, traz a chance de
identificacdo de possiveis nanoestruturas quimicas em um composto organico
gue néo se conhece (VARMUZA E FILZMOSER 2009).

3.4.2 Estudos de estabilidade

Com os estudos de estabilidade € possivel entender como ocorre a
degradacdo de um produto através dos parametros presentes na literatura, e a
partir de entdo relacionar as andalises quimiométricas e as analises quimicas
convencionais para realizar testes de estabilidade. Logo torna-se possivel
realizar o comparativo dos parametros adquiridos nos ensaios e desenvolver
uma nova metodologia para que o produto quimico seja revalidado (ORIQUI,
MORI, WONGTSCHOWSKI, 2014).

3.5 Reagentes Quimicos

A pureza dos reagentes € de suma importdncia para a exatidao
necessaria em toda analise. Todo produto quimico deve estar em concordancia
com os critérios minimos definidos pelo Comité da American Chemical Society

(ACS). Os fornecedores normalmente inserem nos rétulos de seus produtos os
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limites maximos e minimos que séo especificados pela ACS ao que se refere ao

grau de impureza permitido e a dosagem (ACS, SD).

O instituto Nacional de padrdes e tecnologia dos estados Unidos
(National Institute of Standards and Technology — NIST) é uma fonte
recomendavel para os padrdes primarios e o fornecimento de padrdes de
referéncia. Os reagentes devem ser constantemente certificados e
inspecionados para que possam responder as condi¢cdes para seu uso (NIST,
SD).

3.5.1 Acido tricloroacético

Possui a férmula molecular C(Cl);CO0H. E composto por no minimo e
maximo 98,0% e 100,5%, respectivamente, de acido tricloroacético, sendo este
uma massa cristalina, que apresenta coloragéo branca ou em forma de cristais
incolores que absorvem facilmente umidade, sendo muito solivel em etanol ,
cloreto de metileno e agua. Sua principal aplicacdo € na industria farmacéutica.
Na figura 01 podemos visualizar a formula estrutural do acido tricloroacético
(BRASIL, 2019).

Figura 01: Formula estrutural do acido tricloroacético.

C | O
Cmim=C,
Lo

Fonte: Brasil, 2019

3.5.2 Permanganato de potassio

Com a férmula molecular KMnO,, 0 permanganato de potassio €
composto por no minimo e no maximo 99,0% e 100,5%, respectivamente, da
substancia dessecada. Sua forma fisica se apresenta como cristais violeta
escuro com um brilho metal caracteristico, sendo este inodoro, com sabor
adocicado, adstringente e inalteraveis ao ar. E um composto soltvel em agua
tanto fria quanto fervendo, apresentando maior eficacia na dissolucado deste
dltimo (BRASIL, 2019). E um comumente utilizado na medicina, possuindo

func@o antisséptica com acdo contra bactérias e fungos. Também pode ser
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usado na forma de oxidante em diversas reacfes quimicas em laboratorio e na
industria de desinfetantes e desodorantes, tal como no tratamento da agua para
torna-la potavel e na industria téxtil. (CARBON & CHEMICALS, S/D). Na figura

02 podemos visualizar a féormula estrutural do permanganato de potassio.
Figura 02: Formula estrutural do permanganato de potassio.
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Fonte: FIsher Scientific, 2021.
3.5.3 Sulfato de sodio

Possui férmula molecular Na,S0,. E um sal de sodio derivado do &cido
sulfdrico o qual possui no minimo e no maximo 98,5% e 101%, respectivamente,
de sulfato de sédio quando calculado na base anidra. Sua forma fisica é
composta por um po cristalino de tonalidade branca ou cristais translicidos e
incolores, possuindo um sabor salino com leves tracos amargos. Absorve
facilmente a umidade do ar (higroscopico) e é facilmente solivel em agua
(BRASIL, 2019). Sua principal aplicacdo é em industrias de detergentes e afins,
pois possui a funcdo de dar maior viscosidade ao produto (QUIMESP QUIMICA,

SD). Na figura 03 podemos visualizar a formula estrutural do sulfato de sodio.
Figura 03: Férmula estrutural do sulfato de sodio.
03420
PASAS

Na’O O‘Na

Fonte: Cole-Parmer, 2021.
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3.6 Controle, acondicionamento e manuseio

O controle de reagentes € uma temética muito importante, onde €
necessario a observacdo da quantidade em estoque. Outro fator que requer
atencdo é o acondicionamento, pois as salas de armazenamento precisam ser
muito bem planejadas, jA& que estocardo a maioria dessas substancias. Elas
devem ter prateleiras largas e seguras, com boa circulagédo de ar. Além disso, é
necessaria uma instalacdo elétrica que seja a prova de explosdo para a
seguranca do local. O seu manuseio em excesso causa uma exposicao

desnecessaria dos usuarios a esse tipo de produto (MARIANO, 2012).

3.6.1 Acido tricloroacético

O manuseio do acido tricloroacético deve ser cauteloso, podendo causar
toxicidade, corrosdo cutanea, lesdes oculares graves, queimaduras na pele e
irritacdo das vias respiratérias, consequentemente ndo é recomendado respirar
0 p6 ou a névoa formada por possiveis rea¢des quimicas. A assepsia da pele
apos utilizacdo requer bastante atencao, utilizando-se sempre luvas de protecéao,
jaleco, oculos e mascara. Seu armazenamento deve ser em um local bem
ventilado, devendo ser mantido em um recipiente fechado, com temperatura
recomendada de 2.8°C & 7.3 °C (DINAMICA, 2020).

3.6.2 Permanganato de potassio

O reagente precisa ser conservado em recipiente hermético e protegido
do calor e umidade, com armazenamento em local com ventilacdo em
abundancia, afastado do calor e de roupa/matérias combustiveis. E
recomendado que sua conservacao ocorra em frascos com boa vedacéao, sendo
estes do tipo ambar. Por ser um oxidante energético, € necessario armazena-lo
longe de materiais oxidaveis ou substancias organicas, visto que, apresenta
risco de explosao quando exposto aos mesmos, redobrando atencao ao utiliza-
lo para ndo misturar com combustiveis, mantendo-o afastado de qualquer chama
ou fonte de ignicdo e tomar medidas para impedir a formacéo de eletricidade
estatica. E recomendavel nio respirar as poeiras ou as névoas resultantes de
possiveis reacfes quimicas, e apds 0 seu uso € preciso sempre ter atencgao,

fazendo a assepsia da pele cuidadosamente apés o manuseamento, fazendo
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uso de EPI's como: luvas de protecdo, jaleco, 6culos e mascara (DINAMICA,
2020).

3.6.3 Sulfato de sodio

N&do é uma substancia ou uma mistura perigosa, porém deve-se ter
cuidado ao utiliza-lo, evitando a formacao de poeira ou respirar 0 vapor, névoa
ou gas que pode se formar ao reagir com outras substancias. Logo, procurar
adequar a ventilacdo em ambientes que possam poeiras formar poeiras. E
recomendado seu manuseio em uma area ventilada ou com sistema geral de
ventilacdo ou exaustdo local, impedindo o contato com materiais incompativeis.
Para uma utilizacdo segura é importante usar equipamento de protecdo
individual. Seu armazenamento deve ser em local ventilado e protegido do calor,
com temperatura maxima de 35°C. Guardar em recipiente herméticamente
fechado em lugar seco e bem ventilado (DINAMICA,2020).
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4 METODOLOGIA

Esse trabalho trata-se uma pesquisa experimental de carater qualitativo e
quantitativo, realizado a partir de levantamentos bibliografico e experimentais.
Tem por objetivo confeccionar um manual de controle, acondicionamento e
revalidac@o de reagentes quimicos do laboratorio de uma faculdade de ensino
da regido de Feira de Santana — BA, para que possam ser reutilizados com
seguranca fora do seu prazo de validade e sem reducdo da qualidade
laboratorial. Segundo Gil (2018) o estudo experimental caracteriza-se pela
clareza, precisdo e moderacdo, sendo que este frequentemente envolve uma
Unica hipotese, onde deve-se determinar o objetivo e desmontar o problema de
maneira clara, precisa e objetiva, com as possiveis varidveis para entdo analisar
e interpretar os dados obtidos.

A base de dados online selecionada como alicerce na revisdo de literatura foi
a Scientific Electronic Library Online - SciELO, Google Académico, Portal de
Periddicos da Capes e Literatura Latino-americana e do Caribe em Ciéncias da
Saude - LILACS. A pesquisa foi efetuada com base no parametro de trabalhos
cientificos publicados nos ultimos dez anos, e seguindo as normas vigentes
independe da data, possibilitando a utilizacdo de dados atualizados ao que se
refere a estudos e experiéncias desenvolvidos na area de revalidacdo, manuseio
e armazenamento de reagentes quimicos.

A metodologia foi construida seguindo uma ordem cronoldgica necessaria
para execucdo do trabalho, sendo o processo inicial um levantamento
bibliografico, seguido da listagem dos reagentes quimicos existentes no
laboratorio da instituicdo de ensino (ANEXO ), reagentes dentro e fora do prazo
de validade. O manual de controle, acondicionamento e revalidacdo de
reagentes quimicos foi elaborado apdés a selecdo de quais reagentes se
enquadrariam neste estudo, coletando os dados necessarios e analisando
informagdes padréao contidas na literatura, sendo a principal fonte para a escolha
da metodologia de revalidacéo a farmacopeia brasileira, de forma a certificar e

validar o manual.



24

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Ao escolher o tema referente a revalidacdo de reagentes quimicos, o
primeiro passo realizado foi um levantamento quantitativo e qualitativo de
reagentes pertencentes ao laboratério de saude da Instituicdo de Ensino
Superior da regido de Feira de Santana, onde foi listado a quantidade de 276
substancias, sendo 103 dentro do prazo de validade e 169 vencidos. Dos 169
reagentes quimicos, tem-se 114 tipos diferentes, pois alguns deles se repetem.
Os gréaficos a seguir descrevem a quantidade de substancias em relacéo ao seu
ano de vencimento. Na figura 04 pode-se visualizar que 0 ano que possui 0 maior
guantitativo de substancias dentro do prazo de validade é 2022 com 48
reagentes quimicos, seguido de 2023, 2024, 2025 e 2026, com a quantidade
respectiva de 35, 14, 05 e 01 reagentes.

Figura 04 - Relacdo de quantidade de reagentes dentro do prazo de validade.

REAGENTES DENTRO DO PRAZO DE
VALIDADE
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Fonte: Autoral, 2021

Na figura 05 é apresentado a relacdo dos reagentes que se encontram
fora do prazo de validade. O laboratério da instituicdo possui 24 reagentes com
vencimento entre os anos de 2009 a 2016. E nos anos de 2017 a 2021-possuem
um ndmero mais expressivo com relacédo aos reagentes vencidos. E importante
ressaltar que foram encontrados dois reagentes que no rotulo ndo consta a

validade.
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Figura 05 - Relacéo de quantidade de reagentes vencidos.
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Fonte: Autoral, 2021

Na tabela 01 é necessario evidenciar a quantidade de substancias com
prazo de validade para o ano de 2022, pois esses compostos possuem data de
vencimento que esta chegando no limite, podendo ser esses 0s proximos a

serem revalidados seguindo o manual.

Com o levantamento bibliogréfico realizado em busca da metodologia
para executar a revalidacdo dos reagentes quimicos vencidos na instituicdo em
guestdo, encontrou-se a farmacopeia brasileira como fonte mais segura e
detalhada. Nela ndo consta a metodologia para os 114 reagentes que estao fora
do prazo de validade, o que limitou a quantidade de reagentes em 28, aos quais
se tem acesso aos procedimentos necessario para revalidacdo. A figura 06
demonstra a relacdo da quantidade total de reagentes e a quantidade de

metodologia encontrada.
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Tabela 01 — Relacao entre quantidade de reagentes com vencimento para o
ano de 2022.

Reagentes com vencimento para o ano de 2022

Meses Quantidade
Jan. 17
Fev. 11
Mar. 2
Abr. -
Mai. 3
Jun. 2
Jul. 9
Ago. 2
Set. -
Out. -
Nov. =
Dez. 2
Total 48

Fonte: Autoral, 2021

Apés um estudo detalhado das normas e procedimentos operacionais
aplicados na revalidacdo de reagentes, notou-se que a maioria dos métodos
considera o uso de equipamentos de alto custo de aquisicdo e utilizacdo de
reagentes em procedimentos laboratoriais, inviabilizando a aplicagdo de tais
procedimentos em um laboratério de pequeno/médio porte. Assim, foi realizada
uma nova pesquisa com o0 objetivo de encontrar métodos alternativos que
solucionassem esse problema e viabilizassem o controle de qualidade eficaz
com baixo custo. Com isso, foi organizado um manual com praticas que atendem
0S requisitos necessarios de controle, acondicionamento e revalidacdo para o
acido tricloroacético, o sulfato de sédio e o permanganato de potassio com baixo
custo de investimento (ANEXO II).

Com o intuito de realizar os testes referentes ao controle de qualidade de
reagentes quimicos na instituicdo de ensino superior, notou-se a necessidade da

criagdo de um manual com métodos que sejam capazes de determinar 0s
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parametros de estabilidade e pureza através de andlises fisico-quimicos do
acido tricloroacetico, sulfato de soédio e o permanganato de potassio. Nessas
andlises sao abordadas técnicas como a Gravimetria, a Titulometria, pHmetria,
entre outros, que sdo mais simples e que podem substituir as analises
normalmente encontradas em artigos cientificos. Sabendo-se da importancia
deste manual, uma vez que ele se caracteriza como o resultado principal deste
trabalho, visa-se, a sua utilizacdo de maneira prética e rapida no laboratorio da
instituicdo de ensino. Este manual foi acrescentado no ANEXO II, em um formato

gue permite a sua impressao direta para o uso cotidiano.

Figura 06 — Relacdo de metodologias de reagentes encontradas.

Relacdo das metodologias de reagentes
encontrada

m REAGENTES SEM METODOLOGIA = REAGENTES COM METODOLOGIA

Fonte: Autoral, 2021

Os métodos considerados no Manual (ANEXO Il) seguem apresentados abaixo.

5.1 Manual de controle, acondicionamento e revalidagdo de reagentes
quimicos

Para se alcancar os objetivos apresentados nesse manual, deve-se
realizar algumas andlises fisico-quimicas para garantir a qualidade dos
reagentes quimicos. Os procedimentos analiticos realizados visam utilizar
métodos que ndo demandassem a aquisicdo de equipamentos de alto custo que
possam interferir na execucdo da revalidacdo. Assim o manual de controle,

acondicionamento e revalidacdo traz na sequéncia algumas técnicas e
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procedimentos das analises que sédo fundamentais para seu uso correto sem
interferir na exatiddo dos resultados. Com isso, utiliza-se como referéncia os
métodos descritos na Farmacopéia Brasileira - volume 2. 52 ed e volume 1. 62

ed. Salientando que os procedimentos devem ser realizados em triplicata.

5.1.1 Ensaios fisico-quimicos do acido tricloroacético

a) ldentificacao:

e Separar 0,5 mL que se obteve durante o ensaio limite para cloretos
(APENCE 1);

e Aferir o pH utilizando do equipamento adequado (pHmetro). A solucéo
resultante do Ensaio limite para cloretos (APENDICE 1) é fortemente
acida;

e Adicionar 5 mL da solucdo a qual se conhece o valor, sendo esta
concentrada, de hidréxido de sddio SR e 2 mL de piridina;

e Agitar freneticamente e aquecer utilizando o banho-maria a uma
temperatura entre 60-70°C por um periodo de 5 minutos;

e A fase superior deve apresentar coloragdo vermelha intensa.

b) Ensaios de pureza
-Cloretos

e Dissolver 2,5 g do acido tricloroacétio em agua destilada e completar
para 25 mL utilizando novamente agua destilada;

e Pipetar 5 mL da solucéo e ir adicionando agua destilada aos poucos
até completar 15mL;

e Asolugéo deve atender os requisitos necessarios do ensaio limite para
cloretos (APENDICE 1). No maximo, 0,01% (100ppm).
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-Cinzas sulfatadas

A determinac&o de cinzas sulfatadas (APENDICE I) deve ser no maximo,
0,1% em 1,0 g do acido tricloroacético.

Doseamento

Dissolver 0,1 g de &cido tricloroacético em 20 mL da 4gua destilada;
Realizar a titular com a base hidréxido de sédio 0,1 M SV, com o indicador
a fenolftaleina SV;

Neste caso 1 mL de hidroxido de sodio 0,1 M SV equivale a 16,339 mg de
C(C);CO0H.

5.1.2 Ensaios fisico-quimicos do permanganato de potassio

a) ldentificacdo

Dissolver 50 mg de permanganato de potdssio em 5 mL de agua
destilada;

Acrescentar 0,3 mL de hidroxido de s6dio SR e 1 mL de etanol. A solucao
devera desenvolver a coloracao verde;

Aquecer até ebulicdo. Formara um precipitado castanho escuro;
Reservar e identificar com o piloto como “teste A”;

Devera responder as reagdes do ion permanganato (APENDICE I);
Filtrar a solucdo obtida no teste A.;

O filtrado corresponde as reacdes do ion potassio (APENDICE 1).

b) Ensaio de pureza

- Aspecto da solugao

Pesar 0,75 g de permanganato de potassio;

Dissolver em 25 mL de agua destilada e acrescentar 3 mL de etanol;
Aquecer por um periodo de 2 minutos;

Esperar esfriar, e adicionar agua aos poucos até completar 30 mL, e logo

apos filtrar;
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e A solucao obtida devera ser incolor.
-Substancias insolluveis na agua

e Pesar 0,5 g de permanganato de potassio;

e Dissolver, sob aguecimento em um 50 mL de agua destilada;

e Filtrar utilizando um filtro vidro de média porosidade, previamente tarado,
no qual deve ser lavado com &gua destilada, até conseguir um filtrado
incolor;

e Separar o0 residuo obtido da filtracdo e leva-lo a uma estufa, com
temperatura de 102,5 + 2,5 °C para secatr,

e A massa obtida do residuo seco ndo podera ser superior a 5 mg ou seja
1,0%.

-Cloretos

e Separar 10 mL da solucéo resultante do Aspecto da solucdo, e completar
o volume para 15 mL com agua destilada;

e Deveréa apresentar no maximo 0,02% (200 ppm) de cloretos (APENDICE
).

-Sulfatos

e Separar 12 mL da solucdo que resultou do Aspecto da solugéo, e
completar o volume para 15 mL com agua;

e Devera apresentar no maximo 0,05% (500 ppm) de sulfatos (APENDICE
.

-Perda por dessecacéo

e PESAR 1 g de permanganato de potassio

e Dessecar com pressao diminuida, utilizando silica-gel, por 18 horas;

e Devera apresentar no maximo 0,05% de perda de componentes volateis
(APENDICE 1).
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Doseamento

Pesar 0,125 g de permanganato de potassio e diluir em 25 mL de agua
destilada;

Preparar uma solugdo com antecedéncia contendo acido oxalico 0,05 M
SV 2 mL, acido sulfarico e 5 mL de agua destilada e 50 mL;

Aquecer a mistura até uma temperatura aproximada aproximadamente de
80 °C;

Realizar uma titulacdo no excesso de acido oxalico, utilizando o
permanganato de potassio 0,02 M SV, para que se produza coloracdo
rosa clara, onde devera permanecer por um periodo de 15 segundos;

Cada mL de acido oxalico 0,05 M SV equivale a 3,161 mg de KMnO,.

5.1.3 Ensaios fisico-quimicos do sulfato de sodio

a) ldentificacédo

e Uma solucdo 1:20 corresponde ao teste para o ion sulfato
(APENDICE 1);

¢ Uma solugdo 1:20 responde ao teste para o ion sédio (APENDICE

).

b) Ensaio de pureza

- Acidez e alcalin

Pesar 1 g e diluir em 10 mL de sulfato de sddio. Apds a sua omplexa
dissolucéo, a qual deve conter 1 g do reagente sulfato de s6dio) em 30
mL em 20 mL de 4gua destilada;

Adicionar a solugéo e o indicador azul de bromotimol (umas gota);

-Cloreto

Deve conter no maximo 0,02% (200 ppm) de cloretos (APENDICE I).
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-Metais pesados

Em 10 mL de agua deve-se dissolver 2 g de sulfato de s6édio em 10 mL
de agua destilada,;

Adicionar 2 mL de acido cloridrico 0,1 M e adicionar agua destilada até
completar o volume para 25 mL;

Deve conter no maximo 0,001% (10ppm) de particulas solidas do sulfeto
de metais pesados (APENDICE 1).

-Perda por dessecacéo

c)

e Dessecar a um a temperatura de 105 °C por cerca de 4 horas;

e Para a forma decaidratada, a perda devera estar compreendida entre
51 e 57%j;

e Para a forma anidra, a perda devera estar compreendida em no

maximo 0,5%.

Doseamento

Em 200 mL de &gua dissolver 0,4 g de sulfato de sodio e acrescentar e
acrescentar 1 mL de &cido cloridrico;

Aquecer até ebulicdo e, aos poucos, acrescentar cerca de 8 mL, com
agitacdo permanente, de uma solugdo em excesso de cloreto de bario;
Aquecer a solu¢cdo em banho-maria por um periodo de uma hora 1 hora;
Esperar decantar e filtrar o precipitado;

Lavar com agua destilada até que o resultado da lavagem esteja livre de
cloretos.

Secar, calcinar e pesar;

A massa de sulfato de bario obtida multiplicado por 0,6086 representa o

equivalente de Na,SO0,.
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5.2 Validagéo

Para que a revalidacdo ocorra de forma correta € necessario entrar em contato
com o fornecedor, ap0s a realizacdo de todas as analises de pureza deve-se tabelar
todos os dados obtidos e informacdes sobre o reagente. O fornecedor ira informar os
parametros de referéncia para o reagente em questdo, analisar se 0 produto esta em
condicBes de utilizacdo apd6s o vencimento inicialmente definido, e a partir de entdo
estender o prazo de validade, com rétulo que conste as novas especificagdes e prazo de
validade. O APENDICE Il traz um modelo de informacdes que devem ser tabeladas.



34

6 CONCLUSAO

Considerando-se os resultados obtidos, vale ressaltar que o presente trabalho
atraves da confec¢do do manual de controle, acondicionamento, e revalidacdo contribui
para diminuicdo da quantidade de reagentes que seriam descartados no laboratério da
instituicdo de ensino superior da regido de Feira de Santana - BA, utilizando de métodos
simplificados e que sdo possiveis de serem realizados, proporcionando a utilizacdo de
reagentes revalidados de forma segura e por um prazo maior em aulas praticas,

reduzindo o custo de aquisicdo dos mesmos.

O manual do controle de qualidade ira auxiliar no gerenciamento rigoroso dos
parametros que as leis vigentes requerem, trazendo ao meio ambiente progressos
positivos através da reutilizacdo de reagentes quimicos, que demandam atencéo
adequada de pessoas habilitadas que desempenham funcdes referentes a quimica
ambiental e seus variados outros meios que tem por objetivo a preservacdo do meio
ambiental. Além de contribuir para a comunidade desempenhando atividades complexas
gue os setores quimicos requerem, com solucdes limpas para corrigir problemas de

empresas que ndo possuem tecnologias modernas.
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ANEXO | = LISTA DE REAGENTES

Substéncia dentro do prazo de validade

Bicarbonato de sodio

Proprilenoglicol-1,2
Eter de petroleo
Eter etilico
Glicerina
Acido sulfarico
Alcool metilico
Vaselina liquida
Eter de petrdleo
Formaldeido
Orceina
Acetato de etila
purissima
Formaldeido
Cloreto de magnésio
Permanganato de
potassio

Cloreto de potassio

Cloreto de estroncio
lodeto de potassio
Alaranjado de metila
lodeto de potassio
lodo
Acetato de zinco
Verde de bromocresol
Hidroxido de sodio
microperolas

Preto de eriocromo

Acido cloridrico

Acido sulfarico
Acetona
Ciclohexano
1,2-propilenoglicol
Parafina para histologia
Acido bérico
Glicerina
Silicato de metila
Glicerina
Vaselina liquida

Formaldeido

Canfora
Cloreto de estrbncio
D-sorbitol

Tértaro de sodio e
potassio
Sulfato de cobre
Enxofre em pé
Bicarbonato de sodio
Cobre metalico em pé
Alantoina
Ureia
Cloreto de mercurio Il
Citrato de sodio tribasico
hidratado
Lauril éter sulfato de

sodio

Acetato de etila
purissimo
Vaselina liquida
Glicerina
Anidro acético
Verde de bromocresol
Cloreto de sédio
Beladona 3dh
Azul de timol
Acido I(+) tartarico
Alcool butilico normal
Alcool metilico

Fenol cristal

Cloreto de sédio cristal
8-hidroxiquinolina

Proprilenoglicol-1,2

1,2-proprilenoglicol

Fenol cristal
Glicerina bidestilada
Sulfato de cobre Il
Nitrato de aluminio
Talco
1,2-propilenoglicol
Alcool etilico

Mentol

Preto de eriocromo
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8-hidroxiquinolina
Azul de timol
Acido salicilico
Hidroxido de potéssio
(lentilhas)
Alcool benzilico
Azul de metileno
Tiossulfato de cobre
Oxido de zinco
Cloreto de litio

Lanolina anidra

Sulfato de cobre Il

Mobilidato de amdnio
Verde brilhante
Alcool de cereais
Oxido de zinco

Eter de petroleo
Alcool etilico absoluto
Alcool etilico
Vaselina
Acetato de sodio

Alcool etilico

Bicarbonato de sddio

8-hidroxiquinolina
Azul de timol
Acido salicilico
Hidroxido de potéssio
(lentilhas)
Alcool benzilico
Preto de eriocromo
8-hidroxiquinolina
Propilenoglicol
Acido salicilico
Hidroxido de potéssio
(lentilhas)

Alcool benzilico

Substéancia fora do prazo de validade

Zinco granulado
Magnésio em rapas

Acido ascorbico

Cloreto de amonio

Acido oxalico desidratado
Cloreto de potassio
Sulfato de potassio
Fenolftaleina

Azul de metileno alcodlico

Ureia

Vermelho de metila

lodo
Canfora

Sacarina sddica

Selénio em pé
Nipazol
Tetracloreto de
carbono

Sulfato de sédio
anidro

D(+) galactose

Acido citrico
Selénio em poé
Biftalato de

potassio

Resorcina
Tioacetamida
Permanganato de
potassio

Cloreto de sodio
D(+) sacarose
Dicromato de
potassio

Oxido de calcio

Acetato de chumbo
il neutro

Resorcina

Solucéo iodo 1%

lodeto de potassio
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Nitrato de sodio
Célcio cloreto dihidratado

Alcool metilico

Nitrato de prata

Carbonato de calcio
Esta 5% - acido
edilendiaminotetracetico
Hidroxido de potéssio
Acido acético glacial
Acido sulftrico
Bicarbonato de s6dio
Sulfato de cobre I
pentahidratado

Sulfato de potassio anidro

D(+) maltose

Hidréxido de amonio
D(+) maltose

Ureia

Ureia

1-(alfa) naftol solucéo 5%

Dietalonamina

Vermelho de metila
Nitrato de cobre Il

Sulfato de ferro Il

Hidréxido de
aluminio
(purissimo)

Ureia

Oxido de célcio

Sulfato de amoénio

Eosina azul de
metileno

Acido acético
glacial

Lanilina anidra
Solucéo tampéao
(13,00 +- 0,02)
Solucédo tampéo
(7,00 +- 0,02)
Solucédo tampéo
(14,00 +- 0,02)
Mentol

Brometo de
potassio

Acido sulfarico
Alcool etilico
Solugéo tampao
(4,00 +- 0,02)

Nitrato de aluminio

Trietanolamina

Eter etilico
Fehling “a@”
Solucéo hidréxido
de sodio

Reativo de imbert

Solugéo alfa naftol
5%
Eter etilico 9,9%

Reativo de
dragendorff

Propilenoglicol

Acido bérico

Acido benzoico
Carboximetil
celulose sal sddico
Acido cloridrico
37%

Ciclohexano

Oxido de zinco

D-fructose

Sulfato de amonio
Azul de bromofenol

Oxido de zinco

Sulfato de sédio
sol. 27%

Oxido de zinco
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Oxido de calcio

Fosfato de sodio tribasico

Solucéo dornik alcalina

Fehling “a

Glicerina - glicerol

Fehling “b”

Cloreto de ferro Il hexahidratado

Tetraborato de sodio

Metabissulfito de sédio

Glicerina
Dextrose anidra (glucose)

Cloreto de bario

Nitrato de prata

Silica em gel

Fehling “b”

lodeto de potassio

Hidroxido de calcio

Cromato de potassio

Cloreto de calcio

Canfora

Acido bérico

Tween 20

Aluminio purissimo

Lauril sulfato de
sodio

Acido salicilico
Goma arabica em
po pura

Agua oxigenada

Acido salicilico

Acido salicilico
Carbonato de sodio
anidro

Citrato de sodio
tribasico

Solucéo perdxido
de hidrogénio 10
volumes

Carbonato de célcio

Acido 2(+) tartarico

Alcool etilico

Solucéo peroxido
de hidrogénio 10
volumes

Carbonato de calcio

Carbonato de sodio

anidro

Butil hidroxitolueno
Alaranjado de
metila

Cloreto de ferro I
Zinco metalico em
po

Soda céustica

Oxido de zinco

Acetato de zinco

Acido de benzoico
Acetato de sodio
trinidratado
Ciclamato de sédio
Nipagin

Cloreto de cobalto Il

Tioacetamida

Alcool etilico
hexadecal-1
Cloroférmio
Alcool amilico
normal

Alcool de cereais

Solugéo tampéao
(11,00 +- 0,02)
Solucédo tampéao
(9,00 +- 0,02)
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Solucéo de iodo 1%
Acido oxalico

Acido I(+) tartarico
Solucéo sorbitol 70%
Carbopol

lodeto de potassio

Hidréxido de célcio

Acido tricloroacético

Acido citrico monohidratado

Silicato de sédio
Nitrato de sédio
Estearato de magnésio

Digluconato de claroxidina
solucéo 20%
Acido 2(+) tartarico

Nipagin

Ciclamato de sédio

Zinco metalico em
po

Nitrato de chumbo
I

Silicato de sodio
Selénio

Canfora

Cloreto de ferro iii
Silicato de sodio
Selénio

Canfora

Cloreto de ferro I

Acetato de cobre |l

Eter etilico
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Solucédo tampéao
(2,00 +- 0,02)
Solugéo tampéao
(11,00 +- 0,02)
Solucédo tampéao
(1,00 +- 0,02)
Lauril sulfato de
sodio

Selénio
Céanfora

Cloreto de ferro iii

D(+) sacarose
lodeto de potassio
Hidroxido de calcio
Acido tricloroacético
Acido citrico
monohidratado

Acido cloridrico
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INTRODUGCAO

Para se alcancar os objetivos apresentados nesse manual, deve-se
realizar algumas andlises fisico-quimicas para garantir a qualidade dos
reagentes quimicos. Os procedimentos analiticos realizados visam utilizar
meétodos que ndo demandassem a aquisicdo de equipamentos de alto custo que
possam interferir na execucdo da revalidacdo. Assim o manual de controle,
acondicionamento e revalidagdo traz na sequéncia algumas técnicas e
procedimentos das andlises que sdo fundamentais para seu uso correto sem
interferir na exatiddo dos resultados. Com isso, utiliza-se como referéncia os
meétodos descritos na Farmacopéia Brasileira - volume 2. 52 ed e volume 1. 62

ed. Salientando que os procedimentos devem ser realizados em triplicata.

CONTROLE, ACONDICIONAMENTO E MANUSEIO

O controle de reagentes € uma teméatica muito importante, onde é
necessario a observacdo da quantidade em estoque. Outro fator que requer
atencdo é o acondicionamento, pois as salas de armazenamento precisam ser
muito bem planejadas, ja que estocardo a maioria dessas substancias. Elas
devem ter prateleiras largas e seguras, devem ser ventiladas e ter um bom
sistema de exaustdo. Além disso, é necessaria uma instalacédo elétrica que seja
a prova de explosao para a seguranca do local. O seu manuseio em excesso
causa uma exposicdo desnecessaria dos usuarios a esse tipo de produto
(MARIANO, 2012).

1. Acido tricloroacético

O manuseio do &cido tricloroacético deve ser cauteloso, podendo causar
toxicidade, corrosdo cutanea, lesdes oculares graves, queimaduras na pele e
irritacéo das vias respiratorias, consequentemente ndo é recomendado respirar
0 po ou a névoa formada por possiveis reacdes quimicas. A assepsia da pele

apos utilizacao requer bastante atencéo, utilizando-se sempre luvas de protecao,
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jaleco, oculos e mascara. Seu armazenamento deve ser em um local bem
ventilado, devendo ser mantido em um recipiente fechado, com temperatura
recomendada de 2.8°C & 7.3 °C (DINAMICA, 2020).

2. Permanganato de potassio

O reagente precisa ser conservado em recipiente hermético e protegido
do calor e umidade, com armazenamento em local com ventilacdo em
abundancia, afastado do calor e de roupa/matérias combustiveis. E
recomendado que sua conservacdo ocorra em recipientes bem fechados e
protegidos da luz. Por ser um oxidante energético, € necessario armazena-lo
longe de materiais oxidaveis ou substancias organicas, visto que, apresenta
risco de explosdo quando exposto aos mesmos, redobrando atencéo ao utiliza-
lo para ndo misturar com combustiveis, mantendo-o afastado de qualquer chama
ou fonte de ignicdo e tomar medidas para impedir a formacao de eletricidade
estatica. E recomendavel no respirar as poeiras ou as névoas resultantes de
possiveis rea¢des quimicas, e apds 0 seu uso é preciso sempre ter atencao,
fazendo a assepsia da pele cuidadosamente ap6s o manuseamento, fazendo
uso de EPI's como: luvas de protecéo, jaleco, 6culos e mascara (DINAMICA,
2020).

3. Sulfato de sodio

N&do é uma substancia ou uma mistura perigosa, porém deve-se ter
cuidado ao utiliza-lo, evitando a formacao de poeira ou respirar o vapor, névoa
ou gas que pode se formar ao reagir com outras substancias. Logo, procurar
adequar a ventilagio em ambientes que possam poeiras formar poeiras. E
recomendado seu manuseio em uma area ventilada ou com sistema geral de
ventilacdo ou exaustdo local, impedindo o contato com materiais incompativeis.
Para uma utilizacdo segura € importante usar equipamento de protecdo

individual. Seu armazenamento deve ser em local ventilado e protegido do calor,
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com temperatura maxima de 35°C. Guardar em recipiente herméticamente
fechado em lugar seco e bem ventilado (DINAMICA,2020).

ENSAIOS FiSICO-QUIMICOS DO ACIDO TRICLOROACETICO

a) ldentificagéo:

e Separar 0,5 mL que se obteve durante o ensaio limite para cloretos
(APENCE 1);

e Aferir o pH utilizando do equipamento adequado (pHmetro). A solucéo
resultante do Ensaio limite para cloretos (APENDICE [) é fortemente
acida;

e Adicionar 5 mL da solugdo a qual se conhece o valor, sendo esta
concentrada, de hidréxido de sédio SR e 2 mL de piridina;

e Agitar freneticamente e aquecer utilizando o banho-maria a uma
temperatura entre 60-70°C por um periodo de 5 minutos;

e A fase superior deve apresentar coloracao vermelha intensa.

b) Ensaios de pureza
-Cloretos

e Dissolver 2,5 g do acido tricloroacétio em agua destilada e completar
para 25 mL utilizando novamente agua destilada,

e Pipetar 5 mL da solucéo e ir adicionando agua destilada aos poucos
até completar 15mL;

e A solucéo deve atender os requisitos necessarios do ensaio limite para
cloretos (APENDICE I). No maximo, 0,01% (100ppm).
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-Cinzas sulfatadas

e A determinacéo de cinzas sulfatadas (APENDICE |) deve ser no maximo,

0,1% em 1,0 g do acido tricloroacético.

c) Doseamento

Dissolver 0,1 g de &cido tricloroacético em 20 mL da 4gua destilada;
Realizar a titular com a base hidroxido de sddio 0,1 M SV, com o indicador
a fenolftaleina SV;

Neste caso 1 mL de hidroxido de sodio 0,1 M SV equivale a 16,339 mg de
C(C);CO0H.

ENSAIOS FiSICO-QUIMICOS DO PERMANGANATO DE POTASSIO

a) ldentificacédo

Dissolver 50 mg de permanganato de potassio em 5 mL de agua
destilada;

Acrescentar 0,3 mL de hidroxido de s6dio SR e 1 mL de etanol. A solucao
devera desenvolver a coloracao verde;

Aquecer até ebulicdo. Formara um precipitado castanho escuro;
Reservar e identificar com o piloto como “teste A”;

Devera responder as reagdes do ion permanganato (APENDICE I);
Filtrar a solucdo obtida no teste A.;

O filtrado corresponde as reacgdes do ion potassio (APENDICE 1).

b) de pureza

- Aspecto da solucao

Pesar 0,75 g de permanganato de potassio;
Dissolver em 25 mL de agua destilada e acrescentar 3 mL de etanol;

Aquecer por um periodo de 2 minutos;
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Esperar esfriar, e adicionar agua aos poucos até completar 30 mL, e logo
apos filtrar;

A solucéo obtida devera ser incolor.

-Substancias insolluveis na agua

Pesar 0,5 g de permanganato de potassio;

Dissolver, sob aquecimento em um 50 mL de &4gua destilada;

Filtrar utilizando um filtro vidro de média porosidade, previamente tarado,
no qual deve ser lavado com &gua destilada, até conseguir um filtrado
incolor;

Separar o residuo obtido da filtracdo e leva-lo a uma estufa, com
temperatura de 102,5 + 2,5 °C para secatr,

A massa obtida do residuo seco ndo podera ser superior a 5 mg ou seja
1,0%.

-Cloretos

Separar 10 mL da solucéo resultante do Aspecto da solucao, e completar
o volume para 15 mL com agua destilada;

Devera apresentar no maximo 0,02% (200 ppm) de cloretos (APENDICE
1).

-Sulfatos

Separar 12 mL da solugdo que resultou do Aspecto da solucao, e
completar o volume para 15 mL com agua;

Devera apresentar no maximo 0,05% (500 ppm) de sulfatos (APENDICE
).

-Perda por dessecacéo

PESAR 1 g de permanganato de potassio

Dessecar com pressao diminuida, utilizando silica-gel, por 18 horas;
Deverd apresentar no maximo 0,05% de perda de componentes volateis
(APENDICE 1).
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Doseamento

Pesar 0,125 g de permanganato de potassio e diluir em 25 mL de agua
destilada;

Preparar uma solugcdo com antecedéncia contendo acido oxalico 0,05 M
SV 2 mL, acido sulfarico e 5 mL de agua destilada e 50 mL;

Aquecer a mistura até uma temperatura aproximada aproximadamente de
80 °C;

Realizar uma titulacdo no excesso de acido oxalico, utlizando o
permanganato de potassio 0,02 M SV, para que se produza coloracdo
rosa clara, onde devera permanecer por um periodo de 15 segundos;

Cada mL de acido oxalico 0,05 M SV equivale a 3,161 mg de KMnO,.

ENSAIOS FiSICO-QUIMICOS DO SULFATO DE SODIO

a) ldentificacdo

e Uma solucdo 1:20 corresponde ao teste para o ion sulfato
(APENDICE I);

e Uma solucéo 1:20 responde ao teste para o ion sédio (APENDICE

).

b) Ensaio de pureza

- Acidez e alcalinidade

Pesar 1 g e diluir em 10 mL de sulfato de sodio. Apds a sua omplexa
dissolucéo, a qual deve conter 1 g do reagente sulfato de sédio) em 30
mL em 20 mL de agua destilada;

Adicionar a solugéo e o indicador azul de bromotimol (umas gota);

-Cloreto

Deve conter no maximo 0,02% (200 ppm) de cloretos (APENDICE I).
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-Metais pesados

Em 10 mL de agua deve-se dissolver 2 g de sulfato de s6édio em 10 mL
de agua destilada,;

Adicionar 2 mL de acido cloridrico 0,1 M e adicionar agua destilada até
completar o volume para 25 mL;

Deve conter no maximo 0,001% (10ppm) de particulas soélidas do sulfeto
de metais pesados (APENDICE 1).

-Perda por dessecacéo

c)

e Dessecar a um a temperatura de 105 °C por cerca de 4 horas;

e Para a forma decaidratada, a perda devera estar compreendida entre
51 e 57%;

e Para a forma anidra, a perda devera estar compreendida em no

maximo 0,5%.

Doseamento

Em 200 mL de agua dissolver 0,4 g de sulfato de sédio e acrescentar e
acrescentar 1 mL de &cido cloridrico;

Aquecer até ebulicdo e, aos poucos, acrescentar cerca de 8 mL, com
agitacdo permanente, de uma solugdo em excesso de cloreto de bario;
Aquecer a solu¢cdo em banho-maria por um periodo de uma hora 1 hora;
Esperar decantar e filtrar o precipitado;

Lavar com agua destilada até que o resultado da lavagem esteja livre de
cloretos.

Secar, calcinar e pesar;

A massa de sulfato de bario obtida multiplicado por 0,6086 representa o

equivalente de Na,SO0,.
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APENDICE |- ENSAIOS COMPLEMENTARES PARA A DETERMINACAO DA
PUREZA

1. Determinacédo do residuo por incineracao (Cinzas Sulfatadas)

Pesar, com exatidao, entre 1 g e 2 g da amostra em um cadinho de porcelana
previamente submetido a incineracao a temperatura especificada para a amostra

durante 30min resfriado em dessecador e pesado;

e Umedecer a amostra com aproximadamente 1 mL de &cido sulfarico;

e Aquecer suavemente com a menor temperatura possivel;

e Resfriar e umedecer o residuo com 1 mL de acido sulfarico;

e Aquecer suavemente com o objetivo de que ndo ocorra desprendimento
de fumos com coloracéo branca, apds isso carbonizar imediatamente;

¢ Incinerar a 600 (+/- 50) °C entre duas e trés horas;

e Resfriar em um dessecador, pesar e calcular a porcentagem do residuo;

e Adicionar 1 mL de acido sulfarico, aquecer e incinerar a 30 minutos
adicionais see o residuo obtido exceder o limite especificado;

e Repetir este procedimento até que a diferenca entre duas pesagens
seguidas seja de, no maximo, 0,5 mg;

e A formula 0.1 é utilizada para calcular a porcentagem do residuo em

relacdo a substancia em analise
] . o P,—P x
%residuo por icineracido (cinzas sulfatadas) = %x 100 (equacéo 0.1)
3

Em que:

-P,: Peso do cadinho depois da calcinacao e resfriamento (g);
-P,: Peso do cadinho com a amostra depois do resfriamento (g);
-P5: Peso inicial da amostra (Q);

-100: Fator de porcentagem.

Observacgéao 01: Realizar este procedimento em capela exaustora bem ventilada,
mas protegida de ar. Pode ser empregado um forno mufla, se desejado, e seu

uso é recomendado para ignicéo final a 600 (+/- 50°C).
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Ensaio limite para cloretos

Observagédo: Cada 1,5 mL da solugdo padréo deve conter 3,546 x 10™*

1.

Preparacdo da amostra:

Pesar 2,6 g do acido tricloroacético e dissolver de 30 a 40 mL de agua
destilada inserindo-o em um tubo de Nessler;

Reaalizar o processo de neutralizacdo utilizando &cido nitrico SR. O
volume tem que ser maior que 0,2 mL de acido cloridrico base;

Definir o volume de solucéo base em 1mL, o limite de cloreto é estipulado
pela equacao 2.0 e deve-se chegar mao resultado final de 136ppm;

Reservar.

Quantidade de cloretos

2,6 =
136

(equacao2.0)

Preparacao padrao:
Transferir para um tubo de Nessler, o volume de acido cloridrico padrdo
(HCL 0,01 M SV) e acrescentar um volume de 30 a 40mL;

Procedimento:

Aos tubos De Nessler contendo a preparacédo padrdo e a da amostra,
transferir 1 mL de acido nitrico SR;

Se posterior ao processo de acidificacédo, a preparo ndo se apresentar na
forma limpida, devera filtrar por meio de um papel filtro isento para
cloretos;

Transferir o filtrado para um tubo de Nesller e adicionar 1 mL de nitrato de
prata 0,1M;

Completar volume para 50 mL com agua destilada;

Deixar em repouso ao abrigo da luz por um periodo de 5 minutos;

Medir a turbidez utilizando o turbidimetro;

A turbidez da preparagdo da amostra ndo deve ser superior a da
preparacao padrao;

Reservar.
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3. Ensaio limite para metais pesados

-Preparacao da amostra

e Transferir para tubo adequado a solugio da amostra finalizada e dissolver
para 25 mL com agua, ou solubilizar e dissolver com agua para 25 mL a

guantidade de amostra, em gramas, calculada segundo a equacéao 3.0:

2
10001

equacao (3.0)
Em que:
I: limite de metais pesados na amostra em porcentagem (p/p).

e Adequar o pH entre 3,0 e 4,0 utilizando acido acético M ou hidroxido de
amonio 6 M e papel indicador com faixa estreita;
e Dissolver com agua destilada para um volume aproximado de 40 mL e

homogeneizar.
-Preparacao padrao

e Transferir para tubo adequado 2 mL de solu¢cédo base de chumbo (10 ppm
Pb) e dissolver para 25 mL com agua;

e Adequar o pH entre 3,0 e 4,0 utilizando acido acético M ou hidréxido de
amonio 6 M utilizando papel indicador;

e Dissolver utilizando agua destilada para para um volume de 40 mL e

homogeneizar.
-Preparacao controle

e Em um terceiro tubo, deve-se transferir certo volume de solucdo da
amostra preparada e 2 mL de solucdo padréo de chumbo (10 ppm Pb);

e Adequar novamente o pH entre 3,0 e 4,0 com acido acético M ou hidroxido
de amonio 6 M utilizando papel indicador de faixa estreita;

e Dissolver com agua destilada para um volume de 40 mL e homogeneizar.
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-Procedimento

A cada uma das preparac0es, transferir 2 mL de tampéao acetato pH 3,5 e

1,2 mL de tioacetamida SR;

e Dissolver com agua destilada para o volume de 50 mL, misturar e esperar

0 repouso por um periodo de dois minutos. Apds isso, quando ocasionar

0 tom com variacdo amarelo ao preto;

e Visualizar as preparacdes de cima para baixo, segundo o eixo vertical do

tubo, sobre fundo branco;

e A cor desenvolvida na preparacdo amostra ndo deve ser mais intensa do

gue na preparacédo padréo.

4. Ensaio limite para sulfatos

Reagentes especiais

A. Solugéo reserva de nitrato de chumbo:

Solubilizar exatamente 159,8 mg de nitrato de chumbo em 100 mL
de &gua destilada e de 1 mL de acido nitrico;

Dissolver com agua destilada para 1000 mL e misturar;

Aprontar e reservar essa solugéo em frasco de vidro isentos de sais

soluveis de chumbo.

B. Solucédo padrédo de chumbo (10 ppm Pb):

Dissolver 10 mL da solucao reserva de nitrato de chumbo para 100
mL com &gua destilada;
Cada mL dessa solucao devera conter 10 ug de chumbo (10 ppm

Pb), preparada recentemente.

C. Tampao acetato pH 3,5:

Solubilizar 25,0 g de acetato de amoénio em 25 mL de agua e 38
mL de &cido cloridrico 6 M;

Adequar o pH em 3,5 utilizando hidroxido de amoénio 6 M ou acido
cloridrico 6 M;

Dissolver para 100 mL com agua destilada e misturar.
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D. Preparo do reagente de tioacetamida:
e Aquecer tioacetamida SR em banho-maria por 20 segundos,

resfriar e utilizar imediatamente.
METODO |

A. PREPARACAO DA AMOSTRA
e Utilizar a equacéo 4.0 para determinar a quantidade da amostra em
gramas;
e Transferir para um tubo de nessler;

¢ Diluir ou solubilizar e diluir para 25 mL com agua destilada;

(equacéo 4.0)

1000.1
Em que:
L = limite de metais pesados na amostra em porcentagem (p/p).

e Adequar o pH entre 3,0 e 4,0 com acido acético M ou hidréxido de
amonio 6 M fazendo uso de um papel indicador de faixa estreita;

e Dissolver com 4gua destilada para um volume de 40 mL e misturar.

B. PREPARACAO PADRAO

e Transferir para tubo de nessler 2 mL de solucdo padrdao de chumbo (10
ppm Pb);

e Diluir para 25 mL com agua;

e Adequar o pH entre 3,0 e 4,0 utilizando &cido acético ou hidroxido de
amonio 6 M utilizando papel indicador de faixa estreita,

e Dissolver com agua destilada até alcancar um volume de 40 mL e

misturar.

C. PREPARACAO CONTROLE
e Transferir para um terceiro tubo de nessler um volume de solucdo da
amostra preparada conforme em preparagdo amostra e 2 mL de solucéo

padréao de chumbo (10 ppm Pb);
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e Ajustar o pH entre 3,0 e 4,0 com &acido acético M ou hidréxido de amdnio
6 M utilizando papel indicador de faixa estreita como indicador externo;

¢ Diluir com agua para aproximadamente 40 mL e homogeneizar.

D. PROCEDIMENTO

e Em todas a formulacdes, transferir 2 mL de tampéo acetato pH 3,5e 1,2
mL de tioacetamida SR;

e Diluir com agua para 50 mL, homogeneizar e deixar em repouso por dois
minutos;

e ApOs dois minutos, deverd desenvolver a cor que pode variar entre
amarelo e preto;

e A coloracdo desenvolvida na preparacdo amostra ndo deve ser mais

intensa do que na preparacao padrao.

5. Perda por dessecacao

O resultado € expresso em porcentagem p/p, e calculado seguindo a formula
5.0:

@xmo (equacéo 5.0)

Em que:
B,, = peso da amostra (g);
P, = peso do pesa-filtro contendo a amostra antes da secagem (Q);

P, = peso do pesa-filtro contendo a amostra depois da secagem (Q).

PROCEDIMENTO

O procedimento pode ser realizado por gravimetria e balanca com infravermelho

ou com lampada hal6gena.
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Gravimetria

e Se necessario, macerar a substancia até se obter um pé fino triturando-a
rapidamente;

e Pesaruma quantidade aproximada entre 1 g a 2 g da substancia, de forma
exata, em um pesa-filtro inicialmente dessecado por um periodo de 30
minutos, e resfriado utilizando uma baixa temperatura utilizado um
dessecador;

¢ Distribuir a amostra o mais uniformemente possivel, agitando suavemente
0 pesa-filtro de modo que se forme uma camada de aproximadamente 5
mm de espessura e, no maximo, 10 mm em caso de materiais volumosos;

e Colocar o pesa-filtro contendo a amostra, destampado, junto com a tampa
na camara de secagem;

e Secar a amostra;

e Abrir a camara de secagem, tampar o pesa-filtro rapidamente, retira-lo e
permitir que atinja a temperatura ambiente em um dessecador antes de
pesa-lo;

e A secagem devera continuar at¢ o momento em que duas pesagens
sequenciais obtenham valores iguais em mais que 0,50 mg por grama de
substéancia pesada, realizando a segunda pesagem depois de uma hora
adicional de secagem;

e Se a substancia funde a uma temperatura inferior aguela especificada
para a determinacdo da perda por secagem, manter o pesa-filtro com sua
capacidade durante uma a duas horas a uma temperatura de 5 °C a 10
°C inferior a temperatura de fusdo e depois secar a temperatura

especificada.
Balanca com infravermelho ou com lampada halégena

¢ Retirar toda a umidade presente no equipamento;

e Pesar quantidade da substancia a ser analisada, separar o material de
forma uniforme no coletor de amostra e coloca-lo dentro do aparato;

e Definir o tempo e a temperatura de secagem conforme estabelecido na

monografia individual. Registrar o valor de umidade obtido.
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Reacdes de identificacdo do ion potassio

Tratar solucéo alcalina da amostra com tetrafenilborato sodico a 1% (p/v).
Onde devera formar um precipitado branco;

Tratar solucdo da amostra com acido acético SR e 1 mL de cobaltinitrito
de sédio SR. Onde devera formar imediatamente um precipitado amarelo
ou amarelo alaranjado, na auséncia de ions amonio;

Colocar a solucdo da amostra, acidulada com &cido cloridrico SR, na zona
redutora da chama. Esta devera adquirir cor violeta, porém a presenca de
pequena quantidade de sédio mascara a cor;

Tratar solucdo da amostra com acido perclérico SR. Onde devera formar

um precipitado branco cristalino.

Reacdes de identificacdo do ion permanganato

Tratar solucdo da amostra, acidulada por &cido sulfarico SR, com peroxido
de hidrogénio a 3% (p/v) SR, onde a cor devera desaparecer a frio;
Tratar solucdo da amostra, acidulada por acido sulfarico SR, com acido

oxalico SR em solucéo aquecida; a cor devera desaparecer.

Reacdes de identificacdo do ion sodio

Transferir a solucdo da amostragem, com &cido cloridrico SR, na zona
redutora da chama. Esta devera adquirir cor amarela intensa;

Tratar solu¢do da amostra com acido cloridrico ou nitrico e depois com
acetato de uranila e zinco SR. Ocorrera formacdo de um precipitado
cristalino com coloracdo amarelo-ouro, apés a mistura por determinado

tempo.

Reac¢des de identificagdo do ion sulfato

Tratar solugdo da amostra com cloreto de bario SR, onde devera formar
um precipitado branco, insolivel em acido cloridrico SR e em &cido nitrico
SR;
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Tratar solu¢cdo da amostra com acetato de chumbo SR, onde devera
formar um precipitado branco, solivel em acetato de amoénio SR, porém
insoltvel em acido cloridrico ou nitrico SR;

Tratar solucdo da amostra com &cido cloridrico SR. Nao devera formar

nenhum precipitado (distin¢cao do tiossulfato).



APENDICE Il - TABELAS DE VALIDACAO

Tabela 02 — Detalhamento de dados para &cido tricloroacético.

INFORMACOES DO ROTULO

Reagente
Marca

Lote

Validade

Novo prazo de

validade

PARAMETRO

Cloretos

Cinzas Sulfatadas

Doseamento

Fonte: Autoral, 2021

VALOR OBTIDO

VALOR DE
REFRENCIA



Tabela 02 — Detalhamento de dados para o permanganato de potassio.

INFORMACOES DO ROTULO

Reagente

Marca

Lote
Validade

Novo prazo de

validade

PARAMETRO VALOR OBTIDO VALOR DE
REFRENCIA
Aspecto da solugéo
Substancias
insollveis na agua
Cloretos
Sulfatos
Perda por
dessecacao
Doseamento

Fonte: Autoral, 2021

62



Tabela 02 — Detalhamento de dados para o sulfato de sédio.

INFORMACOES DO
ROTULO

Reagente

Marca
Lote
Validade

Novo prazo de

validade

PARAMETRO VALOR
OBTIDO
Acidez e
alcalinidade
Cloretos
Metais pesados

Perda por

dessecacao

Doseamento

Fonte: Autoral, 2021

VALOR DE
REFRENCIA

63



