ARTIGO

IMPLANTACAO DE UMA ESTACAO DE PRODUCAO
DE AGUA DESIONIZADA PARA USO NOS
LABORATORIOS DO CENA/USP EMPREGANDO

RESINAS DE TROCA-IONICA

Considerando que laboratérios quimicos necessitam de agua de elevada pureza, foi desenvolvido
um sistema de producdo de agua desionizada através de resinas trocadoras de ions como
alternativa ao uso de equipamentos de destilagdo. Tal sistema fornece &gua para todos os
laboratérios do CENA/USP, reduzindo significativamente o consumo de agua e energia na
instituicdo. Esse exemplo pode ser seguido por outras instituicbes que apresentam elevado
consumo de agua desionizada em suas atividades de rotina e pesquisa.

Palavras-chave: agua desionizada, purificagao, laboratérios

As research laboratories need high purity water, it was developed a production system through
ion exchange resins, as an alternative to the use of distillation equipment. The elaborated system
supplies deionized water to all laboratories from CENA/USP, reducing greatly the water and
energy consumption. This example can be followed by other institutions that use a great volume
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of deionized water on their routine activities.

Keywords: deionized water, purification, laboratories

Introducao

No atual estagio do desenvolvimento humano, no inicio do
século XXI, um dos grandes desafios a serem enfrentados esta
atrelado a sustentabilidade. Embora em diversos paises o
desenvolvimento tecnolégico tenha alcancado niveis
inimaginaveis ha décadas, os recursos naturais, de extrema
necessidade para a sobrevivéncia das espécies, sao cada vez
mais escassos.

As fontes disponiveis de agua doce estdo se esgotando, o
que permite prever um quadro catastréfico para os préximos
anos. Essa preocupacéo é ainda mais acentuada ao considerar-
se que, em alguns paises, a falta d’agua ja é uma realidade (1-
3). O governo dos Estados Unidos da América anunciou
recentemente que deve iniciar entendimentos para importar d4gua
do vizinho Canada, enquanto no Brasil, em algumas regides, ja
estao em vigor programas de racionamento, inclusive com o
estabelecimento de cotas por habitante (4). O relatério mundial
(5) da Unesco (Organizagao das Nacoes Unidas para a Educacéo,
Ciéncia e Cultura) estima que dois milhdes de toneladas de
rejeitos sao langados diariamente em redes receptoras, podendo
contaminar 12.000km?3 de agua. Esse volume é 50 % superior a
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toda agua armazenada em todas as represas até hoje construidas.

Dentro deste contexto, além de alternativas que visem a
prevencao e remediacao da poluicdo de mananciais por
substancias de diversas naturezas, é também necessaria uma
utilizagado mais racional da agua.

Em laboratérios quimicos, a agua é o solvente mais
empregado, uma vez que a utilizacao de dgua desionizada de
alta pureza é de fundamental importancia nos trabalhos de
pesquisa, principalmente no preparo de padrdes analiticos e
carregadores para analise em fluxo. Dentre os sistemas para
tratamento de agua para essa finalidade, destacam-se os
processos de destilacdo, osmose reversa e troca-idnica. O
processo convencional de destilacdo é o mais empregado,
consumindo, porém, grande quantidade de dgua de refrigeragao
(15L L! de agua produzida) e energia elétrica (0,7Kw L!), além
de cuidados constantes durante a producéo (6). Um equipamento
comercial de osmose reversa apresenta também desperdicio de
agua (3L L de agua produzida), mas o consumo de energia é
baixo (7).

Ressalta-se a observacgado de que o fornecimento de energia
esta comprometido, sendo que, em diversos paises (como o
Brasil), a implantagdo de programas de redugdo no consumo de
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energia, e também incentivos a estudos referentes a energias
alternativas, estao na ordem do dia (8-10).

Ao contrario dos demais processos de purificagcdo de agua,
o emprego de colunas de resinas trocadoras de ions evita
desperdicios dessa natureza, sendo ainda favorecido pela
simplicidade da técnica, durabilidade das resinas e alta pureza
do produto obtido (11-12).

No CENA/USP, onde existem atualmente 19 laboratdrios de
ensino e pesquisa, um levantamento preliminar realizado revelou
que os processos de purificacdo de agua produzem cerca de
60m3 més! de dgua (20m3 més?! no Laboratério de Isétopos
Estaveis — troca ibnica), o que gera aproximadamente 600m3
més’! de aguas residuarias provenientes da etapa de resfriamento
dos processos convencionais de destilacdo. Toda essa agua de
resfriamento é captada da rede publica de abastecimento, sendo
o consumo médio do CENA/USP de aproximadamente 1600m?
més!. Baseando-se nessas estimativas iniciais, uma possivel
substituicdo dos processos de destilagcdo por resinas trocadoras
de ions possibilitaria uma reducao de volume de captacao de
agua (e por conseqiiéncia de aguas residuarias) da ordem de
40%, com reducao dos custos com os servicos de abastecimento
de agua e esgoto de mais de R$ 4.000,00 més. Isso sem
computar os gastos com energia elétrica despendidos pelos
processos de destilagdo, correspondendo a aproximadamente
40.000Kw més?! (R$ 8.000,00). Somados, esses valores
indicam a possibilidade de uma economia da ordem de R$
140.000,00 ano™! para a Instituicao.

Desse modo, propds-se a construcdo de uma unidade
produtora/fornecedora de agua para fins analiticos para toda a
instituicdo através de um redimensionamento do sistema proposto
por Bendassolli e colaboradores??. Considerando-se o volume
necessario para abastecer todos os laboratérios do CENA/USP, a
unidade produtiva a ser dimensionada devia, em capacidade
plena de producao, considerando-se as necessarias etapas de
regeneracado das resinas, produzir cerca de 100L h! de agua
para atender a demanda. Assim sendo, essa unidade produtiva
de agua desionizada foi instalada em area propria, de facil acesso,
visando uma produgéo de agua nas condi¢des adequadas para
os procedimentos de pesquisa em cada laboratério em particular.

E importante frisar, ainda, que esse desenvolvimento é parte
integrante do Programa de Gerenciamento de Residuos Quimicos
do CENA/USP, que vem sendo implementado na instituicao,
financiado pela Fundagdo de Amparo a Pesquisa do Estado de
Sao Paulo (FAPESP).

Material e Métodos

Material

Os equipamentos utilizados nas analises de interesse, a fim
de se aferir a qualidade do produto final obtido, bem como
acompanhar parametros de interesse na producao e regeneracao,
foram: espectrometros de absorcdo atémica Perkin Elmer,
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modelos 503 e 306; espectrofotdmetro de chama modelo B-
262 Micronal; cromatografo a gas acoplado a espectrometro de
massas (CG-EM) espectrofotometro Micronal modelo B 342 I;
espectrometro de plasma induzido Jarrel-Ash, modelo 975;
balangas eletronicas digitais marca And, modelo ER-182A (escala
0,0001g), e marca Tecnal com capacidade para 15Kg (escala
0,1g); capelas especiais para manuseio e processamento dos
materiais perigosos; medidor digital de pH marca ORION modelo
4260-C15; condutivimetro Texto 240; autoclave; estufa
incubadora BOD; estufa para esterilizacao seca; entre outros.

As resinas escolhidas para uso no sistema proposto foram a
cationica Amberjet 1200 Na (tipo forte, grupo funcional sulfonico,
capacidade de troca de 2,0mmol Na* cm resina imida, malha
650+50um) e a anidnica Amberlite IRA 410 (tipo forte, com
capacidade de troca de 1,4 mmol OH- cm resina imida, malha
410-480um).

Os trés pares de colunas de acrilico (anionica e cationica —
separadas) do sistema de producdo possuem 1800mm de
comprimento e 183, 152 e 100mm de diametro, denominados
respectivamente Sistemas 1, 2 e 3. Para garantir a pureza
microbiolégica da dgua apés a purificagdo quimica, foi instalado
um equipamento de desinfeccdo UV no sistema de producao.

0 armazenamento da agua produzida é feito em tanques de
aco inoxidavel com tratamento sanitario de 2m? de capacidade.
Para a regeneracao das resinas foram instalados tanques em
resina estervinilica, reforcado com fibra de vidro (200L). A Figura
1 mostra os detalhes da planta de producao.

No laboratorio, os recipientes para armazenamento de agua
testados foram: 1 — recipiente de 50L de capacidade em PVC da
Permution; 2 — recipiente em PET (garrafa plastica empregada
na comercializagao de 4gua mineral); e 3 — recipiente especial
para armazenamento de dgua de 50L de capacidade, construido
em aco inoxidavel 304 polido e com tratamento sanitario, dotado
de eletrobomba de drenagem Eberle EBD 17241 (220 v/ 60
hz) e lampada UV-C Light Express (6 watts).
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Figura 1. Central de producao de agua desionizada para
fornecimento aos laboratérios de ensino e pesquisa do
CENA/USP
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Métodos

Nas unidades de desionizacdo foram avaliados os parametros:
concentragdes das solucdes de regeneragao das resinas catidnicas
(acido cloridrico 1,0 e 2,0mol L) e anidnicas (hidréxido de sodio
1,0 e 2,0mol L!); tempo de regeneragdo; concentracao de
algumas espécies quimicas (cations e dnions) importantes no
eluido da etapa de regeneracao das resinas; pH; condutividade
ou resistividade; propriedades microbiolégicas (bactérias
heterotrdficas totais).

Para se verificar a eficiéncia da etapa de regeneracao,
amostras representativas de cada 3L da solucao eluida, de cada
coluna, foram coletadas e acondicionadas em frascos de
polietileno (200mL) mantidas sob refrigeracao (4°C).

A técnica de espectrometria de emissao atomica de plasma
(ICP-AES), por permitir linearidade da ordem de 108, foi
empregada para a determinacao de Na*, K*, Ca?*, Mg?+,Si0,**
e SO,* nas amostras de interesse (13).

Para as determinacoes de Cl-e N03', utilizou-se metodologia
espectrofotométrica de analise em fluxo (14).

Na afericdo da qualidade da agua desionizada produzida,
foram avaliadas as concentracdes de espécies inorgénicas e
organicas. Com relacao as espécies organicas, foram avaliados
60 compostos utilizando a técnica da CGMS.

As determinacdes de contagem colonias de bactérias
heterotrdficas totais foram procedidas em amostras de agua
coletadas antes e apds o tratamento nas colunas de resinas
trocadoras de ions, bem como apés a desinfeccao empregando
luz UV. As analises microbioldgicas foram realizadas através do
método do plagueamento em profundidade (15), sendo
observados os necessarios procedimentos de assepsia durante a
coleta de amostras e demais etapas analiticas. Como a agua
acaba ficando armazenada nas caixas de aco inoxidavel por algum
periodo de tempo, verificou-se também a presenca de bactérias
na agua estocada, propondo novas alternativas para
armazenamento de dgua na instituigao.

Os residuos quimicos gerados nas etapas de regeneragao das
resinas e determinacdes analiticas foram tratados de maneira a
possibilitar o descarte ambientalmente correto.

Resultados e Discussdo

Com a conclusao do sistema proposto (investimento de R$
35.000,00) e inicio da etapa de producgéo de adgua desionizada,
puderam entao ser avaliados os parametros de interesse tanto
na agua produzida e armazenada como nas etapas de regeneragao
das resinas.

Qualidade da 4gua

Com respeito a qualidade da agua desionizada produzida,
aliquotas coletadas 10 vezes ao dia durante um ciclo de producgéo
(até a saturacdo das resinas) permitiram observar que a
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Tabela 1. Concentracoes (mg L') de algumas das
principais espécies inorganicas e organicas analisadas
em amostras de agua de abastecimento e purificada
pelo sistema proposto

Espécie AAP? ADTI? AEUV® APD*
Cu <0,0036 | <0,0036 | <0,0036 | <0,0036
Mn <0,0051 | <0,0051 | <0,0051 | <0,0051
Fe 0,0152 | <0,0048 | <0,0048 | <0,0048
Cd <0,0009 | <0,0009 | <0,0009 | <0,0009
Cr 0,0019 | <0,0009 | <0,0009 | <0,0009
Ni <0,0402 | <0,0402 | <0,0402 | <0,0402
Sr 0,2176 | <0,0006 | <0,0006 | <0,0006
Ba <0,4464 | <0,0030 | <0,0030 | <0,0030
Si 4,2354 0,0807 0,0789 0,0801
P <0,0288 | <0,0288 | <0,0288 | <0,0288
Ca 39,1203 | <0,0660 | <0,0660 | <0,0660
Mg 58689 | <0,0099 | <0,0099 | <0,0099
Na 57295 | <0,0426 | <0,0426 | <0,0426
K 28241 | <0,0126 | <0,0126 | <0,0126
9,6248 | <0,0147 | <0,0147 | <0,0147
Al <0,0099 | <0,0099 | <0,0099 | <0,0099
C organico 0,916 0,204 0,169 0,186
C inorganico 6,486 0,102 0,070 0,066
Toluenc® 1,3 1,7 15 15
Cloroférmio® 0,1470 0,0078 0,0085 0,0021
Bromodiclorometano® | 0,0078 _ _ _

IAAP = agua de abastecimento publico; 2ADTI = 4agua desionizada pelo sistema
de troca idnica; SAEUV = &gua esterilizada em radiagdo UV, apés purificagao
quimica; “APD = 4gua purificada coletada nos pontos de distribuicao da Central
de Abastecimento; compostos organicos volateis, reportados em mg L.

condutividade variou entre 0,2 e 1uS cm™ e o pH entre 6,5 e
7,5. Embora as medidas tenham sido realizadas no instante da
producao, pode-se verificar, posteriormente, que nao havia
variacoes nesses parametros quando a agua é estocada por um
periodo curto de tempo (aproximadamente duas semanas).

Medidas do volume de dgua produzida até a saturacao das
resinas, em cada sistema de produgao dimensionado, permitam
estimar que a capacidade de producao é de aproximadamente
15, 10 e 5m3, respectivamente para os sistemas 1, 2 e 3.

A elevada pureza da agua desionizada produzida é atestada
também pelas baixas concentragdes de algumas das principais
espécies inorganicas e organicas analisadas em comparacgéo as
verificadas na agua de abastecimento publico, apresentadas na
Tabela 1. Sobre as espécies organicas analisadas, cabe ressaltar
que foram quantificados 60 compostos organicos volateis
(principalmente halogenados), mas a concentracdo da grande
maioria foi inferior ao limite de deteccao da técnica (0,5ug L1).

Como na operacgéo do sistema de troca-idnica a d4gua nao é
levada a ebulicdo, como ocorre na destilagdo, as colunas de
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Tabela 2. Anadlises de crescimento bacteriano, pH e
condutividade em agua armazenada em recipientes de
INOX, PVC e PET pelo periodo de até duas semanas

Recipiente | Teste* | Periodo (dias) | UFC mI* | pH | Condutiv. (S cm?)
0 0 7,6 08
1 3 1,0x10° | 73 11
7 22x10? [ 7,3 1,3
14 1,7x10% | 7,0 19
INOX 43x10* |79 0,6
2 3 52x10' | 81 13
6,1x10 | 7,7 1,2
14 38x10t |78 2,1
0 7,2 0,7
1 3 3,6x10 | 7,2 14
4,0x10* | 6,9 1,8
14 25x10* | 7,1 2,8
Pve 53x10* | 6,8 0,7
2 8 6,9x10* | 7,0 09
4,0x10* | 7,0 11
14 41x10* | 7,1 (85
0 7,4 0,6
1 3 32x10*| 75 08
93x10° | 7,8 1,2
14 18x10* | 7,5 1,3
PET 8,6x10* | 6,9 08
2 8 31x10*| 6,8 1,6
3,7x10% | 7,4 1,6
14 52x10* [ 7,0 2,4

* Teste 1 refere-se ao armazenamento de agua coletada no instante da
producao, ap6s desinfeccao empregando luz UV, enquanto o teste 2 refere-se
ao armazenamento de agua coletada nos reservatorios instalados no interior
da Casa de Vegetacéo (dgua produzida ha alguns dias).

resinas acabam nao retendo microorganismos presentes na agua
de abastecimento publico. Para realizar a desinfeccao da agua
produzida, a solucao adotada foi o uso de um esterilizador UV
acoplado ao sistema apds a saida da dgua das colunas de troca-
ionica.

Testes realizados mostraram que a agua de abastecimento
publico apresentava 1,9x103 UFC mL! e, ap6s desmineralizagao
no sistema de troca ionica, a quantidade de colonias aumentava
para 2,5x10* UFC mL", o que indica que as resinas de troca-
ibnica constituem-se em ambiente propicio para a proliferacao
de bactérias, uma vez que o nimero de col6nias encontrado é
maior que o verificado na agua de abastecimento. Levando esse
parametro em consideracao, a agua produzida pode tornar-se
inadequada para uso em laboratérios que realizam analises
biolégicas. O equipamento de UV utilizado mostrou-se eficiente
na desinfeccao da agua, ndo sendo detectado crescimento de
colénias de bactérias nas amostras de agua analisadas.
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Entretanto, nas amostras de agua analisadas armazenadas por
curto periodo de tempo (até duas semanas), pode-se verificar
elevado niimero de coldnias de bactérias (2,9x10°> UFC mL1).
Ocorre que 0 armazenamento da dgua durante o periodo de alguns
dias acaba por facilitar o crescimento de col6nias de bactérias, o
que pode ser verificado tanto nas caixas de ago inoxidavel como
nos recipientes disponiveis em cada laboratério.

Em laboratérios que necessitam de agua de elevada pureza
quimica e também microbioldgica, deve-se entdo dar a devida
atencado ao armazenamento da agua produzida, evitando-se o
armazenamento prolongado da agua recém produzida e
desinfetada. Também é interessante a adocao de alternativas
viaveis de recipientes de armazenamento de dgua. Desse modo,
estudou-se o armazenamento em trés recipientes distintos nos
intervalos de 3, 7 e 14 dias, aferindo-se as oscilagdes de nlimero
de colonias de bactérias, pH e condutividade. Os recipientes
selecionados para esse estudo foram: 1 — recipiente de PVC, de
uso comum nos laboratdrios do CENA/USP; 2 - recipiente de
PET, indicado na literatura para amostragem de 4gua em analises
de elementos traco (16); e 3 — recipiente em inox dotado de
bomba para circulagido de agua e lampada UV-C. Esse Gltimo
recipiente foi especialmente construido (Figura 2) para solucionar
os problemas de crescimento de microorganismos na agua

Figura 2. Recipiente para armazenamento de agua em
laboratorios construido em aco inox 304, contendo
lampada UV-C (6 watts), eletrobomba para circulacao de
agua e controlador automatico.
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Figura 3. Regeneracao da resina anionica a forma OH
observada em teste realizado no Sistema 2 de producao
de agua desionizada.

produzida e fornecida para alguns laboratérios da instituicao.
Ele é dotado de controlador automatico que aciona a luz UV e a
bomba em intervalo estipulado de 10 minutos a cada hora. Assim
sendo, amostras de 4gua foram armazenadas nos trés recipientes
ocupando metade da capacidade de armazenamento de cada
um. Num primeiro ensaio, a agua foi coletada no instante de
producéo e, no segundo, foi coletada da caixa de abastecimento
localizada na Casa de Vegetacdo do CENA/USP.

Os resultados obtidos, verificados na Tabela 2, ressaltam a
significativa redugao (99,9 %) no crescimento bacteriano na adgua
armazenada no recipiente em inox, tanto quando armazenada
agua isenta de microorganismos quanto no segundo teste, no
qual a agua armazenada ja continha inicialmente 4,3 x 10* UFC
mll. Quanto a condutividade e pH, pouca variagao foi verificada
no periodo de armazenamento testado.

Ressalta-se ainda que, para distribuir agua no interior da
Casa de Vegetacdo do CENA/USP, onde a central de produgéo foi
construida, varios pontos internos de distribuicao foram
instalados. Ao mesmo tempo, para atender a demanda dos
laboratdrios, externamente a Casa de Vegetagdo, também foram
construidos pontos de distribuicao, onde carrinhos e recipientes
apropriados para o transporte de agua até os laboratérios foram
disponibilizados.

Regeneracao das resinas

Apés a saturacao das resinas no Sistema 2, avaliou-se a
regeneracao empregando-se solugdes de HCl e NaOH 1mol L1,
nas resinas cationica e anionica, respectivamente, em fluxo de
300mL min-. Nesse sistema, pode-se determinar que as colunas
de resina anibnica e cationica apresentam volume aproximado
de 35,8 e 35,6L, respectivamente, quando saturadas com OH-
(anidnica) e H* (catidnica) e equilibradas em agua.

A verificacao do nivel de regeneracdo dos sitios ativos da
resina anibnica a forma R-OH-, realizada através da titulacao de
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Figura 4. Principais ions identificados na etapa de
regeneracao da resina anionica empregando como
solucao eluente NaOH 1 mol L'

amostras coletadas a cada 3 litros de solucao eluida, mostrou
que, a partir da 112 amostra coletada (referente a 33L de solugao
eluida), aumentou acentuadamente a eluicao de ions OH- (Figura
3). Entretanto, embora reduzida a relagdo de troca idnica,
continuou-se a regeneracao até a retirada da 502 amostra (150L
de solucao eluida). A eluicdo dos &nions utilizando solucéo de
NaOH 1mol L! é boa, pois consegue-se eluir os dnions com
150L dessa solugao em 35,8L de resina, o que significa 4,1VL
(volume leito), representando um bom resultado na troca i6nica.

Foram entéo analisadas as concentragoes de SO,%, CI, NO,°
e Si0,* nessas amostras, onde foi possivel observar os picos
das eluicoes desses anions entre 30 e 90L de solucao eluida
(Figura 4). Tentou-se analisar BO,", mas as baixas concentrages
desse anion impediram a aquisicdo de resultados confiaveis.
Pode-se verificar que o procedimento adotado (volume e con-
centracdo da solucdo regenerante) permitiu a completa rege-
neracao dos sitios ativos da resina a forma hidroxila (R-OH").

Na regeneragado dos sitios da resina catidnica a forma H*
(R-H*) foi inicialmente empregada como solugao eluente
HCI 1mol L. Entretanto, como pode ser visto na Figura 5, apés
utilizados 150L dessa solugdo como regenerante, ainda
continuavam sendo detectadas elevadas concentragdes de célcio
nos Ultimos volumes amostrados do eluido. Essa observagao
permitiu concluir que se fazia necessario aumentar a concentragao
ou o volume do acido empregado para obter a completa regene-
racao do sistema. Assim sendo, noutro teste realizado empregou-
se como solucao eluente HCI 2mol L. Como pode ser visto na
Figura 6, os resultados obtidos permitem avaliar que nessa nova
condicao a regeneracao foi realizada com éxito (VL = 4,2).

Os custos com reagentes (HClI e NaOH) para a completa
regeneracao das resinas, tendo como base o sistema 2, foram
em torno de R$ 120,00, o que representa R$ 15,00 m3 de
agua produzida.

E importante frisar que os residuos gerados durante a
regeneracgao das resinas sdo devidamente neutralizados, antes
de serem descartados na rede publica de coleta de esgoto.
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Figura 5. Principais ions identificados na etapa de
regeneracao da resina cationica empregando como
solucao eluente HCI 1 mol L

Conclusoes

A interpretacao dos resultados permite concluir que, através
do emprego de colunas preenchidas com resinas de troca-iénica,
é possivel a obtengdo de agua de excelente qualidade (quimica
e microbiolégica), em larga escala de produgdo, para uso em
laboratérios. Considerando-se os trés sistemas em plena
capacidade de operacao, pode-se produzir 5m? dia! de agua
desmineralizada. Apenas como ilustracao, vale ressaltar que em
um Unico destilador (56.000 watts), que atendia a demanda da
Casa de Vegetacao do CENA/USP, operava em condigbes que
permitiam a producdo de 640mL min! de &gua e consumia
21.000L min'! de agua de refrigeracéo (relagdo 1:33). Por outro
lado, a recuperacao de agua é superior a 90% no novo sistema

Figura 6. Principais ions identificados na etapa de
regeneracao da resina cationica empregando como
solucao eluente HCI 2 mol L!

implementado. A substituicdo completa dos destiladores da
Instituicdo deve gerar economia da ordem de R$ 140.000,00.
Na atualidade, a economia de agua e energia ja atinge R$
75.000,00 anualmente.
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