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RESUMO

MELO, Elisa Dias de, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, fevereiro de 2012.
Avaliacéo e identificacdo da toxicidade de efluentes liguidos de uma industria
de cosméticos. Orientadora: Ann Honor Mounteer. Coorientadores: Claudio
Mudado Silva e Luiz Claudio de Almeida Barbosa.

Os efluentes liquidos gerados por industrias de cosméticos podem ser formados por
misturas complexas de substancias quimicas, apresentando potencial toxico aos
organismos aquaticos quando lancados nos corpos-d’agua sem tratamento ou
insuficientemente tratados. Apesar da importédncia em se englobar a avaliagdo
ecotoxicologica no monitoramento de efluentes liquidos, hd ainda a necessidade
em se identificar os compostos responsaveis pela toxicidade, possibilitando a sua
efetiva reducdo. A Agéncia de Protecdo Ambiental dos Estados Unidos
desenvolveu um método para auxiliar na identificacdo de substancias toxicas,
conhecido como Avaliacdo e Identificagdo da Toxicidade (AIT), que baseia-se na
manipulacdo das amostras através de uma seérie de processos fisicos e quimicos,
objetivando separar grupos de compostos para verificar seu potencial toxico. Neste
trabalho foi aplicada a metodologia de AIT aos efluentes liquidos gerados por uma
indUstria de cosméticos de pequeno porte, localizada no estado de Minas Gerais. A
caracterizacao fisico-quimica e ecotoxicolégica de amostras coletadas na entrada e
na saida da Estacao de Tratamento de Efluentes (ETE) para as trés campanhas
realizadas revelaram uma operagdo ineficiente do sistema de tratamento
implantado (processo fisico-quimico de coagulacdo, floculacdo, decantacdo e
filtracdo). Foram detectados teores de matéria organica, sélidos em suspenséo
totais e surfactantes em desconformidade com os padrdes legais para langamento
de efluentes, e testes de toxicidade aguda e crbnica com organismos de trés niveis
troficos (Vibrio fischeri, Daphnia similis, Ceriodaphnia dubia e Pseudokirchneriella
subcapitata) indicaram elevada toxicidade dos efluentes tratados. Apos a aplicacéo
dos procedimentos previstos na fase | do protocolo de AIT, foram descartadas as
fontes de toxicidade por aménia, metais catibnicos e compostos oxidantes, sendo a
toxicidade associada a materiais particulados, compostos volateis ou sublateis e a
compostos orgéanicos apolares ou moderadamente polares. Tais resultados
indicaram os surfactantes, ingredientes empregados em elevadas quantidades no
processo produtivo, como possivel fonte da toxicidade. A avaliagdo da toxicidade

individual e combinada dos principais surfactantes utilizados na industria puderam
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confirmar essa suspeita, apesar de ndo terem sido descartadas outras possiveis
fontes, como, por exemplo, das fragrancias empregadas.
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ABSTRACT

MELO, Elisa Dias de, M.Sc., Universidade Federal de Vigosa, February, 2012.
Toxicity identification and evaluation of cosmetic industry wastewater.
Advisor: Ann Honor Mounteer. Co-Advisors: Claudio Mudado Silva and Luiz Claudio
de Almeida Barbosa.

Cosmetic industry wastewaters can contain a complex mixture of chemicals,
representing potential toxicity to aquatic organisms when released untreated or
insufficiently treated into receiving waters. Despite the importance of including
ecotoxicological assessment in the wastewater monitoring, there is still the need to
identify the compounds responsible for toxicity, to allow its effective reduction. The
United States Environmental Protection Agency has developed a method to assist in
the identification of toxic substances, known as Toxicity ldentification and Evaluation
(TIE), which is based on sample manipulation by a series of physical and chemical
processes, aimed at separating classes of compounds to determine their potential
toxicity. In this work, the TIE methodology was applied to wastewater generated at a
small cosmetics industry, located in the state of Minas Gerais. The physical-
chemical and ecotoxicological analysis of samples collected from the inlet and outlet
of the wastewater treatment plant (WTP) revealed an inefficient operation of the
system (physical-chemical processes of coagulation, flocculation, sedimentation and
filtration). Organic matter, suspended solids and surfactants concentrations in the
treated effluent samples exceeded the legal standards for effluent discharge. Acute
and chronic toxicity testing with organisms from three trophic levels (Vibrio fischeri,
Daphnia similis, Ceriodaphnia dubia and Pseudokirchneriella subcapitata) indicated
high toxicity of treated effluents. After application of the procedures described in
Phase | of the TIE protocol, sources of toxicity from ammonia, cationic metals and
oxidant compounds were discarded, and the toxicity was associated with particulate
matter, volatile or sublatable and nonpolar to moderately polar organic compounds.
These results indicated surfactants, ingredients used in large quantities in the
production process, as a possible source of toxicity. The evaluation of individual and
combined toxicity of the major surfactants used in the industry was able to confirm
this suspicion, even though other possible sources of toxicity, such as fragrances,

should not be discarded.



1 INTRODUCAO

A degradacdo ambiental, e em particular dos recursos hidricos, é uma preocupacgéo
crescente em todo o planeta. O uso abusivo e irresponsavel desse recurso tem
levado a projecBes de escassez de agua para uma parcela significativa da

populacdo mundial em um futuro ndo muito distante.

Devido ao crescimento econbmico e continua demanda de bens e produtos,
observa-se um forte desenvolvimento e diversificagdo do setor industrial. Porém, os
diversos processos industriais existentes geram uma ampla variedade de

contaminantes, que poderao ser detectados nos seus efluentes liquidos.

Esses efluentes podem ser formados por misturas complexas de substancias
guimicas, muitas delas toxicas aos organismos aquaticos e também aos seres
humanos. Assim, o langamento direto e indireto de efluentes liquidos industriais nao
tratados ou insuficientemente tratados contribui com uma parcela significativa da

poluicdo hidrica.

O monitoramento dos efluentes liquidos e dos corpos-d"agua receptores que era,
até recentemente, realizado somente com base em parametros fisico-quimicos e
microbiol6gicos, deve englobar também a avaliagéo ecotoxicolégica, de acordo com
a legislacéo federal para langamento de efluentes, tornando os testes de toxicidade

uma pratica rotineira nos laboratérios.

Porém, além da avaliagdo da toxicidade, ha uma necessidade em se identificar os
compostos ou classes de compostos responsaveis pela mesma, possibilitando a
implantacdo de medidas mitigadoras e efetiva reducdo da toxicidade. Com esse
objetivo, a Agéncia de Protecdo Ambiental dos Estados Unidos (USEPA)
desenvolveu uma metodologia para auxiliar a identificagdo de substancias toxicas
em amostras ambientais, conhecida como Avaliacéo e Identificacdo da Toxicidade
(AIT).

O principio da AIT baseia-se no fracionamento das amostras por meio de uma série
de processos fisicos e quimicos, objetivando eliminar ou separar grupos de

compostos para verificacdo de seu potencial toxico.

INTRODUCAO
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Dentre o diversificado parque industrial brasileiro, destaca-se a industria de
cosmeéticos, que € um setor em pleno crescimento na economia nacional, porém é
responsavel pela geracdo de efluentes liquidos caracterizados pela elevada
demanda quimica de oxigénio, devido a altas concentracdes de Oleos e graxas e
surfactantes, além da presenca de corantes e fragrancias, sendo todos esses
compostos de baixa biodegradabilidade e com potencial téxico.

Apesar de ser um mercado emergente no pais, ha ainda um numero limitado de
pesquisas publicadas relacionadas ao tratamento dos efluentes liquidos gerados
pelas industrias de cosméticos. E, que seja de conhecimento, nenhum trabalho até
0 presente empregou a metodologia de AIT para efluentes dessa tipologia

industrial.

Portanto, este projeto de pesquisa buscou comprovar a hipétese de que o processo
de tratamento de efluentes liquidos de uma industria de cosméticos ndo cumpre o
papel de reduzir a toxicidade dos efluentes. Foi proposta, entdo, a avaliacdo e
identificacdo da toxicidade desses efluentes e medidas para a sua eliminacéo ou
reducdo.

INTRODUCAO



2 OBJETIVOS

Esta pesquisa teve como objetivo geral a avaliagdo e identificacdo da toxicidade de
efluentes liquidos téxicos provenientes de uma induUstria de cosméticos. Os

objetivos especificos foram:

¢ Realizar a caracterizacao fisico-quimica e ecotoxicolégica dos efluentes na
entrada e na saida da estacdo de tratamento de efluentes (ETE) da

industria, de forma a avaliar a eficiéncia do processo;

e Comparar os resultados obtidos com os padrdes legais para lancamento de

efluentes liquidos;

e Avaliar a toxicidade dos efluentes liquidos gerados com espécies de
diferentes niveis troficos, como forma de comparacdo da sensibilidade dos

organismos-teste aos compostos toxicos;

e Identificar os compostos ou classes de compostos responsaveis pela

toxicidade;

e Propor agbes para reducdo da toxicidade observada.

OBJETIVOS



3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 Cosmeéticos

3.1.1 Histérico e Definicao

Apesar de ndo se saber ao certo a origem dos produtos cosméticos, a sua histéria é
muito antiga, tendo escavacdes arqueoldgicas confirmado o seu uso na ldade da
Pedra (MITSUI, 1997). Evidéncias posteriores do seu uso foram registradas no
Egito antigo, onde foram encontrados recipientes com materiais usados para fins
cosméticos em tumbas com cerca de cinco mil anos. Cledpatra, a Ultima rainha do
Egito, se tornou um icone da cosmetologia pelos seus cuidados pessoais, como 0s
frequentes banhos com leite para manter a pele e os cabelos hidratados. A partir de
entdo, a producdo e o uso de produtos cosméticos passaram por diversas fases,
acompanhando a prépria histéria da evolucao cientifica e cultural do ser humano,
indo desde sua proibicdo na Idade Média até a consolidacdo das industrias de
cosméticos, no inicio do século XX (SEBRAE, 2008; HEEMANN et al., 2010).

De acordo com a Resolugdo RDC N°. 211, de 14 de julho de 2005, da Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), no territério nacional € adotada a
seguinte definicdo: “Produtos de Higiene Pessoal, Cosméticos e Perfumes, séo
preparacgfes constituidas por substancias naturais ou sintéticas, de uso externo nas
diversas partes do corpo humano, pele, sistema capilar, unhas, labios, 6rgaos
genitais externos, dentes e membranas mucosas da cavidade oral, com o objetivo
exclusivo ou principal de limpéa-los, perfuma-los, alterar sua aparéncia e ou corrigir

odores corporais e ou protegé-los ou manté-los em bom estado.”

A industria de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (HPPC), tratada aqui pelo
termo genérico “industria de cosméticos”, € um ramo da industria quimica que
possui como atividade basica a manipulagéo de férmulas, podendo ser dividida nos
trés segmentos acima mencionados. O segmento da higiene pessoal é composto
por sabonetes, produtos para higiene oral, desodorantes, absorventes higiénicos,
produtos para barbear, fraldas descartaveis, talcos, produtos para higiene capilar
etc. O segmento de cosméticos abrange produtos de coloracdo e tratamento de
cabelos, fixadores e modeladores, maquiagem, protetores solares, cremes e lo¢oes

para pele, depilatérios etc e o de perfumaria engloba perfumes e extratos, aguas-
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de-colbnia, produtos pos-barba etc. (CAPANEMA et al., 2007).

Atualmente, a indlstria de cosméticos é um setor em pleno crescimento. Esse
crescimento pode ser atribuido a diversos fatores, como a crescente participacéo
da mulher no mercado de trabalho e ao aumento da renda, da longevidade e da
qualidade de vida da populacdo como um todo, 0 que induz a uma maior
preocupacdo com a aparéncia. Somam-se a esses fatores o aumento da
produtividade da industria de cosméticos, devido a utilizacdo de tecnologia de
ponta, ao aperfeicoamento das embalagens e a divulgacao publicitaria dos produtos
(SAO PAULO; ABIHPEC, 2005; ABIHPEC, 2010a).

3.1.2 Importancia Econbmica

O setor de HPPC tem se revelado um dos mais competitivos do pais (SAO PAULO;
ABIHPEC, 2005). De acordo com o Anuério 2010 da Associacdo Brasileira da
IndUstria de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos (ABIHPEC), as
oportunidades de trabalho criadas pelo setor cresceram 222,5% nos ultimos quinze
anos (1994-2009) e a industria apresentou um crescimento de 112,3% em relacéo a

Nnovos empregos.

Em 2009 o Brasil ocupava a terceira posicdo no mercado mundial de produtos de
HPPC, atras apenas dos Estados Unidos e do Japdo. China, Alemanha, Franca,
Reino Unido, Itdlia, Espanha e Russia completavam nesse ano os dez maiores
mercados mundiais, com a soma de US$ 230,37 bilhdes, num mercado de US$
350,3 bilhdes. Em uma avaliacdo por categorias de produtos, o Brasil possuia a
lideranga mundial em desodorante, com participagdo de 16,5%, além de ocupar a
segunda posi¢do nos segmentos infantil (14%), perfumaria (13,1%), higiene oral
(8,3%), protecdo solar (10,2%), produtos masculinos (8,6%) e banho (8,5%). O
Brasil obteve ainda, em 2009, a terceira colocacdo em produtos capilares,
movimentando US$ 6,13 bilhdes (ABIHPEC, 2010Db).

A diversidade empresarial € marcante nesse setor, com a presenca de grandes
empresas nacionais e internacionais, diversificadas ou especializadas nos
diferentes produtos de HPPC. Essa diversidade também é perceptivel pela
presenca de um grande numero de pequenas e médias empresas com atuacao

focalizada em categorias especificas de produtos do setor (CAPANEMA et al.,
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2007).

De acordo com o Anuario 2010 da ABIHPEC, em 2009 o Brasil possuia 1.659
empresas no mercado de HPPC, concentradas principalmente na regido sudeste do
pais, sendo que somente vinte dessas empresas sao de grande porte.

As pequenas e médias empresas atuam, principalmente, em funcao da simplicidade
da base técnica de alguns processos produtivos, que se caracterizam pela
manipulacdo de férmulas relativamente simples (SAO PAULO; ABIHPEC, 2005;
CAPANEMA et al.,, 2007). Uma visdo geral sobre a tecnologia de producdo da

industria de cosméticos é apresentada no item a seguir.

3.1.3 Tecnologia de Producéo

De uma forma geral, a tecnologia de produgdo de cosméticos baseia-se em
operacgfes unitarias de homogeneizacao, aquecimento e ou resfriamento, sendo a
producdo normalmente realizada em reatores por processos em batelada, ou seja,

de forma descontinua.

As principais etapas e atividades na fase de producdo sdo enumeradas a seguir
(ALVES, 2009; SAO PAULO; ABIHPEC, 2005):

Recebimento e armazenagem de matérias-primas, embalagens para o0s

produtos acabados e demais insumos;

e Separacdo e pesagem de matérias-primas, incluindo as analises fisico-

guimicas e organolépticas das mesmas para fins de controle de qualidade;
e Limpeza e sanitizacdo dos reatores;
e Adicdo das matérias-primas pesadas e de 4gua purificada aos reatores;

e Aquecimento ou resfriamento dos reatores com agitacdo, conforme as

necessidades de cada produto;

e Controle fisico-quimico (cor, viscosidade, pH, etc.) e microbiol6gico do

produto final;

¢ Envase, armazenamento e expedicdo de produto acabado.
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A 4gua é considerada uma das principais matérias-primas quando considerada a
quantidade consumida. Quando incorporada aos produtos, deve ser
desmineralizada por meio de processo de troca iGnica ou produzida por sistema de
osmose inversa a partir da agua potavel. Além da incorporagdo em muitos
produtos, a 4gua também é utilizada em sistemas de resfriamento, na geragéo de
vapor e na limpeza de equipamentos, tubulacdes e pisos (ALVES, 2009; SAO
PAULO; ABIHPEC, 2005).

H& uma grande variedade de matérias-primas e produtos auxiliares empregados na
producdo de cosméticos, podendo-se citar, por exemplo, conservantes, corantes,
umectantes, emulsificantes, solventes organicos e 6leos essenciais, dentre outros.
Essas e as demais matérias-primas utilizadas na indUstria de cosméticos podem
ser classificadas em principios ativos e em excipientes. Os principios ativos sdo os
responsaveis pela acdo caracteristica de cada produto cosmeético, como acgéo
adstringente, anti-inflamatéria, antisséptica, anticaspa, etc. As quantidades dos
principios ativos devem ser controladas respeitando os limites aceitaveis de
aplicacdo, a sua toxicidade e possiveis efeitos colaterais, como sensibilizagédo e
reacOes alérgicas (GALEMBECK; CSORDAS, s.d.).

Os excipientes, ou veiculos, s@o ingredientes adicionados a formulacdo para
conferir consisténcia ao produto final, sendo fundamentais para incorporar ou
dissolver principios ativos, completando a massa ou volume especificado de cada
produto, além de reduzir o seu custo final. Na formulacédo, pode atuar, por exemplo,
como aglutinante, lubrificante, tensoativo, solubilizante, espessante, diluente,
emulsificante, estabilizante, conservante, corante e flavorizante (GALEMBECK;
CSORDAS, s.d.; REBELLO, 2004). De acordo com o Dicionario de Ingredientes
para Cosmética e Cuidados da Pele (MICHALUN et al., 2010), uma formulacdo

pode conter um ou mais veiculos, que podem também atuar como principios ativos.

Em relagdo aos pigmentos, solugbes de corantes organicos e esséncias,
Galembeck e Csordas (s.d.) alertam que eles fazem parte de um grupo especial de
matérias-primas, pois apesar de serem inertes e ndo modificarem muito o local de
aplicacdo, sua quantidade também necessita ser controlada. Os principais grupos

guimicos constituintes das esséncias séo ésteres, terpenos, aldeidos e cetonas.

Outro grupo de matérias-primas que merece destaque sdo os surfactantes (do
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termo inglés surface active agents), ingredientes presentes em todos os produtos
de enxague em concentracfes relativamente altas (TOLLS et al.,, 2009). Os
surfactantes sdo compostos organicos que possuem comportamento anfifilico, isto
€, possuem duas regides, uma hidrofébica e outra hidrofilica (PENTEADO et al.,
2006). A classificacdo dos surfactantes € feita em funcéo da carga elétrica da parte
hidrofilica da molécula, podendo ser anidnicos, catidnicos, anféteros ou n&o-ibnicos
(SCHILLING; ZESSNER, 2011). Como consequéncia de sua estrutura, essas
substancias reduzem a tensdo superficial da agua, permitindo a formacdo de
emulsdes, além de possuirem como caracteristicas a capacidade detergente e
bactericida, formacéo e estabilidade de espuma, suavidade a pele e facilidade de
remocao da sujeira (CUMMING, 2008; SOUZA, 2006).

Os produtos cosméticos, tais como xampus e esfoliantes corporais, empregam em
suas formulagdes principalmente os surfactantes anidnicos e, em alguns casos
também o0s néo ibnicos. Porém, na auséncia de um agente de condicionamento,
essas formulagbes podem causar atrito, secura e efeito caracteristico de carga
eletrostética. Para superar esses efeitos negativos, surfactantes catiénicos séo
usados nas formula¢cdes cosméticas como condicionadores de cabelo e de pele,
visto que esses locais de aplicagdo sdo carregados negativamente em sua
superficie (CUMMING, 2008).

De acordo com o Guia Técnico Ambiental da Industria de Higiene Pessoal,
Perfumaria e Cosméticos (SAO PAULO; ABIHPEC, 2005), varios dos ingredientes
utilizados na producao de cosméticos apresentam propriedades toxicas, irritantes
e/ou corrosivas, devendo-se, portanto, conhecer os seus efeitos potenciais sobre a

saude humana e também sobre o meio ambiente.

3.2 Ecotoxicologia

A ecotoxicologia é a ciéncia que estuda os efeitos das substancias naturais ou
sintéticas sobre os organismos vivos, populacdes e comunidades, animais ou
vegetais, terrestres ou aquaticos, que constituem a biosfera, incluindo assim a
interagdo das substancias com o meio nos quais 0S organismos vivem num
contexto integrado (PLAA, 1982 apud ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006; HOFFMAN,
1995). E considerada uma é&rea especializada da toxicologia ambiental,

diferenciando-se dessa por concentrar seus estudos nos efeitos ocasionados por
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agentes quimicos e fisicos sobre a dinamica de populagbes e comunidades
integrantes de ecossistemas definidos, e n&o sobre os seres humanos (COSTA et
al., 2008).

Os estudos ecotoxicologicos permitem avaliar os danos ocorridos nos diversos
ecossistemas ap6s a contaminagdo e também prever impactos futuros sobre a
comercializacdo de produtos quimicos e lancamentos de despejos num
determinado ambiente (ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006). A ecotoxicologia aquatica,
especificamente, tem como objetivo avaliar o efeito de substancias quimicas téxicas
sobre organismos representativos do ecossistema aquatico, envolvendo o
transporte, a distribuicdo, a transformacéo e o destino final dos contaminantes no
ambiente aquatico (COSTA et al., 2008).

3.2.1 Testes de Toxicidade

A ecotoxicologia aquética avalia os efeitos de substancias que apresentam
potencial para causar efeitos deletérios aos organismos aquaticos por meio dos
testes de toxicidade, também denominados bioensaios ou ensaios ecotoxicoldgicos.
Os testes de toxicidade podem ser definidos como procedimentos utilizados para
estimar a toxicidade de substéncias, efluentes industriais e amostras ambientais
(dguas ou sedimentos), consistindo na exposi¢cdo de organismos-teste a varias
diluicbes da amostra a ser testada, por um periodo determinado de tempo. Os
efeitos toxicos produzidos sobre o0s organismos sdo entdo observados e
quantificados (KNIE; LOPES, 2004; ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006; COSTA et al.,
2008).

De acordo com Leusch e Chapman (2010), a principal vantagem dos testes de
toxicidade € que eles detectam compostos toxicos com base na atividade bioldgica,
ndo necessitando de um conhecimento a priori do agente téxico para identificar a
sua presenga, como € 0 caso das analises quimicas. Knie e Lopes (2004) ainda
ressaltam que os sistemas biolégicos reagem a concentra¢des de substancias bem

abaixo dos limites de detecc¢do por métodos de andlises quimicas.

Varios testes de toxicidade foram padronizados por associacées ou organizacdes
de normalizagdo nacionais e internacionais (ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006). A

utilizacéo de testes padronizados é vantajosa por permitir a comparacéo dos dados
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provenientes de diferentes laboratdrios e a reproducdo dos mesmos.

Os testes de toxicidade podem ser classificados de acordo com a duragdo e o
sistema de exposicdo. Os testes de toxicidade aguda sdo empregados para avaliar
os efeitos, que normalmente apresentam-se de forma severa e rapida, sofridos
pelos organismos-teste quando expostos as amostras selecionadas (AZEVEDO,;
CHASIN, 2003; ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006). O efeito avaliado nos testes de
toxicidade aguda com organismos aquaticos € a letalidade ou alguma outra
manifestacdo do organismo que a antecede como, por exemplo, o estado de
imobilidade observado em invertebrados (COSTA et al., 2008).

Os resultados dos testes de toxicidade aguda podem ser expressos em
concentracéo efetiva (CE50), ou seja, a concentracdo da amostra que causa efeito
agudo a 50% dos organismos-teste (ABNT, 2009).

Os testes de toxicidade crbnica permitem avaliar os efeitos adversos sofridos pelos
organismos-teste quando expostos a concentracdes subletais de uma determinada
amostra por pelo menos um tergo do seu ciclo de vida, ou seja, concentracbes que
permitem a sobrevivéncia dos mesmos, mas que afetam suas fun¢bes biologicas,
tais como reproducgéo, desenvolvimento de ovos, crescimento e maturacgao, dentre
outras (COSTA et al., 2008).

Os resultados desses testes sdo expressos em concentracdo de efeito ndo
observado (CENO), que se traduz na maior concentracdo da amostra que ndo
causa efeito deletério, e em concentracdo de efeito observado (CEO), que € a
menor concentracdo da amostra que causa efeito deletério, estatisticamente
significativo, em relacéo ao controle. CEO e CENO séo determinadas comparando
0s resultados obtidos com o controle, observando se ha diferencgas significativas via
teste de hipoteses (ABNT, 2010). Testes de toxicidade cronica podem ainda ser
guantificados pela concentragdo de inibigdo (Clp), que € a concentracdo da amostra
que causa uma determinada porcentagem de inibicdo (p= 12%, 25%, 50% ou outra
porcentagem) na resposta dos organismos-teste em relagdo ao controle (ABNT,
2011).

Os indices de quantificacdo dos efeitos téxicos, tanto agudos quanto crénicos,

podem ser calculados pelo emprego de diversos métodos estatisticos, sendo
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destacados os métodos Probit, Dunnett e de interpolacdo linear. Esses métodos
podem ser aplicados com o auxilio de programas computacionais, como aqueles
disponibilizados gratuitamente pela Agéncia de Protecdo Ambiental dos EUA
(USEPA, 2006).

Como forma de classificar a toxicidade das amostras analisadas e comparar 0s
resultados de testes de toxicidade com espécies distintas, foram estabelecidas
faixas de toxicidade das amostras, como apresentado na Tabela 1. Desse modo, é

possivel classificar o tipo de efluente variando entre muito toxico até ndo toxico.

Tabela 1 - Classificagdo da amostra em relagdo a sua CE50

Valores de CE50 Classe das Amostras
<25% Muito Toxica
25-50% Toxica
51-75% Moderadamente Toxica
76-99% Levemente Toxica
>100% Nao Tdxica

Fonte: BULICH modificado, 1982

Observa-se, porém, que os valores numéricos de toxicidade aguda e cronica,
expressos usualmente pelos indices CE50, CI25, CENO e CEO, indicam uma
relacdo inversa ao efeito toxico; isto €, quanto menor o valor, maior serd a
toxicidade. Para facilitar a comparacdo e fazer com que esses parametros
exprimam uma relagdo direta com a toxicidade, os mesmos podem ser
transformados em unidades téxicas aguda (UTa) ou crbénica (UTc) de acordo com
as equacdes 1 e 2 (COSTA et al., 2008):

UTa = 100/CE50 ou 100/CL50 (1)
UTc = 100/CENO, 100/CEO ou 100/CI25 (2)

Dessa forma, quanto maior o valor da UT, mais toxica sera a amostra analisada.
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3.2.1.1 Organismos-teste

A selecdo dos organismos-teste a serem empregados em testes de toxicidade deve
seguir alguns critérios, dentre os quais citam-se: disponibilidade e abundancia do
organismo-teste no ambiente, conhecimento da biologia da espécie, sensibilidade
constante e elevada aos contaminantes, uniformidade e estabilidade genética nas
populacbes, representatividade de seu nivel tréfico, significado ambiental em
relacdo a area de estudo e facilidade de cultivo e de adaptacdo as condicdes de
laboratério (KNIE; LOPES, 2004; ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006).

Uma vez que o0s processos metabolicos de cada espécie respondem
diferentemente aos contaminantes, gerando respostas diferentes para cada

organismo-teste utilizado, é recomendada a utilizagdo de diferentes espécies de

organismos nas caracteriza¢des ecotoxicologicas.

As algas sdo um dos organismos-teste mais recomendados para a avaliagdo da
toxicidade aquética. Como sao produtores primarios, as algas se situam na base da
cadeia alimentar e, portanto, qualquer alteracdo na dindmica de suas comunidades
pode afetar os niveis tréficos superiores do ecossistema (VIDOTTI; ROLLEMBERG,
2004). Além de ser a base da cadeia alimentar, o seu ciclo de vida relativamente
curto possibilita a observacao de efeitos toxicos em varias geracfes, uma vez que
apresentam grande sensibilidade as alteragbes ocorridas no meio ambiente
(COSTA et al., 2008).

As algas, em geral, sdo mais sensiveis do que espécies animais a uma variedade
de contaminantes potenciais. Geis et al. (2000) cita uma revisao feita nos bancos
de dados de toxicidade da TSCA (Toxic Substances Control Act), que demonstrou
gue as algas eram mais sensiveis do que as espécies de invertebrados e peixes em
50% das observagcdes e menos sensiveis em 30%. Porém, uma desvantagem dos

testes com algas é a falta de reprodutibilidade entre ensaios consecutivos.

A alga P. subcapitata (Figura 1), anteriormente denominada Selenastrum
capricornutum, € uma espécie unicelular de alga verde que ocorre em ambientes de
agua doce e que é mundialmente utilizada como organismo-teste nos bioensaios.
Além de ser um organismo-teste de grande importancia, € considerada ainda como

um dos alimentos mais adequados para 0s microcrustdceos Daphnia e
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Ceriodaphnia (ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006).

As condicdes dos testes de toxicidade crbnica empregando a alga verde P.
subcapitata sdo especificadas na norma NBR 12648, da ABNT.

Figura 1 - Alga verde unicelular Pseudokirchneriella subcapitata, organismo-teste
de ensaios de toxicidade

Fonte: www.shigen.nig.ac.jp/algae/top.jsp

As espécies D. similis (Figura 2a) e C. dubia (Figura 2b), vulgarmente conhecidas
como pulgas-d’agua, sdo microcrustaceos zooplancténicos amplamente
distribuidos nos corpos-d’agua doce (ABNT, 2009, 2010; COSTA et al., 2008). Elas
atuam como consumidores primarios na cadeia alimentar aquética, se alimentando
por filtracao de material organico particulado em suspensao, como algas, bactérias
e detritos organicos presentes na agua, e sao fonte de alimento para os
consumidores secundarios, como peixes e outros vertebrados. A sua importancia
ecoldgica constitui um dos fatores pelos quais 0s microcrustaceos sao utilizados em
testes de toxicidade, além de serem organismos facilmente cultivaveis em
laboratério e apresentarem sensibilidade a diversas classes de compostos quimicos
(ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006).
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Figura 2 - Microcrustaceos (a) Daphnia similis e (b) Ceriodaphnia dubia,
organismos-teste de ensaios de toxicidade

Fonte: www.ipen.br

A espécie D. similis apresenta comprimento maximo de 3,5 mm e a C. dubia, de 0,8
a 0,9 mm, apresentando corpo mais ovalado (ABNT, 2009; ABNT, 2010). Como
mencionado por Zagatto e Bertoletti (2006), essas espécies se assemelham tanto
em relacdo ao cultivo quanto a biologia. O padréo reprodutivo desses crustaceos se
da pela reproducdo assexuada por partenogénese, garantindo a producédo de
organismos geneticamente idénticos. Assim, esses organismos apresentam
homogeneidade e estabilidade genética, o que permite uma boa reprodutibilidade
dos resultados dos testes de toxicidade (COSTA et al., 2008). Porém, em condictes
de estresse ambiental, como superpopulacao, falta de alimento ou alteracdes de
temperatura, ha o aparecimento de machos. Com o surgimento de machos, ocorre
a reproducdo sexuada, originando um ovo de resisténcia chamado efipio
(ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006).

Em relacdo aos procedimentos de cultivo e condi¢des para realizacdo de testes de
toxicidade com essas espécies, deve-se observar as condicbes de temperatura,
luminosidade, qualidade da agua de cultivo, alimentacdo, dentre outros, como
detalhado nas normas NBR 12713 e NBR 13373 (ABNT, 2010; 2011).

O teste de toxicidade com bactérias luminescentes, conhecido como Microtox®,
também é um ensaio amplamente utilizado e apresenta vantagens como rapidez,
sensibilidade, simplicidade e custo relativamente baixo. O sistema Microtox® utiliza
a bactéria marinha luminescente V. fischeri (Figura 3), denominada anteriormente

como Photobacterium phosphoreum, como organismo-teste (CETESB, 2001).
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Figura 3 - Bactéria marinha luminescente Vibrio fischeri, organismo-teste de
ensaios de toxicidade

Fonte: http://wiki.ubc.ca/Course:EOSC_475/ResearchProject/VibrioFischeri

A bioluminescéncia produzida pela bactéria marinha V. fischeri é a base para os
testes de toxicidade, uma vez que qualquer condi¢cdo nociva do meio ao seu estado
fisiologico implica no decaimento do seu metabolismo e, consequentemente, na
emissdo de luz. Portanto, a toxicidade € avaliada medindo até que ponto a
substancia causa inibicao sobre a emissao de luz pelas bactérias (JENNINGS et al.,

2001).

Os testes de toxicidade com essa bactéria marinha também poderao ser realizados
com amostras de aguas doces, desde que haja uma concordéancia entre 0s
resultados dessa andlise e de outros ensaios com organismos-teste especificos de
corpos-d’agua doce (BERTOLETTI, 2008). Remete-se a norma L5.227 (2001) da
CETESB, para obtencdo dos procedimentos a serem adotados nos testes de

toxicidade com esse organismo-teste.

3.2.1.2 Testes preliminares e de sensibilidade

Testes de toxicidade preliminares séo realizados com o objetivo de estabelecer as
concentracbes das amostras a serem empregadas no teste definitivo. Eles séo
realizados com as mesmas condi¢des do teste definitivo, porém com amplas faixas
de concentracdes. O intervalo de concentracfes a ser empregado no teste definitivo
sera entdo delimitado pela menor concentracdo que causa o efeito quantificado aos

organismos-teste e a concentragcdo mais elevada na qual ndo sdo observados
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esses efeitos (ABNT, 2009, 2010, 2011).

Os testes de sensibilidade sao realizados como método de controle de qualidade,
visto que os resultados dos testes podem variar de acordo com diferentes fatores
bidticos e abibticos, como salude dos organismos, variedade genética, agua de

cultivo, alimento, experiéncia dos laboratoristas, etc.

Os testes de sensibilidade sao realizados com substancias de referéncia, que por
definicdo sdo substancias quimicas utilizadas para avaliar a sensibilidade dos
organismos-teste (ABNT, 2009, 2010, 2011). Observa-se que as substancias de
referéncia empregadas devem ter toxicidade consistente, ser sollveis e estaveis
em Aagua, apresentar toxicidade ndo especifica para os diferentes grupos de
organismos e ter dados ecotoxicolégicos basicos disponiveis. Os testes de
sensibilidade sdo muito Gteis e necessérios, pois além de avaliar as condi¢bes dos
organismos-teste, permitem comparar dados obtidos em diferentes locais, visando
a normalizacdo dos ensaios (ZAGATTO; BERTOLETTI, 2006).

Com os resultados dos testes de sensibilidade séo elaboradas cartas-controle. Para
tal, calcula-se a média dos indices de toxicidade (CE50, CI25, etc.) e os valores
correspondentes a dois desvios-padrdo (S) superior e inferior a média,
estabelecendo, portanto, um limite de aceitabilidade de dados de + 2S da média.
Caso sejam obtidos dois resultados consecutivos além dos limites definidos na
carta-controle ou ainda se sete resultados consecutivos estiverem de um mesmo
lado da linha de tendéncia central, todos os procedimentos referentes aos testes de
toxicidade deverao ser revistos (ABNT, 2009, 2010, 2011).

3.3 Efluentes Liquidos Industriais

A atividade industrial € uma das principais fontes de poluicdo dos ambientes
aquéticos devido ao lancamento de efluentes liquidos nos corpos receptores. De
acordo com Pires (2006) os efluentes industriais ndo apresentam composi¢ao
tipica, podendo variar de acordo com a atividade industrial, qualidade de matéria-
prima e ciclo produtivo. Assim, os efluentes gerados sdo formados por misturas
complexas de substancias quimicas, muitas delas tdxicas aos organismos

aquaticos e também aos seres humanos.
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Em relacdo a toxicidade de misturas complexas, como os efluentes industriais,
podem ser observados ainda alguns efeitos resultantes das interacbes de seus
constituintes. Esses efeitos podem ser classificados em aditivos, antagbnicos e
sinérgicos. O efeito aditivo € observado quando a toxicidade da mistura é igual a
soma das toxicidades individuais de seus componentes e os efeitos antagdnicos e
sinérgicos se dao quando a toxicidade de uma mistura €, respectivamente, menor

ou maior que a soma das toxicidades dos seus constituintes (COSTA et al., 2008).

Todas essas questfes indicam a complexidade envolvida no controle da poluicdo
hidrica, sendo imposto o desafio da elaboragdo de processos de tratamento
eficazes para as diferentes tipologias industriais. Foi observado por Eckenfelder
(2000) e Caffaro Filho (2008) que a selecdo do processo de tratamento deve
basear-se em caracteristicas relevantes do efluente, nas regulamentacdes

aplicaveis e em analises de custo-beneficio.

Deve-se observar ainda o destino das substéncias tdxicas nos sistemas de
tratamento, visto que algumas substancias toxicas podem ser degradadas em
produtos ndo téxicos, outras podem simplesmente passar através do sistema sem
serem afetadas, ou podem ser transformadas em produtos ainda mais toxicos. Essa
falta de previsibilidade deve-se ao fato de que a maioria dos sistemas sao
projetados para o tratamento de poluentes convencionais, e ndo para a remogéao da
toxicidade (USEPA, 1989).

Em sistemas de tratamento bioldgicos de efluentes, a presenca de agentes toxicos
pode inibir a atividade dos micro-organismos, afetando ou até mesmo inviabilizando
o tratamento (ROMANELLI, 2004). De acordo com Breia (2006), a toxicidade pode
provocar a ruptura dos flocos do lodo biolégico, causando decaimento da
degradacédo de poluentes no efluente, e perda do lodo biologico, por morte celular
de bactérias, protozoarios e metazodrios. Portanto, para efluentes com cargas
toxicas, deve ser implementado um sistema de pré-tratamento ou tecnologias que
permitam a reducdo dos valores de toxicidade, para que 0os mesmos possam ser
tratados biologicamente. Além disso, poluentes toxicos podem se concentrar no

lodo, dificultando a degradacao anaerdbia nos digestores e a sua disposicao final.

Segundo Bassoi et al. (1990) e Zagatto e Bertoletti (2006), estudos demonstraram

que efluentes liquidos que atendem as condicdes e padrbes legais de qualidade
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das aguas e de langcamento de efluentes ndo estdo isentos de causar efeitos
toxicos a biota aquatica. Ou seja, somente os parametros fisico-quimicos que
normalmente sdo considerados nos planos de monitoramento, como demanda
bioquimica de oxigénio, solidos, metais e demais substéncias organicas e
inorgéanicas, e cujos limites encontram-se estabelecidos nas legislagdes ambientais,
ndo sdo suficientes para avaliar o potencial risco ambiental proveniente dos
efluentes (COSTA et al., 2008). Foi, inclusive, afirmado por Pawlowsky et al. (1997)
gque nao existem correlagdes entre nivel de tratamento de efluentes com o grau de
toxicidade resultante dos mesmos. Esses autores ainda relatam que essa
dificuldade faz com que haja a necessidade de se testar os despejos das mais
variadas tipologias industriais e, na maioria dos casos, industria por indastria.
Também em uma mesma indlstria os testes precisam ser realizados por um

periodo de tempo que englobe todas as varia¢cdes do processo industrial.

No estado de S&o Paulo, por exemplo, foi realizado um estudo com o objetivo de
avaliar o impacto ecotoxicol6gico de efluentes liquidos provenientes de diversos
ramos de atividades industriais. Das amostras de efluentes liquidos industriais
brutos analisadas, 93,3% apresentaram efeito toxico agudo ao microcrustaceo D.
similis, e as restantes apresentaram indicios de toxicidade. Quanto aos efluentes
tratados, 66,7% das amostras apresentaram efeito toxico agudo frente a D. similis,

enquanto as demais mostraram indicios de toxicidade (NIETO, 2000).

Efluentes com toxicidade remanescente podem ser incompativeis com a qualidade
do corpo receptor e ameacar a preservacao da vida aquatica. Para que isso seja
evitado, é imprescindivel o estudo e aperfeicoamento de sistemas voltados para
remogcdo ou reducdo da toxicidade a niveis aceitaveis, assim como a
regulamentacéo especifica de langamento de efluentes de diferentes tipologias para

toxicidade.

A Resolucédo do Conselho Nacional do Meio Ambiente, CONAMA N°. 430, de 13 de
maio de 2011, que complementa e altera a resolucdo CONAMA N°. 357, de 17 de
marco de2005, no que tange as condi¢cbes e padrdes de langamento de efluentes,
dispde em seu artigo 18 que “o efluente ndo devera causar ou possuir potencial
para causar efeitos toxicos aos organismos aquaticos no corpo receptor, de acordo
com os critérios de ecotoxicidade estabelecidos pelo 6rgdo ambiental competente”.

E definido que esses efeitos devem ser baseados em resultados de ensaios
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ecotoxicologicos aceitos pelo 6rgdo ambiental, utilizando organismos aquéticos de
pelo menos dois niveis tréficos diferentes. Essa resolugéo ainda estabelece critérios
para avaliar o efeito toxico do efluente no corpo receptor, baseados nos valores dos
indices e das vazoes dos efluentes e do corpo receptor, que devem ser obedecidos

na auséncia de outros critérios.

Apesar de ndo ser uma realidade no estado de Minas Gerais, varios estados ja
estabeleceram critérios e padrdes de toxicidade para lancamento de efluentes,
como Sao Paulo, Rio de Janeiro, Santa Catarina, Parana e Rio Grande do Sul
(MAGALHAES; FERRAO FILHO, 2008; BERTOLETTI, 2008).

3.3.1 Efluentes Liquidos de Industrias de Cosméticos

Como descrito anteriormente, a tecnologia de producdo de cosméticos é
relativamente simples. Porém, a relativa simplicidade na produgdo ndo evita a
problematica dos residuos gerados. O impacto ambiental desses residuos sdo
consideraveis, mesmo nas industrias de pequeno porte. A geracdo de efluentes
liquidos nas industrias de cosméticos depende basicamente da frequéncia em que
ocorrem as operacdes de lavagem de equipamentos (SAO PAULO; ABIHPEC,
2005). Em relacdo a sua composicdo, os efluentes do setor variam
significativamente em funcdo do tipo de produto elaborado, mas apresentam
normalmente elevadas concentragcées de demanda quimica de oxigénio e demais
compostos organicos de baixa biodegradabilidade, como conservantes, misturas de
surfactantes, Oleos e graxas, corantes e fragrancias (BAUTISTA et al., 2007; EL-
GOHARY et al., 2010; PERDIGON-MELON et al., 2010).

Além do impacto proveniente dos efluentes liquidos gerados nas préprias industrias
de cosmeéticos, uma quantidade significativa de produtos cosméticos também é
liberada nos sistemas de esgoto apds o seu uso doméstico (TOLLS et al., 2009).
De acordo com Brausch e Rand (2011), os produtos de cuidados pessoais ou
cosmeéticos estdo entre os compostos mais comumente detectados em aguas
superficiais em todo o mundo, porém pouca atencdo tem sido dada a determinagéo
do risco potencial da sua liberacdo em ambientes aquéticos. Ainda mais alarmante
foram os resultados da pesquisa conduzida por Stackelberg e colaboradores
(2004), onde contaminantes organicos foram frequentemente detectados em

amostras de 4gua potavel, dentre eles medicamentos e seus metabdlitos,
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fragrancias e compostos de produtos cosmeéticos. Foi observado por Boyd et al.
(2003) que os efeitos a longo prazo da exposicdo continua a baixos niveis desses
compostos ainda ndao sao bem compreendidos.

Estudos em sistema de tratamento de aguas residudrias municipais apontam a
presenca de diversos compostos orgéanicos, entre eles ingredientes ativos de
produtos farmacéuticos e de cuidados pessoais. De acordo com Carballaa et al.
(2004, 2005), a eliminacdo desses produtos nos sistemas de tratamento municipal é
muitas vezes incompleta, com eficiéncias variando entre 60% e 90% para uma
variedade de compostos polares. Sua remogéo pode ser atribuida principalmente a
biodegradacdo e a adsor¢cdo em superficies sdlidas, sendo que a eficacia desses
mecanismos de remocdo depende muito das propriedades fisico-quimicas e da
estrutura quimica de cada substancia. Como consequéncia, fragdes significativas
desses compostos sdo langadas juntamente com o efluente final no meio aquatico.
Além disso, essas substancias podem implicar em uma fonte de poluigdo
importante para o solo, pela deposi¢cdo dos lodos primarios e secundarios dos
sistemas de tratamento.

Pesquisas referentes a tratabilidade de efluentes liquidos de industrias de
cosméticos versam principalmente sobre sistemas de tratamento fisico-quimico,
empregando especialmente técnicas de processos oxidativos avancados. Como
exemplos sdo apresentados os estudos realizados por Boroski et al. (2009) e
Bautista et al. (2007, 2010), nos quais foram avaliados processos de tratamento
baseados em oxidacdo avancada, seja como tratamento Unico ou como pré-
tratamento, objetivando melhorar a biodegradabilidade dos efluentes. Os autores
concluiram que o processo oxidativo é um tratamento viavel para esse tipo de
efluente, sendo alcangadas reducdes significativas de carbono orgéanico total e

demanda quimica de oxigénio.

Porém, de acordo com El-Gohary et al. (2010), apesar de ser uma técnica eficiente
para tratamento de efluentes de industrias de cosméticos, 0s processos oxidativos
ainda apresentam custos elevados. Portanto, esses pesquisadores investigaram
sistemas de pré-tratamento para efluentes de industrias de cosméticos baseados
em coagulacao quimica seguida de precipitacdo ou de flotacdo por ar dissolvido. Os
dois sistemas apresentaram porcentagens de remocao de demanda quimica de

oxigénio semelhantes (~75%) empregando sulfato de aluminio como coagulante.
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Porém, os custos calculados para implantacdo e funcionamento da planta foram
menores para o sistema de coagulacdo seguida de flotagdo por ar dissolvido. E
ainda mencionado nesse e em outros trabalhos que a reducdo da carga organica
por processos bioldgicos convencionais ndo é uma opcao viavel, devido as baixas
relacbes de DBO/DQO normalmente observadas. Além disso, a presenca de
surfactantes e 6leos e graxas nesses efluentes aumenta a formacao de organismos
filamentosas e de espuma nos tanques de aeracéo de sistemas de lodos ativados.
Essas substancias podem ainda ser adsorvidas na superficie do lodo, o que pode

limitar a transferéncia de substratos sollveis e de oxigénio para a biomassa.

Em um trabalho desenvolvido por Puyola et al. (2011) foi analisada a viabilidade em
se tratar efluentes de industrias de cosméticos por meio de processo anaerobio. Os
resultados indicam que o efluente pré-decantado pdde ser satisfatoriamente
biodegradado no reator anaerdbio de fluxo ascendente, apesar de apresentar um
baixo potencial metanogénico. Os autores justificaram que a inibicdo observada da
metanogénese acetotréfica pode ser causada pela presenca de um fracao inibitéria
da demanda quimica de oxigénio.

Como afirmado por Tolls et al. (2009) e verificado na reviséo bibliogréfica realizada,
0s produtos cosmeéticos e farmacéuticos muitas vezes séo tratados como um grupo
anico. No entanto, a composicdo quimica dos produtos farmacéuticos apresenta
diferencas significativas em relagdo aos produtos cosméticos. Consequentemente,
0 comportamento ambiental e impactos gerados pelos produtos farmacéuticos
geralmente ndo sdo comparaveis aos dos produtos cosméticos. Brausch e Rand
(2011) ressaltam que, em comparagdo aos produtos farmacéuticos, relativamente
poucas pesquisas avaliaram a ocorréncia e efeito de produtos cosméticos no
ambiente aquatico, apesar de os mesmos serem usados extensivamente e
apresentarem indicacdo de serem ambientalmente persistentes, bioativos e
possuirem o potencial de bioacumulacdo. Os autores ainda mencionam que
diversos produtos cosméticos, como conservantes, parabenos e filtros ultravioleta

podem causar efeitos enddcrinos em organismos aquaticos.

Em relacdo a toxicidade dos efluentes de industrias de cosméticos, Perdigon-Melon
et al. (2010) avaliaram a reducédo desse parametro apés o tratamento combinado de
coagulacédo com sulfato férrico seguida de processo Fenton. A elevada toxicidade

do efluente estudado foi relacionada a surfactantes, corantes, conservantes,
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derivados de fenol, entre outras substancias presentes e também aos possiveis
efeitos de mistura (sinérgico ou aditivo) entre elas. Na configuracdo do sistema de
tratamento, os pesquisadores adicionaram o reagente H,O, juntamente com
coagulante no efluente bruto objetivando que o Fe** ndo precipitado pudesse atuar
como catalisador do processo Fenton. Os resultados desse trabalho indicaram que
a combinacdo de ambos os processos reduziu significativamente a toxicidade do

efluente e aumentou sua biodegradabilidade.

Apbs extensa revisao bibliogréfica, observou-se que ha ainda um namero limitado
de pesquisas relacionadas a sistemas de tratamento de efluentes para industrias de
cosmeéticos e, principalmente, de trabalhos relacionando os sistemas de tratamento
e remocao da toxicidade. Além da quantificagdo da toxicidade de efluentes de
indUstria de cosmeéticos, ha também a necessidade em se identificar os compostos
responsaveis pela mesma. Essa identificacdo € uma ferramenta fundamental para a
definico do tratamento a ser empregado e implementacdo de medidas para

reducdo da toxicidade.

3.4 Avaliagao e ldentificacdo da Toxicidade

Como visto anteriormente, os testes de toxicidade séo ferramentas extremamente
Uteis para identificar os impactos de toxicidade no ambiente. Porém, eles néo
fornecem indicacdes diretas da causa ou origem especifica da toxicidade (MOUNT;
HOCKETT, 2000; HONGXIA et al., 2004; MAGALHAES; FERRAO FILHO, 2008).

Visto que o conhecimento da causa da toxicidade é fundamental para o seu
eficiente controle, a USEPA desenvolveu métodos para auxiliar na identificacdo de
substancias toxicas em efluentes, sendo conhecidos como Avaliagdo e Identificagdo
da Toxicidade (AIT). Os estudos de AIT tém sido desenvolvidos como parte
integrante dos protocolos de Avaliacdo e Reducdo da Toxicidade (ART), que
apresentam como objetivo a reducdo da toxicidade de efluentes ou sua

manutencdo em niveis aceitaveis (USEPA, 1989).

Além do método de AIT, o protocolo de ART conta ainda com outros componentes,
como de Investigacdo das Fontes (IF) e Avaliacdo da Tratabilidade da Toxicidade
(ATT), que objetivam a identificagdo da fonte da substancia toxica e a avaliagdo de

métodos de tratamento para a remocdo da toxicidade, respectivamente (BLAISE;
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FERARD, 2005).

O principio do método de AIT baseia-se no fracionamento das amostras por meio
de uma série de processos fisicos e quimicos, objetivando eliminar ou separar
grupos de compostos para verificacdo de seu potencial téxico (PIRES, 2006). Esse
método compreende trés fases distintas, de caracterizagcdo (USEPA; 1991, 1992),
identificacdo (USEPA, 1993a) e confirmacéao da toxicidade (USEPA, 1993b).

A fase | tem como objetivo caracterizar a natureza fisico-quimica dos constituintes
da amostra responsaveis pela sua toxicidade. Portanto, a amostra é dividida em
aliquotas e cada uma dela é submetida a uma manipulagdo fisica ou quimica
diferente, de modo a remover, alterar ou tornar biologicamente nao disponivel
determinado grupo de agentes téxicos. Como esquematizado na Figura 4, as
manipulacdes convencionais realizadas nas aliquotas das amostras consistem de
ajustes e graduacdo de pH, adicdo de agente quelante, adicdo de tiossulfato de
sadio, extragdo em fase solida com coluna C18, filtracdo e aeracao (USEPA; 1991,
1992).

Figura 4 - Manipulages realizadas durante a fase | do método de avaliacdo e
identificacdo da toxicidade

Teste Toxicidade
Inicial
(sem manipulacao)
N

Amostra p|:|?
Toxica pﬁ, 10
A4 \}/ \V4
EDTA Filtracao Aeracao Eﬁgzgggliﬁr;
‘I/ ]
Tiossul- Teste i
fato Toxicidade P
Graduacdode
pH (6 e 8)

Fonte: USEPA; 1991, 1992
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A toxicidade relacionada a metais catibnicos pode ser identificada pela adi¢cdo de
um agente quelante, como o &cido etilenodiaminotetracético (EDTA). Esse agente
guelante complexa muitos metais catiénicos, como aluminio, cAdmio, bério, cobalto,
cobre, ferro, chumbo, niquel, manganés, estroncio, e zinco, reduzindo sua
toxicidade. O EDTA n&do complexa metais anidnicos e complexa fracamente alguns
metais catibnicos, como prata, cromo e talio. Deve-se observar que o excesso de
EDTA em solucéo pode levar a falsos resultados devido a sua toxicidade. Portanto,
deve-se avaliar a sensibilidade dos organismos testados para confirmar se a
alteracdo na toxicidade ndo se deve a toxicidade intrinseca do agente quelante
(USEPA; 1991, 1992; LEUSCH; CHAPMAN, 2010).

A manipulagdo com adigdo de tiossulfato de sodio objetiva reduzir a toxicidade de
compostos oxidantes, como cloro, 0zdnio, bromo e ions de manganés e também de
certos metais catibnicos, como cadmio, cobre e mercurio. Assim como o EDTA, o
excesso desse reagente pode ser téxico aos organismos-teste, devendo ser
avaliada a sensibilidade dos mesmos para ndo gerar resultados erréneos (USEPA,
1991, 1992).

A filtracdo ou centrifugacéo da amostra pode separar compostos téxicos associados
com solidos suspensos ou particulas removiveis. A remo¢ao de compostos toxicos
organicos apolares ou moderadamente polares pode ser realizada pela
manipulacdo de extracdo em fase solida. Os produtos quimicos retidos nos
cartuchos de extracdo C18 também podem ser separados em diferentes fracdes
pela eluicdo com solvente como, por exemplo, o metanol (BURKHARD; ANKLEY,
1989; LEUSCH; CHAPMAN; 2010, 2011).

A aeracdo da amostra pode remover substancias oxidaveis ou volateis, e ainda
concentrar substancias sublateis. Caso essa manipulacdo reduza a toxicidade,
pode-se realizar o borbulhamento da amostra com gés nitrogénio para confirmar se
a reducdo da toxicidade se deve ao mecanismo de oxidacdo ou volatilizacdo. A
toxicidade das substancias sublateis, como os surfactantes, pode ser recuperada
com a lavagem das paredes dos recipientes onde a manipulacdo foi realizada
(USEPA; 1991, 1992).

No teste de graduacéo de pH, a amostra tem seu pH ajustado dentro de uma faixa

fisiologicamente toleravel pelo organismo-teste (pH 6,0 e 8,0). Geralmente, a forma
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ndo-ionizada de uma substancia é capaz de atravessar membranas biolégicas mais
facilmente do que a sua forma ionizada e, portanto, pode apresentar maior
toxicidade. Esse teste € projetado principalmente para deteccdo de amodnia,
substancia comumente encontrada em efluentes e cuja toxicidade € extremamente
dependente do pH. No entanto, a graduacdo de pH pode também afetar a
toxicidade de pesticidas ionizaveis e alterar a biodisponibilidade de certos metais
(BURKHARD; ANKLEY, 1989; USEPA; 1991, 1992).

Espécies ionizadas e nédo-ionizadas apresentam propriedades fisicas, quimicas e
toxicologicas distintas. Por isso sdo realizados ajustes de pH (para faixas acidas e
bésicas) antes de outras manipulacdes, como filtragdo, aeracdo e extracdo em fase
sélida da amostra, visto que a combinagdo desses tratamentos podera detectar
alteracdes na solubilidade, volatilidade, especiacdo e estabilidade das substancias.
Antes da realizacao dos testes de toxicidade, o pH da amostra deve ser reajustado
ao pH inicial (pH i). Como forma de controle, aliquotas de amostras tém seu pH
ajustados as faixas acidas (pH3) e basicas (pH10) e reajustadas ao pH i sem
realizar qualquer manipulacdo, para investigar o efeito da adicdo do &cido e da
base sobre a toxicidade (BURKHARD; ANKLEY, 1989; USEPA; 1991, 1992), assim
como alteracdes na toxicidade devido a reacfes nao reversiveis, como degradacdo

e volatilizagdo de compostos.

Com as aliquotas resultantes de cada manipulacdo realiza-se um teste de
toxicidade para detectar auséncia, reducédo ou continuidade dos efeitos, gerando
informagBes sobre a natureza do agente toxico. A natureza da toxicidade é entdo
isolada por tipos ou classes de contaminantes, como por exemplo sélidos

suspensos, metais, oxidantes, orgéanicos, etc. (ONIKURA et al., 2008).

ApoGs a conclusdo da fase |, a ART pode ser continuada pela execucdo da ATT,
para avaliar métodos de tratamento para a remocdo da toxicidade, da IF, para
identificar a fonte da substancia toxica, ou das fases Il e 1l do protocolo de AIT,
para identificar e confirmar a substancia responséavel pela toxicidade. Os métodos
de ATT e IF podem ser conduzidos anteriormente a identificacdo e confirmagéo da
toxicidade, mas serdo mais eficazes se realizados apds determinacdo de uma
substancia especifica, alvo para o tratamento de reducdo da toxicidade. A
identificacdo das fontes da toxicidade pode possibilitar a reciclagem de fluxos

concentrados ou fortemente contaminados, com a recuperacdo e economia de
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reagentes e reducdo da toxicidade. Caso a abordagem de ATT seja selecionada, o
desempenho de diferentes tecnologias de tratamento de efluentes (para reduzir ou
eliminar a toxicidade) é avaliado em escala de bancada ou diretamente na ETE
(BLAISE; FERARD, 2005).

Se nos resultados obtidos na primeira fase do protocolo de AIT seja constatado que
nenhuma das manipulacdes realizadas eliminaram a toxicidade, mas varias
causaram sua reducdo ou ainda se diferentes manipulacdes reduziram ou
eliminaram a toxicidade para diferentes espécies, deve ser considerado que varias
substancias podem ser responsaveis pela toxicidade. Nesses casos, combinacdes
de manipulagbes eficazes podem ser realizados, em sequéncia, em uma Unica
amostra. Se a toxicidade é eliminada apds a combinacdo das manipulacdes (em
comparagdo com uma manipulacdo individual), entdo é provavel que mdultiplas
substancias sejam responsaveis pela toxicidade. Se o0s resultados forem
semelhantes, entdo é provavel que todos as manipula¢des foram bem sucedidos na

reducdo da mesma substancia (BLAISE; FERARD, 2005).

Na fase Il da AIT, os estudos sdo conduzidos com o objetivo de identificar uma ou
mais substancias especificas responsaveis pela toxicidade da amostra, sendo os
mesmos norteados pelos resultados obtidos na fase I. Os testes de toxicidade séo
combinados com andlises quimicas para identificar e quantificar os compostos
téxicos suspeitos (USEPA, 1993a). Em alguns casos, porém, os resultados de
técnicas analiticas aplicadas na amostra integral ou concentrada poderéao

apresentar-se inconclusivos e de dificil interpretacao.

De acordo com Blaise e Férard (2005), dificuldades podem ser encontradas na
identificacdo de algumas substancias, como por exemplo, de compostos organicos
polares (polimeros, surfactantes, produtos de degradacdo, etc.). Portanto,
abordagens analiticas especificas e mais sofisticadas podem ser necessarias,
exigindo procedimentos ndo padronizados. Foi observado por Hewitt e Marvin
(2005), que a identificacdo da classe dos compostos responsaveis pela toxicidade
da amostra € frequentemente alcancada, mas a confirma¢do de compostos
individuais se mostra bem mais dificil. Porém, esses autores mencionam que essa
confirmag¢do nem sempre € necessaria, visto que somente a classe dos compostos
téxicos pode fornecer informacfes suficientes para determinar o tratamento

apropriado ou opc¢des de controle da fonte da toxicidade.
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Na fase lll, as substancias toxicas caracterizadas na fase | e identificadas na fase Il
sdo confirmadas por meio de testes quimicos e toxicologicos adicionais (USEPA,
1993b; BLAISE; FERARD, 2005; LEUSCH; CHAPMAN; 2010, 2011). Quatro
métodos distintos sdo normalmente utilizados para a confirmag¢do da toxicidade,
guais sejam: analises de correlagdo, observacdo de sintomas, sensibilidade
comparada de espécies e adicdo de contaminante (spiking). Na analise de
correlacdo, resultados dos testes de toxicidade de diferentes amostras sao
correlacionados com a concentracdo medida do composto suspeito de conferir
toxicidade as amostras. Se o composto for de fato responsavel pela toxicidade,
entdo essa comparacdo ira mostrar uma correlagdo significativa. O método de
observacdo de sintomas consiste em testar a toxicidade do composto suspeito e
avaliar se essa exposicdo resulta em sintomas semelhantes da exposi¢cdo a
amostra ambiental. Se o composto suspeito é de fato a fonte de toxicidade, os

sintomas devem ser semelhantes.

O método de sensibilidade comparada de espécies se baseia no fato de que
diferentes espécies e diferentes ensaios apresentam sensibilidades diferentes para
a mesma substancia téxica. Finalmente, o método de adicdo de contaminantes
(spiking) consiste em adicionar 0 composto toxico suspeito a amostra em
concentragcbes  crescentes, e determinar se a toxicidade aumenta
proporcionalmente a quantidade do composto adicionada (USEPA, 1993b;
LEUSCH; CHAPMAN; 2010, 2011).

Deve-se notar que os procedimentos descritos nas fases |, Il e Ill ndo precisam,
necessariamente, seguir tal ordem especificada, podendo haver casos em que é
apropriado sobrepor ou até alterar os processos definidos em cada uma das fases.
Portanto, os guias de AIT da USEPA devem ser usados como orientacdo e nao
como normas absolutas para a identificacdo da toxicidade, considerando que
modificagbes podem ser necessarias tanto para viabilizacdo técnica quanto

econdmica dos estudos.

Desde a publicacdo das primeiras edi¢cdes dos guias de AIT pela USEPA, diversos
estudos ja foram realizados objetivando a identificacdo da toxicidade de amostras
de corpos-d’agua, sedimentos, efluentes domésticos e industriais, dentre outras

amostras. De acordo com Pires (2006) e Barbosa (2010), os EUA € o pais que
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apresenta maior volume de trabalhos cientificos empregando a metodologia de AIT,
seguido pela Inglaterra e Canada. China, Espanha, Italia e Suécia também sé&o
paises destacados. Como exemplos de trabalhos publicados nos ultimos dez anos,
citam-se os de Hongxia et al. (2003, 2004), que aplicaram os procedimentos de AIT
em efluentes de uma fabrica de fertilizantes nitrogenados e em aguas residuérias e
no lodo de uma estacédo de tratamento de esgoto municipal na China. Leusch e
Chapman (2010, 2011) realizaram a AIT em sistemas de agua potavel na Australia.
Onikura et al. (2008) e Reyes et al. (2009) aplicaram as técnicas de AIT em
efluentes de industrias de celulose e papel. A toxicidade de efluentes provenientes
da limpeza de caminhdes tanque, responsaveis pelo transporte de variada gama de
cargas, como por exemplo alimenticia, petroquimica e produtos quimicos perigosos,
foi avaliada por Schepper e colaboradores, em 2010. O Departamento de
Transporte da Califérnia solicitou um estudo empregando a técnica em amostras
coletadas em sistemas de drenagem de 4guas pluviais de estradas (STRANSKY et
al., 2005).

Apesar de ainda apresentar nimero modesto de trabalhos empregando o protocolo
de AIT, pode-se citar estudos brasileiros com sedimentos contaminados (ARAUJO
et al., 2006), nascentes (BARBOSA, 2010) e efluentes industriais, como de refinaria
(TORRES et al., 2005), fabricas de celulose e papel (FURLEY, 2009), de resinas de
poliéster (CAFFARO FILHO, 2008) e de efluentes provenientes do polo industrial de
Belford Roxo (PIRES, 2006).

Entre os diversos estudos de AIT, ndo é de conhecimento, até a presente data,
qualquer trabalho nacional ou internacional empregando tal metodologia a efluentes
liguidos de industrias de cosméticos. Tal fato justifica a importancia desse trabalho,

principalmente quando é observado o acelerado crescimento dessa tipologia

industrial no panorama nacional e internacional.
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 Caracterizacdo da Industria de Cosméticos Selecionada

Para a efetivacdo deste projeto, foi realizado um levantamento de indlstrias de
cosméticos dispostas a fornecer efluente industrial para a pesquisa e, apés
confirmacdo da toxicidade dos efluentes liquidos gerados, foi selecionada uma
indUstria de cosméticos de pequeno porte localizada na regido da Zona da Mata, no

estado de Minas Gerais.

A empresa, que solicitou que seu home fosse preservado no anonimato, tem sua
producdo focada no mercado de produtos capilares, entre os quais podem ser
citados xampus, condicionadores, vitaminas e mascaras de hidratacdo. De acordo
com o0 responsavel técnico pela producdo, todos os produtos fabricados na
empresa obedecem, rigorosamente, a formulacdes regulamentadas, registradas ou

notificadas, e aprovadas pela Vigilancia Sanitéria.

Os processos produtivos consistem basicamente da pesagem de cada matéria-
prima separadamente, as quais sao adicionadas no reator onde sdo mantidas sob
agitacdo constante, com ou sem aquecimento, até completa emulsificacdo. ApGs
resfriamento do reator, é realizada coleta de amostra para analises em laborat6rio.
Em seguida, o produto acabado é liberado para ao setor de envase e encaminhado
ao setor de codificacéo, onde é realizada a impresséo da validade e lote. O produto
€ entdo direcionado para a quarentena de produtos acabados e, posteriormente a

liberacéo, é encaminhado ao estoque de produto acabado e expedicéo.

Ao longo do processo ha geracéo de efluentes liquidos nas operacdes de lavagens
dos reatores, pisos, utensilios e equipamentos empregados. Esses efluentes
liquidos séo direcionados & ETE, que € composta por tanque de equalizacéo,
separador de agua e 6leo, tanques de coagulacao, floculagéo, decantagéo e filtro
de carvao ativado. Os insumos empregados no sistema de tratamento consistem
em Oxido de calcio para ajuste de pH, coagulante sulfato de aluminio, polimero
auxiliar de coagulacdo e antiespumante. Ao final do processo o lodo e o 6leo
gerados sdo destinados para um leito de secagem e o efluente tratado langado em

um cérrego préximo a area industrial.
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Ao longo do projeto observou-se falta de controle em relacdo ao funcionamento da
estacdo de tratamento. Acredita-se que parametros fundamentais para um
adequado tratamento dos efluentes, como pH, concentracdo e dose de coagulante
e tempo de decantacdo ndo estejam de acordo com a vazao tratada. Foi informado
que, devido a um aumento no volume da producdo, a vazdo de efluentes tem

ultrapassado o limite maximo para o qual a estac&o foi projetada, de 0,5 m%h.

4.2 Amostragem e Preservacgéo dos Efluentes Industriais

A primeira coleta, realizada no més de dezembro de 2010, objetivou confirmar a
toxicidade do efluente industrial por meio de teste de toxicidade aguda com o

microcrustaceo D. similis.

Apls o teste de confirmacdo da toxicidade, foram realizadas trés coletas de
amostras simples, nos meses de fevereiro, abril e junho de 2011. As coletas foram
realizadas nos pontos de entrada e saida do sistema de tratamento e armazenadas
em frascos de polietileno devidamente identificados.

ApOs as coletas, as amostras foram imediatamente encaminhadas para o
Laboratorio de Controle de Qualidade da Agua (LCQA) da Divisdo de Agua (DAG)
da Universidade Federal de Vicosa (UFV), e preservadas sob refrigeracdo em
temperatura inferior a 10°C por até 48 horas, sem congelamento, ou congeladas e
mantidas a temperaturas abaixo de -18°C por até 60 dias, de acordo com o
preconizado nas normas para analises ecotoxicoldgicas. As analises fisico-
quimicas foram conduzidas imediatamente ap6s recebimento das amostras, néo

sendo necesséria a preservacdo das mesmas para tal finalidade.

As amostras foram caracterizadas pela andlise de parémetros fisico-quimicos,
guanto a toxicidade aguda por meio de ensaios de imobilidade com o
microcrustéceo D. similis e de perda de bioluminescéncia com a bactéria V. fischeri,
e toxicidade crbnica mediante ensaios de inibicdo de crescimento da alga verde P.
subcapitata e de sobrevivéncia e reproducdo do microcrustaceo C. dubia, conforme

detalhado nos tépicos a seguir.
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4.3 Caracterizacao Fisico-Quimica dos Efluentes

A caracterizagdo fisico-quimica foi realizada nas amostras de efluentes coletadas
na entrada e na saida do sistema de tratamento. Foram analisados os pardmetros
pH, condutividade elétrica, demanda bioquimica de oxigénio (DBO), demanda
guimica de oxigénio (DQO), sdlidos totais (ST), sélidos em suspenséo totais (SST)
e sdlidos sedimentaveis (SSed). O efluente coletado no ponto de saida da ETE foi

ainda caracterizado em relacéo aos teores de surfactantes.

Todas as analises foram realizadas no LCQA - DAG/UFV, de acordo com os
procedimentos descritos no Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater (APHA, 1998) e detalhados na Tabela 2, com excec¢éo das andlises de
surfactantes, que foram realizadas pelo Laboratério Analog, localizado no municipio
de Vigcosa/MG, de acordo com o procedimento 8028 - Cristal Violeta, da Hach
Company. Esse procedimento baseia-se no método colorimétrico, e detecta
surfactantes do tipo anibnico, que sdo os empregados em maior quantidade na

inddstria de cosméticos.

Tabela 2 - Parametros e respectivos métodos e equipamentos empregados para a
caracterizacao fisico-quimica dos efluentes

Parametro Método Equipamento empregado
pH APHA 4500-H" pHmetro Digimed DM-20
Condutividade elétrica APHA 2510 Condutivimetro Digimed DM-3
DBO APHA 5210 B Incubadora B.O.l_). MA 415
Marconi
Termoreator Spectroquant
TR420 Merck
DQO APHA 5220 D R
Espectrofotdmetro Hach
DR2800
. _ Banho-maria Cientec
Solidos totais APHA 2540 B o
Estufa de secagem Quimis
Solidos em suspensao totais APHA 2540 D Estufa de secagem Quimis
Solidos sedimentaveis APHA 2540 F Cone Imhoff
Surfactantes HACH 8028 -

Fonte: Autoria propria

Os resultados das analises fisico-quimicas foram comparados com os padrdes de

lancamento de efluentes estabelecidos na legislagcdo estadual (Deliberacéo
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Normativa Conjunta COPAM/CERH-MG N.° 1, de 05 de maio de 2008).

4.4 Caracterizacdo Ecotoxicologica dos Efluentes

Os testes de toxicidade foram realizados no Laboratério de Ecotoxicologia
localizado no LCQA/UFV, no qual foram padronizadas as condi¢des de cultivo dos
microcrustaceos D. similis e C. dubia e da alga verde P. subcapitata, como descrito
por Martins (2008). O teste de toxicidade aguda Microtox®, com a bactéria V.

fischeri, foi realizado no Laboratério de Celulose e Papel da UFV.

O efluente coletado na entrada da ETE foi caracterizado por meio de testes de
toxicidade aguda com o microcrustaceo D. similis, para possibilitar o calculo da
eficiéncia de remocdo em relagéo ao efluente tratado. Nas amostras coletadas na
saida do sistema de tratamento, além da avaliagdo da toxicidade aguda ao
microcrustaceo D. similis, também foi caracterizada a toxicidade frente aos

organismos V. fischeri, C. dubia e P. subcapitata.

Nos itens a seguir estao resumidos os procedimentos metodolégicos adotados para

cada um dos testes de toxicidade realizados.

4.4.1 Toxicidade Aguda — D. similis

Os testes de toxicidade aguda com o microcrustaceo D. similis foram realizados de
acordo com a norma NBR 12713 (ABNT, 2009), expondo neonatos com idade entre
6 e 24 horas as diferentes diluicbes da amostra. Foram realizadas duas réplicas
para cada uma das diluicdbes e para o0 controle (Agua de cultivo), cada uma

contendo cinco organismos.

Os testes foram estaticos e com duracdo de 48 horas, sendo 0s organismos
mantidos a 22+ 2°C, com fotoperiodo de 12 horas e sem alimentag&o. Ao final do
teste, o0 nUmero de organismos imoveis nas varias diluicbes de amostras e no
controle foi contabilizado, permitindo o calculo da CE50 e respectivo intervalo de
confianca pelos métodos estatisticos Probit, para dados paramétricos, e Trimmed

Spearman-Karber, para dados ndo paramétricos.
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4.4.2 Toxicidade Aguda — V. fischeri

Os testes de toxicidade aguda com a bactéria marinha luminescente V. fischeri
foram realizados conforme especificado na norma L5.227 da CETESB (2001). O
teste consiste em reidratar uma cultura de bactéria liofilizada (UMWELT Ltda.) e
fazer a leitura da intensidade da sua luminescéncia inicial sem contato com a
amostra, seguida de leituras da luminescéncia apds a exposi¢cao das bactérias a
uma série de concentracdes da amostra com ajuste osmético. As concentracdes de
exposicao foram de 5, 11, 22 e 45%, além do controle, e 0s tempos de exposicao

foram de 5 e 15 minutos.

Os resultados obtidos foram calculados e reportados como CE50(%) com o auxilio
do programa computacional Microtox Omni Windows Software, que também

fornece o respectivo intervalo de confianca.

4.4.3 Toxicidade Crbnica — C. dubia

Para realizacdo dos testes de toxicidade cronica com o microcrustaceo C. dubia
foram seguidas as indicacdes especificadas na norma NBR 13373 (ABNT, 2010),
sendo expostos organismos jovens, com 6 a 24 horas de idade, a varias diluicdes
da amostra por um periodo de 8 dias. Para cada diluicdo e o controle foram

realizadas cinco réplicas, dispondo um organismo em cada réplica.

Os testes de toxicidade crbénica com a C. dubia foram semi-estaticos, com
renovacdo das solucdes-teste a cada 48 horas, sendo os organismos alimentados e
mantidos a 22+ 2°C com fotoperiodo de 12 horas. A cada renovagéo das solugbes-
teste foram registrados os nimeros de fémeas adultas sobreviventes e de filhotes,

sendo os organismos adultos originais transferidos para as novas solucdes-teste.

Ao final do teste foi quantificada a CENO e a CEO pelo método estatistico Dunnett.
N&o havendo diferenca significativa em termos de sobrevivéncia, foi verificada a

existéncia de diferenca significativa na reproducdo em relagéo ao controle.
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4.4.4 Toxicidade Crbnica — P. subcapitata

Os testes de toxicidade crénica com a alga verde P. subcapitata foram realizados
de acordo com os procedimentos descritos na norma NBR 12648 (ABNT, 2005),
utilizando como meio de cultivo o meio liquido L.C.Oligo. O teste consiste em
avaliar a inibicdo do crescimento algaceo das amostras ambientais comparado com

o controle (meio liquido L.C.QOligo).

Para a realizacdo do teste foi preparado um inéculo de alga em fase exponencial de
crescimento, que foi manipulado para se obter uma concentracao inicial aproximada

de 10° células/mL nas solugBes-teste.

Os testes foram realizados em triplicata, em erlenmeyers de 250 mL contendo 100
mL da solugéo-teste (constituida do meio L.C. Oligo, in6culo e amostra) e mantidos
tampados com rolha de algoddo durante todo o periodo do teste. Os ensaios foram
manipulados em condi¢des assépticas em cabine de fluxo laminar, com a finalidade

de manter a cultura isenta de contaminagéo.

Os erlenmeyers foram dispostos aleatoriamente nas mesas agitadoras com
temperatura mantida em torno de 25°C, intensidade luminosa de 4.500 lux e
agitacdo constante de 100-175 rpm, como exemplificado na Figura 5.

Figura 5 - Representacéo de teste de toxicidade crbénica com a alga verde P.
subcapitata

T

‘,. 0 -

Fonte: Autoria propria
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Ap6s 72 horas de exposi¢do, a quantidade de algas em células/mL, de cada
replicata, foi determinada por contagem em camara de Neubauer em microscépio

Optico Olympus CX41-PH-IIl, como exemplificado na Figura 6.

Com o auxilio do programa ICp (USEPA, 2006) calculou-se a percentagem de
reducdo do crescimento da biomassa em relagdo ao controle e os intervalos de
confianca. Os resultados foram expressos como CI25 (concentracdo de inibicdo em
25%), ou seja, a reducao do crescimento da biomassa algacea em 25% em relacao

ao controle, apés 72 horas de exposi¢do ao agente téxico.

Figura 6 - Organismo-teste P. subcapitata visualizada em camara de Neubauer,
para realizacdo da contagem de células

Fonte: Autoria propria

445 Testes de Sensibilidade

Como recomendado nas normas, foram realizados testes de sensibilidade para
avaliar as condices fisiologicas dos organismos-teste. Os testes de sensibilidade
com os organismos D. similis, P. subcapitata e V. fischeri seguiram os mesmos
procedimentos descritos acima, substituindo, porém, as amostras ambientais por
substancias de referéncia indicadas nas normas. O teste de sensibilidade com o
microcrustidceo C. dubia avaliou a sua sobrevivéncia para um periodo de 48 horas
em contato com a substancia de referéncia. Na Tabela 3 estdo detalhadas as
substancias de referéncia e respectivas concentracbes empregadas nos testes de

sensibilidade para os diferentes organismos-teste.
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Tabela 3 - Substancias de referéncia e respectivas concentragdes empregadas nos
testes de sensibilidade para os diferentes organismos-teste

. Substancia de Concentracdes
Organismos-teste .
referéncia empregadas
D. similis NaCl 0,1;0,5;1,0; 2,0; 4,0 g/L
C. dubia NaCl 0,1;0,5; 1,0; 2,0; 4,0 g/L
P. subcapitata CuS0,.5H,0 0,1;0,2;0,3; 0,4; 0,5 mg/L
V. fischeri ZnS0,.7H,0 5,0; 11,0; 22,0; 45,0 mg/L

Fonte: Autoria prépria

Cartas controle foram elaboradas para verificar se os resultados dos testes de
sensibilidade obtidos estavam compreendidos num intervalo de +2 desvios-padréao
em relacdo aos valores médios obtidos nos testes de sensibilidade realizados
anteriormente para a mesma espécie. Novas médias foram calculadas ap6s cada

cinco testes realizados.

4.5 Avaliagao e ldentificacdo da Toxicidade

4.5.1 Fase |: Procedimentos para Caracterizagdo da Toxicidade

Os procedimentos previstos na fase | do AIT foram realizados para os efluentes
coletados nos meses de fevereiro, abril e junho de 2011 na saida da ETE, e os
resultados quantificados por meio de testes de toxicidade crénica com a alga verde

P. subcapitata.

Os resultados dos testes de toxicidade obtidos ap6s as manipulacbes foram
convertidos para unidades tdxicas e comparados com 0s resultados do teste de
toxicidade realizado com a amostra integral, ou seja, sem qualquer manipulacao,
para detectar auséncia, reducéo ou continuidade dos efeitos, gerando informacdes
sobre a natureza das substancias toxicas. Os resultados dos testes de toxicidade
crébnica sem manipulagdo do efluente referem-se a média de dois testes realizados
com a amostra integral, realizados no inicio e também ao final da batelada de testes
referentes a fase |, objetivando avaliar o efeito da preservacdo da amostra

(congelamento) sobre a toxicidade do efluente.

Os procedimentos adotados para a realizacdo de cada uma das manipulagdes

estdo resumidos nos itens a seguir.
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4.5.1.1 Graduagéo de pH

O pH das amostras foi ajustado a faixa fisiologicamente toleravel pelos organismos-
teste (6,0 e 8,0) com os reagentes acido cloridrico (HCI) e hidroxido de sédio
(NaOH) nas concentrac¢des de 0,01; 0,1 ou 1N. O ajuste foi realizado com o auxilio
de pHmetro DM-20 Digimed devidamente calibrado.

4.5.1.2 Adicao de Agente Quelante - EDTA

Um volume de 20 mL de solucdo estoque de EDTA a 0,01M foi adicionado a
aliquotas de 1.000 mL da amostra e deixados por 1 hora em agitacdo, para que
pudessem ocorrer as reacdes entre o reagente quelante e o efluente. A
determinag&o do volume e concentracdo de solugéo-estoque de EDTA empregados
neste teste foi realizada apos verificagdo da concentracdo toxica do EDTA a alga

verde P. subcapitata.

4.5.1.3 Adicdo de Oxidante - Tiossulfato de Sédio

De forma similar ao procedimento detalhado anteriormente, apés verificacdo da
concentracao toxica do tiossulfato de sodio a alga verde P. subcapitata, um volume
de 100 mL de solucédo estoque de tiossulfato de sédio a 20 g/L foi adicionado a
aliqguotas de 1.000 mL da amostra e deixados por 1 hora em agitacdo para

possibilitar as reacdes entre o reagente oxidante e o efluente.

4.5.1.4 Filtracdo

Aliquotas das amostras foram filtradas a vacuo com membranas Millipore HA com
0,45 pum de porosidade e 47 mm de didmetro. O filtrado foi coletado e empregado

na realizacdo de testes de toxicidade.
4.5.1.5 Aeracédo
As amostras de efluentes foram dispostas em béquer de 500 mL e moderadamente

aeradas por um periodo de 1 hora por meio de pedras porosas conectadas a uma

bomba de aquario. Apés o periodo de aeracdo, o efluente foi retirado

MATERIAL E METODOS



38

cuidadosamente com o auxilio de uma pipeta, para que ndo houvesse contato com

os residuos aderidos na parede do béquer.

Para a coleta realizada em junho de 2011, além da aeracéo, foi também realizado o
borbulhamento da amostra utilizando o gas inerte nitrogénio, como forma de
determinar se, caso observada reducdo da toxicidade, a mesma era devido a

oxidacéo ou volatilizacado do agente toxico.

4.5.1.6 Extracdo em Fase Sélida

Para a extracdo em fase solida foram empregados cartuchos de fase-reversa C18
(500 mg x 3 mL) obtidos da Strata C-18E (Phenomenex, Sdo Paulo) adaptados em

sistema Manifold conectado a uma bomba de véacuo.

Os cartuchos empregados foram ativados passando-se 10 mL de metanol 100%,
seguidos de 10 mL de agua desmineralizada (“Mili Q”). O metanol e a dgua foram
descartados e seguiu-se a extragdo de um volume de até 100 mL das amostras
pela sua passagem através dos cartuchos por gotejamento continuo e lento, para
ndo provocar a perda de substéncias por carreamento. Para que ndo ocorresse
sobrecarga dos cartuchos, as amostras foram filtradas em membrana de fibra de

vidro (Millipore AP40) antes de passar pelo processo de extracao.

4.5.1.7 Ajuste de pH

Aliguotas das amostras tiveram os seus valores de pH ajustados para 3,0 e 10,0,
adicionando HCIl ou NaOH em concentra¢des de 0,01; 0,1 ou 1N. Apos um periodo
de 1 hora em repouso, ou apos realizacdo de manipulacdes de filtracdo, aeragéo e
extracdo em fase soélida, as amostras tiveram os valores de pH reajustados ao valor

inicial e reservadas para realizacdo de testes de toxicidade.

452 Fases Il e Illl: Procedimentos para Identificacdo e Confirmacdo da

Toxicidade

Os procedimentos relativos as fases Il e lll foram efetuados com a amostra de

efluente coletado nos més de junho de 2011 na saida da ETE.
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Testes de toxicidade crénica com a alga verde P. subcapitata foram realizados com
amostras provenientes da eluicdo das colunas C18 empregadas no processo de
extracdo em fase sélida, com o objetivo de concentrar e identificar os compostos
potencialmente toxicos retidos nas mesmas. A eluicdo das colunas foi realizada
com volumes de 0,75 mL de solu¢des de metanol nas concentracdes de 25, 50, 75,
90 e 100%, partindo das solu¢cdes menos para as mais concentradas. Apds a
injecdo de cada uma das solucbes de solvente, o eluato foi recolhido e diluido ao

volume inicial da amostra (100 mL) com &gua desmineralizada.

Os residuos retidos na membrana de filtracdo e na parede do béquer empregado
para a aeragdo da amostra foram ressuspendidos em 10 mL de solu¢éo de metanol
(100%) e em seguida diluidos ao volume inicial da amostra com agua
desmineralizada, de forma a correlacionar a toxicidade removida nessas

manipula¢des com a toxicidade inicial do efluente.

Além da correlacdo da toxicidade inicial com a toxicidade removida por meio das
manipulacdes de extracdo em fase solida, filtragcdo e aeracdo, foram realizadas
ainda andlises de correlacdo de parametros fisico-quimicos e a toxicidade

observada e a avaliacao da sensibilidade comparada de espécies.

Também foram analisadas as toxicidades individuais e combinadas de matérias-
primas empregadas no processo produtivo, que tiveram suas caracteristicas

relacionadas aquelas identificadas pelos procedimentos de AIT.

4.5.3 Avaliacdo e Reducgédo da Toxicidade

A partir da revisdo bibliografica realizada e dos resultados obtidos nas
caracterizacdes fisico-quimicas e ecotoxicolégicas, assim como dos resultados
provenientes da aplicagdo da metodologia de AIT, foram propostas medidas de

controle para a reducéo da toxicidade dos efluentes em estudo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacdo Fisico-Quimica dos Efluentes

As caracteristicas fisico-quimicas dos efluentes coletados na entrada e na saida da

ETE nas trés campanhas realizadas estdo apresentadas na Tabela 4.

Tabela 4 - Resultados das analises fisico-quimicas para as trés amostras coletadas
nos pontos de entrada e saida da ETE de uma industria de cosméticos

Variavel Coleta  Entrada  Saida Entrada Sail\(;laédla% Remocéo Ialjlidarri(()ar?ti*
pH fev/11 5,6 6,9 5,5 6,9 - 6,0a9,0

abr/11 5,6 6,3
jun/11 5,3 7,6

C. Elétrica fev/11 409 679 468 729 -55,8 -
(uS/cm) abr/11 493 575
jun/11 503 932

DBO (mg/L) fev/1l  1.740 1.770 1541  1.497 2,8 60
abr/11  1.408 980
jun/11 1.475 1.741

DQO (mg/lL) fev/ll 4279 3.124 4549  2.840 37,6 180
abr/11 4.504 1.701
jun/11 4.864 3.695

ST (mg/L) fev/11 1.169 1.129 1.398 1.276 8,7 -
abr/11  1.732 835
jun/11 1.293 1.864

SST (mg/L) fev/11 685 535 858 668 22,1 100
abr/11  1.343 348
jun/11 547 1.122

SSed (mL/L/h)  fev/1l NQ NQ - - - -
abr/11 NQ NQ
jun/11 NQ NQ

Surfactantes  fev/11 - 70,8 - 42,0 - 2,0
(mg/L LAS) abr/11 - 12,6
jun/11 - 43,0

* De acordo com a Deliberacdo Normativa Conjunta COPAM/CERH-MG N.° 1, de 05 de

maio de 2008

NQ: Nao Quantificavel
Fonte: Autoria propria

RESULTADOS E DISCUSSAO



41

Foram detectadas concentracdes de matéria organica (DBO e DQO), sélidos em
suspensdo totais e surfactantes na saida da ETE em desconformidade com os
padrdes para langamento de efluentes, de acordo com a legislacdo vigente no
Estado de Minas Gerais.

Os valores de pH obtidos nas amostras coletadas na entrada da ETE se mostraram
inferiores as faixas normalmente empregadas para 0 processo de coagulacdo com
0 coagulante sulfato de aluminio. Em estudo realizado por El-Gohary et al. (2010)
em efluente de uma industria de cosméticos, foi determinado o pH 6,9 como o valor
otimo para o processo de coagulagdo com o emprego desse coagulante. No
procedimento operacional adotado pela industria onde foram coletados os efluentes

sdo indicados valores de pH entre 6,5 e 7,5.

Pela analise de diagramas de coagulacdo para sulfato de aluminio, observa-se que
em valores mais elevados de pH, normalmente entre 6,0 e 9,0, predomina o
fendmeno de varredura. Apesar do controle operacional do processo de coagulagéo
ser mais simples quando ha predominancia do fendmeno de varredura, em
comparagdo ao processo de adsorcdo e neutralizacdo de cargas, € ainda
recomendado que sejam realizados novos testes de jarros para avaliar a faixa 6tima
de pH a ser empregada. A determinacao do valor 6timo de pH pode levar a uma
economia de insumos para ajuste de pH e melhorar a eficiéncia do processo como
um todo. Para as amostras coletadas na saida da ETE os valores de pH

apresentaram-se em conformidade com a legislagéo vigente.

Apesar de ndo possuir padrdo legal, os valores para condutividade elétrica
apresentaram-se elevados, o que indica altos teores de sélidos dissolvidos nas
amostras. Cabe destacar que houve um acréscimo na concentracdo de
condutividade elétrica medida do ponto de entrada para o ponto de saida do
sistema de tratamento nas trés campanhas realizadas. Esse fato provavelmente se
deve a adicdo de insumos como Oxido de calcio, coagulantes e polimeros no

sistema.

Em relacdo aos solidos totais, médias superiores a 1.000 mg/L foram detectadas
tanto no ponto de entrada quanto no de saida da ETE, com remo¢cdo média de
apenas 8,7% ao longo do tratamento. Os s6lidos em suspenséao corresponderam a

mais da metade da concentracdo média de sélidos totais quantificados em ambos
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0s pontos de coleta. A porcentagem média de remocao foi de 22,1% e tais
resultados podem ser correlacionados com a elevada turbidez observada no
efluente coletado na saida do tratamento. Nao foi possivel a quantificacdo dos
solidos sedimentaveis devido as caracteristicas das amostras, principalmente pela
sua turbidez. Na Figura 7 é apresentado o0 aspecto da amostra coletada em
fevereiro de 2011 no ponto de coleta na saida do sistema de tratamento.

Figura 7 - Aspecto da amostra coletada na saida do sistema de tratamento da
industria de cosméticos selecionada, em fevereiro de 2011

Fonte: Autoria propria

\

Quanto a quantificacdo da matéria organica presente nas amostras avaliadas,
obteve-se uma razdo média para DQO/DBO de 2,95, o que corresponde a uma
fracdo biodegradavel ndo muito elevada no efluente, tendendo ao limite
consideravel passivel de tratamento bioldgico. Apesar de ser um tipo de tratamento
ou pré-tratamento indicado para esse tipo de efluente, foram observadas baixas
porcentagens de remocao ao longo do tratamento fisico-quimico, o que resultou no
lancamento de efluentes com cargas organicas ainda muito elevadas, com

potencial para a degradacéo da qualidade do corpo-d’agua receptor.

As concentracdes de surfactantes detectadas nos efluentes tratados e, portanto,
lancadas no corpo-d’agua receptor, ultrapassaram o limite legal imposto de 2,0
mg/L LAS nas trés coletas realizadas. O langamento em corpos-d’agua de efluentes
contendo surfactantes provoca a diminuicdo da tensdo superficial do meio,
prejudicando os organismos que dependem dessa propriedade para locomocédo e

reproducdo, por exemplo, e também acarreta na geragcdo de espumas,
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inconveniente para o tratamento de efluentes. Os surfactantes também podem
alterar quimicamente a estrutura das membranas de micro-organismos, como as
bactérias, afetando o seu metabolismo e, consequentemente, 0s processos de
biodegradacao. As trocas gasosas realizadas entre a superficie da massa liquida e
a atmosfera também podem sofrer alteracdes, levando a perda de oxigénio
dissolvido no corpo-d’agua (BRAGA et al., 2002). Em estudo realizado por Coelho
(2008), indicou-se que concentracdes de surfactantes entre 3 a 6 mg/L detectadas
em esgotos sanitérios tratados poderiam comprometer populacfes de invertebrados

aguaticos.

A caracterizacao fisico-quimica dos efluentes evidenciou que ndo houve melhoria
na qualidade do efluente tratado em relacdo ao efluente bruto, indicando a
ineficiente operagdo do sistema nas datas em que as amostras foram coletadas.
Tais resultados alertam para a necessidade em se reavaliar as condigbes de
operagdo da ETE. A ineficiéncia do tratamento deve-se, em parte, a sobrecarga da
estacdo, devido a um elevado aumento da producao industrial. Porém, melhorias
poderiam ser observadas caso a operacdo do sistema seguisse um controle mais

rigoroso.

5.2 Caracterizagdo Ecotoxicolégica dos Efluentes

No més de dezembro de 2010 foram realizados testes de toxicidade com o intuito
de confirmar o potencial téxico dos efluentes liquidos da industria de cosméticos
selecionada. Foi avaliada a toxicidade aguda com o microcrustaceo D. similis nos
pontos de entrada e saida da ETE, para os quais foram obtidos valores de
CE50(48h) de 0,11% e <10%, respectivamente. Tais resultados demonstram que,
de acordo com a classificagdo na Tabela 1 (BULICH, 1982), as amostras
apresentaram-se muito toxicas e que nao houve eficiente remog¢do dos compostos

responsaveis pela toxicidade ao longo do tratamento.

Sendo confirmada a toxicidade do efluente, trés coletas foram realizadas nos
meses de fevereiro, abril e junho de 2011. Testes de toxicidade preliminares foram
realizados logo apo0s a chegada de cada uma das amostras no laboratério e, apos
determinacdo das faixas de concentracdes a serem avaliadas, obtiveram-se o0s
resultados dos testes iniciais de toxicidade aguda e crdnica. Os resultados dos

testes iniciais de toxicidade aguda para as amostras coletadas no ponto de entrada
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da ETE estdo apresentados na Tabela 5 e, na Tabela 6, estdo registrados os
resultados dos testes iniciais de toxicidade aguda e crbnica para as amostras
coletas no ponto de saida da ETE. As planilhas de registro dos dados brutos dos
testes de toxicidade aguda e cronica sdo apresentadas no Apéndice A.

Tabela 5 - Toxicidade aguda inicial para as trés amostras coletadas no ponto de
entrada da ETE de uma indUstria de cosmeéticos

Tox. aguda (D. similis)

Coleta  —=e5hagh) (%) IC 95%

fev/11 0,17 0,15-0,18
abr/11 0,10 0,07-0,15
jun/i1 0,32 0,24-0,43

Fonte: Autoria propria

Tabela 6 - Toxicidade aguda e cronica inicial para as trés amostras coletadas no
ponto de saida da ETE de uma industria de cosméticos

Tox. aguda Tox. aguda Tox. crbnica Tox. crbnica
Coleta (D. similis) (V. fischeri) (C. dubia) (P. subcapitata)
CE50(48h) IC CE50(15min) IC CENO/CEO CI25(72h) IC 950
(%) 95% (%) 95% (%) (%) 0
0,11- 0,0- R 0,0559-
fev/11 0,15 0,1 0,05/0,10 0,0673
0,20 2,0 0,1247
0,24- 0,0- S 0,2738-
abr/11 0,41 2,0 0,12/0,25 0,3274
0,70 42,0 0,4045
] 0,31- 0,0- S 0,0192-
jun/11 0,37 1,0 0,06/0,12 0,0348
0,44 3,0 0,0808

R Efeito na reproducéo
S Efeito na sobrevivéncia
Fonte: Autoria propria

Todos os organismos testados, provenientes de trés niveis tréficos distintos
(produtores, consumidores primarios e bactérias), apresentaram elevada
sensibilidade as amostras coletadas na entrada e na saida da ETE, que
apresentaram-se muito téxicas em todos os testes realizados. Os resultados
obtidos em avaliagé@o ecotoxicoldgica realizada por Perdigén-Meldn e colaboradores
(2010) em efluente de uma industria de cosméticos localizada em Madrid, Espanha,
também revelaram elevada toxicidade, com valores de CI50=0,5% do efluente bruto

para a bactéria V. fischeri.
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Para os testes de toxicidade crénica com o microcrustaceo C. dubia, somente na
primeira coleta foi possivel avaliar os efeitos em relacdo a reprodugcdo dos
organismos, sendo nos demais testes os efeitos sobre a sobrevivéncia dos mesmos

quantificados.

Apesar de observada alguma variacdo nos indices de toxicidade entre as diferentes
coletas realizadas, considerando 0s mesmos organismos-teste, os resultados da
caracterizacao ecotoxicoldgica dos efluentes indicaram que a toxicidade observada

nao era pontual, se mostrando persistente por pelo menos um semestre.

Na Tabela 7 estédo indicadas as porcentagens de remocao da toxicidade aguda ao
longo do tratamento. Na coleta realizada em fevereiro, observou-se um incremento
da toxicidade e, para 0 més de abril, apesar de apresentar porcentagem de
remocgao bem mais significativa, a mesma se refere ainda a valores muito elevados
de toxicidade no ponto de saida do sistema, como pode ser confirmado na Tabela
6.

Tabela 7 - Eficiéncia de remocao da toxicidade aguda na ETE de uma industria de

cosméticos
0, ~
Coleta % Remogao tox. aguda
(D. similis)
fev/11l 13
abr/11 76
jun/11 14

Fonte: Autoria propria

Tais resultados indicam a necessidade em se ajustar o sistema de tratamento tanto
para adequacdo dos parametros fisico-quimicos quanto ecotoxicolégicos. E
alertado por Nieto (2000) que as consequéncias do lancamento de efluentes
liquidos toxicos nao se restringem apenas aos desequilibrios ecoldgicos
provocados nos corpos-d’agua. Devido a possibilidade de ocorréncia dos
fendbmenos de persisténcia e bioacumulacdo de poluentes téxicos ao longo da
cadeia tréfica, a salde humana também pode ser afetada em longo prazo,
reforcando a importédncia do monitoramento e efetiva redugéo da toxicidade dos

efluentes liquidos.
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5.2.1 Testes de Sensibilidade

As cartas-controles obtidas nos testes de sensibilidade com os microcrustaceos D.
similis e C. dubia e com a alga verde P. subcapitata estdo apresentadas nas
Figuras 9, 10 e 11. Em todos 0s casos, 0S organismos-teste mantiveram a
sensibilidade frente a substancia de referéncia, uma vez que os valores de CE50 ou
CI25 permaneceram entre + 2 desvios-padrdo da média e ndo foram observados
mais de sete resultados consecutivos de um mesmo lado da linha de tendéncia
central. Para a bactéria V. fischeri foi realizado um teste de sensibilidade
empregando como substancia de referéncia sulfato de zinco heptahidratado
(ZnS0,.7H,0) a 100mg/L. Para esse teste obteve-se resultado de CE50=7,0 mg/L,
gue apresenta-se dentro da faixa aceitavel (3,0 a 10,0 mg/L) descrita na norma.

Figura 8 - Carta-controle referente a sensiblidade do microcrustaceo D. similis a
substancia de referéncia cloreto de sodio (NaCl) em 48 horas de exposi¢éo

3,50
= 3,00
%
= |
< 250 m F
2
O 2,00
1,50 T T T T
1 2 3 4 5
Testes
——Média —L.inferior —L.superior B CE50

Fonte: Autoria propria

Para a D. similis foi obtida média acumulada de CE50=2,41 g/L NaCl e limites
superiores e inferiores de 2,91 e 1,91 g/L, respectivamente. Esses valores
apresentam-se muito préximos aos resultados obtidos em outros trabalhos, como o
de Ribeiro (2008), por exemplo, que obteve média acumulada de CE50=2,14 g/L
NacCl.
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Figura 9 - Carta-controle referente a sensiblidade do microcrustaceo C. dubia &
substéncia de referéncia cloreto de sédio (NaCl) em 48 horas de exposi¢ao

CE50 (g/L NaCl)

2,25
2,00 -
1,75 =
1,50 =
1,25 T T
1 2 3
Testes
——Média —L.inferior ——L.superior ® CE50

Fonte: Autoria propria

A média acumulada para os trés testes de sensibilidade realizados com o

microcrustaceo C. dubia foi de CE50=1,76 g/L NacCl e limites superiores e inferiores

de 2,10 e 1,42 g/L, respectivamente. Barbosa (2010) obteve resultados de

CE50=1,52 g/L NaCl para a média acumulada referente a dezessete ensaios

realizados, e os resultados apresentados por Coelho (2008) estiveram entre 1,13 e

1,93 g/L NaCl para esse mesmo organismo-teste.

Figura 10 - Carta-controle referente a sensiblidade da alga verde P. subcapitata a
substancia de referéncia sulfato de cobre (CuSO,4) em 72 horas de exposicdo

CI25 (mg/L CuSO,)

0,40
0,30
[ ] H = -
||

0,20 - - ™
0,10 ™ " - -
1 . .
0,00 T T T T T T T T T T T T T

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Testes

——Média — L.inferior

—L.superior

B Ci2s

Fonte: Autoria propria

RESULTADOS E DISCUSSAO



48

Para a alga verde P. subcapitata, a média acumulada dos testes de sensibilidade
realizados com sulfato de cobre foi de CI25=0,17 mg/L CuSQO,, com limite superior
de 0,30 mg/L e inferior de 0,04 mg/L. Tais resultados sdo semelhantes aos
indicados por outros autores, considerando uma reducdo quando reportados por
meio do indice CE50 em relacao a CI25. Valores médios para CE50 de 0,154 mg/L
CuSO0, foram obtidos por Rodrigues (2002). No trabalho de Carvalho (2009) a CE50
foi de 0,054 mg/L. Porém, a autora reportou resultados de outros trabalhos que
apresentaram valores de CE50 variando de 0,008 a 0,4 mg/L de cobre, sendo
indicado que essa variagdo pode ter sido causada por diferencas no cultivo e na
composicdo do meio de teste, que afetam o desenvolvimento das algas e a

biodisponibilidade do metal.

As cartas-controle apresentadas acima indicam que 0s organismos-teste e o0s
procedimentos empregados no presente estudo apresentaram-se em condi¢cdes

adequadas, validando os testes de toxicidade aguda e cronica realizados.

5.3 Avaliacéo e Identificagcdo da Toxicidade

Como recomendado pela USEPA (1989), foram levantadas informagfes sobre a
estacdo de tratamento de efluentes da indUstria selecionada, para determinar se a
mesma estava operando de forma otimizada. De acordo com os resultados da
caracterizacao fisico-quimica e ecotoxicol6gica, observou-se que o efluente néo
estava sendo efetivamente tratado, visto que o efluente coletado na saida do
sistema ndo apresentou grandes variacbes em relacdo as caracteristicas do

efluente bruto.

N&o obstante, o procedimento de AIT foi aplicado para identificar os compostos ou
classes de compostos téxicos presentes no efluente, possibilitando a tomada de
decisdes conscientes em relagédo a implantacdo de novo sistema de tratamento ou
a readequacdao do sistema implantado, objetivando a reducéo da toxicidade a niveis
aceitaveis e a adequacao dos demais parametros fisico-quimicos anteriormente ao

lancamento em corpos-d’agua receptores.

Durante a realizagdo do procedimento de AIT foram realizados pelo menos vinte

testes de toxicidade para cada uma das amostras coletadas, sendo os resultados
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dos mesmos apresentados e discutidos a seguir.

5.3.1 Fase I: Procedimentos para Caracterizacéo da Toxicidade

Testes de toxicidade com as amostras integrais, ou seja, sem qualquer
manipulacdo, foram realizados no inicio e ao final da batelada de testes de
toxicidade referentes a fase | do protocolo de AIT. Os valores reportados como
‘teste inicial’ correspondem a média aritmética dos resultados desses dois testes,
objetivando avaliar o efeito da preservacdo da amostra ao longo do estudo. Os
valores individuais, as médias e coeficientes de variagcdo para tais testes estdo

apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 - Resultados dos testes de toxicidade crénica com a alga verde P.
subcapitata realizados sem manipulacdo (SM) dos efluentes

Coleta
fev/11 abr/11 jun/11

Teste inicial SM - CI25(72h) (%) 0,0673  0,3274  0,0348
Teste final SM - CI25(72h) (%)  0,1748  0,1999  0,0656
Média - CI25(72h) (%) 0,1210  0,2636  0,0502

Coeficiente de variacdo (%) 62,8 34,2 43,4

Fonte: Autoria propria

Nos meses de fevereiro e junho observou-se uma reducdo da toxicidade entre o
teste inicial e final, mas em abril observou-se o seu incremento. Portanto, ndo se
pbde concluir se a preservacdo da amostra contribuiu para a degradacdo de

compostos toxicos ou para a formacao de subprodutos ainda mais téxicos.

No més de fevereiro foi observado o maior coeficiente de variacdo entre os dois
testes de toxicidade realizados com a amostra integral. Tal variagdo pode estar
relacionada ao efeito da preservacéo ou ainda a alguma variagdo na manipulacao

ou nas condigdes de cultivo durante os testes.

Os resultados dos testes de toxicidade crdnica com a alga verde P. subcapitata,
realizados com os efluentes coletados na saida do sistema de tratamento nas trés

campanhas, antes (inicial) e ap6s as manipulagfes estdo apresentados nas Figuras
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11, 12 e 13. Para facilitar a comparacdo entre os dados, os resultados foram
expressos em unidades téxicas (UT) que, como mencionado anteriormente,
expressam uma relacao direta com a toxicidade; isto é, quanto maior o seu valor
maior a toxicidade. As planilhas de registro dos dados brutos desses testes de
toxicidade estéo apresentados no Apéndice B.

Figura 11 - Resultados dos testes de toxicidade crénica com a alga verde P.
subcapitata antes (inicial) e ap6s manipulac6es da amostra coletada em fevereiro
de 2011 no ponto de saida da ETE de uma indUstria de cosméticos
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* Cl25(72h)>3,0%, UT<33
Fonte: Autoria propria

De acordo com os resultados obtidos no teste preliminar realizado, a toxicidade do
efluente coletado em fevereiro de 2011 foi avaliada para as concentragfes de 3,0;
1,0; 0,3; 0,1 e 0,03%. Dentre os resultados apresentados na Figura 11 destacam-se
0s elevados incrementos da toxicidade ap6s manipulagées com o agente quelante
e com o tiossulfato de sodio. Aumento da toxicidade em comparacgédo ao teste inicial
também foram observados para as manipulagées de graduacdo do pH, ajuste para
pH &cido, filtragdo e aeracdo da amostra sem ajustes de pH. As elevacdes de
toxicidade observadas nesses casos normalmente sdo associadas a excessiva
forca ibnica resultante da adicdo de &cido ou base durante os ajustes de pH ou pela
adicdo de reagentes, solucdes de acido ou base e de fontes de ar contaminados.
N&o sdo descartadas também as possiveis formacdes de subprodutos toxicos ou

contaminag@es provenientes das membranas de filtracao.
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Em testes de toxicidade realizados empregando os mesmaos volumes das solugbes-
estoque de EDTA e tiossulfato de sédio, mas sem a adicdo de efluente, ndo foram
observados efeitos adversos aos organismos-teste, sendo descartada a
possibilidade de contaminacédo pelos reagentes adicionados. Como a combinacgéo
das manipulacdes de ajustes de pH seguidas de filtracdo, aeracdo e extracdo em
fase solida das amostras provocaram acentuada reducao da toxicidade da amostra,
foi descartada ainda a hipétese de contaminacdo da solucdo acida empregada para
ajuste de pH. Portanto, considerou-se a possibilidade de formacéo de subprodutos
téxicos apds tais manipulacdes e ainda eventuais contaminacdes provenientes de

membrana de filtragcdo e da fonte de ar empregada.

Portanto, os resultados obtidos para o efluente coletado em fevereiro de 2011
indicam que amdnia, metais catibnicos ou compostos oxidantes provavelmente néao
séo responséveis pela toxicidade observada na amostra integral. As manipulagdes
gue promoveram reducgdo de toxicidade sugerem a presenca de compostos toxicos
associados a material particulado, compostos volateis ou sublateis e ainda a
compostos organicos retidos na coluna de extracao em fase sélida.

Figura 12 - Resultados dos testes de toxicidade cronica com a alga verde P.
subcapitata antes (inicial) e apds manipulagdes da amostra coletada em abril de
2011 no ponto de saida da ETE de uma inddstria de cosméticos
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* CI25(72h)>3,0%, UT<33
Fonte: Autoria propria

ApOs realizac@o de teste preliminar com a amostra coletada em abril de 2011, as
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concentracdes selecionadas para avaliar a toxicidade da amostra integral e das
amostras manipuladas foram de 3,0; 1,0; 0,3; 0,1 e 0,03%. Apesar de a amostra
integral apresentar toxicidade menor em relagdo ao més de fevereiro, os resultados
obtidos apds as manipulagbes foram bem semelhantes, com suspeita de formagéo
de subprodutos téxicos apOs as manipulagbes de graduacdo de pH, adigdo de
agente quelante e de tiossulfato de sadio.

Porém, os resultados das manipulagcdes com ajuste para pH acido e bdésico
apresentaram comportamento oposto ao da coleta de fevereiro, com reducéo da
toxicidade para a amostra acidificada e aumento da toxicidade para a amostra onde
houve a elevacdo do pH. Foi observada ainda redugcdo mais acentuada da
toxicidade para as manipulagbes de filtracdo, sem e com ajuste de pH e um
incremento da toxicidade apds a manipulacdo de extracdo em fase solida com
ajuste para pH 4cido, excedendo a toxicidade inicial do efluente e a toxicidade da

manipulacao realizada somente com ajuste para pH &cido.

Figura 13 - Resultados dos testes de toxicidade cronica com a alga verde P.
subcapitata antes (inicial) e ap6s manipulagbes da amostra coletada em junho de
2011 no ponto de saida da ETE de uma inddstria de cosméticos
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Fonte: Autoria propria

O efluente coletado em junho de 2011 foi o que apresentou maior efeito toxico a

alga verde P. subcapitata, sendo empregadas concentra¢des de 1,0; 0,2; 0,04; 0,02
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e 0,01% para os testes de toxicidade inicial e para os testes realizados apds as
manipula¢des. Em comparacéo aos resultados obtidos nas duas outras coletas, néo
foi observado variacéo significativa da toxicidade apos graduacéo para pH 8, o que
reforca a hipétese de ndo se tratar de toxicidade devido a presenca de aménia. As
manipulacdes de graduacdo de pH 6, adicdo de EDTA e de tiossulfato de sédio
apresentaram comportamento semelhante aos das amostras coletadas

anteriormente, com o0 aumento da toxicidade em relacdo ao teste inicial.

Elevacéo da toxicidade foi ainda observada apés manipulagbes de ajuste para pH
basico e filtracdo sem ajuste de pH. As demais manipulagbes foram eficazes na

reducédo da toxicidade.

Apesar de ndo terem sido observados indicios de toxicidade relacionada a
compostos oxidaveis, visto os resultados obtidos apds as manipulagbes com o
tiossulfato de sodio, foi realizada a manipulagdo com ajuste de pH (3,0 e 10,0)
seguida de borbulhamento do gés inerte nitrogénio (Figura 14) com a amostra
coletada em junho de 2011, para confimacdo e obtencdo de maiores
esclarecimentos em relacdo a origem da toxicidade.

Figura 14 - Manipulagdo da amostra coletada em junho de 2011 com ajuste de pH
(pH 3, béquer a direita e pH 10, béquer a esquerda) seguida de borbulhamento com

Fonte: Autoria propria

Como pode ser observado pela Figura 14, a formacdo de espuma foi mais intensa

para a amostra que teve seu pH ajustado para 10 (béquer a esquerda). Em meio
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bésico, os surfactantes (agentes tensoativos, responsaveis pela formacdo de
espuma nos produtos cosmeéticos), principalmente o0s anibnicos que s&o
empregados em maiores quantidades na producdo de cosméticos, podem ter
adquirido maior poder de promoc¢édo de espuma. Sob condi¢des acidas, pode ter
havido a precipitagdo dos mesmos, como observado em estudo realizado por Strom
et al. (2009).

Na Tabela 9 estdo apresentados os resultados obtidos nesse experimento,
juntamente com os resultados dos testes de toxicidade inicial e apés manipulacao
de aeracdo, para comparagdo. Tanto a manipulagcdo com aera¢do quanto com o
borbulhamento de N, causaram a reducdo da toxicidade em relagdo a amostra

integral.

Tabela 9 - Resultados dos testes de toxicidade crénica com a alga verde P.
subcapitata inicial e apés manipula¢cdes com ajuste de pH seguida de aeracéo e
borbulhamento com N,, para a amostra coleta em junho de 2011 no ponto de saida
da ETE de uma industria de cosmeéticos

CI25(72h) (%) 95% IC

Inicial 0,0348 0,0192-0,0808

pH 3 0,4121 -

Aeracéo

pH 10 0,1194 0,0185-0,4447

Borbulhamento PH 3 0.0433 )

N

2 pH 10 0,2965 0,0071-0,5613

(-): N&o foi possivel o calculo do intervalo de confianga
Fonte: Autoria propria

O teste de toxicidade realizado ap6s manipulacdo da amostra com ajuste de pH
bésico seguido de borbulhamento com o gas inerte N, indicou que a toxicidade
provavelmente ndo estava relacionada a oxidacdo da amostra, restando os
processos de volatilizacdo e sublagdo de compostos toxicos. Esse ultimo refere-se
a separacdo de substancias tensoativas da solucao pela aeracdo da mesma. Nesse
processo, as moléculas de surfactantes se ligam na interface entre a solucao
aquosa e o gas borbulhado na amostra, se aderindo a parede do recipiente, acima
do nivel da solucdo, quando as bolhas séo estouradas (NORBERG-KING et al.,
2001).
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Na Figura 15 os resultados das manipulacbes de todas as coletas foram
comparados aos valores dos testes de toxicidade iniciais e reportados em
porcentagem de reducéo da toxicidade.

Figura 15 - Porcentagem de remocdao da toxicidade apds manipulagcdes para as trés
amostras coletadas no ponto de saida da ETE de uma indUstria de cosméticos, em
comparacao aos testes iniciais sem manipulacéo

100 -

% Remocgdo da Toxicldade

ufev/11 ®mabr/11 ®jun/11

Fonte: Autoria propria

Apo6s a aplicacdo dos procedimentos previstos na fase | do protocolo de AIT para as
trés amostras coletadas, pode-se confirmar um padréo nas respostas obtidas.
Foram, portanto, descartadas as fontes de toxicidade por amodnia, metais catidnicos

e de compostos oxidantes.

Os resultados obtidos indicaram que a extracdo em fase sélida, a aeracao e a
filtracdo foram as manipulagbes mais efetivas na reducdo da toxicidade inicial,
sendo que as manipulacbes com ajustes de pH apresentaram, na maioria dos
casos, reducdo da toxicidade em comparacao aquelas sem o ajuste. As mudancas
no pH podem afetar a solubilidade, polaridade, volatiidade, estabilidade e

especiacdo dos compostos e, portanto, sua toxicidade.

Consequentemente, pdde-se inferir que a toxicidade observada nas amostras
estava associada a materiais particulados, a compostos volateis ou sublateis e a

compostos organicos sensiveis a variagbes de pH. De acordo com os guias da
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USEPA (1991, 1992), essas sao indicacdes de que a toxicidade pode ser causada
por surfactantes, os quais estdo presentes em alta concentracdo nesse tipo de
efluente. Tal conclusdo pode ainda ser relacionada com os elevados valores de
parametros fisico-quimicos em desconformidade legal (DBO, DQO, surfactantes e
SST).

Perdigon-Meldn e colaboradores (2010), em pesquisa realizada em uma industria
de cosméticos espanhola, relacionaram a toxicidade observada nos efluentes
liguidos as substancias toxicas empregadas no processo produtivo, como
surfactantes, corantes, conservantes, derivados de fenol, entre outros, e aos
possiveis efeitos de mistura (sinérgico ou aditivo) entre eles, corroborando com os

resultados aqui encontrados.

5.3.2 Fases Il e lll: Procedimentos para Identificacdo e Confirmagdo da

Toxicidade

Uma vez que na fase | diferentes manipulacbes foram eficientes na reducdo da
toxicidade, optou-se por verificar se a toxicidade removida era devida a uma ou
mais substancias tdxicas. Portanto, para uma Unica amostra coletada em junho foi
realizada a combinacdo das manipulacbes mais eficientes em série: ajuste de pH
(4cido e basico), aeracao, filtracdo e extracao em fase sélida. Nesses testes foram
empregadas concentracfes mais elevadas do que as empregadas na fase |, com
variacdo de 1 a 50%. As combinaces realizadas tanto com ajuste acido quanto
béasico resultaram em CI25(72h)>50% e, portanto, UT<2. Como houve uma maior
reducdo da toxicidade em relagéo as toxicidades individuais, deve-se considerar a
possibilidade da toxicidade proveniente de diferentes substéncias presentes no

efluente.

Os testes de toxicidade crbnica com as amostras provenientes da eluicdo das
colunas C18 (empregadas no processo de extracdo em fase sélida — fase I) com
solugbes de metanol demonstraram que esse procedimento ndo foi eficiente na
recuperacao da toxicidade, porque ndo foram observadas inibicdes ao crescimento

dos organismos-teste, como indicado na Figura 16.

Em estudo realizado por Ankley e colaboradores (1990) foram abordadas as

caracteristicas de surfactantes no processo de AIT e foi verificado que a toxicidade

RESULTADOS E DISCUSSAO



57

dos surfactantes podia ser removida pela aeragéo, provavelmente pelo processo de
sublacdo, pela filtracdo das amostras e também pela extracdo em fase solida.
Porém, os autores reportaram que a recuperacdo de diferentes tipos de
surfactantes por meio da elui¢do da coluna C18 com metanol e dgua foi bastante

variavel.

Figura 16 - Solucdes-teste ao final de 72 horas de exposicdo as amostras
provenientes da eluicdo com metanol das colunas C18 empregadas no processo de
extracao em fase sdlida

Fonte: Autoria propria

Como mencionado anteriormente, compostos organicos, como os surfactantes,
podem ser de dificil identificac@o por técnicas analiticas tradicionais. Cromatografia
gasosa acoplada a espectrometria de massas, por exemplo, normalmente néo
fornece boa identificagdo de surfactantes devido aos segmentos polares dessas
moléculas. De uma forma geral, os surfactantes sdo associados a uma classe de
compostos que podem consistir de uma mistura extremamente complexa de varios
isbmeros e homoélogos (NORBERG-KING et al., 2001). Portanto, optou-se por
adotar as abordagens descritas a seguir, no intuito de confirmar a fonte da

toxicidade detectada no efluente.

Como forma de correlacionar a toxicidade eliminada na fase | e a toxicidade da
amostra integral, foram realizados testes de toxicidade crdnica com a alga verde P.
subcapitata com os residuos gerados nos processos de filtracdo e aeracao (Figuras

17 e 18, respectivamente).
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Figura 17 - Residuo gerado ap6s manipulagdo com ajuste de pH seguida de
aeracao para a amostra coleta em junho de 2011 no ponto de saida da ETE de uma
inddstria de cosméticos

Fonte: Autoria propria

Figura 18 - Residuo gerado ap6s manipulacao com ajuste de pH seguida de
filtragcdo para a amostra coleta em junho de 2011 no ponto de saida da ETE de uma
inddstria de cosmeéticos

Fonte: Autoria propria

Nas Figuras 19 e 20 estdo apresentadas as séries de dados (em N°células/mL) do
teste inicial, sem manipulacdo da amostra, e dos testes de toxicidade crbnica com

os residuos dos processos de aeracéo e filtracao, respectivamente.
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Figura 19 - Toxicidade crbénica a alga verde P. subcapitata inicial e ap6s
manipulacdes com ajuste de pH seguida de aeracdo, para a amostra coletada em
junho de 2011 na saida da ETE de uma industria de cosméticos
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Fonte: Autoria propria

Figura 20 - Toxicidade crénica a alga verde P. subcapitata inicial e ap6s
manipulacdes com ajuste de pH seguida de filtracdo, para a amostra coletada em
junho de 2011 na saida da ETE de uma industria de cosméticos
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Fonte: Autoria propria

Sao observados perfis semelhantes quando comparados os numeros de células por
mililitro das solugbes-teste dos ensaios iniciais, sem manipulagdo, e daqueles com
emprego dos residuos provenientes das manipulacdes de aeracdo e filtragao,

indicando que a toxicidade pdde ser recuperada nos mesmos.
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Foi ainda realizada uma correlagdo entre as unidades téxicas (toxicidade aguda a

D. similis e toxicidade crénica a P. subcapitata) dos testes de toxicidade iniciais e as

concentracdes obtidas para andlise de DQO, sélidos em suspensdo totais e

surfactantes das trés amostras coletadas (Figuras 21, 22 e 23, respectivamente).

Apesar do reduzido numero de resultados prejudicar a analise de correlacao,

objetivou-se com esta analise avaliar a tendéncia dos mesmos.

Os coeficientes de correlacdo demonstraram uma dependéncia linear entre as

concentracdes de DQO e de solidos em suspenséo totais e as unidades toxicas

crbnicas obtidas para os testes de toxicidade iniciais para a alga verde P.

subcapitata e as concentragfes de surfactantes e as unidades toxicas agudas para

0 microcrustaceo D. similis.

Figura 21 - Correlacéo dos resultados dos testes iniciais de toxicidade aguda (D.
similis) e cronica (P. subcapitata) com as concentracdes de demanda quimica de
oxigénio obtidas nas trés amostras coletadas no ponto de saida da ETE de uma
industria de cosméticos
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Fonte: Autoria propria
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Figura 22 - Correlacéo dos resultados dos testes iniciais de toxicidade aguda (D.
similis) e crbnica (P. subcapitata) com as concentracdes de solidos em suspensao
totais obtidas nas trés amostras coletadas no ponto de saida da ETE de uma

indUstria de cosméticos
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Fonte: Autoria propria

Figura 23 - Correlacéo dos resultados dos testes iniciais de toxicidade aguda (D.
similis) e cronica (P. subcapitata) com as concentracdes de surfactantes obtidas
nas trés amostras coletadas no ponto de saida da ETE de uma industria de

cosméticos
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Fonte: Autoria propria

Em relacdo a sensibilidade comparada entre espécies, constatou-se que as
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Y

manipulacdes que resultaram em maiores redugbes da toxicidade a alga verde
(extracdo em fase solida, aeracdo e filtragdo) também apresentaram os mesmos
efeitos para o microcrustaceo D. similis (Tabela 10), indicando que ambos os

organismos apresentaram sensibilidade aos mesmos grupos de compostos toxicos.

Tabela 10 - Toxicidade aguda a D. similis inicial e ap6s manipulagbes com ajuste de
pH seguida de aeracao, filtracdo ou extracdo em fase sdlida, para as trés amostras
coletadas no ponto de saida da ETE de uma industria de cosméticos

CE50(48h) (%) (IC 95%)

Coleta nicial Apds Aeracao Apés Filtracao Apés Extracéao
nicial
pH3 pH10 pH3 pH10 pH3 pH10
0,15
fev/2011 NR NR NR NR NT NT
(0,11-0,21)
0,41 19,98 6,89
abr/2011 NT NT NT NT

(0,24-0,70)  (14,61-27,31) (5,64-8,43)

0,37 3,37 36,78 40,61
jun/2011 NT NT NT
(0,31-0,44) 6 () (3279-50,3)

NT: N&o Toxico
NR: N&o Realizado
(-): N&o foi possivel o célculo do intervalo de confianca.
Fonte: Autoria propria

Os resultados obtidos nos procedimentos descritos acima reafirmam a suspeita de
surfactantes como principal causa da toxicidade, devendo ainda ser consideradas
outras fontes secundarias. E reportado na literatura que as substancias tensoativas
podem interagir com superficies biol6gicas, como as membranas celulares e
causarem, por exemplo, a destruicdo da estrutura e da fungdo de membranas de
bactérias, aumentando a sua permeabilidade. Porém, sua toxicidade ndo se deve
apenas a sua afinidade com as membranas celulares, mas também a sua
capacidade de ser fixada em proteinas, causando a inibicdo da atividade de certas
proteinas enzimaticas, dentre outros efeitos (TOLLS et al., 2009; ALOUI et al.,
2009).

Pavlic et al. (2005) avaliaram a toxicidade de diferentes surfactantes comerciais, e
obtiveram indices de reducdo do crescimento a 50% das algas verdes entre 0,32 a

4,4 mg/L. Os resultados obtidos pelos pesquisados sugerem que os surfactantes
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testados podem ser classificados como tendo efeitos toxicos sobre a alga verde P.
subcapitata. Valores de toxicidade de tensoativos anidnicos relatados na literatura
para diferentes microalgas de agua doce variam de 1,4 a 116 mg/L (CE50, 96h) e
de 0,1 a 100 mg/L (CE50, 72h). Também foram relatados efeitos toxicos de
surfactantes catidnicos para peixes, invertebrados e algas (CUMMING, 2008).

Coelho (2008) também realizou estudos de avaliacdo da toxicidade de surfactantes
anibnicos aos cladoceros D. similis, C. dubia e C. silvestrii. Foram avaliados os
surfactantes aniénicos dodecil benzeno sulfonato de sédio (LAS) e o dodecil sulfato
de sddio (DSS), que correspondem ao grupo de tensoativos de maior consumo
mundial. Os testes de toxicidade aguda indicaram CE50 de 14,17 mg/L para D.
similis, 11,84 mg/L para C. dubia e 13,51 mg/L para C. silvestrii, para 48 horas de
exposicdo ao LAS. Nos testes de toxicidade aguda com o DSS foram obtidos
valores de CE50 de 12,82; 4,37 e 5,42 mg/L, para D. similis, C. dubia e C. silvestrii,
respectivamente. Porém, de acordo com Eichhorn et al. (2002), concentracdes de

LAS acima de 0,155mg/L podem causar efeitos negativos a vida aquatica.

E reportado na literatura ainda que o aumento do tamanho da cadeia do LAS
provoca um aumento da toxicidade. Estudos ecotoxicoldgicos com o
microcrustdceo D. magna indicaram que os homologos de cadeias maiores tém
maior potencial toxicolégico. Valores de concentracao letal para 50% dos individuos
expostos iguais a 13,9 mg/L foram obtidos para o homdlogo com dez atomos de
carbono e de 1,22 mg/L para o homologo com quatorze atomos de carbono
(PENTEADO et al., 2006).

De acordo com Tolls e colaboradores (2009), considerando a sua toxicidade e as
grandes quantidades empregadas, os surfactantes se enquadram na categoria de
ingredientes mais relevante para o potencial impacto ambiental proveniente de
produtos formulados. Porém, a toxicidade pode ser compensada pela alta taxa de

biodegradabilidade de muitos desses ingredientes.

Uma vez que ndo foi possivel recuperar a toxicidade pela eluicdo das colunas com
metanol e realizar testes analiticos mais especificos para a identificagdo dos
compostos toxicos, foram selecionados os principais surfactantes empregados nas
linhas de producgéo da industria, objetivando correlacionar a toxicidade individual e

combinada (de acordo com a propor¢cdo utilizada) desses surfactantes com a
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toxicidade total do efluente. Maiores detalhes sobre os surfactantes selecionados

sdo apresentados na Tabela 11.

Tabela 11 - Informacdes sobre os principais surfactantes empregados no processo

produtivo da inddstria de cosméticos selecionada

Proporcdes

. % Matéri
Surfactante N° CAS Tipo empregadas 0 .a eria
ativa**
(%)*
Alcool Getoestearilico 68439-49-6  Ndoionico  5a8 NI
Etoxilado
Cloreto de Cetil Trimeti 112-02-7 Cationico 4a6 28a31
Amonio
Cocoamidopropil Betaina 61789-40-0 Anfétero 5 21a3l
Cocoanfoacetato de Sodio 90387-76-1 Anfétero l1a3 30a34
Dietanolamida de Acidos .
Graxo de Coco - Amida 90 68603-42-9 Nao iénico 4 90
Lauril Eter Sulfato de Sédio 9004-82-4/1335- Anidnico 20a25 26 a 28

72-4

. 9004-82-4/627-83- .
Laurion PK 8/68140-00-1 Anionico la3 NI
31692-79-
2/70131-67- Anibnico la3 la5s
8/27323-41-7

Sulfonato de Trietanolamina-
dodecilbenzeno

* Em relac&o ao produto final
** Dados fornecidos pela industria de cosméticos
NI: N&o Informado
Fonte: Autoria propria

Na Tabela 12 estao listados os resultados dos testes de toxicidade crbnica a alga

verde P subcapitata realizados com os surfactantes selecionados.
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Tabela 12 - Toxicidade crbénica a alga verde P. subcapitata para os principais
surfactantes empregados no processo produtivo de uma industria de cosméticos

Surfactante ClI25(72h) (%) 95% IC
Cloreto de CA:e_tll Trimetil <0,002 A
Amonio
Cocoamidopropil Betaina 0,0008 0,0007-0,0009
Cocoanfoacetato de Sédio 0,0041 0,0040-0,0041
Dietanolamida de Acidos
Graxo de Coco - Amida 90 0,0006 0,0005-0,0007
Lauril Eter Sulfato de Sédio 0,0035 0,0013-0,0040
Laurion PK 0,0014 0,0008-0,0179
Sulfonato de Trietanolamina- 0,0058 0,0011-0,0233

dodecilbenzeno

(-): N&o foi possivel o célculo do intervalo de confianca
Fonte: Autoria propria

Nao foi possivel quantificar a toxicidade do alcool cetoestearilico etoxilado, pois o
mesmo é comercializado na forma solida e ndo é soluvel no meio de cultivo
L.C.Oligo. Os resultados apresentados na Tabela 12 indicam que esses
ingredientes empregados no processo produtivo sao altamente téxicos para a alga

verde.

Foi avaliada ainda a toxicidade da mistura desses surfactantes, sendo respeitadas
as proporcgOes utilizadas nos processos produtivos, como listado na Tabela 11. A
solucdo-estoque com a mistura dos surfactantes foi diluida a 8% v/v, considerando
0 elevado volume de agua empregado no processo produtivo e também na etapa
de lavagem dos reatores. Na Figura 24 é apresentada imagem das solucdes-teste e

controles ao final de 72 horas de exposicdo a alga verde P. subcapitata.
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Figura 24 - Solucdes-teste e controles* ao final de 72 horas de exposi¢cdo a uma
mistura 8% v/v dos principais surfactantes empregados no processo produtivo de
uma inddstria de cosmeéticos

* Controles: Frascos a esquerda com tonalidade verde
Fonte: Autoria prépria

Pbéde-se observar que ndo houve desenvolvimento da biomassa algacea para
nenhuma das concentragfes de solugédo-estoque testadas (2,0; 1,0; 0,04 e 0,01%)
em comparacao aos frascos da primeira a coluna a esquerda, dos controles do
teste. A concentragdo de inibicdo a 25% dos organismos expostos calculada foi de
0,0028% para esse teste de toxicidade crdnica, com intervalo de confianga a 95%
de 0,0026-0,0033%.

A avaliacdo da toxicidade aguda dessa mesma solugcdo-estoque (mistura dos
surfactantes selecionados) ao microcrustdiceo D. similis resultou em
CE50(48h)<0,025%. Tais resultados apresentaram-se ainda mais severos do que
0s obtidos para as amostras integrais dos efluentes coletados nos meses de
fevereiro, abril e junho (Tabela 6). Foram levantadas as possibilidades de que o
efluente analisado poderia estar ainda mais diluido do que a solucdo-estoque
preparada, ou ainda que a mistura de substancias no efluente provocou um efeito

antagOnico em relacéo a toxicidade dos surfactantes.

Os resultados obtidos alertam para a importancia do controle dessas substancias
no meio ambiente. Além da toxicidade a organismos aquaticos, como apresentado
acima, outros problemas ambientais sdo causados pelo uso indiscriminado dos
surfactantes, como a formacao de espumas, que além de causarem polui¢ao visual,

inibem processos de depuracdo dos corpos-d’agua receptores e nas ETEs, e
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concentram e disseminam impurezas, bactérias e virus. S8o reconhecidos também
como efeitos negativos dos surfactantes, a diminuicdo das trocas gasosas entre a
atmosfera e a superficie da dgua e o aumento do contetdo de fosfatos no meio
aquético, pela utilizacdo de polifosfatos em combinacdo com os surfactantes,
favorecendo a eutrofizacdo (ROMANELLI, 2004).

Apesar de serem empregados em concentracdes relativamente baixas, as
fragrancias dos produtos cosméticos também podem ser fonte da toxicidade
observada nos efluentes da industria de cosméticos estudada. Essas matérias-
primas geralmente representam uma mistura complexa de substancias quimicas
estruturalmente diferentes e de solventes alcodlicos (TOLLS et at., 2009; CALIMAN;
GAVRILESCU, 2009) e, de acordo com Zeng et al. (2007), as fragrancias sintéticas
tém atraido atencdo devido ao seu potencial de persisténcia e de bioacumula¢éo no

ambiente.

Suérez e colaboradores (2008) relataram que as fragrancias podem ser removidas
dos efluentes por meio de trés mecanismos distintos: a volatilizacdo, a
biodegradacao e a sor¢éo, devido ao seu forte carater lipofilico. Essas informacgdes
podem ser relacionadas as manipulacbes que se mostraram mais eficientes na
remocao da toxicidade durante a fase | do protocolo de AIT, uma vez que esses
compostos (organicos semi-volateis) também podem ser removidos das amostras

por meio das manipulacdes de aeracao, filtracao e extragdo em fase solida.

5.4 Avaliacdo e Reducéo da Toxicidade

A caracterizagdo fisico-quimica e ecotoxicoldgica dos efluentes revelou baixa
eficiéncia de remocdo de poluentes convencionais, como matéria organica e
sélidos, assim como da toxicidade. Os resultados obtidos na aplicacdo da
metodologia de AIT indicaram os surfactantes como uma fonte provavel da
toxicidade observada, devendo ainda ser consideradas as fragrancias e demais
substancias orgéanicas apolares ou moderadamente polares, volateis e associadas

a solidos suspensos.

Uma primeira alternativa a ser considerada para a reducdo da toxicidade é a
substituicdo de matérias-primas téxicas por outras menos nocivas, devendo ser

realizados testes para verificar possiveis alteracdes indesejadas nas caracteristicas
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dos produtos finais. Uma opg¢éo, por exemplo, seriam os biossurfactantes. Como
relatado por Nitschke e Pastore (2004), esses compostos tensoativos naturais,
derivados de micro-organismos, ganharam atencao nas ultimas décadas por serem
biodegradaveis, apresentarem baixa toxicidade e serem produzidos a partir de

substratos renovaveis e mais baratos.

Uma proxima abordagem para a reducdo da toxicidade seria a adequacdo do
sistema de tratamento fisico-quimico instalado na inddstria, observando um
rigoroso controle em relagdo a vazao tratada e aos parametros fundamentais para o
adequado funcionamento do processo de coagulagéo e floculagdo, como pH, dose

e concentracdo de coagulantes e tempo de decantacao.

Como relatado por diversos autores, como Chen et al. (2007), muitos dos
componentes presentes nos efluentes de industrias de cosméticos, devido as suas
caracteristicas fisico-quimicas, possuem tendéncia de se adsorverem nos lodos
gerados durante o tratamento. Deve-se, portanto, atentar ao adequado tratamento

dos mesmos, que sdo uma fonte potencial de contaminacdo para o ambiente.

Finalmente, se mesmo apo6s a adequacao do sistema de tratamento implantado na
indastria ainda sejam observados niveis de toxicidade que possam causar efeitos
adversos ao meio ambiente, deverdo ser consideradas outras técnicas para

remocao dos contaminantes.

De acordo com Suérez e colaboradores (2008) e pelos resultados obtidos ap6s as
manipulacdes referentes a fase | da AIT que se mostraram mais eficazes na
remogdo da toxicidade, os principais mecanismos de remocdo a serem
considerados séo os de volatilizagdo ou sublacdo, sorgéo e transformacdo quimica

ou bioldgica. Portanto, as técnicas selecionadas deverdo englobar tais processos.

Na revisdo bibliogréfica realizada foram relatados estudos de tratabilidade com
efluentes liquidos de industrias de cosméticos que poderdo servir como orientagdo
bésica nessa empreitada. Destacam-se aqui os resultados reportados por Perdigdn-
Meldn et al. (2010), que apoés tratamento de efluentes dessa tipologia industrial pelo
processo de coagulacdo e Fenton, lograram reduzir a toxicidade a bactéria V.
fischeri de 0,1% a 75,3% (Clyg; 15 min.)
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Especificamente em relagdo a remocdo ou degradagcdo dos surfactantes, é
estipulado legalmente pela Portaria N°. 874, de 5 de novembro de 1998, do
Ministério da Saude, que as substancias tensoativas anidnicas, tipo de surfactantes
mais empregado na industria de cosméticos, devem ser biodegradaveis. Portanto,
tais substancias devem ser passiveis de tratamento por processos biolégicos.

Em um estudo de AIT realizado em uma estacdo de tratamento de esgotos que nao
recebe tratamento secundario, os surfactantes foram identificados como
responsaveis por uma porcao significativa da toxicidade do efluente. Nesse trabalho
€ mencionado que 0s processos de tratamento secundarios degradam a maioria
das classes de surfactantes de forma relativamente eficaz (ANKLEY; BURKHARD,
1992). Porém, Aloui et al. (2009) ressaltam que, para o tratamento biolégico, a
concentracdo de surfactantes ndo deve exceder 1.000 mg/L, devido a sua
toxicidade para os micro-organismos e também pela formagdo de espuma em

tratamento com aeragéo.

Penteado e colaboradores (2006) relataram que a presenca de LAS nos processos
de tratamento de efluentes por micro-organismos anaerdbios causou efeito inibidor
na atividade acidogénica e metanogénica, devido a relacdo sintrofica existente
entre as diferentes populacdes de micro-organismos. E observado ainda por esses
autores que o reaproveitamento do lodo gerado exige critérios cuidadosos, pois 0
mesmo pode conter concentracdes altas de surfactantes. Ainda em relacdo ao
tratamento por processos bioldégicos anaerobios, Delforno (2011) avaliou a
eficiéncia de um reator anaerébio de leito granular na remocéo do surfactante LAS.
Em seu experimento, 56,6% do total de surfactante adicionado ao reator foi
removido, principalmente pela biodegradagéo, mas também devido & adsorcao. Foi
observado, porém, que a estrutura do granulo foi comprometida pela adicdo do

surfactante.

De forma geral, algumas regras podem ser observadas para a maioria dos
tensoativos. A estrutura quimica do grupo hidrofébico é o fator de maior importancia
na biodegradacdo da molécula, sendo que altos graus de ramificacéo,
especialmente nos grupos alquilas terminais, inibem a mesma e quanto maior a
distancia entre o grupo hidrofilico e o grupo terminal da parte hidrofobica, maior é a
taxa de biodegradacéo primaria (PEDRO, 2008).
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Como pontuado por Braile e Cavalcanti (1993), o nivel de controle necessério ou
imposto em relacdo aos efluentes gerados é frequentemente definido de acordo
com a melhor tecnologia disponivel, cuja determinacdo depende da informacéo
disponivel e condigbes econdmicas. No caso especifico da industria de cosméticos
avaliada nesse projeto, por se tratar de uma empresa de pequeno porte, devem ser
consideradas as suas restricdes financeiras, inviabilizando a adoc¢do de técnicas
muito sofisticadas, tanto pelo aspecto técnico (mao de obra especializada) quanto

econdmico.
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6 CONCLUSOES

Os resultados obtidos nesse projeto puderam comprovar a hipotese de que o
processo de tratamento de efluentes liquidos de uma industria de cosméticos néo
cumpre o papel de reduzir a toxicidade dos efluentes a niveis aceitaveis para seu

lancamento. As principais conclusdes alcancadas foram:

v" Os efluentes liquidos da indUstria de cosméticos selecionada apresentaram-

se altamente toxicos a organismos-teste de trés niveis tréficos distintos;

v' A caracterizacdo fisico-quimica dos efluentes para as trés campanhas
realizadas revelou a ineficiéncia do sistema de tratamento implantado na
indastria em reduzir as concentracdes dos contaminantes avaliados a niveis

aceitaveis para seu langamento;

v' Os resultados obtidos apdés as manipulacdes propostas na fase | da
metodologia de avaliacdo e identificacdo da toxicidade indicaram os
compostos orgéanicos apolares ou moderadamente polares, volateis ou
sublateis e suspensos como principais responsaveis pela toxicidade do
efluente, o que pbde ser correlacionado com os parametros fisico-quimicos
em desconformidade legal (matéria organica, sélidos em suspensao totais e
surfactantes). Foram ainda descartadas as possibilidades de toxicidade

proveniente de amdnia, metais catibnicos e compostos oxidantes.

v' Os principais surfactantes empregados no processo produtivo da industria
apresentaram elevada toxicidade a alga verde P. subcapitata. Porém, néo
foram descartadas outras possiveis fontes da toxicidade, como as

fragrancias, por exemplo.

v' Como opcdes para reducdo da toxicidade observada, foi proposta a
substituicdo das matérias-primas identificadas como potencialmente téxicas,
a adequacéao do sistema de tratamento implantado na empresa ou a adocéo
de novas técnicas de tratamento que empreguem mecanismos de remocao
por meio da volatilizacao ou sublagéo, sorcdo e transformacdo quimica ou

biol6égica dos contaminantes.
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APENDICE A - Planilhas de registro dos dados brutos dos testes
iniciais de toxicidade aguda e cronica

Coleta Dezembro/2010

Teste de toxicidade aguda — Confirmacao da toxicidade
Organismo-teste: Daphnia similis
Ponto de coleta: Entrada ETE

Concentragao Numero de organismos iméveis
(%efluente) 1 2 Total
Controle 1 0 1
0,03 0 0 0
0,06 0 1 1
0,12 3 5 8
0,25 5 3 8
0,50 5 5 10

CE50(48h)=0,11%

Teste de toxicidade aguda — Confirmacéo da toxicidade
Organismo-teste: Daphnia similis
Ponto de coleta: Saida ETE

Concentragéo Ndmero de organismos iméveis
(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 1 0 1
10 5 5 10
20 5 5 10
30 5 5 10
40 5 5 10
50 5 5 10

CE50(48h)<10%
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Coleta Fevereiro/2011

Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis
Ponto de coleta: Entrada ETE

Concentragio Ndmero de organismos iméveis
(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 0 0 0
0,03 1 5 6
0,06 0 0 0
0,12 0 0 0
0,25 5 5 10
0,50 5 5 10

CE50(48h)=0,17%; IC(95%)=0,15-0,18%

Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis
Ponto de coleta: Saida ETE

Concentracéo NUmero de organismos imoveis
(%oefluente) 1 2 Total
Controle 0 0 0
0,025 0 0 0
0,05 0 0 0
0,1 3 0 3
0,2 5 1 6
0,4 5 5 10
CE50(48h)=0,15%; 1C(95%)=0,11-0,20%
Teste de toxicidade cronica — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Ceriodaphnia dubia
Ponto de coleta: Saida ETE
Concentragéo Ndmero de filhotes/adulto
(%oefluente) 1 2 3 4 5
Controle 18 18 12 21 13
0,025 12 8 10 13 23
0,05 16 0 7 15
0,1 9 7 4 12
0,2 0 0 0
0,4 0 0 0 0

CENO=0,05%; CEO=0,10%
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Teste de toxicidade cronica — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracdo
(%efluente) Controle 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.966.667 2.275.000 1.125.000 358.333 33.333  50.000

CI125(72h)=0,0673%; 1C(95%)=0,0559-0,1247%

Coleta Abril/2011

Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis

Ponto de coleta: Entrada ETE

Concentragéo Ndmero de organismos iméveis
(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 0 1 1
0,03 1 2 3
0,06 2 1 3
0,12 2 4 6
0,25 5 5 10
0,50 5 5 10

CE50(48h)=0,10%; 1C(95%)=0,07-0,15%

Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis

Ponto de coleta: Saida ETE

Concentragio Numero de organismos imoveis

(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 0 1 1
0,03 0 0 0
0,06 0 0 0
0,12 2 1 3
0,25 2 1 3
0,50 3 3 6

CE50(48h)=0,41%; IC(95%)=0,24-0,70%
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Teste de toxicidade crénica — Toxicidade inicial

Organismo-teste: Ceriodaphnia dubia

Ponto de coleta: Saida ETE

Concentracéo Numero de adultos/sobrevivéncia
(Yoefluente) 1 2 3 4 5
Controle 1 1 1 1 1
0,03 1 1 1 1 1
0,06 1 1 1 1 1
0,12 1 1 1 1 1
0,25 0 0 0 1 0
0,50 0 0 0 0 0
CENO=0,12%; CEO=0,25%
Teste de toxicidade crbnica — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
C(?,/:g]?lﬂterﬁt%"’)‘o Controle 0,03 01 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.375.000 1.716.667 1.733.333 1.250.000 133.333 50.000

CI25(72h)=0,3274%); 1C(95%)=0,2738-0,4045%

. Coleta Junho/2011

Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis

Ponto de coleta: Entrada ETE

Concentragéo Ndmero de organismos iméveis

(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 0 0 0
0,03 0 2 2
0,06 1 1 2
0,12 1 0 1
0,25 0 2 2
0,50 5 5 10

CE50(48h)=0,32%; IC(95%)=0,24-0,43%
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Teste de toxicidade aguda — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Daphnia similis
Ponto de coleta: Saida ETE

Concentracao Ndmero de organismos iméveis

(Yoefluente) 1 2 Total
Controle 0 0 0
0,03 1 0 1
0,06 2 0 2
0,12 2 0 2
0,25 0 0 0
0,50 4 4 8

CE50(48h)=0,37%; IC(95%)=0,31-0,44%

Teste de toxicidade cronica — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Ceriodaphnia dubia
Ponto de coleta: Saida ETE

Concentracdo Numero de adultos/sobrevivéncia
(Yoefluente) 1 2 3 4 5
Controle 1 1 1 1 0
0,03 1 1 1 1 1
0,06 1 1 1 1 1
0,12 0 1 1 1 0
0,25 0 0 0 0 0
0,50 0 0 0 0 0
CENO=0,06%; CEO=0,12%
Teste de toxicidade cronica — Toxicidade inicial
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
Concentracdo Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
(Yoefluente)
Média N°Cél/mL 1.250.000 1.983.333 1.416.667 1.141.667 200.000 0

CI25(72h)=0,0348%); 1C(95%)=0,0192-0,0808%
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APENDICE B - Planilhas de registro dos dados brutos dos testes de

toxicidade crbnica realizados antes e apds manipulacdes referentes a

fase | do procedimento de AIT

Coleta Fevereiro/2011

Teste de toxicidade cronica — Toxicidade inicial SEM MANIPULACAO

Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCel/mL Inicial=100.000

nggggg;%f;‘o Controle 0,03 0.1 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.966.667 2.275.000 1.125.000 358.333 33.333  50.000
CI25(72h)=0,0673%; 1C(95%)=0,0559-0,1247%
Teste de toxicidade crénica — Toxicidade final SEM MANIPULACAO
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°eCél/mL Inicial=100.000
C(Oozg]?lﬂgr?t%"’)‘o Controle 0,03 01 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1533.333 1.366.667 1.850.000 525.000 191.667 191.667
Cl25(72h)=0,1748%; 1C(95%)=0,1425-0,1831%
Teste de toxicidade crénica — pH 6
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(Oozgﬁggﬁt@e"’)‘o Controle 0,03 0.1 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.458.333 1.250.000  975.000 141.667 0 100.000
CI125(72h)=0,0698%; 1C(95%)=0,0243-0,1424%; UT=1.433
Teste de toxicidade crénica — pH 8
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(Oozgﬁﬂterr?t%"’)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.458.333 1.583.333 1.050.000 241.667 0 0

CI25(72h)=0,0865%; 1C(95%)=0,0531-0,1190%; UT=1.156
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Teste de toxicidade crbénica — EDTA
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

C(?J/’;gﬁﬂtergtf)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.433.333 1.191.667 450.000 233.333 91.667 50.000
Cl25(72h)=0,0410%; 1C(95%)=0,0194-0,0624%; UT=2.439
Teste de toxicidade crdnica — Tiossulfato de s6dio
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(ﬁzgﬁﬂg;%”)‘o Controle 0,03 01 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 2.108.333 1.341.667 875.000 291.667 87.500 58.333
Cl25(72h)=0,0206%; 1C(95%)=0,0143-0,0497%; UT=4.854
Teste de toxicidade crbnica — pH3
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
nggﬁﬂgﬁt%"’)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.233.333  1.466.667 983.333 358.333 41.667 75.000
Cl25(72h)=0,0944%; 1C(95%)=0,0761-0,1333%; UT=1.059
Teste de toxicidade crénica — pH10
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(%zgﬁggﬁt%?‘) Controle 0,03 01 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.233.333 1.541.667 1.475.000  150.000 12.500 25.000

CI25(72h)=0,1559%; 1C(95%)=0,1236-0,1590%; UT=641
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Teste de toxicidade crbnica — Filtracédo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracao Controle 0,03 0.1 03 1,0 3.0
(%efluente)
Média N°Cél/mL 2108333 1737500 1533333 850.000 75000  16.667

Cl25(72h)=0,0836%; 1C(95%)=0,0213-0,1471%; UT=1.196

Teste de toxicidade crbnica — pH3+Filtracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCél/mL Inicial=100.000

Concentracéo
(Yoefluente) Controle 0,03 0,1 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.708.333 1.325.000 1.866.667 1.425.000 1.591.667 583.333

CI25(72h)=1,4910%; 1C(95%)=1,2699-1,5942%; UT=67

Teste de toxicidade crbénica — pH10+Filtracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCeél/mL Inicial=100.000

Concentragao Controle 0,03 01 03 1,0 3.0
(Yefluente)
Média N°Cél/mL 1.708.333 1.087.500 1.487.500 1.150.000  625.000 0

CI25(72h)=0,3109%: 1C(95%)=0,0256-0,3667%; UT=322

Teste de toxicidade crbnica — Aeragéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCeél/mL Inicial=100.000

Concentracéo
(%efluente) Controle 0,03 01 0,3 1,0 3.0
Média N°Cél/mL 1.433.333 1.500.000  700.000 216.667 50.000 50.000

CI25(72h)=0,0635%; 1C(95%)=0,0294-0,0704%; UT=1.575
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Teste de toxicidade crbnica — pH3+Aeracao
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

nggﬁﬂgﬁt@ea)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.725.000 1.491.667 1.850.000 2.341.667 562.500 33.333
Cl25(72h)=0,5506%; 1C(95%)=0,4581-0,5616%; UT=182
Teste de toxicidade crbénica — pH10+Aeracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
C@};gﬁﬂg,?{g"’)m Controle 0,03 01 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.725.000 1.983.333 2.587.500 1.850.000 237.500 50.000
Cl25(72h)=0,4252%; 1C(95%)=0,2556-0,5073%; UT=235
Teste de toxicidade crbnica — Extracao
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(Oo/‘;gﬁﬂterr?t%a)‘o Controle 0,03 0.1 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.300.000 1.241.667 1.191.667 1.350.000 1.200.000 1.966.667
CI25(72h)>3,0%; UT<33
Teste de toxicidade crbénica — pH3+Extragcéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(?,/:g]?lggﬁgo Controle 0,03 0,1 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.758.333 2.116.667 2.700.000 1.708.333 1.800.000 2.075.000

ClI25(72h)>3,0%; UT<33
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Teste de toxicidade crbnica — pH10+Extracédo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentragao Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
(%efluente)
Média N°Cél/mL 1.758.333 3.291.667 2.566.667 2.350.000 2.150.000 1.866.667
Cl25(72h)=2,7353%; UT=36
Coleta Abril/2011
Teste de toxicidade crénica — Toxicidade inicial SEM MANIPULACAO
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
Concentragao Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
(Yefluente)
Média N°Cél/mL 1.375.000 1.716.667 1.733.333 1.250.000 133.333 50.000
Cl25(72h)=0,3274%; 1C(95%)=0,2738-0,4045%
Teste de toxicidade crénica — Toxicidade final SEM MANIPULACAO
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
Concentragao Controle 0,03 01 0,3 1,0 3,0
(Yoefluente)
Média N°Cél/mL 975.000 1.287.500 1.458.333  616.667  100.000  50.000
CI125(72h)=0,1999%; 1C(95%)=0,1729-0,2728%
Teste de toxicidade crbénica — pH 6
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
Concentracdo
(%efluente) Controle 0,03 0,1 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.750.000 1.766.667 1.450.000  183.333 8.333 0

CI125(72h)=0,1219%; 1C(95%)=0,0582-0,1549%; UT=820
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Teste de toxicidade crénica — pH 8
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

C(?J/’;gﬁﬂtergtf)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.750.000 1.825.000 1.325.000 100.000  100.000 8.333
CI25(72h)=0,0976%; 1C(95%)=0,0575-0,1289%; UT=1.025
Teste de toxicidade crénica — EDTA
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(ﬁzgﬁﬂg;%”)‘o Controle 0,03 01 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.425.000 1.625.000 991.667 333.333 66.667 0
Cl25(72h)=0,0800%; 1C(95%)=0,0582-0,1199%; UT=1.250
Teste de toxicidade crbnica — Tiossulfato de sédio
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°eCél/mL Inicial=100.000
nggﬁﬂgﬁt%"’)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.425.000 1.425.000 683.333 325.000 50.000 0
Cl25(72h)=0,0636%; 1C(95%)=0,0541-0,0810%; UT=1.572
Teste de toxicidade crénica — pH3
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
C(%zgﬁggﬁt%?‘) Controle 0,03 01 0.3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 633.333 616.667 712.500 1.458.333 233.333 0

CI125(72h)=0,5393%; 1C(95%)=0,5180-0,5772%; UT=185
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Teste de toxicidade crbénica — pH10
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracao Controle 0,03 0.1 03 1,0 3.0
(%efluente)
Média N°Cél/mL 633.333  1.033.333  825.000  466.667  300.000 0

CI25(72h)=0,2116%; IC(95%)=0,0915-0,3208%; UT=473

Teste de toxicidade crbnica — Filtracéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCél/mL Inicial=100.000

Concentracéo
(Yoefluente) Controle 0,03 0,1 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.375.000 1.891.667 1.741.667 1.641.667 1.812.500 1.608.333

CI25(72h)>3,0%: UT<33

Teste de toxicidade crbnica — pH3+Filtracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCel/mL Inicial=100.000

Concentragao Controle 0,03 01 03 1,0 30
(Yefluente)
Média N°Cél/mL 1.391.667 1225000 1.216.667 1558333 1.441.667 1.716.667

CI25(72h)>3,0%: UT<33

Teste de toxicidade crénica — pH10+Filtrac&do
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCeél/mL Inicial=100.000

Concentracéo
(%efluente) Controle 0,03 0.1 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.391.667 1.683.333 1.358.333 1.733.333 975.000 1.566.667

CI25(72h)>3,0%; UT<33
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Teste de toxicidade crbnica — Aeragéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

nggﬁﬂgﬁt@ea)‘o Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.075.000 966.667 725.000 1.341.667  750.000 0
Cl25(72h)=0,8492%; 1C(95%)=0,0215-1,4622%; UT=118
Teste de toxicidade crbénica — pH3+Aeracao
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
Cg/’;gﬁﬂterr?t%"’)‘o Controle 0,03 01 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.283.333 1.550.000 1.841.667 1.750.000 1.408.333 1.175.000
Cl25(72h)=2,7127%; UT=37
Teste de toxicidade crbénica — pH10+Aeracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
nggﬁﬂgﬁt%"’)‘o Controle 0,03 0.1 03 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.283.333 1.850.000 1.425.000 1.516.667 1.262.500 100.000
Cl25(72h)=1,1505%; UT=87
Teste de toxicidade crbnica — Extracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(?,/:g]?lggﬁgo Controle 0,03 0,1 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 1.075.000 1.283.333 1.583.333 1.091.667  141.667 0

CI25(72h)=0,3783%; 1C(95%)=0,2174-0,4993%; UT=264
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Teste de toxicidade crbénica — pH3+Extracéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentragao Controle 0,03 01 03 1,0 3,0
(%efluente)
Média N°Cél/mL 816.667 691.667 658.333 541.667 600.000 12.500
Cl25(72h)=0,2048%; 1C(95%)=0,0253-1,1573%; UT=488
Teste de toxicidade crbénica — pH10+Extragédo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
Concentragdo
(%efluente) Controle 0,03 0,1 0,3 1,0 3,0
Média N°Cél/mL 816.667 783.333 791.667 750.000 737.500 537.500
Cl25(72h)=2,1765%; 1C(95%)=1,5606-2,5600%; UT=46
o Coleta Junho/2011
Teste de toxicidade crénica — Toxicidade inicial SEM MANIPULACAO
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
Concentragao Controle 0,01 0,02 0,04 0.2 1,0
(Yefluente)
Média N°Cél/mL 1.250.000 1.983.333 1.416.667 1.141.667  200.000 0
CI25(72h)=0,0348%; 1C(95%)=0,0192-0,0808%
Teste de toxicidade crénica — Toxicidade final SEM MANIPULACAO
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
Concentracdo Controle 0,01 0,02 0,04 0.2 1,0
(Yoefluente)
Média N°Cél/mL 1.516.667 1.350.000 1.250.000 1.358.333  262.500 58.333

CI25(72h)=0,0656%; 1C(95%)=0,071-0,0894%

APENDICE B



95

Teste de toxicidade crénica — pH 6
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

C(Oo/’;g]?lﬂgﬁt‘g‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.400.000 1.958.333 841.667 1.066.667 91.667 16.667
CI25(72h)=0,0158%; 1C(95%)=0,0140-0,0653%; UT=6.329
Teste de toxicidade crénica — pH 8
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(ﬁzgﬁﬂg;%”)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.400.000 1.675.000 1.350.000 1.183.333 250.000 0
CI125(72h)=0,0452%; 1C(95%)=0,0217-0,0671%; UT=2.212
Teste de toxicidade crénica — EDTA
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°eCél/mL Inicial=100.000
C(Oo/‘;gﬁﬂterr?t%a)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.766.667 1.775.000 875.000 1.012.500 200.000 0
CI25(72h)=0,0154%; 1C(95%)=0,0125-0,0269%; UT=6.494
Teste de toxicidade crénica — Tiossulfato de sddio
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
N°Cél/mL Inicial=100.000
C(Oo/r;gﬁﬂgr?t‘go Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.766.667 1.300.000 1.375.000 962.500 112.500 37.500

CI25(72h)=0,0207%; 1C(95%)=0,0063-0,0582%; UT=4.831
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Teste de toxicidade crbnica — pH3
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracdo

(%efluente) Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0

Média N°Cél/mL 1.791.667 1.408.333 1.433.333 1.625.000 291.667 16.667

Cl25(72h)=0,0594%; 1C(95%)=0,0097-0,0805%; UT=1.684

Teste de toxicidade cronica — pH10
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCél/mL Inicial=100.000

Concentragao Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
(Yefluente)
Média N°Cél/mL | 1.791.667 1.787.500 2.562.500 1.175.000  100.000 8.333

CI25(72h)=0,0320%; 1C(95%)=0,0273-0,0595%; UT=3.125

Teste de toxicidade crbnica — Filtracéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCeél/mL Inicial=100.000

Concentracdo

(%efluente) Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0

Média N°Cél/mL 1.250.000 1.758.333 1.558.333 1.033.333 812.500 850.000

Cl25(72h)=0,0356%; 1C(95%)=0,0227-0,1668%; UT=2.809

Teste de toxicidade crénica — pH3+Filtracido
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCeél/mL Inicial=100.000

Concentracdo

(%efluente) Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0

Média N°Cél/mL 1.041.667 1.325.000 1.083.333 1.350.000 858.333 991.667

CI25(72h)>1,0%; UT<100
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Teste de toxicidade crbnica — pH10+Filtracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

C(Oo/’;g]?lﬂgﬁt‘g‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0.2 1,0
Média N°Cél/mL 1.041.667 1.333.333 1.166.667 1.466.667 1.262.500 858.333
Cl25(72h)=0,8343%; UT=120
Teste de toxicidade crbnica — Aeragéo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCél/mL Inicial=100.000
C(ﬁzgﬁﬂg;%”)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.975.000 1.358.333 1.516.667 1.975.000 1.450.000 1.550.000
Cl25(72h)>1,0%; UT<100
Teste de toxicidade crbénica — pH3+Aeracao
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(Oo/‘;gﬁﬂterr?t%a)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.683.333 1.858.333 1.766.667 1.300.000 1.575.000 1.025.000
ClI25(72h)=0,4121%; UT=243
Teste de toxicidade crénica — pH10+Aeracdo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(Oo/r;gﬁﬂgr?t‘go Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 1.683.333 2.087.500 1.608.333 1.866.667 1.025.000 333.333

CI125(72h)=0,1194%; 1C(95%)=0,0185-0,4447%; UT=836
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Teste de toxicidade crbnica — Extracao
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracao Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
(Yefluente)
Média N°Cé/mL | 1.975.000 1.716.667 1.475.000 1.675.000 1.033.333  325.000

Cl25(72h)=0,0626%; 1C(95%)=0,0092-0,3164%; UT=1.597

Teste de toxicidade crbénica — pH3+Extragédo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

NeCél/mL Inicial=100.000

C(ﬁzgﬁﬂg;%”)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 2.725.000 1.762.500 2.400.000 2.050.000 2.750.000 2.350.000
CI25(72h)>1,0%; UT<100
Teste de toxicidade crbénica — pH10+Extragédo
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(Oo/‘;gﬁﬂterr?t%a)‘o Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
Média N°Cél/mL 2.725.000 2.812.500 2.862.500 2.325.000 2.075.000 1.933.333
Cl25(72h)=0,1891%; UT=529
Teste de toxicidade crénica — pH3+Borbulhamento N,
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE
NeCeél/mL Inicial=100.000
C(%zgﬁggﬁt%?‘) Controle 0,01 0,02 0,04 0.2 1,0
Média N°Cél/mL 1.750.000 1.733.333 1.558.333 1.316.667 850.000 1.375.000

Cl25(72h)=0,0433%
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Teste de toxicidade crbnica — pH10+Borbulhamento N,
Organismo-teste: Pseudokirchneriella subcapitata
Ponto de coleta: Saida ETE

N°Cé&l/mL Inicial=100.000

Concentracao Controle 0,01 0,02 0,04 0,2 1,0
(%efluente)
Média N°Cé/mL | 1.750.000 1.150.000 1.591.667 1.391.667 1.525.000 641.667

CI25(72h)=0,2965%; IC(95%)=0,0071-0,5613%
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