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RESUMO

O processo de iluminacdo das areas publicas e privadas foi um ponto importante para o bem estar
da humanidade e garantia de seguranca publica e residencial. Os avancos de dispositivos
luminosos alcancados por ilustres cientistas como Thomas Edson, Nicola Tesla, entre outros,
foram fundamentais para o avango do progresso da humanidade. Contudo, deve-se levar em
consideracdo o efeito danoso ao meio ambiente gerado pelo residuo desses novos dispositivos
luminosos. A engenharia ambiental, sobretudo, tem um papel importante por analisar e avaliar o
grau desses residuos e garantir um processo industrial sustentavel, sobretudo nesse século XXI em
que cada vez mais é necessario mensurar 0s possiveis impactos ambientais. As lampadas
fluorescentes sdo um dos dispositivos luminosos que devem ser estudados constantemente. A
presente pesquisa teve como foco avaliar através do subsidio de técnicas de espectrometria de ICP
0s compostos quimicos presentes em residuos de lampadas fluorescentes, de modo a ter uma visao
dos elementos contidos e seu impacto no processo de lixiviagdo. Tal pesquisa realizada com apoio
do centro quimico da UNICAMP foi vital para a implementacdo desse estudo como ponto de
partida inicial para discussdes futuras em outros projetos futuros. Os valores obtidos dos elementos
quimicos foram tabelados e mostraram o reflexo desses residuos presentes.

Palavras-chaves: Efeito luminoso, Terras raras, Quimica ambiental, Mercurio.
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1 INTRODUCAO

A civilizagdo passou por um turbilhdo de avancos cientificos que culminaram no atual
estagio evolutivo em que se encontra. Certamente, a iluminacéo artificial foi um desses avangos
que propiciou uma melhor qualidade de vida a humanidade. Entre os responsaveis pela
implantacdo da iluminacéo artificial ndo se poderia deixar de salientar os avangos desenvolvidos
no ano de 1879, pelo inventor e cientista norte americano Thomas Alva Edison. Sua lampada
elétrica foi sem divida durante muito tempo, a tecnologia mais utilizada no mundo, mas com 0s
avancos tecnoldgicos veio, paulatinamente, perdendo espaco para alternativas de iluminagdo mais
eficientes, que ndo desperdicam energia em forma de calor.

Durante o século XX houve sem davida um despertar da humanidade para o problema da
conciliacdo do desenvolvimento e das vantagens da vida moderna com a conservacdo do meio
ambiente.

O equilibrio entre desenvolvimento tecnoldgico e a sustentabilidade, sobretudo no ponto
da iluminacdo artificial trouxeram efeitos adversos importantes, como o aumento da poluicédo e
uma série de desequilibrios climaticos.

O avango da engenharia, sobretudo as novas tendéncias académicas variantes de
engenharias como a engenharia quimica e a engenharia ambiental vieram como importantes atores
no estudo dos reflexos danosos dos residuos provenientes da iluminacédo artificial. Tais estudos
provenientes dos impactos gerados chamaram a atengdo para a urgéncia de se rever a relacéo do
homem com o meio ambiente e consequentemente para a criacdo de uma nova légica produtiva
que leve em conta a sustentabilidade da vida no planeta terra. Para se atingir o objetivo do
desenvolvimento sustentavel se faz necessario a adocdo de uma série de acGes que devem ser
realizadas de forma integrada, dentre elas, vérias relacionadas a questao energética. Considerando
que o setor energético é responsavel por importantes impactos negativos no meio ambiente,
politicas que objetivam conter e mitigar esses danos sdo cada vez mais comuns, seja atraves da
busca pela eficiéncia energética, fruto do desenvolvimento tecnoldgico, ou pela conscientizacdo
populacional e o consequente consumo elétrico mais racional e eficiente.

Em 2008, com a estimativa de que a demanda de energia primaria poderia aumentar em
55% de 2005 a 2030, trazendo sérios riscos & seguranca energeética e a sustentabilidade ambiental,
a International Energy Agency (IEA), desenvolveu um documento recomendando 25 politicas
energéticas que, caso implementado, poderia reduzir a emissdo de gas carbénico (CO2) no planeta

em 20 % por ano até 2030, o equivalente a 8,2 Gigatoneladas de CO- por ano (IEA, 2011).
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Tais recomendacOes levantadas pela IEA abrangem os setores de equipamentos
consumidores de energia, iluminagdo, transporte e industria. Dentre as recomendac6es
relacionadas a iluminacdo, estd a politica de banimento de l&mpadas incandescentes pelos
governos, assim que for econdmica e comercialmente viavel. Para alcangar essa meta foi
recomendavel que o estabelecimento de metas e de um cronograma de implementacéo, e também
que as acOes governamentais deveriam ser coordenadas internacionalmente em conjunto com o
setor industrial, garantindo assim a oferta de ld&mpadas eficientes e de boa qualidade. Apds a
publicacdo de tais recomendacdes, alguns paises, como Estados Unidos, Argentina, Austrélia, e 0s
paises integrantes da Unido Europeia, estabeleceram cronogramas para a retirada das lampadas
incandescentes de seus mercados (BASTOS, 2011). Seguindo essa politica de sustentabilidade,
em 31 de dezembro de 2010, o governo brasileiro publicou uma portaria interministerial,
estabelecendo um cronograma para a implementacdo de indices minimos de desempenho
energético para lampadas incandescentes produzidas e/ou comercializadas no pais, com o foco de

banir esses produtos de forma gradativa do mercado brasileiro (MME, 2010).

2 OBJETIVO

O intuito dessa pesquisa foi abordar pelas tecnologias de espectrometria de ICP a
composicao de elementos quimicos presentes em residuos de lampadas fluorescentes. A utilizacao
da espectrometria de ICP permite uma comprovacao quimica de alta eficiéncia dos compostos
presentes de modo a estimar a sua presenca no residuo dos dispositivos de iluminacao artificial.
Dessa forma possibilitando até simular em laboratério o efeito de chuva acida no processo de
lixiviacdo do mercurio presente nas lampadas, a fim de estimar o prejuizo ambiental do descarte

inadequado desse material na natureza.

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
O tema de lampadas fluorescentes € um importante foco de estudo e seu material de estudos
académico e cientifico vasto até o momento. Assim, deve-se nesse ponto levantar uma parcela

desse importante tema para reflexdo e compartilnamento cientifico.

3.1 LAMPADAS FLUORESCENTES
Apesar dos primeiros testes de lampadas incandescentes (pioneiras) desenvolvidas por

Thomas Edson, os avancos da iluminacéo artificial sem ddvida foram realizados com a adogéo das
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lampadas fluorescentes criadas por Nicholas Tesla e comercializadas de modo timido a partir de
1938 (NAIME e GARCIA, 2004).

Segundo Junior e Windmdller (2008) as lampadas fluorescentes vem ganhando aderéncia
cada vez maior dos consumidores frente & lampada incandescente pelo seu carater mais eficiente
energético. Apesar do custo mais elevado, sua vida Gtil pode ser até 15 vezes mais longinquo, além

da reducéo no consumo de energia elétrica em até 80%.

3.1.1 Componentes, tipos e funcionamento

Segundo Janior e Windmoller (2008) o processo de iluminacdo artificial pela técnica de
lampadas fluorescentes compreende o principio de emissdo de luz a partir de um tubo de vidro
transparente, com dois eletrodos, um em cada extremidade, uma mistura de gases a baixa pressao
(um gas nobre inerte, normalmente argbnio, somado a vapor de mercurio) e um material
luminescente que reveste internamente o tubo, geralmente p6 de fésforo. Quando o interruptor €
ligado, os eletrodos emitem elétrons, que colidem com os atomos de mercurio (Hg), presentes no
interior da lampada, causando assim a emissao de energia em forma de radiagéo ultravioleta (UV).
Conforme relatam Janior e Windmdoller (2008) a emissdo de luz se d&, pois a camada fluorescente,
que reveste a superficie interna do tubo, convertendo essa radiacdo em luz visivel. Na figura 1

pode-se observar o dispositivo luminescente em detalhes.

Figura 1: Funcionamento da lampada fluorescente.
LAMPADA FLUORESCENTE |

| ATOMOS

REVESTMENTO DE FOSFOR

Fonte: Profelectro

Bastos (2011) afirma que as lampadas fluorescentes podem ser classificadas de acordo com
seu formato em: tubulares, circulares ou compactas. Por serem muito maiores, as lampadas
fluorescentes de formato tubular ndo podem ser facilmente usadas em substitui¢do as tradicionais
lampadas incandescestes. Tal constatacdo por conta dessa deficiéncia possibilitou o surgimento
das primeiras lampadas fluorescentes compactas. Bastos (2011) comenta que as lampadas

fluorescentes compactas tém o beneficio de possuirem o mesmo tipo de bocal, com dimensao
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semelhante, e um fluxo luminoso com poténcia menor, o que gera uma economia de energia, e de
vida util superior. A IEA (2006) estima que cerca de 25% da energia consumida pelas lampadas
fluorescentes compactas € convertida em luz visivel, enquanto que para as lampadas
incandescentes convencionais a propor¢do em de formato circular, embora ainda seja menos usuais
no Brasil tais ldmpadas tem um desempenho semelhante a lampada fluorescente compacta e
também possuem rosca do tipo Edson (BASTOS, 2011). Vale salientar que o parafuso do tipo
Edison é o nome que recebe o mecanismo de fixacdo em forma de rosca de lampadas

incandescentes. As figuras 2, 3 e 4 apresentadas a seguir, trazem os diferentes tipos de lampadas

fluorescentes no mercado.

Figura 2: Lampada fluorescente tubular

Fonte: https://www.philips.com/global

Figura 3: Lampadas fluorescentes compactas

ARA

Fonte: https://www.philips.com/global

Figura 4: Lampada fluorescente circular

Fonte: https://www.philips.com/global
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3.1.2 Residuos de lampadas fluorescentes

Conforme Bastos (2011) relata em relacdo a norma NBR 10.004 da ABNT, onde séo
classificados os residuos gerados por ldmpadas fluorescentes. Esses segundo o seu critério de
periculosidade, manuseio e destinagdo. Tem-se que as lampadas fluorescentes sdo classificadas
apos 0 seu uso como residuo perigoso de fontes ndo especificas, residuo classe I, sob o codigo
FO44. A NBR 10.004 da ABNT conforme salienta Bastos (2011) passou a incluir as lampadas
contendo mercdrio no Anexo A ap6s uma revisdo no ano de 2004, quanto a toxicidade do mercurio

(Hg) presente nos dispositivos luminosos.

3.1.2.1 Mercurio (Hg) residual: Riscos potenciais e danos efetivos a satide humana

Para 0 NEMA (2005) a visdo em relacéo as lampadas fluorescentes vem com a falsa ideia
das mesmas serem menos danosas ao meio ambiente, jA que sdo lampadas que minimizam a
necessidade de geracdo de energia, além de provocar menos residuos. Contudo, como o NEMA
(2005) discuti essa ndo é uma questdo tdo trivial. Esse tipo de lampada representa um importante
risco a saude humana e a protecdo dos ecossistemas, sobretudo devido ao fato de apresentar um
alto teor de mercurio (Hg) em sua composicao. A presenca do mercurio se faz necessaria para o
funcionamento das lampadas fluorescentes pelo fato que estd associado a sua longevidade e
eficiéncia energética.

Conforme o MMA (2015) bem Iembra o mercurio é o mais volatil de todos os metais, e
por essa caracteristica, sua principal fonte de contaminacdo ambiental é através da emissdo
atmosférica. Quando liberado, permanece no meio ambiente, circulando entre: o ar, a 4gua, 0
sedimento, o solo e a biota de modo geral, podendo assumir outras formas quimicas pela
assimilacdo quimica a outros elementos quimicos, consequentemente tendo um efeito toxico
prolongado.

Em relacdo a toxicidade do mercurio um dos principais canais de contaminacdo humana
esta na exposi¢do da dieta alimentar, sobretudo através do consumo de pescados contaminados,
bastando recordar o infeliz episodio de Minamata no Jap&o no inicio do século XX, por volta da
década de 50, com relagéo a vila pesqueira. Segundo Silva (2013) a vila de Minamata teve uma
intoxicacdo que afetou pelo menos 2.252 pessoas, sendo fatal para 1.043, um percentual de
fatalidade de 46,32%.

Conforme Bastos (2011) e o0 MMA (2015) relatam sobre o Hg, sabe-se que uma vez
disperso na natureza, o mercurio é facilmente lixiviado para sistemas aquosos, nos quais

naturalmente se transforma em metilmercurio, uma das formas mais toxica do Hg presente no
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ambiente. Como reflexo conforme o UNEP (2002) expde em relacdo a toxicidade do Hg
(sobretudo o metilmercurio), o mesmo tem grande assimilariedade quimica para atingir e
comprometer o sistema nervoso central. Como primeiros efeitos de contaminagéo em adultos tem-
se a presenca de sintomas ndo especificos como: parestesia, malestar, e visdo turva. Em casos de
exposicdes persistentes e acumulativas, os sinais sdo: perda do campo visual, surdez, disartria e
ataxia culminando em coma e morte (UNEP, 2002).

Segundo a WHO (2005) cerca de 80% do vapor de mercurio inalado pelos pulmdes é
absorvido pelo sangue, e quando exposto em niveis elevados seus efeitos sdo sentidos nos
sistemas: nervoso, digestivo, respiratorio, imunoldgico e nos rins.

Para Junior e Windmdller (2008) quando se trata de lampadas fluorescentes, estudos
mostram que a interacdo do metal com o pé de fosforo e o vidro também tem a capacidade de
converter o mercurio em outras formas quimicas mais perigosas e com maior mobilidade no meio
ambiente. Isso releva a preocupacdo da EPA (2014) que explica que ao se quebrar uma lampada
gue contém mercurio, imediatamente uma pequena parte deste elemento € liberada em forma de
vapor. A maior parte, que fica retida nos residuos também libera o composto, mas de forma
gradativa, sendo algo de grande periculosidade ao meio ambiente e a0 homem.

A preocupacdo residual das lampadas fluorescentes é tamanha que Johnson et. al. (2008)
realizaram um estudo nos EUA com lampadas fluorescentes de poténcia 13 W e demonstraram
que apo6s 4 dias de monitoramento, cerca de 30% do mercurio total contido na lampada foi
dispersado no ambiente. Tais resultados foram t&o alarmantes que Pacyna et al. (2010) realizaram
um estudo suplementar em que chegaram estatisticamente em estimativas de emissées globais de
mercurio liberadas na atmosfera em 2005, pelo setor de iluminacdo, em torno de 1 a 2 toneladas,
e segundo esses estudos através de um modelo matematico estatistico concluiram previsdes

estimadas para 2025 de emissdes de Hg entre 5 a 13 toneladas.

3.2 TECNICAS DE ESPECTROMETRIAS POR ICP-OES E ICP-MS

Segundo CAIQ (2023) o processo compreendido pela tecnologia de espectrometria de
emissdo Optica com plasma indutivamente acoplado denominada ICP-OES, bem como a
espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado conhecida por ICP-MS sdo
ferramentas tecnologicas que permitem uma ampla faixa de detec¢édo e quantificacdo de elementos
quimicos presentes em um dado material em analise.

Segundo Smith e Nordberg (2015) o ponto de similaridade entre o uso da ICP-MS ou ICP-
OES compreende o0 uso de plasma indutivo. O intuito do uso do plasma é garantir o processo de
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ionizacdo e consequente detecgdo dos elementos presentes na amostra submetida ao processo. A
fonte de plasma utilizada é formada por ionizacdo de um gas nobre inerte, normalmente o argénio
(Ar), que escoa numa tocha envolta em uma bobina de cobre (Cu) conectado a um gerador de
radiofrequéncia. Quando esse gas estd fluindo é criada uma faisca, denominada semente de
elétrons, que gera o inicio da ionizacdo do argbnio e, com isto, € aplicada uma faixa de frequéncia
entre 27 e 40 MHz na bobina de carga para acelerar os elétrons fornecidos. Com relacdo a
transferéncia de energia proveniente das técnicas ICP-OES e ICP-MS que passam para os elétrons
através da bobina segundo Smith e Nordberg (2015) denomina-se acoplamento indutivo. Nesse
acoplamento os elétrons sdo altamente energizados induzindo a ionizacdo adicional do gas no que
resulta num plasma com temperaturas variando entre 7000-10000 K, que sdo suficientes para
permitir a atomizacdo e ionizagdo da maioria dos elementos quimicos.

Para Cazes (2005) a ICP-OES tem como processo a radiacdo eletromagnética emitida por
atomos ou ions excitados pelo plasma nas regides do espectro visivel e ultravioleta que
compreendem a faixa espectral de 160 a 800 nm. Nesse caso a amostra a ser analisada é utilizada
na forma de solucéo e passa por um processo de nebulizagdo que resulta em sua vaporizacgao e
consequentemente atomizacdo e excitacdo o que pode ser mensurado no espectro de emissao.
Nesse caso, devido particularidade e individualidade de cada elemento quimico correspondente a
uma relativa faixa de comprimento de onda especifico. Contudo, Cazes (2005) relata que ha
limitacGes para a determinacdo dos 4&tomos C, H, O e N devido ao uso de solventes que os contem
na sua composicao e por estarem presentes normalmente no ar, causam interferéncias grandes em
Seus registros.

Ao se analisar a ICP-MS, Smith e Nordberg (2015) argumentam que 0 processo se baseia
na medicdo do nimero de ions gerados quando a amostra, que passa por nebulizacdo prévia, é
aquecida pelo plasma e estes sdo separados por um campo magnético de acordo com suas
proporcGes massa versus carga. Na ICP-MS a andlise é realizada com baixo limite de

detecgdo, normalmente, na ordem de picograma por litro (pg.mL™2).

3.2.1 Aplicabilidade da espectrometria ICP-OES e ICP-MS

Quando se verifica a aplicacdo das técnicas de espectrometria de ICP-OES e ICP-MS,
segundo Cazes (2005) ambas possuem a praticidade de determinacdo de uma andlise
multielementar em uma Unica medicdao e por utilizarem uma fonte de aquecimento, como o plasma,

pode ser aplicado ao estudo de amostras das mais diversas origens, tais como: solo, metalurgia,
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agricola, alimentos processados ou naturais, produtos ligados ao ramo petrolifero, materiais
bioldgicos e farmacos.
Para Cazes (2005) um dos objetivos primordiais das técnicas ICP-OES e ICP-MS séo sem

davida avaliar os compostos residuais presentes resultados dos processos industriais.

4 METODOLOGIA
Neste topico é apresentado o método de execucdo da pesquisa cientifica baseado com
metodologias ja difundidas para os testes.

4.1 COMPONENTES UTILIZADOS PARA ANALISE: MATERIAIS, REAGENTES E
EQUIPAMENTOS

Para o processo de avaliacdo foram utilizados alguns materiais quimicos e reagentes
necessarios para a elaboragdo do processo quimico segundo a metodologia de Saint’Pierre (2010).
Os quais foram: acido nitrico bidestilado (HNO3z); acido sulfurico 96 % (H2SOs4); acido cloridrico
36 % (HCI); metaborato de litio P.A. (LiBO); pipetas volumétricas variaveis; tubos de
polipropileno de 15 mL e 50 mL; pinca e espatula de metal; dispensador de agua; e cadinho de
metal. Quanto aos equipamentos necessarios utilizados na pesquisa, tem-se o0 uso de:
espectrébmetro de ICP-MS (Nexlon 300 X, PerkinElmer, USA); espectrometro de ICP-OES
(Optima 4300 DV, PerkinElmer, USA); chapa de aquecimento; peagdmetro; e bico de Meker.

4.2 PREPARACAO DOS RESIDUOS DE LAMPADAS FLUORESCENTES

Amostras de lampadas fluorescentes inoperantes foram moidas para a preparacdo dos
ensaios e analises pelas técnicas de espectrometria ICP. Tomou-se o cuidado de realizar a moagem
do material em uma glove box no laboratério de quimica da Unicamp. E importante esse cuidado
para que nao se fique exposto ao material tdéxico contido no residuo da lampada representado,
sobretudo pelo mercurio volatil. Na figura 5 tem-se uma visao geral da glove box utilizada no

experimento.
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Figura 5: Glove box utilizada no laboratorio.
—
- e

No interior da glove box foram colocadas placas de Petri com 20 g de carvao ativado com
0 intuito de adsorver parte do vapor de mercurio liberado no interior da glove box. O processo de
adsorcdo é um conceito quimico que se insere na assimilacdo dos elementos quimicos na superficie
do carvdo ativado para posterior analise. As lampadas foram quebradas e moidas internamente a
glove box com o auxilio das luvas internas da cAmara, mantendo a protecdo contra exposi¢do de
elementos toxicos. O pO gerado foi armazenado em vidro de relégio em tubo de 50 mL
(SAINT’PIERRE, 2010).

4.2.1 Fase da dissolucgdo acida do p6

Forma coletados 50 mg do pé residual e alocado em tubos de polirpopileno de 15 mL com
a adicdo do preparo acidificado. Para tal preparo a amostra teve a adi¢cdo de 1 mL de HNO3
bidestilado, HCL na propor¢do estequiométrica de 3:1 (3HCL : 1HNO3) respectivamente, e
colocados em chapa de aquecimento a 90°C até ocorrer a dissolu¢io (SAINT’PIERRE, 2010). As
amostras foram acondicionadas em vidro num volume de 10 mL para a fase de analise pelas
técnicas de ICP-MS e ICP-OES.

Deve-se destacar que nessa fase o preparo foi realizado em capela com uso ainda de

mascara protetora e luvas impermeaveis.

4.2.2 Fase da fusdo alcalina para analise ICP-OES

Nessa fase, utilizando a metodologia de Saint’Pierre (2010), foram pesados em um cadinho
de metal 45 mg do p6 moido e misturados a 0,5 g de LiBO». A chamada fase de fus&o alcalina é
realizada com o aquecimento da mistura & 800°C (em forno especial) com um bico de Meker até

o completo derretimento do material do cadinho. Apds essa fase € recolhido o resultado da fuséo
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em Becker contendo 50 mL de HNOs 10% e depois de 10 minutos a produto resultante foi

transferido para tubo de polipropileno de 50 mL para analise pela técnica de ICP-OES.

4.2.3 Fase do teste de lixiviacdo de Hg

A avaliacdo do grau de impacto no ambiente pelo processo de lixiviacao foi realizada por
chuva acida de mercdrio (Hg) presente na lampada fluorescente contaminada, com o intuito de
estimar o impacto no meio ambiente pela disposicdo irregular em aterros (JUNIOR e
WINDMOLLER, 2008).

No procedimento conforme Saint’Pierre (2010) formulou foram recolhidos 50 mg de po
do material moido e 2,5 g de vidro sem po e transferidos para tubo de polipropileno de 50 mL. O
material foi tratado com solugdes de pH de valores acidos: 6,1; 5,1 e 4,1. Essa adicao foi feita com
adicao de gotas de solucéo estoque de 0,1 mol.L* de cido sulfirico (H2SO4) em agua deionizada.
As solucbes resultantes foram deixadas por 24 h em agitador para reproducdo do efeito de
movimentacdo da agua sofrida por um residuo no meio ambiente. Apos a fase de preparacdo as

amostras foram centrifugadas e posteriormente analisadas pela técnica de ICP-OES.

4.3 EQUIPAMENTOS DE ANALISE DE ESPECTROMETRIA DE ICP
A utilizacdo da espectrometria de ICP é amplamente utilizada na quimica analitica para
determinacdo multielementar através de sua alta sensibilidade e baixo limite de quantificacdo que

possibilita a deteccdo de elementos em concentragdes traco (SAINT’PIERRE, 2010).

4.3.1 Espectrometria de ICP-MS

Segundo Saint’Pierre (2010) o uso da espectrometria de ICP tem como procedimento a
ionizacdo e atomizacdo dos analitos da amostra através de uma fonte de alta energia. O termo
analito refere-se a uma substancia ou componente quimico, em uma amostra, que € alvo de andlise
em um ensaio, no caso do estudo cientifico em questdo sdo 0s elementos contidos nas lampadas
fluorescentes.

No processo de ICP utiliza-se um nebulizador concéntrico que introduz a amostra liquida
em forma de aerossol no centro de um plasma gerado. Skoog e Holler (2006) relatam que o plasma
€ uma mistura gasosa ionizada contendo uma alta concentracdo de cations e elétrons. Nos
equipamentos de ICP o plasma é normalmente produzido pelo gas argdnio em uma tocha de
quartzo, sendo ainda que o plasma atinge uma temperatura ao redor de 5.000 K (4.727°C) que

permite a atomizacao e ionizagao quase completa dos analitos presentes na amostra de estudo.
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Na figura 6 pode-se observar o equipamento de ICP-MS utilizado no estudo cientifico que
esta localizado no laboratorio quimico.

Figura 6: Espectrometro de ICP-MS, modelo Nexlon 300 X da PerkinElmer utilizado.

A tabela 1 (a seguir) apresenta a ajuste da calibracéo utilizado no equipamento de ICP-MS

de modo a permitir observar a preocupacao no ajuste da calibragéo desenvolvido segundo Skoog
e Holler (2006).

Tabela 1 — Valores utilizados na calibracdo da pesquisa no ICP-MS.

Parémetro Valor ajustado
Poténcia RF 1300 W
Vazao de argbnio (plasma) 15 L.min-1
Vazdo de argbnio (auxiliar) 1 L.min-1
Vazdo de argbnio (nebulizador) 0,92 L.min-1
Taxa de aspiragdo 1,50 L.min-1
NUmero de Leituras Triplicata

4.3.2 Espectrometria de ICP-OES

A difrenciacdo entre as técnicas de ICP esta basicamente na geracdo de sinais, onde na ICP-
MS os ions devem ser transferidos para o espectrometro de massa, na ICP-OES deve ser na
propagacao de radiacéo.

Outro fator estd na emissdo de radiacéo e no espectro de massa. Na figura 7 (a seguir) pode-
se observar o equipamento de ICP-OES utilizado no estudo.
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Figura 7: Espectrometro de ICP-OES, modelo Optima 4300 da PerkinElmer utilizado.
L \\

Quanto ao ajuste de calibracdo do equipamento, podem ser observados os valores de

calibracdo na tabela 2, abaixo.

Tabela 2 — Valores utilizados na calibracdo da pesquisa no ICP-OES.

Parametro Valor ajustado
Poténcia 1400 W
Vazdo de argonio (plasma) 15 L.min-1
Vazao de argénio (auxiliar) 0,5 L.min-1
Vazéo de argénio (nebulizador) 0,6 L.min-1
Taxa de aspiragéo 1,50 L.min-1
NUmero de Leituras Triplicata
Aquisicdo de dados Area de pico

5 RESULTADOS
5.1 ELEMENTOS DETECTADOS
Os resultados obtidos pelas técnicas e procedimentos quimicos sdo avaliados séo

apresentados a seguir.

5.1.1 Elementos detectados pelas dissolucdes em HNOs, HCI e Agua Régia

Os elementos quimicos recuperados (detectados) pelas técnicas de IPC sdo apresentados
na tabela 3 (proxima pagina) em relagdo as amostras em po das lampadas. Importante destacar que
conforme a metodologia empregada os elementos sofreram a dissolu¢do por ataque é&cido,
conforme os valores obtidos na tabela 3.
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Tabela 3 — Valores detectados em pg.g-1 do pd de lampada dissolvido em HNO3, HCI e agua régia pelas técnicas

distintas de espectrometria de ICP.

ICP-MS ICP-OES
Elemento quimico | HNO3 | HCl | AguaRégia | HNO3 | HCI | Agua Régia
Y - - - 50 50 51
Eu 2,71 2,40 2,80 3,1 3,1 3,1
Ce 2,04 2,10 2,31 - - -
La 1.15 1.20 1,28 - - -
Th 0,130 | 0,140 0,138 - - -

A tabela 3 mostra que o elemento quimico obtido em maior concentracéo foi o itrio (Y)
em agua régia no valor de 51 ug.g. Importante notar que as técnicas de ICP-MS e ICP-OES
devem ser utilizadas em conjunto para minimizar o grau de limitacdo técnica de cada, visto que

individualmente elas tém certas limitacdes, conforme a tabela 3 apresentou.

Pela tabela 3 pode-se notar que os elementos quimicos Ce (Cério), La (Lantanio) e Th (Térbio)
pela técnica de ICP-OES pelo fato de ndo haver sensibilidade suficiente para determinagédo de

elementos quimicos de baixa concentracéo.

5.1.2 Teste de lixiviacdo do material residual
Os testes 0 po lixiviado e do vidro lixiviado sdo apresentados na tabela 4 a seguir.
Lembrando que o teste foi realizado pelo processo de lixiviacdo natural do mercurio presente e

medidos pela técnica de ICP-OES.

Tabela 4 — Concentragdo (ug.g-1) quantificada em relagdo a faixa de pH acida apds simulacéo de lixiviagdo por chuva
&cida medidos por ICP-OES.

Po lixiviado Vidro lixiviado
Hs Hs
Solucéo P P
6L | 51 4,1 6L | 51 | 41
Concentragéo (pg.g-1) (pg-g-1)
Hg 9,2 14 51 0,10 0,18 0,40

Segundo Jowitt et al. (2018) a presenca de gas carbonico atmosférico dissolvido em &guas

de chuva faz com que o pH seja levemente acido (valor de pH igual a 5,7) devido a producdo do
acido carbénico. Ainda com base no que diz Jowitt et al. (2018) a presenca de 0xidos de nitrogénio
(N) e enxofre (S) na atmosfera, emitidos por acdes antropicas, costumam diminuir ainda mais o

pH pluvial, pela formagdo de HNO3 e H2SOg.
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Jowitt et al. (2018) comentam que uma chuva é considerada &cida quando seu pH diminui
mais que 5,6. Sendo assim, os testes realizados e catalogados na tabela 4 (anterior) foram feitos
com base nessas consideragoes.

Pode-se notar pela tabela 4 que as concentracGes de maior intensidade foram obtidas para
o pH igual a 4,1 o que corrobora as observacdes de Jowitt et al. (2018).

Os valores levantados nas tabelas 3 e 4 encontram-se abaixo do limite estabelecido na
norma brasileira para material considerado residuo perigoso para descarte em aterros sanitarios
especiais que pela norma da ABNT (1987a). Isso se deve ao fato de nos casos de periculosidade
de material residual os valores permissiveis sdo de 100 mg.kg™, conforme salientam Junior e
Windmoller (2008).

6 CONCLUSAO

As técnicas de espectrometria de ICP sdo tecnologias que vem para contribuir com o estudo
quimico ambiental de modo a medir o grau de impacto de elementos quimicos presentes. Vale
ressaltar que s6 na tabela 4 foi possivel avaliar o grau de mercurio pelo procedimento apurado de
lixiviagdo. Nos testes da tabela 3 pelo fato do alto grau de volatilizacdo do Hg o0 mesmo néo foi
retido.

A pesquisa propiciou a deteccdo de elementos quimicos em lampadas fluorescentes que
sdo denominadas terras raras que tem alto valor monetério.

Elementos como Itrio (Y) e Eurdpio (Eu) segundo Schuller et al. (2012) tem valores
internacionais por volta de 63,00 e 800,00 US$.kg™?, respectivamente. Sendo atrativos para a
pesquisa de recuperacao desses elementos para comercializacdo e eliminacdo desse residuo no
ecossistema.

Ao se avaliar os testes de lixiviacdo para efeito de chuvas &cidas do mercurio presente nas
lampadas fluorescentes, os valores em testes encontrados na tabela 4, mostram o alto grau de risco
ao meio ambiente uma vez que o decaimento de pH tem em contrapartida um rescrudescimento

das concentragdes presentes de mercudrio (Hg) que contaminam toda a biota do planeta Terra.
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