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8.
Apéndice

8.1.
Lista de reagentes usados neste trabalho

A lista de reagentes usados nesta pesquisa foram os seguintes:
e Agua Destilada (Destilador Quimis)
e Pesticida Gramaoxone 200- Syngenta — Brasil
e Padrdo de Dicloreto de Paraquat: [C1,H14C;2N2] Eq=257,2, Sigma Aldrich
Chemical.
e Hidroxido de sodio:[NaOH] Eq=63,016 VETEC - Brasil
e Ditionito de Sodio: [Na,S;04.2H,0] Eq= 174,11 , MERCK - Brasil

8.2.
Determinacao espectrofotométrica do Paraquat

METODO OFICIAL AOAC 969.09
PARAQUAT EM PESTICIDA FORMULADO
METODO ESPECTROFOTOMETRICO
Primeira acdo 1969
Acado final 1971

A. Reagentes

a. Ditionito de Sodio — Solugdo 1% em 0.1 N de NaOH. (Ditionito
de sodio, Na;S,04.2H,0, ¢é determinado hidrosulfeto de sodio e
hiposulfeto de sddio). Nao manter a solucéo a tempos maiores de 3
horas é instavel em presenga de mistura. Guardar os solidos num

dissecador a vacuo.
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b. Solucdo Padrdode Paraquat — 0.25 mg de Paraquat por ml
(250ppm). Secar o padrdo analitico (Zeneca Ag Products) a uma
temperatura constante de 100 a 120°C, pesar (o sal de Paraquat é
higroscépico). Dissolver 0.1728 g de dicloreto de Paraquat (72%
catién) em agua, diluir em 500 ml de &gua, e misturar. Prepara-se

solucéo fresca comforme precisar.

B. Preparacéo da Curva Padréo

Pipetar 50 ml de solugdo padrdao num baldo volumétrico de 250 ml, diluir
com &gua destilada e misturar. Pipetar 5, 10, 15 e 20 ml de aliquotas desta
solucdo padrdo em bal6es volumétricos de 100 ml. Quando diulias nestes
volumes, estas solugdes ficaram com 2,5; 5,0; 7,5 e 10 ug de Paraquat por
mL, ou mg/L, respectivamente. Proceda-se como no item 969.09D. Faz-se

o grafico como g de Paraquat por mL da solucao final.

. Preparacéo da amostra

Pipete 5 ml da solugdo remanescente num baldo de 100 ml e proceda como
no intem 969.09D.

. Determinacao

Complete a anélise de uma solugdo depois de adicionar o ditionito de
sodio de acordo com o procedimento:

Adicionar 10 ml da solucdo de ditionito de s6dio num baldo volumétrico
de 100 ml e diluir num volume com &gua. Misture invertendo até 3 vezes a
uma velocidade que a bolha de ar viaje de um lado ao outro, ndo misturar
vigorosamente, ja que isso tende a causar mudangas na cor devido a
oxidacdo. Imediatamente meca a solugdo a 600 nm, usando o branco (ndo
contém Paraquat) até levar a 100% da transmitancia ou 0% da
absorbancia. Trate cada amostra de forma similar, complementando a
medida de cor sem demora antes de acrescentar a solugdo de ditionito a

préxima solucao.
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8.3.
Dados experimentais da calibragdo do Paraquat

Tabela 11 — Medicdes da Curva de calibracdo, pH=3,7

Concentragao Absorvancia
(mg/L) (em 600 nm)
0 0
2,5 0,16
5 0,32
7,5 0,52
10 0,64

Tabela 12 - Medi¢des da Curva de Calibracdo, pH=6,5

Concentragdo | Absorvancia
(mg/L) (em 600 nm)
0 0
2,5 0,15
5 0,3
7,5 0,45
10 0,6

Tabela 13 - Medi¢des da Curva de Calibracdo, pH=12,5

Concentragcao | Absorvancia
(mg/L) (em 600 nm)
0 0
2,5 0,17
5 0,32
7,5 0,52
10 0,64
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Dados experimentais da solubilidade do oz6nio em agua
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Tabela 14 — Concentracao de ozénio dissolvido versus tempo - condicbes experimentais

(Vazdo de O,= 9 Lh™; T = 25°C; 100 RPM)

Tempo (min.) Cos(mgL™)
0 0
1 0,2
2 0,5
3 11
4 1,9
5 15
6 2,3
7 2,5
8 2,5
9 2,9
10 2,9
13 3,4
15 3,4
18 3,5
20 3,6
25 3,5
30 3,4
35 3,5
40 3,6
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Tabela 14 - Concentracdo de o0z6nio dissolvido versus tempo - condi¢cdes experimentais

(Vazdo de O,= 12L/h; T = 25°C; 100 RPM)

Tempo (min.) Cos(mg L™
0 0
1 0,1
2 0,5
3 0,9
4 15
5 1,8
6 2,8
7 2,3
8 2,8
9 2,7
10 2,5
13 2,7
15 2,7
18 3,3
20 3,3
25 3,1
30 3,2
35 3,4
40 3,5
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Tabela 15 - Concentracdo de ozdnio dissolvido versus tempo - condi¢gdes experimentais

(Vazdo de O, = 21L/h; T = 25°C; 100 RPM)

Tempo (min.) Cos(mg L™
0 0
1 0,7
2 0,8
3 1,0
4 1,3
5 13
6 1,3
7 1,3
8 12
9 1,2
10 14
13 14
15 15
18 14
20 15
25 15
30 14
35 14
40 15
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Tabela 16 - Concentracdo de o0zdnio dissolvido versus tempo - condi¢gdes experimentais

pH = 3,7; Vazdo de O,= 9 L/h; T = 25°C)
(

Tempo Cos(mg L™) Cos(mg L™) Cos(mg L)
(min.) 0 rpm 100 rpm 155 rpm

0 0 0 0

1 0,5 0,2 0,3
2 1,4 0,5 0,6
3 1,0 1,1 1.0
4 2,3 2,0 12
5 2,5 15 15
6 2,5 2,3 1,5
7 2,6 2,5 14
8 2,5 2,5 1,7
9 2,5 2,9 1,8
10 2,5 2,9 1,9
12 2,6 3,4 1,9
15 2,6 3,4 1,9
18 3,1 3,5 2,1
20 2,9 3,6 2,5
25 2,9 3,5 2,3
30 2,9 3,5 2,4
35 2,9 35 2,3
40 2,9 3,6 2,3
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Tabela 17 — Concentracado de ozénio dissolvido versus tempo —condi¢des experimentais
(pH = 3,7; vazdo de O, =12 Lh™; T = 25°C)

Tempo Cos(mg L™ Cos(mg L™ Cos(mg L™)
(min.) 0 rpm 100 rpm 155 rpm

0 0 0 0

1 0,3 0,1 0,3
2 0,7 0,5 0,8
3 0,9 1,0 1,1
4 1,3 15 0,9
5 1,6 1,8 1,7
6 1,9 2,8 1,8
7 2,1 2,3 2,2
8 2,3 2,8 2,2
9 2,5 2,7 2,4
10 2,8 2,5 2,4
12 2,7 2,7 2,6
15 2,8 2,7 3,0
18 3,3 3,3 3,2
20 3,2 3,3 3,5
25 31 31 3,6
30 2,8 3,2 3,5
35 2,5 3,4 3,4
40 2,5 3,5 3,3
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Tabela 18 — Concentracdo de ozénio dissolvido versus tempo em diferentes pHs —

condicdes experimentais

(vazdo de O, = 9 Lh™"; T = 25°C; 100 RPM)

Tempo | Cos(MgL™) | Cos(mgL™) | Co:(mgL™) | Co:(mgL™)
(min.) pH = 3,7 pH =43 pH =6,5 pH =125
0 0 0 0 0
1 0,2 0,1 0,3 0,1
2 0,5 0,2 0,6 0,1
3 1,1 0,2 0,9 0,1
4 2,0 0,2 1,2 0,2
5 1,5 0,4 1,4 0,1
8 2,5 1,2 2,0 0,1
10 2,9 1,9 2,2 0,1
13 3,4 3,0 2,3 0,1
15 3,4 2,9 2,8 0,1
18 35 3,0 2,4 0,1
20 3,6 3,1 2,4 0,1
23 37 35 2,1 0,1
25 3,5 3,4 2,1 0,2
28 3,5 3,3 2,0 0,1
30 35 32 2,1 0,1
35 3,5 2,7 2,2 0,1
40 3,6 2.7 2,1 0,1
45 3,6 2,6 2,0 0,1
50 3,6 2,6 1,7 0,1
55 3,5 2,7 1,8 0,1
60 3,6 2,9 1,9 0,1
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Tabela 19 — Influencia do tempo de ozonizac&o no pH - condicdes experimentais

(Vazéo de O, = 9Lh™; 100 RPM; T = 25°C).

Tempo (min.) pH = 3,7 pH =65 pH =125
0 3,70 6,80 12,50
10 3,68 6,78 12,43
20 3,67 6,72 12,34
30 3,67 6,70 12,28
40 3,65 6,69 12,16
50 3,65 6,67 12,03
60 3,63 6,66 11,80

Tabela 20 — Concentracdo do Paraquat versus tempo — condi¢des experimentais

(pH = 3,7; vazdo de O, = 9Lh™; 100 RPM; T = 25°C)

Tempo C,(mg L™

(min.) Dados experimentais
0 10
1 8,9
2 8,5
3 7,9
4 -
5 7,0
6 6,5
7 5,6
8 -
9 -
10 4,9
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Tabela 21 - Mineralizacdo do Paraquat — condicdes experimentais (Vazédo de O,=9 L/h;

100 RPM; T = 25°C) ap6s a 10 minutos de ozonizac&o.

pH CT (mgL™) COT (mgL™) Cl (mgL™
3,7 10,8 8,4 2,4
6,5 114 8,9 2,5
11,8 19,6 2,5 17,1
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