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As análises químicas do solo e da 
planta são fundamentais para a avalia-
ção da qualidade e fertilidade de solo e 
no diagnóstico do estado nutricional das 
culturas para fins de recomendação de 
adubação e de correção do solo, visando 
maior produtividade das culturas agrícolas 
(Malavolta et al., 1997; Silva, 1999).

Dentre os parâmetros utilizados para 
avaliar a qualidade do solo, o carbono 
orgânico é um dos mais importantes, por 
influenciar positivamente em processos 
físicos, químicos e biológicos do solo, 
sendo um dos principais constituintes do 
ciclo global do carbono (Six et al., 2004).

O método analítico Walkley-Black 
modificado é o mais utilizado em labo-
ratórios de fertilidade de solo por ser de 
baixo custo e se baseia na redução do 
íon dicromato por compostos de carbo-
no orgânico e na subsequente determi-
nação do íon dicromato por titulação do 
excesso de cromo com sulfato ferroso 
amoniacal (Carmo; Silva, 2012). Entre-
tanto, este método apresenta o inconve-
niente de gerar resíduo ácido com altas 
concentrações dos metais pesados ferro 

e cromo, requerendo por parte do labo-
ratório gerador a destinação ambiental-
mente adequada.

O tratamento do resíduo oxidante ge-
rado na determinação da matéria orgâ-
nica em laboratórios de solos, consiste, 
inicialmente, na redução do Cr+6 a Cr+3 
por agentes redutores tais como palha 
de aço, peróxido de hidrogênio, ferro 
metálico, magnetita acrescida de ferro 
metálico, metabissulfito de sódio, sulfato 
ferroso, sulfato ferroso combinado com 
hidrossulfito de sódio ou tiossulfato de 
sódio (Irikura et al., 2018), sendo em se-
guida precipitado sob a forma de hidró-
xido, mediante reação com hidróxido de 
sódio (Machado; Oliveira; Kamogawa, 
2011).

Assim como os laboratórios de solo, 
os laboratórios de análise foliar geram 
resíduos ácidos, decorrentes da solubi-
lização a quente em solução composta 
por ácido nítrico e perclórico, para análi-
se de macro e micronutrientes da planta 
em solução para posterior quantificação 
por métodos espectrofotométricos. A 
análise foliar também gera um resíduo 
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alcalino, obtido na etapa da destilação 
da determinação do nitrogênio total pelo 
método Kjeldahl. Os resíduos gerados 
nestes ensaios de solos e plantas apre-
sentam metais pesados, tais como co-
bre, cromo, ferro, manganês e zinco e 
o micronutriente boro que, em determi-
nadas concentrações, apresentam pro-
priedades tóxicas merecendo, portanto, 
destinação final de acordo legislação 
ambiental.

Os resíduos ácidos são, geralmente, 
neutralizados nos laboratórios empre-
gando-se hidróxido de sódio ou mistu-
ra de bicarbonato de sódio e carbonato 
de cálcio (NaHCO3/CaCO3) ou óxido de 
cálcio (CaO), quando as soluções são 
extremamente ácidas. Os resíduos 
alcalinos, por sua vez, são, comumen-
te, neutralizados com ácidos comerciais 
como o ácido sulfúrico (H2SO4) ou 
clorídrico (HCl).

A eliminação desses resíduos no 
Brasil é regulamentada pela Associação 
Brasileira de Normas Técnicas, Conse-
lho Nacional do Meio Ambiente e pela a 
Agência Nacional de Vigilância Sanitária 
(Penha et al., 2010). Os laboratórios que 
geram resíduos líquidos devem observar 
a Resolução nº 430/2011 do Conselho 
Nacional do Meio Ambiente que dispõe 
sobre as condições e padrões de lança-
mento de efluentes (Conama, 2011).

Conscientes de sua responsabilida-
de objetiva, inúmeras instituições brasi-
leiras vêm executando, desde a década 
de 90, programas de gerenciamento de 
resíduos (Jardim, 1998; Afonso et al., 
2003; Imbroisi et al., 2006). Neste con-

texto, o Laboratório de Gerenciamento 
de Resíduos - Gerelab da Embrapa Ta-
buleiros Costeiros tem promovido ações 
para reduzir a quantidade de insumos 
e reutilizar, reciclar, tratar e destinar, 
conforme legislação vigente, os resídu-
os gerados nos laboratórios de apoio à 
pesquisa.

O objetivo deste método é destinar 
de forma ambientalmente correta os 
resíduos gerados em análises da ma-
téria orgânica no solo e dos resíduos 
das análises de nitrogênio total da eta-
pa da destilação, do cálcio, magnésio, 
sódio e potássio em tecido vegetal, tra-
tando um resíduo com outro resíduo e 
empregando o mínimo de insumos, tais 
como reagentes, água e energia elétrica.

Caracterização 
química dos resíduos

Todos os resíduos foram caracte-
rizados quimicamente (Tabela 1) para 
quantificação dos analitos boro, cobre, 
cromo, ferro, manganês e zinco com 
o objetivo de reduzi-los aos níveis 
máximos es tabe lec idos  pe la  Re-
so lução nº 430/2011 do CONAMA 
(Conama, 2011). 
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Etapas para redução 
da toxicidade 
dos resíduos em 
pequena escala

Etapa 1: Mistura de resíduos e insumos

Em um béquer de 2000 ml são 
misturados os seguintes volumes: 
250 ml de resíduo gerado na análise de 
matéria orgânica em solo, 15 ml de ál-
cool etílico comercial, 350 ml do resíduo 
da destilação do nitrogênio total, 600 ml 
do resíduo da determinação de cálcio, 
magnésio, potássio e sódio em tecido 
vegetal e 25 ml da solução de carvão 
ativado 1% (m/v). Em seguinte a mistura 
é homogeneizada por meio de agitação 
com bastão de vidro (Figura 1).

Tabela 1. Caracterização química dos resíduos gerados nas determinações da matéria orgânica 
em amostras de solo e de tecido vegetal. Aracaju, SE, 2019.

(1) ND = Não detectado por espectrofotometria de absorção atômica por chama.

Analito

Solo Tecido Vegetal

Resíduo da 
análise da matéria 

orgânica (mg/L)
Resíduo da análise do 
nitrogênio total (mg/L)

Resíduo da análise 
de cálcio, magnésio, 

sódio e potássio 
(mg/L)

Boro (B) 3,592 5,063 0,085
Cobre (Cu) 0,286 59,438 0,030
Cromo 
trivalente 
(Cr+3)

620,00 0,803 ND(1)

Ferro (Fe) 1145,000 4,049 0,240
Manganês 
(Mn) 2,513 0,350 0,010

Zinco (Zn) 1,304 0,594 0,022

Figura 1. Resíduos e insumos utilizados 
no processo de tratamento.
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Etapa 2: Correção do pH

Deve-se fazer a correção do pH da 
mistura para 8,0. Quando o pH da mis-
tura for abaixo de 8,0 fazer a correção 
utilizando uma  solução de óxido de cál-
cio ou hidróxido de cálcio a 20% (m/v). 
Quando a mistura apresentar pH acima 
de 8,0 a correção deverá ser realizada 
utilizando-se, o resíduo ácido da deter-
minação do cálcio, magnésio, sódio e 
potássio em tecido vegetal (Figura 2). 

Etapa 3: Formação do precipitado

Após a correção do pH, aguardar em 
torno de 16 horas a formação do precipi-
tado composto por hidróxidos de metais 
pesados, tais como hidróxidos de cobre, 
ferro, manganês, zinco e cromo (Figura 3).

Figura 2. Correção do pH.

Figura 3. Formação de precipitado.
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Etapa 4: Filtração da mistura e 
coleta do alíquota do filtrado

Filtrar a mistura em papel filtro quali-
tativo, coletar do filtrado uma alíquota 
de 50 ml com o auxílio de uma proveta, 
vertendo o líquido em um tubo falcon de 
50 ml (Figura 4).

Figura 4. Processo de filtração e coleta de amostra: filtração (A); coleta de alíquota do 
filtrado (B); acondicionamento da alíquota em tubo falcon (C).
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Figura 5. Espectrofotômetro de absorção atômica com chama.

Etapa 5: Análise química do filtrado

Efetuar a quantificação dos teores de 
cobre (Cu), ferro (Fe), manganês (Mn), 
zinco (Zn) e cromo (Cr) no espectrofotô-
metro de absorção atômica com chama 
ar/acetileno (Figura 5), diretamente do 

filtrado, ou seja, sem a necessidade de 
diluição.

As condições de operação do espec-
trofotômetro de absorção atômica nas 
quais foram realizadas as determina-
ções do Cu, Cr, Fe, Mn e Zn estão pre-
sentes na Tabela 2.
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Efetuar a quantificação do teor de boro 

no filtrado utilizando o método da 

azomethina-H (Silva, 1999). Neste mé-

todo, o boro presente no filtrado formará 

um quelato amarelo com a solução de 

azomethina, ácido ascórbico e solução 

tampão, cuja absorvância deve ser me-

dida no comprimento de onda de 460nm 

no espectrofotômetro de absorção mole-

cular UV-Vis (Figura 6). 

Tabela 2. Condições operacionais do espectrofotômetro de absorção atômica utilizado 
nas determinações analíticas. Aracaju, SE, 2019.

Fonte: Adaptado de Analytical methods (1989).

Analito Comprimento de 
onda (nm)

Largura da fenda 
(nm)

Corrente da 
lâmpada de 

catodo oco (mA)
Cu 324,7 0,5 4
Cr 357,9 0,2 7
Fe 248,2 0,2 5
Mn 279,5 0,2 5
Zn 213,9 1,0 5

Figura 6. Secagem do precipitado: 
precipitado úmido (A); precipitado seco (B).
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Etapa 6: Comparação de resultados

Comparar os resultados obtidos na aná-
lise química com os níveis máximos es-
tabelecidos pela Resolução nº 430 do 
CONAMA (Conama, 2011). 

Etapa 7: Descarte do resíduo

Se os teores quantificados forem infe-
riores aos níveis estabelecidos pela 
Resolução nº 430 do CONAMA 
(Conama, 2011), descartar o resíduo 
líquido tratado na rede pública de coleta 
de esgoto cujo destino final seja uma es-
tação de tratamento.

Feito o cálculo do fator de diluição para 
cada analito, deverá ser considerado 
como fator de diluição o maior valor 
calculado. Caso o fator calculado não 
seja um número inteiro, este número de-
verá ser arredondado para o número in-
teiro imediatamente superior a este, que 
será o fator de diluição a ser utilizado - 
FDU. Esta medida visa facilitar o cálculo 
do volume de diluente a ser adicionado 
ao resíduo tratado.

Na Tabela 3 é feita a exemplificação do 
cálculo do fator de diluição a ser utiliza-
do para um resíduo tratado cujos teores 
de cobre, cromo e ferro se apresentaram 
acima dos limites máximos estabeleci-
dos pela Resolução nº 430 do CONAMA 
(Conama, 2011). 

Onde:

FDC = Fator de diluição calculado

TA RT = Teor do analito no resíduo tra-
tado (mg/L)

VAC = Valor máximo do analito segundo 
Resolução nº 430/2011 do CONAMA (mg/L)

Etapa 8: Diluição do resíduo

Se os teores quantificados forem su-
periores aos níveis estabelecidos pela 
Resolução nº 430 do CONAMA 
(Conama, 2011),  o resíduo tratado 
deverá ser diluído com o resíduo da 
análise de cálcio, magnésio, sódio e po-
tássio em tecido vegetal e deverão ser 
repetidas as etapas de 2 a 6. Porém, 
para determinar a proporção do diluente 
que será adicionado ao resíduo tratado, 
deve-se antes calcular o fator de diluição 
que é obtido por meio da divisão do teor 
do analito encontrado no resíduo tratado 
pelo valor máximo do analito definido na 
referida resolução, conforme equação 
na coluna ao lado: 

FDC = TA
            VA                                     

RT

C
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Tabela 3. Exemplo de cálculo do fator de diluição para o resíduo tratado cujos teores de 
Cu, Cr3+ e Fe ficaram acima do limite estabelecido pelo CONAMA.

(1)TART: Teor do analito no resíduo tratado; (2)VAC: Valor máximo do analito segundo Resolução CONAMA nº 430/2011; (3)FDC: 
Fator de diluição calculado; (4)FDU: Fator de diluição a ser utilizado.

Analito TART
(1) 

(mg/L)
VAC

(2)

(mg/L)
FDC(3) FDU(4)

Boro (B) 2,892 5,0 -

2

Cobre (Cu) 1,576 1,0 1,576

Cromo triva-
lente (Cr+3) 1,530 1,0 1,530

Ferro (Fe) 17,857 15,0 1,190

Manganês 
(Mn) 0,050 1,0 -

Zinco (Zn) 0,096 5,0 -

No exemplo acima, como o maior fator 
de diluição calculado foi superior a 1 e 
inferior a 2, o fator de diluição a ser utili-
zado será arredondado para 2, ou seja, 
o volume do filtrado deverá ser diluído 
com um mesmo volume do diluente.

Etapa 9: Secagem e 
armazenamento do rejeito

Colocar o rejeito úmido em bandeja de 
polipropileno para secar em temperatura 
ambiente sob a bancada do laboratório 
(Figura 6). Após a secagem, o rejeito 
deverá ser transferido para um frasco 
de polipropileno para aguardar a coleta 
por empresa especializada em destina-
ção final de resíduos perigosos.

Eficiência do método 
para redução 
da toxicidade 
dos resíduos
Avaliando os parâmetros químicos do 
resíduo tratado e comparando-os aos 
níveis estabelecidos na Resolução 
nº 430 do CONAMA (Conama, 2011), 
pode-se constatar a eficiência do mé-
todo de redução de toxicidade dos resí-
duos envolvidos visto que as concentra-
ções obtidas após o tratamento ficaram 
abaixo do limite máximo descrito na nor-
ma, conforme se observa na Tabela 4.
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Tabela 4. Comparativo entre a composição química dos resíduos gerados nas determinações 
da matéria orgânica em amostras de solo e de tecido vegetal, dos resíduos tratados e os níveis 
máximos estabelecidos pela Resolução nº 430/2011 do CONAMA (Conama, 2011). Aracaju, SE, 2019. 

(1) ND = Não detectado por espectrofotometria de absorção atômica por chama.

Analito

Solo Tecido Vegetal

Resíduo 
tratado 
(mg/L)

Valor 
máximo do 
CONAMA 

nº 430/2011 
(mg/L)

Resíduo 
da análise 
da matéria 
orgânica 

(mg/L)

Resíduo da 
análise do 

nitrogênio total 
(mg/L)

Resíduo da 
análise de 

cálcio, mag-
nésio, sódio 
e potássio 

(mg/L)

Boro (B) 3,592 5,063 0,085 2,892 5,0
Cobre 
(Cu) 0,286 59,438 0,03 0,126 1,0

Cromo 
trivalente 

(Cr+3)
620,00 0,803 ND(1) 0,420 1,0

Ferro (Fe) 1145,000 4,049 0,240 0,170 15,0
Manganês 

(Mn) 2,513 0,350 0,010 0,040 1,0

Zinco (Zn) 1,304 0,594 0,022 0,086 5,0
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Considerações finais
O método desenvolvido reduz os teores 
de boro, cromo, cobre, ferro, manga-
nês e zinco dos resíduos gerados nos 
ensaios de solo e planta, apresentados 
neste trabalho, aos níveis aceitáveis 
pela legislação vigente, além de reduzir 
os gastos com insumos, pelo fato de 
tratar resíduos com outros resíduos.
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