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Esse protocolo foi elaborado como o objetivo de orientar os responsáveis e 

colaboradores a realizarem um ensaio de tratabilidade de efluente da indústria de 

laticínios de pequeno porte, utilizando o processo Fenton. 

O protocolo é produto da dissertação de mestrado intitulada “Tratamento de 

efluente de uma indústria de laticínios, por meio do processo Fenton, visando seu 

reuso” do programa de Pós-graduação em Tecnologias Sustentáveis do IFES, 

campus Vitória.  

O presente protocolo apresenta uma metodologia que orienta a realização de 

ensaio de tratabilidade de forma padronizada, garantindo a consistência e 

confiabilidade dos resultados obtidos. Tem como função determinar em laboratório 

os parâmetros adequados para o tratamento, identificando dosagens ótimas de 

reagentes visando reduzir poluentes. 

O protocolo descreve os procedimentos referentes à realização de coleta e 

preservação das amostras, análises de caracterização do efluente bruto e tratado, 

reagentes utilizados durante o tratamento e o passo a passo para verificar a 

dosagem ótima de reagentes para uma determinada característica do efluente. 

Caro leitor, desejamos que tenha uma boa leitura, e que este manual contribua de 

forma prática e objetiva para sua indústria. 
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1. Introdução  

 

Atualmente, com o significativo crescimento industrial e desenvolvimento dos 

municípios, o sistema de tratamento de efluentes apresenta-se ineficaz e 

inadequado em diversas situações, pois o mesmo é sobrecarregado, trazendo 

malefícios principalmente ao meio ambiente e a saúde humana.  

Na indústria de laticínios, que possui grande influência na economia, o leite cru é 

beneficiado para produção de leite, queijo, manteiga, iogurte, sorvete e leite em pó 

por diversos processos, gerando uma alta quantidade de águas residuais. Pode ser 

considerada uma indústria altamente poluidora, pois seu efluente possui elevado 

grau de DBO e DQO, devido aos principais constituintes da matéria-prima 

(DAVARNEJAD; NIKSERESHT; AJIDEH, 2018; FUNDAÇÃO ESTADUAL DE MEIO 

AMBIENTE - FEAM, 2015). 

O Processo Oxidativo Avançado (POA) é uma técnica promissora no tratamento de 

efluentes. O mesmo é baseado na formação do radical hidroxila (•OH), que tem por 

característica ser um oxidante forte não seletivo, com capacidade de mineralizar 

compostos orgânicos, devido ao seu elevado potencial de redução (SILVA et al., 

2014). 

Dentre os POAs destaca-se o Processo Fenton. Na reação Fenton o radical hidroxila 

é gerado por meio da decomposição do peróxido de hidrogênio (H2O2), catalisado 

por Fe2+ em meio ácido (RIBEIRO et al., 2020), conforme reação, descrita na 

equação 1 e Figura 1: 

Fe2+ + H2O2 → Fe3+ + OH– + •OH                                                                  (1) 

 

 

 



                                                                                   

11 
 

Figura 1: Representação da mineralização de poluentes por meio do Processo 
Fenton 

 

 

 

Fonte: ZHANG, Meng-hui et al (2019) 

Esta tecnologia apresenta procedimentos operacionais relativamente simples, 

facilidade de manuseio, uso de produtos químicos de baixo custo e ausência de 

entrada de energia (DURIGAN; VAZ; ZAMORA, 2012). 

Na Figura 2, tem-se o fluxograma para realização do ensaio de tratabilidade. 

Figura 2: Fluxograma de ensaio de tratabilidade 

 

Fonte: Elaborado pela autora 
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2. Coleta e preservação das amostras 

 

As coletas para caracterização do efluente bruto deverão ocorrer diariamente no 

momento em que o tanque de recepção do efluente bruto atingir o volume máximo, 

para contemplar as diversas características que o mesmo possa ter em decorrência 

a mudanças na produção.  

Para se obter uma amostra representativa será realizada uma coleta de amostra 

composta, ou seja, do fundo, meio e superfície do tanque. As amostras serão 

coletas em frascos esterilizados e levadas ao laboratório para realização das 

análises de caracterização e ensaio de tratabilidade. 

Serão coletados ao todo 6 L de efluente, sendo 1 L para realização de análises de 

caracterização, 4 L para realização de ensaio de tratabilidade e 1 L para eventuais 

ocorrências. 

Se as amostras não forem análisadas posteriomente as coletas as mesmas deverão 

ser preservadas, seguindo as diretrizes da ABNT NBR 9898/87: para DBO a 

amostra deverá ser refrigerada à 4 °C e para DQO deverá ser adicionado H2SO4 6 

mol.L-1 até pH < 2 e refrigerada à 4°C. 

3. Análises e metodologias utilizadas na caracterização do efluente 

 

Na caracterização do efluente bruto serão analisados parâmetros que irão 

determinar características físicas e químicas e que auxiliarão na determinação da 

quantidade de reagentes utilizados no ensaio de tratabilidade. Os parâmetros a 

serem analisados são: cor, DBO, DQO, pH, SST e turbidez. Os métodos de análises 

e suas respectivas referências estão escritos na Tabela 1. 
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Tabela 1: Parâmetros e métodos utilizados para caracterização do efluente 

Parâmetro Método de análise Referências 

Cor Método Comparativo Nessler Quanti 

DBO SM – 5210 B APHA (2005) 

DQO Refluxo fechado (SM – 5220 D) APHA (2005) 

pH Potenciométrico APHA (2005) 

SST Gravimétrico APHA (2005) 

Turbidez (UNT) Nefelométrico APHA (2005) 

Fonte: Elaborado pela autora 

Serão avaliados a remoção dos poluentes: DBO, DQO, SST e turbidez; por meio do 

percentual de remoção desses parâmetros será determinado qual melhor ensaio de 

tratabilidade. 

4. Materiais e reagentes  

 

Os quadros 1 a 4 apresentam os materiais, reagentes, equipamentos e vidrarias 

necessárias para realização da caracterização do efluente bruto, análise do efluente 

tratado, com base nos parâmetros de interesse (DBO, DQO, SST e Turbidez) e o 

Processo Fenton. 

Quadro 1: Reagentes utilizados na realização do Processo Fenton 

Reagentes: 

Ácido Sulfúrico (H2SO4) 

Hidróxido de Sódio (NaOH) 

Peróxido de Hidrogênio (H2O2) 

Sulfato Ferroso Heptaidratado (FeSO4.7H2O) 

Fonte: Elaborado pela autora 
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Quadro 2: Reagentes, equipamentos e vidrarias utilizados na determinação de DQO 

Reagentes: Equipamentos e Vidrarias: 

Ácido Sulfúrico (H2SO4) Balança analítica 

Água desmineralizada Balão 

Biftalato de Potássio (KHCH4O4) Béquer 

Dicromato de Potássio (K2Cr2O7) Bloco digestor para DQO 

Sulfato De Mercúrio II (HgSO4) Espátula 

 Espectrofotômetro 

 Pipeta 

 Proveta 

Fonte: APHA (2005) 

Quadro 3: Reagentes, equipamentos e vidrarias utilizados na determinação de DBO 

Reagentes: Equipamentos e Vidrarias: 

Solução de Cloreto de Cálcio (CaCl2 anidro) Aerador Frasco de DBO 

Solução de Cloreto Férrico (FeCl3.6H2O) Balança analítica 

Solução de Sulfato de Magnésio 

(MgSO4.7H2O) 
Balão 

Tampão de Fosfato 
Incubadora de DBO, para temperatura 

constante de 20 °C 

 Oxímetro 

 Pipeta 

 Proveta 

Fonte: APHA (2005) 

Para preparo da solução tampão de Fosfato são necessários: fosfato monobásico de 

potássio (KH2PO4), fosfato de dibásico (K2HPO4), fosfato dibásico de sódio 

heptaidratado (Na2HPO4.7H2O) e cloreto de amônio (NH4Cl2). 

  



                                                                                   

15 
 

Quadro 4: Reagentes, equipamentos e vidrarias utilizados na determinação de SST 

Reagente: Equipamentos e materiais: 

Água destilada Bomba à vácuo 

 Estufa 

 Filtro de fibra de vidro 

 Funil de Buchner 

 Kitassato 

 Rolha de borracha 

Fonte: APHA (2005) 

Para avaliação dos parâmetros de caracterização do efluente bruto também serão 

utilizados: Nessler Quanti, phmetro e turbidímetro para análise de cor, pH e turbidez, 

respectivamente. 

5. Ensaio de Tratabilidade  

 

Serão realizados testes em laboratório avaliando a otimização da dosagem dos 

reagentes químicos, visando maximizar a remoção de poluentes, minimizar custos 

operacionais e reduzir impactos ambientais antes de ser implementado o tratamento 

de efluente utilizando o Processo Fenton em escala real. 

Sabendo-se que as três variáveis relevantes para Processo Fenton são: pH, 

peróxido de hidrogênio e sulfato ferroso utilizou-se o planejamento fatorial completo 

23 para determinar a influência dessas variáveis frente a redução de DQO, DBO, 

SST e turbidez e através deste monitoramento identificar a condição ótima de 

tratamento. O planejamento foi elaborado utilizando os níveis (+1) e (-1), totalizando 

8 experimentos, representados na Tabela 2: 
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Tabela 2: Níveis e condições para realização do experimento 

Ensaio pH [Fe2+]:[H2O2] [H2O2] 

1 -1 -1 -1 

2 -1 -1 +1 

3 -1 +1 -1 

4 -1 +1 +1 

5 +1 -1 -1 

6 +1 -1 +1 

7 +1 +1 -1 

8 +1 +1 +1 

Fonte: Elaborado pela autora 

No que se refere à dosagem de peróxido de hidrogênio e sulfato de ferroso 

heptahidratado e pH tem-se que a quantidade de peróxido de hidrogênio está 

diretamente associada a quantidade de matéria orgânica e a quantidade de sulfato 

de ferroso heptahidratado está diretamente associada a quantidade de peróxido de 

hidrogênio (LOURES, 2011; SOARES, 2018). 

Conhecendo-se o valor de DQO do efluente bruto, que fora encontrado na 

caracterização, pode-se determinar as dosagens de reagentes para realização do 

ensaio de tratabilidade. O DQO determina a dosagem de H2O2, devido a condições 

estequiométricas, descrita nas equações de 2 a 5: 

H2O2 → H2O + ½ O2                                                                                                                                       (2) 

34 g de H2O2 → 16 g de O2                                                                               (3) 

x g de H2O2 → 1 g de O2                                                                                   (4) 

g de H2O2 = 2,125 x g de O2                                                                                                                   (5) 

Sendo assim, o cálculo teórico de H2O2 pode ser dado pela equação 6: 

[H2O2] = Fator x 2,125 x DQO                                                                           (6) 
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Moraiva (2010) em seu delineamento utilizou os fatores de 0,5, 1,0 e 1,5, Silva 

(2018) em seu delineamento utilizou os fatores 0,5, 0,7, 1,0, 1,3 e 1,5 e Brasil (2018) 

em seu delineamento utilizou os fatores 0,7 e 1,3 ambos para tratamento de lixiviado 

bruto. 

Os fatores utilizados nos ensaios de tratabilidade serão 1,0 e 1,4, sendo assim serão 

multiplicados os valores de DQO por 2,125 e 3. 

O ferro que é utilizado como catalisador da reação está relacionado diretamente com 

a concentração de peróxido de hidrogênio. Loures (2011) descreve que a relação 

mássica de H2O2/Fe2+ recomendada para o Processo Fenton é de 6,1 a 24,3. A faixa 

típica de relação [Fe2+]:[H2O2] é de 1:5 a 1:10 em massa (ROCHA, 2014), baseado 

nesses valores determinou-se as relações de reagentes para o delineamento 

experimental.  

Na Tabela 3 encontram-se as relações de reagentes utilizadas no Processo Fenton 

durante o ensaio de tratabilidade 

Tabela 3: Determinação de reagentes e pH para o Processo Fenton 

Nível pH [H2O2] [H2O2]:[Fe2+] 

-1 2 2,125.DQO 6,9 

+1 3 3.DQO 13,5 

Fonte: Loures, (2011); Silva (2018). Adaptado 

Para realização dos testes em escala laboratorial devem ser montados oito reatores 

de tratamento Fenton. Serão tratados 500 mL de efluente em cada teste, utilizando 

um béquer de 1000 mL. Na Figura 3 tem-se imagem do esquema do ensaio de 

tratabilidade. 
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Figura 3: Imagem do ensaio do tratamento de efluente pelo processo Fenton, sendo 
A o início do ensaio e B após 30 min do início do ensaio. 

  

A: Início do ensaio B: 30 min após início do ensaio 

Fonte: Elaborado pela autora 

O ensaio em laboratório deverá durar 60 minutos e mantido em constante agitação. 

A cada 15 minutos retira-se uma alíquota de 50 mL, iniciando no t = 0, para análise 

de: DQO, DBO, SST e Turbidez, de acordo com os métodos analíticos descritos na 

Tabela 1.  

A cada 15 minutos alíquotas de 50 mL são retiradas e transferidas para um 

erlenmeyer ou béquer, as alíquotas devem ser filtradas do erlenmeyer ou béquer, 

com auxilio de filtro quantitativo para tubos Falcon. 

6. Análise e interpretação dos resultados 

 

Após realização do ensaio de tratabilidade em laboratório, utilizando o processo 

Fenton, os resultados serão tabulados e tratados utilizando a planilha de Excel, na 

qual calcula-se o percentual de remoção dos parâmetros DQO, DBO, SST e turbidez 

para obtenção da eficiência do tratamento considerando as variáveis de interesse. 
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Para determinar qual dentre os 8 testes seria o mais eficiente tabela-se todos os 

valores das variáveis resposta analisadas: DQO (%), DBO (%), SST (mg/L) e 

Turbidez (NTU) e compara-se os resultados com a resolução COPAM/CERH 

12/2022. Aplicam-se filtros de formação condicional que permitem realçar os valores 

tornando mais fácil a identificação dos resultados que estariam de acordo com as 

exigências da resolução COPAM/CERH 12/2022. A coloração verde indica que o 

valor está de acordo com as exigências da resolução e vermelho indica que o valor 

não está de acordo com as exigências da resolução.  

Será considerado o teste mais eficaz aquele que alcançar valores aceitáveis, 

simultaneamente, das variáveis respostas frente à resolução COPAM/CERH 

12/2022. Se mais de um teste atingir esse critério, o próximo critério a ser analisado 

é a quantidade de reagentes, sendo assim o que utilizar a menor quantidade de 

reagentes será considerado o melhor teste. Na Tabela 4 têm-se os valores da 

resolução COPAM/CERH 12/2022 que serão utilizados para realizar o diagnóstico 

do teste mais eficiente, deve-se criar uma tabela para lançar os dados seguindo a 

formatação da tabela 4. 

Tabela 4: Padrão de lançamento COPAM/CERH 12/2022 

 DQO DBO SST Turbidez 

 <180 mg/L ou mínima 80% < 60 mg/L ou mínima 85% < 100 mg/L ND 

Fonte: COPAM/CERH 12/20221 
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