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Introducao

O crescimento industrial tem sido o principal responsavel pela contaminac¢io de nossas aguas e
solos, devido a falta de tratamento dos seus efluentes antes do descarte, propiciando assim, cada vez
mais o lancamento de poluentes nos ambientes aquaticos. (NOGUEIRA & PASQUALETTO, 2008).

Segundo Jardim (1998), as universidades atualmente sdo grandes fontes de poluentes que sdo
decorrentes das aulas praticas, laboratoérios de ensino e pesquisa, que muitas vezes fazem uso de
substancias perigosas em suas variadas atividades comprometendo assim a qualidade ambiental
dependendo do seu descarte.

E de suma importancia haja um planejamento antes do experimento, para que as atividades
experimentais possam ser realizadas de maneira segura e sustentavel. Varias instituicdes tém adotado
Programas de Gerenciamento de Residuos Quimicos e propondo formas de tratamentos de residuos por
elas gerados (DI VITTA, 2012).

Para Reis et al. (2012), as instituicées de ensino e pesquisa tem tido sérias dificuldades para
destinacdo dos residuos perigosos decorrentes das suas atividades. Sendo, diferentemente das
industrias, estas instituicdes, produzem um pequeno nimero de residuos. Estes residuos sdo compostos
de uma ampla variedade de substancias, sendo elas téxicas ou ndo, além disto, pode haver novos
compostos de toxicidade desconhecida e sua composicdo muda de acordo com cada novo projeto ou
experimento. Logo, contém uma ampla diversidade de substancias que na maioria das vezes dificultam
a gestdo de residuos nestes tipos de instituicdes do que nas industrias, que normalmente geram grandes
quantidades de composi¢do conhecida.

Considerando, os descartes dos residuos provenientes das pesquisas realizadas no LEC, este
trabalho objetiva-se em propor uma metodologia para a reducdo dos residuos liquido a fase sélida,
determinar a composicdo quimica e propor um método de recuperacdo dos metais.

Material e Métodos
Reducdo e concentracdo do volume dos residuos

Na secagem ao sol do efluente liquido (EL), a temperatura maxima foi 44°C com dois dias de
exposicdo em volumes de 500 ml e uma lamina de 0,5 cm em bandejas de plastico, nos intervalos de
8:00 horas as 17:00 horas, resultando em uma fase soélida (FS) (SOUZA, 2016).

Caracterizagdo e composi¢do quimica dos residuos em fase sélida e apds os teste e precipitagdo
A composicido quimica foi feita por Energia Dispersiva de raios-X (EDX) usando um equipamento
da SHIMADZU MODELO EDX-720. Expressa em % de massa.

Precipitacdo quimica com dcido cloridrico

No processo de redugdo do efluente a fase s6lida, a metodologia consistiu-se em adicionar HCI 6,0
mol/dm3 na propor¢do de 2 ml para 1,0 g de residuo sélido para precipitar diferentes tipos de metais,
de acordo com a metodologia de Wermuth e Silva (2013) e Baldissera (2016), adequando a mesma para
nosso tipo de residuo.
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Resultados e Discussdo

Foi aplicado o método de redugao, por secagem ao sol. Por ser um método de baixo custo e eficaz,
omesmo pode ser utilizado por instituicdes de ensino e pesquisa, para reducio de seus residuos. A partir
deste método, os metais presentes foram identificados e quantificados, por EDX e deste modo, foi
possivel adequar o método para separar os metais por precipitacdo com a adigdo HC1 6,0 mol/dm3. Apds
a adicdo de HCl ao residuo sélido, formaram-se diferentes fases aquosas que se pode atribuir que tinham
diferentes densidades e mais especificamente a formacao de cristais verdes de aproximadamente 0,5
cm que pode ser associado a cristais de cloreto de niquel.

Foram analisados os residuos designado por verde 1 (pH 8,33), o verde 3 (pH 5,13) e o rosa (pH
7,86). Os valores de pH e cores apresentadas estdo de acordo com Souza (2016), que sdo uma
consequéncia dos eletrodepdsito desenvolvidos no LEC, que utilizam na maioria de eletrodepoésito de
niquel com outros metais do grupo do ferro e pH entre 4 e 8.

O pH é um parametro fundamental no processo de precipitacdo, uma vez que em pH basico, os
metais normalmente precipitam, caracteristica esta que pode ser utilizada para separacido destes
metais, presentes nos residuos liquidos gerados (VAZ, 2010). Na eletrodeposicado, pH extremos podem
até impedir o processo. Em pH muito basico os cations metdlicos formam hidréxidos insoluveis
(precipitam) e em pH muito 4cido o excesso do ion de hidrogénio substitui o cdtion metalico impedindo
a eletrodeposicido. Para ter os cations metalicos em solucdo a pH intermediarios (4 a 8), usa-se
complexantes que os mantenha soltivel para se proceder a eletrodeposicao.

No tratamento dos residuos do LEC em que os metais estdo complexados, a adicdo do acido 6,0
mol/dms3, foi necessaria para reverter a complexacio e deste modo ocorrer a separagdo/precipitacdo
dos metais no residuo.

Redugdo e concentragdo dos volumes dos residuos

A secagem ao sol foi realizada em bandejas, aumentando assim a eficiéncia e a redu¢ao do tempo
do processo. Apds a secagem as amostras foram pesadas novamente, identificadas e armazenadas em
dessecador.

A Tabela 1 apresenta o aspecto do efluente liquido, do residuo seco resultante da secagem ao sol
e os teores médios de residuo seco em massa para as amostras avaliadas neste estudo, a amostra
“verdel”, “verde 3” e “rosa”, podem ser observados. Pode-se perceber que a reducdo foi de
7,297+0,567% nos volumes o que facilita o armazenamento para posterior tratamento ou
reaproveitamento. As cores podem ser associadas aos cations mais utilizados no LEC.

Tabela 1. Reducdo do volume mediante a secagem a sol

Nm;\;nostra ELFS Perda agua (%) Residuo sélido (%)
Verde 1 o= 89,515 6,447
Verde 3 (W 92,401 7,599

Rosa 9 86,161 7,845

Determinagdo da composigcdo quimica dos residuos

A analise de EDX do residuo so6lido obtido foi feita em triplicada. A composicdo quimica resultante
para as amostras Verde 1, Verde 3 e rosa, sdo apresentados Tabela 2. Nas amostras verde 1 e verde 3, as
maiores ocorréncias (W, Ni e Mo) representam cerca de 80% e 70% da composicdo respectivamente.
Para a amostra rosa, 75,82% é representada s6 por W. Estes resultados estdo de acordo com o
levantamento feito por Souza (2016), em relacdo aos metais utilizados nas ultimas pesquisas que
estavam sendo desenvolvidas, que sdo ligas do grupo do ferro (Cr, Co e Ni) com substituicdo do Cr pelo
W, considerando que o Cr é carcinogénico.
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Tabela 2. Elementos quimicos encontrados na amostra

E(:ﬁ?:ilzg;s Valor médio verde 1 (%) Valor médio Verde 3 (%)  Valor médio Rosa (%)
w 35,907+ 0,0039 11,802+0,0018 75,82+ 0,0037
Ni 21,619+ 0,0013 40,412+0,0081 11,49+ 0,0133
Mo 22,097+ 0,0059 18,513+0,0052 *
Zn 4,888+ 0,0005 5,956+0,0014 *
K 4,460+ 0,0004 11,801+0,0056 *
P 3,391+ 0,0009 2,073+0,0005 0,88+ 0,0005
Fe 2,085+ 0,0001 5,607+0,0020 0,06+ 0,0001
Co 1,956+ 0,0002 2,131+0,0000 10,80+ 0,0026

* ocorréncias nio significativas

Precipitagdo com HCI

A adicao do HCI aos residuos sélidos, observou-se que todas as amostradas sofreram diluicao
imediata, e posterior precipitagdo. Para a amostra rosa a precipitacdo aconteceu mais intensamente
formando um precipitado branco, azul no verde 1 e um verde escuro no verde 3.

Apés 24 horas, observou-se a formacdo de precipitados diferentes em todas as amostras, na qual
as mesmas apresentaram cores diferentes, em relacdo a cor inicial, e uma significativa diferenca no
volume do precipitado. Apo6s toda a sedimentacio foi adicionado alcool etilico em todas as amostras,
para melhor separag¢do do precipitado e lavagem deste, seguido por filtracdo a vacuo. Apds a filtracao
dos precipitados, foi observado que amostra rosa formou um precipitado branco prateado, na amostra
verde 1 formou um precipitado azul escuro, e na amostra verde 3 formou mono cristais verdes. Apds a
filtracdo secagem 105°C, por 4 horas.

Determinagdo da composigdo quimica dos precipitados

Na Tabela 3 pode-se perceber que na analise de EDX, os precipitados que representaram
12,7£5,38% do residuo so6lido, as amostras rosa e verde 1 apresentaram altos teores de W, ja amostra
verde 3 resultou 52,830% de Ni precipitados. Estes resultados mostram que a técnica de separagdo por
precipitacdo com HCI foi eficaz na recuperacido de residuos, diminuindo assim a poluicio ambiental
como também os custos de tratamento, e gastos obtidos na compra destes metais, destacando, que estes
metais que foram recuperados.

Tabela 3.Elementos quimicos encontrados em maior concentragdo nos precipitados

Precipitado Maior concentragao Porcentagem
Rosa w 93,218%
Verde 1 w 66,955%
Verde 3 Ni 52,830%
Conclusao

0 método de secagem ao sol foi eficaz, obtendo assim resultados satisfatérios na reducdo do
volume dos residuos liquidos a fase s6lida, podendo ser o mesmo utilizado, em qualquer instituigao para
reduzir os residuos liquidos dos laboratérios gerados no mesmao.

Com o uso da precipitacdo quimica foi possivel separar os metais com a adi¢do do acido cloridrico,
formando precipitados com cores caracteristicas dos metais utilizados nas pesquisas realizadas do LEC,
destacando ainda a formacdo de cristais verdes, idénticos ao cloreto de niquel, comprovado por EDX.

Concluindo entdo que, todos os métodos desenvolvidos foram validos, e que a partir deles, foi
possivel recuperar os metais presentes nos residuos, com possibilidade de serem reutilizados em aulas
experimentais de graduacao.
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