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RESUMO

Os laboratorios de pesquisa geram quantidades bem relevantes de efluentes
liquidos com elevada carga toxica, constituida de metais pesados e complexantes que
quando descartados ou dispostos de forma inadequada, acarretam sérios danos ao meio
ambiente e a saiide humana. Na escolha de um método de tratamento ou de disposi¢do
final ¢ imprescindivel conhecer em detalhes as caracteristicas dos residuos, sua origem,
e seus constituintes. Como esse conhecimento é muitas vezes inviavel, sdo
indispensaveis ensaios prévios da eficiéncia do processo e estudos de sua viabilidade
técnico-econdmica.

Para tanto este trabalho apresenta toda uma investigagdo € um levantamento,
quanto a quantidade, variedade, forma de armazenamento, identificagdo dos passivos e
forma de destinagdo desses residuos liquidos gerados no laboratério de Eletroquimica da
UFCG- CES, campus Cuité. Logo o trabalho subdividiu-se em trés partes, onde na
primeira houve um levantamento dos passivos armazenados no laboratério. Na segunda
etapa foi realizada a identificag@o e separagdo dos residuos, por cores, uma analise apenas
visual, fazendo-se uma separagdo superficial e armazenamento. Na terceira foi feita a
caracterizag¢do do residuo. Na quarta e ultima etapa, foram feitos ensaios de precipitagdo
com o Na OH e Na;HPO4, como proposta para um possivel e posterior tratamento desses
residuos.

Concluimos que as andlises visuais nos permitiu a separagdo por cores, e nos fez
deduzir o principal componente de cada vasilhame/cor. A determinagdo do ST por
evaporagdo, mostrou-se eficiente na diminui¢do da fragdo liquida, dos residuos. O pH dos
residuos liquidos ¢ semelhante aos valores de pH utilizados nos processos de eletrodeposigdo
do LEC, estando em uma faixa de 6,4 a 7.4. A densidade dos residuos é proporcional as
utilizadas nos eletrodepdsitos das pesquisas.

Das andlises de precipitagdo o maior percentual de remog@o dos metais, foi com a
adigdo de 10,0mL de Na2HPO4 para 20mL de residuo liquido, o qual apresentou a menor
condutividade e pH. Logo, concluimos que o processo de precipitagdo, no tratamento

primario do residuo, mostrou-se assim eficiente e satisfatorio.

Palavras-chave: Residuos liquidos, caracterizagdo fisico-quimica, precipitago.



ABSTRACT

Research labs generate and relevant quantities of liquid effluents with high toxic
load , consisting of heavy metals and complexing that when discarded or disposed of
improperly , result in serious damage to the environment and human health. In choosing
a method of treatment or final disposal is essential to know in detail the characteristics of
the waste , its origin and its constituents. How this knowledge is often not feasible , are
indispensable preliminary tests of process efficiency and study their technical and
economic feasibility.

To do this work presents a whole research and a survey , as the quantity, variety
, storage form , identification of liabilities and method of disposal of these liquid waste
generated in the Electrochemistry Laboratory of UFCG- CES campus Cuité . Soon the
work is subdivided into three parts, where the first was a survey of liabilities stored in the
laboratory. In the second stage the identification and separation of waste was carried out
by colors , only a visual analysis, making a surface separation and storage. The third was
the characterization of the waste. The fourth and final step , precipitation tests were
performed with the OH and Na2HPO4 , as a proposal for a possible and further processing
of such waste.

We conclude that the visual analysis allowed us to separate by color, and made
us to deduce the main component of each bottle / color. The determination of ST by
evaporation , proved effective in reducing the liquid fraction of the waste . The pH of
the liquid waste is similar to the pH values used in electroplating processes LEC and is
in a range from 6.4 to 7.4 . The density of waste is proportional to those used in the
electrodeposited of research.

From the analyzes of precipitation the highest percentage of removal of
metals, was added with Na2ZHPO4 10,0mL to 20ml of liquid residue, which had the
lowest pH and conductivity . Therefore we conclude that the precipitation process , the

primary waste treatment , proved to be efficient and satisfactory way .

Keywords: liquid waste, physicochemical characterization , precipitation.
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CAPITULO 1

m

1. INTRODUCAO

A geragio de residuos quimicos nos laboratérios de ensino e pesquisa precisa ser
equacionada adequadamente, para que haja uma minimizagdo nos volumes gerados,
além de propiciar seu correto descarte e destinag@o final. Neste cenario onde a omissdo
¢ 0 agente comum, cabe as universidades a iniciativa de desenvolver um processo de
tratamento desses residuos, revertendo este quadro de tamanha incoeréncia dentro da
vida académica.

O meio ambiente € um assunto permanente na grade de discussdes de todos os
paises, em especial dos desenvolvidos e emergentes. Pois a degradagdo ambiental
ocasionada pelo crescimento da populagio e pelo desenvolvimento tecnologico fez com
que os seres humanos encarassem a natureza como algo que, embora amplo, pode ser
degradado e torna-se improprio para muitas formas de vida (SILVA, 2010). A garantia
do futuro repousa na necessidade de uma total revisdo do comportamento humano face
aos recursos naturais, visando uma melhor utilizagdo de matérias-primas e produtos,

incorporando os conceitos de reciclagem e reuso.

E a inddstria da galvanoplastia se apresenta como uma fonte geradora de efluentes
contendo metais pesados (cromo, cobre, zinco, niquel, cddmio, chumbo), uma vez que
emprega em seus processos de eletrodeposigdo uma variedade de solugdes metélicas e
um volume consideravel de aguas de lavagem. Os processos de galvanizagdo geram
graves problemas de poluigdo nos ecossistemas aquaticos devido os seus despejos
conterem metais pesados, que acima de determinadas concentragdes sdo toxicos ao
ambiente e ao ser humano. Apresentam ainda grande quantidade de materiais dissolvidos

e suspensos, ocasionando altos valores de cor e turbidez, respectivamente (VAZ, 2010).

A contaminagdo de ambientes aquaticos causado por metais pesados e residuos
liquidos em altas concentragdes, se tornou, nas ultimas décadas, objetivo de interesse
pelas autoridades responsaveis. Utilizar tecnologias e metodologias de tratamentos mais
econdmicas para a remogdo destes contaminantes, € objeto da legislagdo ambiental atual

e a prioridade nesta pesquisa.
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2. OBJETIVO GERAL

» Caracterizacdo dos residuos liquidos do Laboratério de Eletroquimica (LEC);

» Ensaios de precipitagéo.

2.1 Objetivos especificos

» Identificacdo dos residuos;

» Caracterizagio dos residuos gerados nos processos eletroquimicos:

determinagdo do teor de solidos, pH e densidade;
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3. REFERENCIAL TEORICO

Atualmente, um dos principais problemas que afetam o meio ambiente ¢é a
poluigdo por substincias organica ou inorganica, decorrente dos despejos industriais e
residenciais. O desenvolvimento tecnolégico e industrial conduziu a comunidade
cientifica a procura de novas técnicas de prevengdo e controle da poluigdo, tentando
oferecer, ou recuperar, ao homem a possibilidade de uso de muitos recursos naturais
(SILVA, 2010).

Um dos grandes problemas que a sociedade contemporanea tem enfrentado ¢
garantir a correta destinagdo e recuperagdo dos residuos gerados nos diversos segmentos
das atividades humanas. O desenvolvimento de uma consciéncia ecoldgica ¢ uma
preocupagdo crescente com o meio ambiente e com as agdes humanas que vem se
traduzindo em uma ampliagdo do conceito de gerenciamento de residuos. No Brasil,
cerca de 80% dos esgotos ndo recebem qualquer tipo de tratamento e sdo despejados
diretamente em mares, rios, lagos e mananciais. Desta forma, a criagdo de um programa
de gerenciamento de residuos em instituicdes de ensino superior/laboratérios de
pesquisa, ndo sO visa minimizar os impactos causados ao meio ambiente, mas,
principalmente, para educar os futuros profissionais da quimica e 4reas correlatas
(FARIAS, 2003).

No Brasil, devido a falta de uma legislagdo especifica para o tratamento de
residuos quimicos, de um controle mais efetivo e de fiscalizagdo em institui¢des de
ensino, pesquisa ou prestadoras de servigos, estas unidades geradoras tém feito muito
pouco com relagdo ao controle da produgdo e ao descarte seguro de residuos
potencialmente perigosos. Assim sendo, como institui¢des responsaveis pela formagédo
de cidaddos, as universidades devem estar conscientes do seu papel em todo este
contexto. Neste sentido, tém surgido ha alguns anos, em nosso pais, iniciativas pioneiras
visando dar tratamento e destinagio final adequados aos residuos gerados nas atividades

de ensino e pesquisa (JARDIM, 1998).



18

No Brasil, o déficit de tratamento de esgotos e, consequentemente, o impacto
sobre 0 meio ambiente, a saiide e a qualidade de vida da populagdo, ndo deixa davidas
quanto a necessidade de pesquisar e aplicar técnicas de baixo custo na implantagio e

operagdo de tratamentos de residuos liquidos e sélidos (SILVA, 2010).

3.1 Galvanoplastia

A galvanoplastia é um processo quimico ou eletroquimico de deposi¢do de uma
fina camada de um metal sobre uma superficie, que pode ser metalica ou ndo. Segundo
o Conselho Regional de Quimica da IV Regido, a galvanoplastia tem o objetivo deste
processo ¢ embelezar as pegas, e também protegé-las contra a corrosdo, aumentar sua
durabilidade, melhorar as propriedades superficiais e caracteristicas de resisténcia,
espessura, condutividade e capacidade de estampar. A galvanoplastia ¢ aplicada em
varios ramos da atividade econdmica: na inddstria automobilistica, na industria de
bijuterias, na construgdo civil, na industria de utensilios domésticos, na informatica, na
industria de telefonia e na recuperagio de objetos decorativos. Para ganhar uma camada
externa metalica, as pegas sdo submetidas a um ou mais banhos, que podem ser de cromo,

niquel, ouro, prata, cobre, zinco ou estanho, entre outros.

Uma grande variedade de objetos do nosso cotidiano ¢ submetida a esse tipo de

tratamento de superficie, segue um exemplo de um processo de galvanoplastia, (figura
1.

Figura 1: Exemplo de reagdo de eletrodeposigio.

suportes feitos curva para isolar
de material o suporte da placa
condutor ~ dos eletrodos

eletrodos de cobre
envoltos por feitro

Fonte: RESUMO ESCOLAR, 2014/2015. Disponivel em:



http://www.resumoescolar.com.br/quimica/galvanoplastia-ou-eletrodeposicao/
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Diferentes situagOes levam ao processo de eletrodeposicio metalica. Pode ser
porque o metal do revestimento tem uma resisténcia maior a oxidagiio (como € o caso do
estanho, por exemplo) ou porque ele tem mais potencial para se oxidar (perder elétrons)

do que a pega metalica que esta sendo revestida (BRETT, 1993).

As industrias de galvanoplastia que atendem as inddstrias metalirgicas e da
construgéo civil utilizam principalmente os metais cadmio, cromio, niquel, cobre, zinco
e estanho para o revestimento das pegas.

Segundo CRQ-1V, o processo de galvanoplastia ¢ realizado em trés etapas: pré-
tratamento, tratamento e pods-tratamento das pegas. O pré-tratamento consiste na
preparagdo da superficie da peca para que tenha aderéncia, favorecendo também a
uniformidade e a aparéncia do metal que sera depositado. O pré-tratamento pode ser
realizado por escovagio, lixamento, polimento, decapagem e jateamento para remogdo
de rebarbas, sulcos, tintas, graxas e ferrugem. Na etapa de tratamento a pega € submetida
a um ou mais banhos de metais para que adquira uma fina camada metalica. Nessa fase,
a peca € ligada ao polo negativo de uma fonte de corrente continua tornando-se catodo,
no qual ocorre a deposi¢do do metal. Para a cromag3o, por exemplo, a peca passa por um
banho de cobre, outro de niquel e ao final recebe uma camada de cromo. O pos-
tratamento consiste em um processo de lavagem com agua fria ou quente, secagem em
centrifuga, estufa ou jatos de ar, banho de dleo para embalagem, protegéo e pintura ou

envernizamento.

3.2 Impacto Ambiental Da Galvanoplastia

A poluigdo interfere na integridade dos recursos naturais que conservam a vida
na biosfera, afetando significativamente o meio ambiente. O descarte de produtos
poluentes sem um tratamento adequado acaba violando o equilibrio dos ecossistemas,
destruindo sua capacidade de auto-regulagfio e renovagdo. Estes dejetos sdo referidos
como residuos. Eles resultam de atividades humanas, seja num processo industrial ou o

descarte de um produto industrializado (SILVA, 2010).

A poluigfio aquética resulta da introdugéo de residuos no corpo d’agua, na forma
de matéria ou energia, que venha a alterar as suas propriedades, prejudicando ou podendo
prejudicar espécies de animais ou vegetais que dela dependem ou tenham contato, além

de provocar modificagdes em suas caracteristicas fisico-quimicas (ALVES, 2007).
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Dentre os residuos que podem estar presentes nos corpos d’agua, os metais
pesados sdo considerados os mais perigosos por apresentarem alta toxicidade, podendo
causar diversos problemas a salde humana, tais como severos danos aos rins, figado,
sistema reprodutivo e sistema nervoso central (RAJESHWARISIVARAJ et al., 2001
citado por ALVES, 2007).

Metais e reativos quimicos sdo a base dos processos de tratamento de superficie.
A utilizagio destes componentes produz residuos quimicos e efluentes que irdo afetar de
forma drastica 0 meio ambiente bem como causas sérios problemas de saude na
populagdo. Alguns efeitos podem ser observados rapidamente, outros levam alguns anos
até se¢ manifestarem em sua forma mais agressiva. Deste modo, independentemente de
sua concentragdo ou nivel de toxicidade, todo efluente deve ser tratado adequadamente.
Dentre os poluentes, os metais pesados tém gerado uma grande preocupagio, pois,
embora alguns deles sejam biogenéticos, ou seja, tem presenca essencial ao
funcionamento de algumas rotas metabdlicas, muitos sfo toxicos e provocam sérios

problemas a salide humana, mesmo se ingeridos em pequenas concentragdes (AFONSO,
2003).

Os processos de galvanoplastia geram diferentes tipos de residuos, dos quais o
lodo galvénico é o mais representativo. Trata-se de um processo produtivo geralmente
caracterizado por uso excessivo de energia para redugfio de metais e aquecimento de
banhos, excessivo consumo de agua para enxigue, gerando um grande volume de aguas
contaminadas, emissGes atmosféricas através das perdas por vapor em banhos aquecidos
¢ geragio de aerossois, e descarte de banhos com grandes quantidades de metais

contaminantes, caracterizando um alto impacto ambiental (SIMAS, 2007).

Para minimizar o efeito destas substidncias sobre o meio ambiente, muitas
pesquisas tém sido desenvolvidas em busca de novas tecnologias para remocdo de

residuos solidos e liquidos.

3.2.1 Residuos De Galvanoplastia

Segundo PONTE (2016). de uma forma em geral, os efluentes gerados em
operagdes de galvanoplastia consistem nos descartes periddicos dos diversos banhos
concentrados exauridos (desengraxantes, decapantes, fosfatizantes, cromatizantes,

banhos de eletrodeposigio, etc.,) e nas dguas menos contaminadas, provenientes das
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etapas de lavagem posterior ds operagdes nos banhos concentrados. Estes efluentes sido
compostos por agua e reativos. Apos o tratamento destes efluentes tem-se, como
resultado, a geragdo de residuos com altos teores de metais e outros componentes toXicos.
Uma forma de reduzir o volume destes residuos ¢ através de reducdo das perdas de

reativos quimicos.

Outras fontes geradoras de perdas de reativos para o meio ambiente sdo:
Estocagem de reativos, transferéncia e manuseio de reativos, tratamento de efluentes,
descarte de processos de laboratorio, disposigdo de residuos e reutilizagdo ou disposigdo

de recipientes de reativos quimicos (PONTE, 2016.).

No diagrama mostrado na figura 2, estdo indicados os pontos de geragio de
poluentes de um processo tipico. Os efluentes estdo separados por tipo: emissdes

gasosas, residuos sélidos e efluentes liquidos.

Figura 2: Geragdo de poluentes no processo galvanico.

G
S
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Fonte: SIMAS, 2007.
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Segundo Simas (2007), os liquidos provenientes das linhas de tratamentos
superficiais de metais podem ser agrupados em duas categorias principais: despejos
concentrados  (periodicamente descartados) e despejos diluidos (descartados
continuamente constituidos por aguas de lavagem das pegas e dos pisos, purgas de
lavadores de gases). O maior volume de efluentes liquidos esta associado ao descarte de
aguas de enxdgue das pegas. O descarte periddico de banhos esgotados representa uma
sobrecarga de poluentes ao ambiente, ja que este efluente contém substéncias quimicas

em concentra¢des elevadas.

Segundo a Companhia Pernambucana de Controle da Poluicdo Ambiental e de
Administracdo de Recursos Hidricos (CPRH, 2005), em se tratando de industrias de
tratamento de superficies metalicas, pardmetros como metais pesados, DBO, DQQO, OD,
pH, cor, turbidez, solidos sedimentaveis (S8) e leos e graxas, sdo os mais significativos
e limitam o descarte dos efluentes liquidos, portanto, merecedores de um constante

monitoramento.

3.2.2 Efluentes Liquidos

Os efluentes liquidos provenientes do descarte da indistria da galvanoplastia, sdo
provenientes de Banhos quimicos, solug¢des eletroliticas, aguas de lavagem, produtos
auxiliares (como desengraxantes, decapantes, passivadores, entre outros) e oOleos

soliveis ou nio, usados para cortes ou revestimentos de pegas.

Os efluentes liquidos geralmente sdo coloridos, alguns com temperatura superior
ao ambiente e emitem vapores, scus pHs geralmente atingem os extremos 4cido ou

alcalino. No caso dos 6leos, geralmente verificam-se manchas no solo (PONTE, 2016.).

3.2.3 Caracterizacio Dos Efluentes Liquidos

Devido a dificuldade de se obter informagdes reais, sobre todos os processos
existentes que trabalham com tratamento de superficie, o primeiro passo para se definir
qualquer tipo de processo de controle ambiental ¢ a caracterizacdo dos residuos, bem

como sua composi¢do quimica e estado fisico (PONTE, H. A.).
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A caracterizagdo dos efluentes liquidos, nos da um bom perfil do potencial
poluente do gerador, identificando assim a presenga dos elementos mais provaveis desta
tipologia.

— Em galvanizagio: Cr6*, Cr**, CN", Fe, Zn, Cu, Ni, Sn;

— Em fosfatizacdo: fosfatos, Fe, Zn, CN; Cr3+

— Em anodizagdo: Al, Sn, Ni, F;

— Incluir na analise: DBOS, DQO, OD, pH, cor, turbidez, sélidos sedimentaveis,

6leos e graxas.

Tratando-se de galvanoplastia, devido a grande variedade de processos de
tratamento superficial de metais, os despejos sdo de diferentes caracteristicas fisico-
quimicas, pois podem se apresentar ora como acidos, ora como alcalinos; que podem ser
concentrados ou diluidos; continuos ou descontinuos, podemos observar na figura 3 os
diversos tipos de poluentes gerados nos processos inorgdnicos provenientes da

galvanoplastia.

Figura 3: Poluentes gerados por diversos tipos de galvanoplastia.

Provenientes de

Tratamento tirmico, Zinco alcalino s/claneto

metalingicas priminas em
Gerais inorglinicos Decapantes dcidos

Fonte: PONTE, 2016.

A grande maioria dos subprodutos originados dos processos metalirgicos €

considerada desperdicio. Embora quantitativamente sejam menos significativos quando
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comparado aos residuos sélidos urbanos, o lodo galvinico pode apresentar
qualitativamente um forte risco de impacto ambiental. A sua lixiviagdo, por parte das
aguas das chuvas, pode promover a contamina¢do da cadeia alimentar com metais
pesados. Devido sua natureza quimica a biodegradagfio ou assimilagio pelo ambiente

nao € realizada num espago temporal compativel com as exigéncias ambientais de saude
publica (SIMAS, 2007).

Segundo Ponte (2016) nos processos de galvanoplastia, sfo gerados diferentes
tipos de residuos, dos quais o lodo galvanico representa a maior parte. Considerando-se
que esse lodo € classificado como residuo perigoso (Classe | / NBR 10004 - Residuos
Sélidos), que as areas disponiveis para disposi¢io de residuos perigosos sdo cada vez
menores, que recursos naturais estdo cada vez mais escassos e os altos custos dos
tratamentos disponiveis, deve-se procurar altemativas de minimizag¢8o de residuos com

descarga zero ao meio ambiente e reciclagem de agua e produtos quimicos.

Logo recomenda-se que medidas devem ser tomadas no sentido de: - reduzir o
volume de efluentes gerados; - substituir substincias perigosas e - recuperar ¢ reutilizar

com énfase em processos de reciclagem dentro da propria fonte geradora.

3.3 Alternativas de Destinacio de Residuos Galvanicos

Com o intuito de resolver ou minimizar o problema, o mercado dispde de algumas

alternativas para o tratamento destes residuos.
3.3.1 Tratamento e Destinaciio de Alguns Residuos Perigosos

Em virtude da extrema diversidade dos tipos de residuos perigosos e da grande
faixa de variagfio da concentraciio de seus constituintes, nfo existe uma regra geral para
determinar qual processo de tratamento ou de disposigéo final ¢ 0 mais adequado para

um residuo em especial.

Segundo Simas (2007) na escolha de um método de tratamento ou de disposigdo
final sera absolutamente necessario conhecer em detalhe as caracteristicas do residuo,
sua origem, seus constituintes e a faixa de variagfo desses constituintes. Como esse
conhecimento é muitas vezes impraticavel sdo indispensiveis ensaios prévios da

eficiéncia do processo e estudos de sua viabilidade técnico-econdmica.
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Os processos de tratamento tém como objetivo submeter o residuo a reagdes
fisicas, quimicas ou bioldgicas para fazer com que 0 mesmo perca suas caracteristicas de
periculosidade, para redugfio de volume ou mudanga de alguma propriedade fisica ou
quimica.

Todos os métodos quando aplicados geram uma quantidade maior ou menor de
rejeitos que, dependendo de suas caracteristicas, deverdo ser dispostos em um aterro
industrial ou em um aterro sanitario. Por exemplo: entende-se a incineragdo como um
tratamento fisico-quimico (oxidagdo controlada a altas temperaturas) que gerara cinzas
e pos ou lodos de sistemas de controle de poluigdo atmosférica, os quais deverdo ser

dispostos em um aterro industrial.

Simas (2007) descreve alguns dos residuos perigosos provenientes dos lodos de
tratamento de efluentes liquidos gerados durante as operagdes de eletrodeposi¢éio como
sendo o cadmio, cromo hexavalente, niquel, cianeto (complexo). E ainda indica alguns
métodos de tratamento e destinagdo, como sendo tratamento quimico, solidificagéo,
fixagdo quimica ou encapsulamento — aterro industrial. A adogfio de qualquer um desses
métodos, deve ser muito bem estudado, discutido e testado. Este método serve, apenas,

como uma primeira possibilidade de tratamento ou de destinagéo a ser estudada.

3.4 Padrdes de Langamento de Efluentes Segundo

Segundo Brasil (2011), que dispde sobre padrdes de langamento de efluentes ¢
aborda a Resolugdo N° 357/2005 e a Resolugio N° 430/2011 do Conselho Nacional do
Meio Ambiente (CONAMA), a poluigdo ¢ definida como a degradagdo da qualidade

ambiental resultante de atividades que direta ou indiretamente:

» Prejudiquem a saude, a seguranga e o bem estar da populagéo; criem condi¢Ges
adversas as atividades sociais ¢ econdmicas; afetem desfavoravelmente a biota;
afetem as condigdes estéticas ou sanitarias do meio ambiente e lancem matérias

ou energia em desacordo com os padrdes ambientais estabelecidos.

O art. 3° dispde que efluentes de qualquer fonte poluidora somente poderdo ser
lancados dirctamente nos corpos receptores apés o devido tratamento e desde que
obedecam 3s condigles, padrdes e exigéncias dispostos nesta Resolugdo e em outras

normas aplicaveis.
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3.4.1 Das condigdes e padrdes de lancamento de efluentes

O artigo 16° dispde que os efluentes de qualquer fonte poluidora somente poderédo
ser langados diretamente no corpo receptor desde que obedegam as condigdes e padrdes
previstos neste artigo, com parametros de langamento para materiais inorganicos

expostos na figura 4 e tabela 1, resguardadas outras exigéncias cabiveis:

Figura 4: Condigdes de lancamento de efluentes.

Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 1: Padrdes de langamento de efluentes.

Parametros Inorginicos Valores Maximos
Cadmio total - 0,2mg/L Cd
Cromo hexavalente 0,1 mg/L Cr'®
Cromo trivalente 1,0 mg/L Cr"?
Ferro dissolvido 15,0 mg/L Fe
Manganés dissolvido 1,0 mg/L Mn
Niquel total 2,0 mg/L Ni
Sulfeto 1,0 mg/L S*
Tolueno 1,2 mg/L
Cobre dissolvido 1,0 mg/L Cu
Ferro dissolvido 15,0 mg/L Fe

Fonte: Resolugio CONAMA, N° 430, de 13 de maio de 2011.
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3.5 Gerenciamento de Residuos em Institui¢des de Ensino e Pesquisa

Em 1990 comegou a ser discutido o gerenciamento de residuos quimicos em
laboratorios de ensino e pesquisa no Brasil, sendo de grande importancia para as grandes

instituigdes geradoras de residuos, incluindo as Universidades.

As industrias sdo as maiores geradoras de residuos quimicos (em termos de
periculosidade e volume) e com a maior parcela estdo concentradas no estado de Séo
Paulo, considerada a regido mais industrializada do pais. De acordo com a Associagdo
Brasileira de Empresas de Tratamento de Residuos sdo gerados cerca de 2,9 milhdes de
toneladas de residuos industriais perigosos anuaimente no pais e apenas uma pequena

parte de 22% recebe tratamento adequado (WERMUTH et al, 2013).

Um tema discutido mundialmente em universidades ¢ centros de pesquisa ¢ a
destina¢io de residuos laboratoriais. Diante da preocupagiio com o desenvolvimento
sustentavel e para garantir a continuidade das pesquisas e trabalhos na area de quimica,
os principais centros de pesquisa vém buscando alternativas para a continuidade das
pesquisas visando a preservagfo do meio ambiente. Uma das dificuldades encontradas
para o tratamento de residuos € devido a variedade e complexidade em sua composigio,

sendo necessaria uma metodologia especifica para o tratamento de determinado residuo
(AFONSO, 2003).

A geragio de residuos quimicos nos laboratérios de ensino e de pesquisa no Brasil
precisa ser equacionada adequadamente para que haja uma minimizagfo neste volume,

além de propiciar seu correto descarte e destinacio final (JARDIM, 1998).

Neste cenario onde a omissdo é o agente comum, cabe as universidades a
iniciativa de desenvolver e implementar um programa de gestdo de residuos, revertendo
este quadro de tamanha incoeréncia dentro da vida académica. Através da troca de
experiéncias, da divulgagio de resultados pontuais, e principalmente da criagio de um
espago onde este tipo de informagio possa ser gerenciado, centralizado e disseminado, a
solugfio para a questdo dos residuos gerados em laboratdrios de ensino e de pesquisa no

Brasil com certeza passara a ser uma questio apenas de tempo (JARDIM, 1998).

3.6 Caracterizaciio do Efluente
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3.6.1 Teor de Sélidos

De acordo com FELDKIRCHER (2010), a caracteristica fisica mais importante
dos efluentes € o teor de solidos totais, que ¢ composto de matéria flutuante, materiais
sedimentdveis, matéria coloidal e matéria em solug@o. Outras importantes caracteristicas
fisicas sdo o tamanho das particulas, turbidez, cor, temperatura, odor, condutividade e

densidade, gravidade e peso especifico.

O teor de solidos numa amostra refere-se a quantidade de matéria suspensa ou
dissolvida presente nessa amostra, a classificagdo dos solidos pode ser quimica ou fisica.
Quimicamente, sdo classificados como fixos, que permanecem apds completa
evaporag¢do da agua e sdo geralmente sais; e volateis que se volatilizam em temperaturas

inferiores a 550 °C, sejam substancias organicas (LI1Z, 2009).

Amostras com substincias dissolvidas, apos evaporagdo, secagem ou calcinagdo
da amostra, a uma temperatura pré-estabelecida, durante um tempo fixado, em linhas
gerais, definem as diversas fragdes de solidos presentes em amostras liquidas (sélidos
totais, em suspensdo, dissolvidos, fixos e volateis) (CETESB, 2001 citado por LIZ,
2009).

3.6.2 Densidade

A massa (M) e o volume (V) sdo propriedades gerais de um corpo material.
Densidade absoluta (ou simplesmente densidade, d), ou massa especifica (p) de um corpo
homogéneo ‘e a razdo entre sua massa M e seu volume V. Ela pode ser expressa em
quilograma por metro ciibico (kg/m?) ou grama por centimetro cibico (g/cm?). Obtém-
se o peso especifico de um corpo homogeéneo dividindo seu peso (m) por seu volume (V)
(OLIVEIRA, 2013).

d =m/V- (g/cm?)

3.63 pH

E o potencial hidrogenidnico, representa o equilibrio entre os fons H+ e os ions

OH~ Com a introdugdo de qualquer tipo de efluente, o pH de um recurso hidrico ¢
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facilmente modificado, e a vida aquatica depende diretamente do pH, que deve estar na
faixa de 6 a 9. O controle do pH é muito importante em todas as etapas do tratamento,
podendo auxiliar até na remogio de certos poluentes que se complexam e assim

precipitam, conforme a faixa de pH (FELDKIRCHER, 2010).

3.7 Precipita¢do quimica

A precipitagdo quimica envolve a adi¢do de produtos guimicos que promovem a
remocdo de substancias dissolvidas e suspensas por sedimentacio (METGALF &
EDDY, 2003, citado por GOMES, 2009). O processo visa, principalmente, a remogio

de compostos organicos ndo biodegradaveis, nitrogénio amoniacal e metais pesados.

Segundo KURNIAWAN, LO e CHAN (2006), citado por GOMES (2009), o
método usualmente utilizado de precipitagdo quimica emprega como precipitantes
quimicos o fosfato de amonia e magnésio ou estruvita, conhecida como PAM, e
hidroxido de calcio ou cal hidratada, dependendo do que se pretende remover. Para a
remocdo da amonia, é empregada a reagdo do cation amdnio, presente no lixiviado, com
os fons fosfato e magnésio. Nesse processo hé a formacio do sélido fosfato de amonio e

magnésio hexahidratado (PAM).

HPO42'(aq) + Mg2+(aq) +6 HyOq 2 MgNH, PO, 6H; Oy + H "y pKs =12,6

As principais vantagens da aplicagdo da precipitacio do PAM € a alta capacidade
de remogdo ¢ a simplicidade operacional, além disso pode ser empregado na remogao de
metais pesados e matéria organica ndo biodegradavel (KURNIAWAN et al. 2006, citado
por GOMES, 2009). No entanto, a maior desvantagem desse processo € o alto consumo
dos sais que fornecem os ions fosfato e magnésio, promovendo um alto custo

operacional.

O hidréxido de calcio ou cal hidratada € mais utilizado para a remogfo de metais
pesados. As principais vantagens do uso de hidréxido de calcio na precipitagdo quimica
sfo: disponibilidade do reagente em vérios paises; a ndo contribuigio para o aumento da
salinidade, o baixo custo e sua simplicidade. O seu uso no pré-tratamento € mais barato
do que o uso de outros produtos quimicos como, o sulfato de aluminio, cloreto férrico,

sulfato de magnésio, entre outros. Porém, o hidroxido de calcio apresenta como
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desvantagem o aumento do pH e dureza do efluente do tratamento e, além disso, a

geragdo de lodo e consequentemente o alto custo com sua disposigdo.

A escolha do precipitante deve estar de acordo com o tipo de poluente que se
deseja remover. Entretanto, antes da utilizagdo do coagulante é necessario realizar testes
de laboratdrio (testes de dosagem, faixa de pH 6timo, tempo de mistura e gradiente de
velocidade ideal). Em geral, os coagulantes so selecionados por sua agregacio eficiente

(formago do floco), excelente sedimentabilidade do lodo e de custo relativamente baixo
(LI et al., 2009 e SILVA ,2011).
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CAPITULO IV

4 METODOLOGIA

A realizagdo desta pesquisa consistiu-se na caracterizagdo e testes de precipitagio
do residuo galvénico, divididos em quatro etapas distintas. As analises dos residuos
foram realizadas no Laboratério de Eletroquimica e Corrosdo (LEC), e nos laboratorios
didaticos de Fisico-quimica ¢ Quimica Geral e Inorganica, todos localizados no
CES/UFCG (Centro de Educagdo e Saude). Na primeira etapa foi identificado os tipos
de descartes, formas de armazenamento e de destinagdo do residuo gerado no CES. Na
segunda etapa foi realizado a caracterizagdo do residuo, onde analisou-se o teor de

solidos totais, pH e densidade.

Na terceira etapa, foi realizado os ensaios de precipitagdo com Na OH e Na;HPO4
com a finalidade de investigar a remogdo de metais na forma de fosfato. Como havia
uma grande quantidade e variedade de descartes, foi escolhido apenas uma, das oito
amostras, 0 mesmo foi escolhido devido sua cor predominante e aparente, que nos
remetia aos compostos de niquel, tornando o material menos complexo, com menos

composto aparente mente, tornando-o melhor de se trabalhar.

4.2 Identificagiio dos residuos gerados no LEC

Realizou-se uma visita ao laboratério, onde foi realizado um diagndstico do
mesmo, havendo uma pequena investigagdo com os responsaveis (professores e
pesquisadores e estudantes de mestrado e IC) a fim de se saber a quantidade e a variedade
dos residuos gerados, saber quantas pessoas trabalham no laboratorio entre
pesquisadores, alunos de pos- graduagdo, alunos de graduagdo e de iniciagdo cientifica

que estdo a utilizar o laboratorio e quais os principais residuos gerados.

Inicialmente foi investigado os tipos de solugdes e reagentes utilizados no
laboratdrio, como também a frequéncia, armazenamento, destinagdo e os volumes

gerados. Fez-se a quantificagdo superficial do volume ja gerado e armazenado no LEC.
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Depois o material foi identificado e separado por cores, em vasilhames distintos, e uma

analise visual foi realizada. Com registros fotograficos das cores

4.3 Caracterizagio fisico-quimica dos Residuos

Na caracterizagdo fisico-quimica dos residuos, foram analisados o teor de sélidos totais,

o pH e a densidade dos residuos, utilizando-se dos métodos dispostos a seguir.

4.3.1 Determinac¢io do Teor de Solidos Totais

Apos a separagdo dos residuos liquidos, uma pequena amostra foi levada para o
processo de evaporacfo, para determinago dos Solidos Totais (ST) baseado em Skoog
(2009), todos foram realizados em triplicata, para se ter uma maior precisfo ¢ exatiddo
nos resultados. Para isso os trés béqueres foram pesados, para quantificar suas massas,
através da diferenga entre a massa do béquer e a massa das amostras secas,
posteriormente foram adicionados 100 mL da amostra, (aferidos em baldo volumétrico,
nos dando maior precisdo do volume) apés os béqueres foram levados para a chapa de

aquecimento.

Quando as amostras estavam com cerca de 10%, a chapa foi desligada e as
amostras encaminhadas para estufa a 105 °C, por cerca de 24 horas. Depois de secas ¢
frias, foram pesadas, para posterior calculo de ST, e o residuo ja seco foi retirade dos
béqueres, macerados em almofariz e apos transferidos para um recipiente plastico, sendo

devidamente identificados e armazenados em dessecador.

Com os valores obtidos, calculamos o teor de solidos fazendo a diferenga entre
massa inicial, pela massa final contendo a amostra seca, dividida pela massa da amostra,
multiplicado por 100, o resultado refere-se ao teor de sélidos. Assim calculamos o teor

dos solidos:
Teor de Solidos (%) = [(m2 —m1)/m] x 100
Onde:

ml = massa do béquer , em gramas;
m2= massa do béquer, contendo a amostra seca, em gramas.

m = peso em gramas da amostra;
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4.3.2 Determinagio do pH

As medidas do pH foram realizadas por meio de um pH-metro Metrohm- 744,
Para a calibrag@o do pH metro, retirou-se o medidor de pH da solugéo protetora; lavou-
se os medidores com agua destilada, enxugou-se retirando o excesso de agua; Inseriu-se
o medidor de pH na solugéo padrdo de pH 7,0 deixando-os imersos pelo menos 4 cm, o
mesmo procedimento ocorreu para o padrio 4,0, Lavando-se os medidores novamente

com agua destilada, enxugando e retirando o excesso de agua.

Figura 5: pH-metro Metrohm- 744 utilizado nas analises.

Fonte: Arquivo pessoal.

Apds mediu-se o pH dos residuos, inserindo-se o medidor dentro de cerca de 40
mL de cada amostra, sendo 0 mesmo repetido duas vezes, para maior exatiddo. Apos a
medigdo do pH de cada amostra, lavava-se o medidor, com dgua destilada, secando
sempre bem o elétrodo com lengo de papel para tirar o excesso de agua, para assim ndo

contaminarmos as proximas amostras estudadas.

4.3.3 Determinacio da Densidade

A densidade das amostras foi calculada medindo-se o 100 mL de cada amostra
em baldo volumétrico e pesando-se esse baldo em uma balanga analitica, obtendo-se
assim a massa contida neste volume. Para isso os trés baldes foram pesados, para
quantificar suas massas, através do quociente entre a massa do baldo e o volume das

amostras calculamos a densidade. Essa medigdo foi realizada durante as analises de ST.



34

p=m/V
p = Densidade de uma substincia, em g/cm’;
m = massa do residuo;

V = volume do residuo.

4.4 Testes de precipitacio

Os ensaios foram delineados com a finalidade de investigar a remogdo de metais
na forma de fosfato. Para os testes de precipitagdo utilizamos uma solugdo de hidroxido
de sodio 10,0 M, hidrogeno fosfato de sédio 0,2 M e 1,0 M. Os métodos utilizados estdo

dispostos nos itens que seguem.

4.4.1 Teste com o Hidréxido de Sodio 1,0 M

Foram utilizados um volume de 10 mL de residuo em um tubo de ensaio e
adicionando gota a gota de hidréxido de Sédio com a ajuda de uma bureta, observando

se haveria o surgimento de precipitado e medindo-se o pH a cada adi¢do.

A amostra entdo ficou em repouso por 24 horas, para que ocorresse a
sedimentagdo das particulas, observando apés o precipitado formado, a quantidade e o

sobrenadante e pH.

4.4.2 Teste de Precipitagio com Hidrogeno Fosfato de Sédio 0,2 M

Para o teste com Hidrogeno Fosfato de Sédio, foram utilizados um volume de 10
mL de residuo em um tubo de ensaio e adicionando gota a gota de hidrogeno fosfato de
sddio, com a ajuda de uma bureta, observando se haveria o surgimento de precipitado e

medindo-se o pH a cada adig@o.

A amostra ficou em repouso por 24 horas, para que ocorresse a sedimentagdo das

particulas, observando apés o precipitado formado, a quantidade e o sobrenadante.

4.43 Precipitagio com Hidrogeno Fosfato de Sodio 1,0 M, em volumes variados
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O ensaio de precipitagdo foi realizado seguindo a metodologia de Vaz (2010) e
colaboradores. Utilizou-se cinco béqueres, com 20 mL de residuo cada, em seguida o
Na;HPOj foi adicionado aos cinco béqueres, variando-se o volume do Fosfato em cada

béquer, conforme ilustra a figura 6.

Figura 6: Volume de precipitante adicionados.

Béquer
(20 mL)
1mL 10 mL 20 mL 30mL 40 mL
Na,HPO, Na,HPO, Na,HPO, Na,HPO, Na,HPO,

Fonte: Elaborada pela autora.

As amostras ficaram sob agitagdo constante de 120 rpm por 15 minutos em uma
mesa agitadora Orbital Digital modelo SL 180/D. Ap6s os quinze minutos as amostras
ficaram em repouso por 24 horas, para que ocorresse a sedimentagio das particulas,

observando-se o precipitado formado, a quantidade e o volume do sobrenadante.

Apbs a sedimentagio o sobrenadante foi separado do precipitado, com a ajuda de
uma pipeta de pauster, onde os precipitados foram levados para a estufa a 105°, por 24h,
para secagem, depois de seco foi armazenado e devidamente identificado. Os

sobrenadantes foram armazenados separadamente e analisados o pH e a condutividade.



36
A Ay
CAPITULO V

5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.2 Identificagio dos residuos gerados no LEC

Na primeira etapa foi realizada uma visita ao laboratorio de Eletroquimica e
Corrosdo, visando um diagnostico do mesmo. Neste diagnostico procurou-se determinar
a quantidade e a variedade dos residuos gerados, e quantas pessoas trabalhavam no
laboratdrio entre pesquisadores, alunos de pos- graduagdo, alunos de graduagio e de

iniciagdo cientifica.

De acordo com os responsaveis o laboratério é composto por: 6 alunos de

graduagdo, 2 alunos da pés-graduagdo, 4 professores, além de 2 que realizavam trabalhos
paralelos e de curta duragdo (TCC, por exemplo).
Foi constatado que os principais metais utilizados neste laboratorio sdo o niquel,
tungsténio, fosforo, molibdénio, ferro, cobalto, zinco, nidbio, cobre e cromo. Todos os
metais estdo na forma de sais, principalmente de sulfatos e cloretos. Dentre 0os compostos
organicos utilizados neste laboratério e descartados sdo usados agentes complexantes,
principalmente citrato de s6dio, oxalato de sodio, tartarato de sédio, glicina, acido borico,
etc., entre outros.

Os principais residuos gerados sdo das solugdes eletroliticas utilizadas para
eletrodeposicio, utilizando normalmente 10 amostras cada aluno em sua pesquisa, geram
de 50 a 60 mL, resultando entre 500 mL e 1000mL por aluno/pesquisa. Preocupados com
a destinacdio final dos residuos gerados (solugdes eletroliticas usadas apenas uma vez),
os usuarios do mesmo foram instruidos a armazenarem seus residuos em recipientes
vazios, identificados e armazenados em recipientes, no proprio laboratério.

Estdo dispostas na figura 7, imagens do laboratério de eletroquimica, da parte
exterior, das bancadas onde estio armazenadas as solugdes de trabalho, os reagentes e os

descartes gerados no mesmo.
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Figura 7: (a) Lab. de eletroquimica e corrosdo. (b) Solugdes volateis na capela. (c) Solugdes de trabalho
do LEC. (d) Local onde os dercartes sdo armazenados.

Fonte: Arquivo pessoal.

A institui¢@o onde o laboratorio esta instalado ainda ndo conta com nenhum tipo
de gerenciamento de residuos, sendo este trabalho, uma das iniciativas para
implementagdo do mesmo. A maioria dos residuos gerados, quando em pequenas
quantidades e que ndo causam um grande risco ao meio ambiente, sdo descartados no
lixo geral dos laboratorios, e os que sdo de grande risco, sdo identificados e armazenados
em recipientes, no proprio laboratério, tendo alguns laboratérios da instituigdo com

iniciativas e atividades iniciais para a implantagdo do gerenciamento.

Preocupados com a destinagdo final dos seus residuos, os usudrios do mesmo
foram instruidos a armazenarem seus residuos em recipientes vazios e depositados em

um local especifico para os residuos no préprio laboratdrio.

Detectamos alguns erros quanto ao armazenamento dos residuos, como: auséncia
de rétulos especificando o tipo de residuo, ou qualquer outro indicativo de composto,
onde apenas os mais toxicos apresentavam rotulagem um pouco mais especifica, como

os residuos de cromo.
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Inicialmente os residuos foram identificados e separados por cores, em
vasilhames distintos, através de anélise visual e com registros fotograficos das cores
(figura 8).

Figura 8: Cor especifica de cada vasilhame.
Fonte: Elaborado pela autora.

Os descartes com cores semelhantes foram armazenados em um mesmo depésito.
Foram devidamente separados, rotulados de acordo com a cor predominante do residuo
liquido em cada vasilhame e armazenados no LEC/CES, como mostra a figura 9. As

amostras foram identificadas como RESIDUO 1, RESIDUO 2, RESIDUO 3, RESIDUO
4, RESIDUO 5, RESIDUO 6, RESIDUO 7 e RESIDUO 8.

Figura 9: Vasilhames onde os residuos foram armazenados.

Fonte: Arquivo pessoal.
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5.3 Caracterizacio fisico-quimica dos Residuos

5.3.1 Determinagio do Teor de Solidos Totais

O teor de solidos Total (ST) foi determinado por evaporagdo e assim
determinamos o teor de solidos em cada amostra, que foram realizadas em triplicata, e

os resultados estdo expostos na tabela 2.

Tabela 2: Valores obtidos para o teor de solidos dos residuos.

6,38 6,33 6,46 6,39 0,066
6,43 6,41 6,39 6,41 0,019
7,82 7,81 7,81 7,81 0,007
RESIDUO 4 7,49 7,53 7,50 7,51 0,019
'RESiDUOS 10,28 10,29 10,30 10,29 0,006
'RESIDUOG 11,60 11,64 11,69 11,64 0,045
CREsiDUO7 12,77 12,72 13,12 12,87 0,219
'RESIDUOS 1592 15,63 16,03 15,86 0,208

Fonte: Elaborado pela autora.

Na Tabela 3, podemos observar as cores dos sélidos obtidos e seu percentual em
massa respectivamente, apos a secagem.

Tabela 3: Amostras dos residuos, maceradas apos a secagem.

RESIDUO 1 RESIDUO 4 |RESIDUO 5 |RESIDUO 6 |RESIDUO 7 |RESIDUO 8

6,39% 6,41% | 7.81% | 7,51% | 10,29% | 11,64% | 12,87% | 15,86%

Fonte: Elaborada pela autora.

Com 6,39% de sdlidos fixos, o vasilhame “residuo 17, apresentou a menor

concentragdo, ja o “residuo 8”, apresentou a maior concentragdo com 15,86% de sélidos
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fixo. Na figura 10 observa-se a evolugdo do teor de solidos fixos, que mostraram-se
acima das concentragdes utilizadas nas pesquisas de eletrodeposigdo, realizadas no LEC,
estando também fora dos valores padrdes para o langamento de efluentes segundo o
CONAMA N° 430/2011.

Figura 10: Porcentagem de sélidos presentes em cada vasilhame.

% SOLIDOS
18,00
15,86
16,00
14,00 12,87
12,00 16,29
10,00
6,39
6,00
4,00
2,00
D,066 ,01 007 006 045 19 , 208
0,00 e - — .- —
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EMEDIA % SOUDOS W DESVO

Fonte: Elabora pela autora.

5.3.2 Determinagio do pH

Na analise de pH dos residuos liquidos, podemos observar que as amostras
apresentaram um pH entre 4,0 e 7,0 (figura 11) e que o desvio padrdo para as mesma €
bem baixo, resultados estes semelhantes aos valores de pH utilizados no processo de
eletrodeposigdo das ligas (eletrodepositos) metalicas obtidas por aluno/pesquisa, que
dependendo do eletrodepdsitos a ser obtido, ajusta-se o pH para cada composigao destes.
O pH ¢é um pardmetro importante no processo de eletrodeposi¢do, uma vez que em pH
basico, os metais geralmente precipitam, propriedade esta que pode ser usada para

posterior separagio destes metais, nos residuos liquidos gerados.
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Figura 11: Amostras realizadas de pH.
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Fonte: Elaborada pela autora.

5.3.3 Determinacio da Densidade

A densidade das amostras foi calculada medindo-se o volume das amostras em
baldo volumétrico e pesando-se a massa em balanga analitica. Achando a massa e o
volume dividimos uma pela outra e assim calculamos a densidade de cada amostra, e os

resultados estdo dispostos na tabela 4.

Tabela 4: pH encontrado para as amostras.

1,040 1,041 0,0006
1,040 1,045 0,0024
1,055 1,056 0,0005
1,029 1,050 0,0140
1,062 1,071 0,0057
1,078 1,060 0,0092
1,086 1,087 0,0001
1,124 1,124 0,0004

Fonte: Elaborada pela autora.

A densidade dos residuos liquidos foi determinada ao mesmo tempo que a

determinagdo do ST, ao determinarmos o volume e a massa do residuo liquido.

e A%
b
s e, . s



42

Podemos observar na figura 12, que as amostras a que possuiram a menor densidade
foram a RESIDUO 1 e RESIDUO 4 e a de maior densidade foi o RESIDUO 8, as demais
estdo no meio termo. As amostras que possuem uma densidade maior do que as demais,
tem maior quantidade de matéria, podemos observar também que o desvio padrdo para

as amostras foi bem baixo, afirmando a exatiddo na anélise.

Figura 12: Media das densidades.

DENSIDADE

1,20 1,1
1,07 1,07 109

1,04 1,04 1,06 103 .
1,00 .
W RES/DUO 1
0,80 = RESIDUO 2
®RESIDUQ 3
0,60 ®RESIDUO 4
B RESIDUO 5
0,40 mRESIDUO 6
B RESIDUO 7
el mRESIDUO 8
- 0,00 0,00 0,00 9.01 0,01 0,01 0,00 0,00

MEDIA DENSIDADE DESVIO

Fonte: Elaborado pela autora.

5.4 Testes de precipitacio

Foram feitos trés testes de precipitagdo e das oito amostras a amostra escolhida
foi o Residuo 4, pois possuia aparentemente uma menor variedade de metais, se tornando

assim a melhor amostra para se trabalhar, em relagdo as demais.

5.4.1 Teste com o Hidroxido de Sodio 1,0 M

A anélise aconteceu em temperatura ambiente de 23,7 °C, com pH inicial de 4,91.
O volume utilizado foi de 10 mL de descarte em um tubo de ensaio e adicionando-se
gota a gota o Hidroxido de Sddio com a ajuda de uma bureta, observamos que ndo

acontecia nem um tipo de precipita¢do, apenas uma pequena alteragdo da cor e turbidez.



43

Podemos observar a figura 20, onde no primeiro tubo temos a amostra bruta e no segundo

a amostra com a adi¢do do hidroxido de sodio.

Figura 13: Amostra de residuo sem precipitante (a). Amostra com Hidréxido (b).

(a) (b)

Fonte: Arquivo pessoal.

A cada adigdo de hidroxido media-se o pH, como mostrado na tabela 5, chegando
proximo ao valor maximo de pH e ndo observou-se nem um tipo de precipitado. A
amostra entdo ficou em repouso por 24 h, para observar se ocorreria a sedimentagdo das

particulas, no entanto nada ocorreu.

Tabela 5: Testes de precipitagdo.

Amostra 4,78
2 gotas 6,6
4 gotas 8,19
6 gotas 9,79
8 gotas 11,63
10 gotas 13,04

Fonte: Elaborada pela autora.

Podemos justificar essa solubilidade, do residuo com hidréxido, pois ocorre uma
grande dificuldade de precipitar determinado metal, quando a solu¢@o possui diversas

espécies metalicas, que € nosso caso, porque alguns metais apresentam semelhangas uns

e s ——

com os outros, em relagdo as curvas de solubilidade e pH, além dos outros componentes
presentes no residuo, os complexantes e as solugdes 4cidas, utilizadas para ajustar do pH
das solugdes de trabalho, quando necessario. Assim podemos deduzir porque nio ocorreu

a precipitagdo dos residuos com o hidroxido de sodio.
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5.4.2 Teste de precipita¢io com Hidrogeno Fosfato de Sédio 0,2 M

Para o teste com hidrogeno fosfato de sodio, a amostra utilizada foi o RESIDUO
4. Observou-se que a cada gota de fosfato adicionada, ocorria a formagio de um pequeno
precipitado e a medida que adicionava-se fosfato o volume do precipitado aumentava,
junto com o pH e a turbidez. Para se verificar o volume de precipitado formado a amostra
ficou em repouso por 24 horas, para que ocorresse a sedimentagdo das particulas,
observando apds o precipitado formado, a quantidade e o sobrenadante. Podemos

observar a reagfio nas imagens a seguir.

Figura 14: (a) Inicio da precipitagdo. (b) Amostra apos 24 horas de repouso.
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Fonte: Arquivo pessoal.

Como as reagdes com o fosfato foram mais significativas do que com o Hidroxido
de Sodio, foram realizados novos ensaios com o fosfato em uma maior concentragio e

em volumes variados, as analises estio dispostas no préximo topico.

5.4.3 Precipitagio com Hidrogeno Fosfato de Sédio 1,0 M em volumes variados

Os ensaios foram baseados em Vaz, (2010) e colaboradores, adequando a
metodologia para nosso tipo de residuo liquido e de reagente de trabalho. Utilizaram-se
cinco béqueres, contendo cada um 20 mL da amostra RESIDUO 4, o fosfato utilizado
foi 1,0 M, variamos o volume do fosfato em cada béquer, utilizando 1; 10; 20; 30 e 40
mL respectivamente. As amostras ficaram sob agitagdo constante de 120 rpm por 15

minutos em uma mesa agitadora.

B ——
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Apds os quinze minutos as amostras ficaram em repouso por 24 horas, apds
observou-se o precipitado formado, a quantidade e o volume do sobrenadante (figura
15). Foi analisado ap6s a sedimentagdo, o volume do precipitado e fez-se ST, pH e

condutividade dos sobrenadantes.

Figura 15: Amostras apds a sedimentagio.

O - gt —————— e —————

Fonte: Arquivo pessoal.

Apbs a sedimentagdo o sobrenadante foi separado do precipitado, com a ajuda de
uma pipeta pauster, e os precipitados foram levados para a estufa a 105° graus Celsius,
por 24h, para secagem, depois de seco os solidos foram macerados, identificados e
armazenado em dessecador. Com os sobrenadantes fez-se analise de turbidez e pH, um

a um e os resultados estdo expostos a seguir.

Figura 16: Amostras dos precipitados secos.

Fonte: Arquivo pessoal

Na tabela 2 sdo apresentados os resultados do ensaio de precipitagdo, onde
podemos observar que a amostra com adigdo de 10 mL de precipitante, apresentou o
maio percentual de precipitado com 26,40% de ST, se pode dizer que esta propor¢éo ¢ a
mais eficiente na remogdo dos metais, comparado com os volumes de precipitante 20,
30 e 40 mL com a menor condutividade e pH, confirmando a remogéo dos ions metalicos

do residuo liquido como pode ser observado na tabela 7.
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Tabela 6: Amostras dos precipitados com Na;HPO, secos e macerados.

Vol. de
(NaHpOy) | OmE 10,0mL | 200mL | 300mL | 400mL
ST secos e
macerados . . . . ‘
%ST 6,05 26,40 15,30 16,60 16,25

Fonte: Elaborada pela autora

Tabela 7: Resultados das analises de pH e turbidez dos sobrenadantes.

7,13
7,54
7,73
7,86

121
5,28
3,06
3,52
3,25

6,05
26,40
15,30
16,60

16,25

Fonte: Elaborada pela autora.

380 uS
5,77
6,90
6,97
7,38

Os metais precipitam-se em forma de fosfatos metalicos, e a ocorréncia da

precipitagdo da-se pela interagdo entre o fosfato e os constituintes do efluente, que juntos

sdo insoliiveis em 4gua e apresentam baixa solubilidade, também devido ao ajuste do

pH, que a cada adig¢@o de fosfato aumentava. Os fosfatos (POs™), sdo insolaveis, com

excegdo dos sais dos alcalinos (grupo 1) e do amdnio.

As 4guas residuais normalmente possuem cor, turbidez e outros solidos suspensos
que ¢ necessario remover. Este processo quimico tem como resultado a aglomeragao dos
solidos suspensos e das particulas coloidais, criando novas particulas de maiores

dimensdes. Estes flocos de maior dimensdo sdo entdo retirados através do processo de

decantag@o.

Foi realizada uma co-precipitagio com os sobrenadantes, no entanto a

precipitagdo ndo foi satisfatéria, pois ndo houve formagdo de precipitagdo, logo o

primeiro processo de precipitagdo ocorreu por completo.

SR p—
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CAPITULO VI

S —

6. CONSIDERACOES FINAIS

Os usudrios do LEC sdo instruidos a armazenarem seus residuos em recipientes
vazios e depositados em um local especifico. Os principais residuos gerados sdo as
solugdes eletroliticas utilizadas para eletrodeposi¢do, com um volume de até 1000mL
por aluno/pesquisa e os principais metais utilizados sdo o niquel, tungsténio, fosforo,
molibdénio, ferro, cobalto, zinco, nidbio, cobre e cromo. Todos os metais estdo na forma
de sais, principalmente de sulfatos e cloretos, e como agentes complexantes citrato,
oxalato e tartarato de sddio, glicina e ac. borico.

A determinag@io do ST por evaporagdo, mostrou-se eficiente na diminui¢do da
fragdo liquida, dos residuos. O pH dos residuos liquidos é semelhante aos valores de pH
utilizados nos processos de eletrodeposi¢do do LEC, estando em uma faixa de 6,4 a 7,4,
dentro da faixa exigida pelos 6rgdos ambientais. A densidade dos residuos € proporcional
as utilizadas nos eletrodepdsitos das pesquisas.

Das analises de precipitagdo o maior percentual de remogéo dos metais, foi com
aadi¢do de 10 mL de Na;HPO4 para 20 mL de residuo liquido, o qual apresentou a menor
condutividade e pH em relagdo a volumes superiores de precipitante, confirmando assim
a remogdo dos ions metalicos presentes nos residuos. Podemos concluir que o processo
de precipitagdo, no tratamento primdrio do residuo mostrou-se eficiente e satisfatorio.

Com a realizagdo deste trabalho, notou-se o quanto € importante conhecer seus
residuos quimicos e que € provédvel recuperar e até reutiliza-los para préticas posteriores.
Em presenga dos bons resultados obtidos, a Universidade Federal de Campina Grande
campus Cuité e o Laboratorio de Eletroquimica e Corrosdo, pretende dar prosseguimento
aos trabalhos para um posterior tratamento e recuperagao dos residuos liquidos presentes
no laboratdrio.

Portanto a apreciagdo dos efeitos alcangados pelos resultados obtidos permite
concluir que os tratamentos aplicados aos residuos eletroliticos demonstraram eficiéncia
e praticidade, o que confirma que este processo pode ser realizado rotineiramente dentro

do local de trabalho, seja ele de ensino ou de pesquisa.
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CAPITULO VII

7. PERSPECTIVAS

Este trabalho apresenta inimeros aspectos que podem ser abordados, porém, que
exige-se um maior tempo de consulta tedrica e ensaios praticos. Devendo assim
complementarmos este trabalho com uma posterior anélise da composigdo quimica dos
residuos, realizadas através da Espectroscopia de raios X por dispersdo em energia
(EDX), como também novos ensaios de precipitagdo, visando a seletividade e

recuperagio dos metais presentes nos residuos.

T PP U —
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INTRODUCAO

Meio ambiente ¢ um assunto que vem conquistando cada vez mais espago e prestigio no
mundo moderno. E urgente que todos possam perceber a ordem de grandeza em que situa hoje a
questdo ambiental e, talvez surpreendidos, nos damos conta de como isso ¢ grave para a
sustentabilidade. A garantia do futuro repousa na necessidade imperiosa e inadiavel de uma total
revisdo do comportamento humano face aos recursos naturais, visando uma melhor utilizagdo de
matérias-primas e produtos, incorporando os conceitos de reciclagem e reuso (SILVA, 2010).

A industria da galvanoplastia se apresenta como uma fonte geradora de residuos contendo
metais pesados (cromo, cobre, zinco, niquel, cadmio, chumbo), uma vez que emprega em seus
processos de eletrodeposi¢do uma variedade de solugdes metalicas € um volume consideravel de
aguas de lavagem. Os processos de galvanizagdo geram graves problemas de polui¢do nos
ecossistemas aquaticos devido os seus despejos conterem metais pesados, que acima de
determinadas concentragdes podem ser toxicos ao ambiente e ao ser humano (VAZ, 2010).

O descarte de produtos poluentes sem um tratamento adequado acaba violando o equilibrio
dos ecossistemas, destruindo sua capacidade de auto-regulacdo e renovacdo. Estes dejetos sdo
referidos como residuos. Eles resultam de atividades humanas, seja num processo industrial ou o
descarte de um produto industrializado (SILVA, 2010).

Segundo PONTE, H. A. nos processos de galvanoplastia, sdo gerados diferentes tipos de
residuos, dos quais o lodo galvénico representa a maior parte. Considerando-se que esse lodo €
classificado como residuo perigoso (Classe I / NBR 10004 - Residuos Solidos), que as areas
disponiveis para disposi¢do de residuos perigosos sdo cada vez menores, que recursos naturais
estdo cada vez mais escassos e os altos custos dos tratamentos disponiveis, deve-se procurar
alternativas de minimizagdo de residuos com descarga zero ao meio ambiente e reciclagem de
agua e produtos quimicos.

A criagdo de um programa de gerenciamento de residuos em instituigdes de ensino
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ambiente, mas, principalmente, para educar os futuros profissionais da quimica e 4reas correlatas
(FARIAS, 2003).

O presente trabalho tem como objetivo fazer a caracterizagdo (s6lidos totais, pH e
densidade) e testes iniciais de precipitagdo, utilizando o Na;HPO4, dos residuos liquidos do
laboratério de pesquisa, gerados no Laboratorio de Eletroquimica e Corrosio (LEC) do
CES/UFCG — Campus Cuité-PB.

METODOLOGIA

A realizagio desta pesquisa consistiu-se na caracterizagdo e testes de precipitagdo divididos em
quatro etapas distintas. As analises foram realizadas no LEC, nos laboratérios didaticos de Fisico-
quimica e Quimica Geral e Inorgénica, todos localizados na UFCG/CES, Centro de Educagéo e
Saude. A primeira etapa foi a identificag@o do residuo galvanico: identificando os tipos de descartes
(passivos) gerados, formas de armazenamento e de destinagdo. Na segunda etapa foi a
caracterizagdo do residuo, onde analisou-se o teor de solidos totais (fixos), pH e densidade. Os
1 ensaios de precipitagdo foram delineados com a finalidade de investigar a remogdo de metais na
| forma de fosfato. Como havia uma grande quantidade e variedade de descartes, foi escolhido apenas
uma, das oito amostras, que foi classificada como VERDE 3, o mesmo foi escolhido devido sua cor
predominante e aparente, que nos remetia aos compostos de niquel, tornando o material melhor de
se trabalhar. Na precipitagdo com Na;HPOu, se utilizou cinco béqueres com 20 ml do residuo
liquido (verde 3) e, a cada um foi adicionado 1 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml e 40 ml de Na;HPOs,,
ficaram sob agitagdo de 120 rpm por 15 minutos, seguido de 24 horas de repouso, foi separado o
sobrenadante (para analises de pH e condutividade) e determinado o teor de solidos fixos por
secagem a 105°C.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Foi realizado um diagndstico do LEC (local da pesquisa), a fim de se saber a quantidade e a
variedade dos residuos gerados, quantas pessoas trabalham no laboratério entre pesquisadores,
alunos de pos- graduacdo, alunos de graduagdo e de iniciagdo cientifica, além do pessoal que
trabalha como voluntario ou em trabalhos paralelos e de curta duragdo (TCC) que utilizam o
laboratério e quais os principais residuos gerados. Os principais metais utilizados sdo o niquel,
tungsténio, fosforo, molibdénio, ferro, cobalto, zinco, nidbio, cobre, cromo. Todos os metais estdo
na forma de sais, principalmente sulfatos e cloretos. S3o usados agentes complexantes,
principalmente citrato de sodio, oxalato de sddio, tartarato de sédio, glicina e ac. Bérico. O acido
sulfurico, hidroxido de sédio ou amdnia sdo utilizados para ajuste de pH. Os principais residuos
gerados sdo as solugdes eletroliticas utilizadas para eletrodeposi¢do com um volume entre 500 mL e
1000mL por aluno/pesquisa. Os residuos liquidos sdo identificados e armazenados em recipientes,

eletroliticas usadas apenas uma vez), os usudrios do mesmo foram instruidos a armazenarem seus
residuos em recipientes vazios e depositados em um local especifico.

Na identificacdo dos residuos, inicialmente o material foi identificado e separado por cores, em
vasilhames distintos, uma analise apenas visual, com mostra a figura 1. Todas as imagens, tabelas e
graficos aqui mostrados sdo de arquivos pessoal.
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Figura 1 - Tons de cores identificados nos descartes.
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Os residuos liquidos com cores semelhantes foram armazenados em um mesmo recipiente,
como observado na figura 2. Foram devidamente separados, rotulados de acordo com a cor
predominante do residuo liquido em cada vasilhame e armazenados no LEC/CES. As amostras

foram identificadas com VERDE 1, VREDE2, VERDE 3, ESCURO 1, ESCURO 2, ESCURO 3,
ROSA E MISTURADO.

Figura 2 — (a)Varios tons de verde, juntados em um tnico vasilhame. (b) Residuos separados e identificados.

O teor de solidos fixos (TS) foi determinado por evaporagio até 10% da parte aquosa em chapa
aquecedora e posteriormente em estufa a 105°C por 24 horas, sendo devidamente pesados,
identificados e armazenados em dessecador. Na Tabela 1, se observa as cores dos sélidos obtidos e
seu percentual.

Tabela 1 - Varios tons dos sélidos fixos determinados

MISTURADO VERDE 1 VERDE2 VERDE3 ESCURO 1 ESCURO2 ESCURO3 ROSA

6,39 6,41 7,81 7,51 10,29 11,64 12,87 15,86

Com 6,39% de sdlidos fixos, o vasilhame “misturado”, apresentou a menor concentragdo, ja o
vasilhame “rosa”, apresentou a maior concentragio com 15,86% de sdlidos fixo. Na figura 3 se
observa a evolug@o do teor de solidos fixos, que mostraram-se acima das concentragdes utilizadas
nas pesquisas de eletrodeposicdo, realizadas no LEC, e também fora dos valores padrdes para o
langamento de efluentes segundo a Conama, o pode estar associado a perdas por evaporagdo
durante o processo de eletrodeposigéo.

Figuras 3 - Evolugio do teor de sélidos fixos nos vasilhames.
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Na anélise de pH dos residuos liquidos, podemos observar que as amostras estdo com pH entre
4,0 e 7,0, resultados estes semelhantes aos valores de pH utilizados no processo de eletrodeposic¢do
das ligas (eletrodepdsitos) metalicas obtidas por aluno/pesquisa, que dependendo do eletrodepdsito
a ser obtido, ajusta-se o pH para cada composi¢do destes. O pH € um parametro importante no
processo de eletrodeposi¢do, uma vez que em pH basico, os metais geralmente precipitam,
propriedade esta que pode ser usada para posterior separagdo destes metais, nos residuos liquidos
gerados.

Figuras 4 — Valores de pH observados nos residuos liquidos
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A densidade dos residuos liquidos foi determinada ao mesmo tempo que a determinagdo do ST, ao
determinar o volume e a massa de residuo liquido inicial para se ter o ST final.

Podemos observar que das amostras a que possui menor densidade ¢ a VERDE 3 E O
MISTURADO e a de maior densidade ¢ o ROSA, as demais estdo no meio termo. As amostras que
possuem uma densidade maior do que as demais, todas analisadas com mesmo volume, tem maior
quantidade de matéria.

Figuras 5 — Densidades dos residuos liquidos
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Os ensaios de Precipitagdo com Hidrogeno Fosfato de Sodio 1,0 M em volume variado, foram
- baseados em VAZ, et al., (2010), adequando a metodologia para o tipo de residuo liquido e de
reagente de trabalho. Foi observado apés a sedimentagdo, uma significativa diferenca no volume do
precipitado, na coloragdo e turbidez dos sobrenadantes mostradas na figura 23?222,

Figuras 6 —Precipitago 24 horas ap6s a adigdo do Na;HPO,

o vk LA

ApoOs a sedimentagdo o sobrenadante foi separado do precipitado, com a ajuda de uma pipeta
pauster, e os precipitados foram levados para a estufa a 105° graus Celsius, por 24h, para secagem,
depois de seco os solidos foram pesados, macerados, identificados e armazenado em dessecador.

Figura 7: Amostras dos precipitados com Na2 HPO4 secos(a). Amostras dos ensaios secos e macerados (b).

Com os sobrenadantes fez-se analise de turbidez e pH, um a um e os resultados estdo expostos a
seguir.
Tabela 2: Resultados das analises de pH e turbidez dos sobrenadantes.

VOLUME TURBIDEZ | pH ST CONDUTIVIDADE
Com 1 mL 53,2NTU 5,41 1,21 g/cm? 380 us
Com 10 mL 39NTU 7,13 5,28 g/em’ 5,77 mS
Com 20 mL 33,4 NTU 7,54 3,06 g/cm’ 6,90 mS
Com 30 mL 18,8 NTU 7,73 3,32 g/em? 6,97 mS
Com 40 mL 14,7 NTU 7,86 3,25 g/em® 7,38 mS

Os metais precipitam-se em forma de fosfatos metélicos, e a ocorréncia da precipitagdo da-se
pela interag@o entre o fosfato e os constituintes do efluente, que juntos sdo insolGveis em agua e
apresentam baixa solubilidade, também devido ao ajuste do pH, que a cada adi¢do de fosfato
aumentava. Uma grande dificuldade de precipitar determinado metal ocorre quando a solugéo
possui diversas espécies metalicas, que € nosso caso, pois alguns metais apresentam semelhangas
uns com os outros, em relagdo as curvas de solubilidade e o pH, além dos complexantes também a
solugdes acidas presentes nos descartes, utilizadas para ajustar o pH das solugdes de trabalho,
quando necessario. Assim podemos deduzir porque ndo ocorreu a precipitagio dos efluentes com o
hidréxido de sédio e sim com o fosfato. Pois os fosfatos (PO3™), sdo insoldveis, com excegdo dos
sais dos alcalinos (grupo 1) e do aménio.
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As aguas residuais normalmente possuem cor, turbidez ¢ outros solidos suspensos que ¢
necessario remover. Este processo quimico tem como resultado a aglomeragfio dos solidos
suspensos e das particulas coloidais, criando novas particulas de maiores dimensdes. Estes flocos de
maior dimensdo sdo entdo retirados através do processo de decantagdo. A adigdo de certos reagentes
as suspensdes coloidais (coagulantes e floculantes) promove os processos de desestabilizagdo ¢
agregacdo, conduzindo a formagdo de flocos de dimensdes consideraveis, permitindo assim a sua
remogdo por sedimentagdo.

CONCLUSAO

Para garantir as geragdes futuras, um desenvolvimento sustentavel ¢ imprescindivel, logo temos
que utilizar de forma racional e adequadamente a agua, o solo, as plantas e os animais. Essa
utilizagdo deve estar relacionada com a necessidade de manter e renovar as fontes de recursos
naturais, bem como limitar a produgdo e o langamento de residuos, de forma a ndo ultrapassar a
capacidade de autodepuragdo do ambiente, causando poluigéo.

Dos precipitantes testados o que mostrou mais eficiéncia, com um maior volume de precipitado
foi o Hidrogeno Fosfato de Sédio em um volume de 10 ml, apresentando um maior teor de sélidos
com 5,28 g, um pH igual a 7,13 e tendo a segunda menor condutividade em relagdo aos demais,
mostrando assim uma menor quantidade de ions metalicos em solugdo. O processo de precipitacdo,
no tratamento primario do residuo mostrou-se assim eficiente e satisfatorio.
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