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RESUMO

As instituicGes de ensino e pesquisa convivem diariamente com a problemaética da geragdo de
residuos quimicos. Esses produtos gerados a partir de pesquisas e praticas de ensino apresentam
diferentes graus de periculosidade, tornando-se necessario um tratamento e/ou descarte
adequado a fim de evitar possiveis danos causados a saide humana e ao meio ambiente. A
Universidade Federal do Norte do Tocantins (UFNT) atualmente ndo disp8e de programas para
0 gerenciamento e tratamento de residuos quimicos. Considerando a importancia de tratamento
desses residuos obtidos nos laboratorios de quimica da UFNT, esse trabalho tem como objetivo
tratar residuos contendo cobre, prata e cromo. Para realizar o tratamento dos residuos de ions
cobre, prata e cromo foram utilizadas metodologias propostas por Dalpasquale et al. (2011) e
adaptada por Carlos e Marques (2022), Felisberto et al. (2008) e Armour (2005). Utilizando
reagentes como o hidroxido de sodio e &cido sulfarico, juntamente com procedimentos como
filtracdo, aquecimento e calcinacdo, obteve-se um rendimento de 82,45% na formacdo de
cristais de sulfato de cobre penta-hidratado, estes cristais foram utilizados em aulas praticas de
eletroquimica. No caso do cromo e da prata, foram obtidos precipitados solidos de cloreto de
prata e hidroxido de cromo Ill, reduzindo consideravelmente o volume destes rejeitos em
laboratdrio. Essas abordagens ndo apenas preveniu a contaminacao ambiental, mas também
possibilitou a reutilizacdo dos elementos, contribuindo para a reducdo dos custos associados.

Palavras-chaves: Elementos Toéxicos. Prejudicial a Saude. Sustentabilidade. Educacao
Ambiental.



ABSTRACT

Educational and research institutions grapple daily with the challenging issue of chemical waste
generation. These byproducts stemming from research and teaching activities vary in terms of
their degree of hazardousness, necessitating appropriate treatment and/or disposal to prevent
potential harm to human health and the environment. The Universidade Federal do Norte do
Tocantins (UFNT) currently lacks programs for the management and treatment of chemical
waste. Given the significance of addressing these waste materials generated in UFNT’s
chemistry laboratories, this study aims to treat waste containing copper, silver, and chromium.
To carry out the treatment of copper, silver, and chromium ion-containing waste, as well as
their subsequent reuse, methodologies proposed by Dalpasquale et al. (2011) and adapted by
Carlos and Marque (2022), Felisberto et al. (2008), and Armour (2005) were employed. Using
reagents such as sodium hydroxide and sulfuric acid, along with procedures like filtration,
heating, and calcination, a yield of 82.45% was achieved in the formation of penta-hydrated
copper sulfate crystals. These crystals were utilized in practical electrochemistry classes. In the
case of chromium and, silver, solid precipitates of silver chloride and chromium (111) hydroxide
were obtained, significantly reducing the volume of these laboratory rejects. These approaches
not only prevented environmental contamination but also facilitated the reuse of elements,
contributing to cost reduction.

Keywords: Toxic Elements. Harmful to Health. Sustainability. Environmental Education.
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1 JUSTIFICATIVA

Os residuos quimicos gerados pelas instituicGes de ensino e pesquisa brasileiras estdo
associados a diversos efeitos adversos a saude humana e ao meio ambiente, muitos desses
produtos gerados em laboratério ndo sdo condicionados e/ou descartados corretamente. De
acordo com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentdvel (ODS), a gestdo adequada de
produtos quimicos e residuos € uma meta especifica dentro dos ODS 6 e 12 — “Assegurar
padrdes de producdo, consumo e descarte sustentaveis”. Consumo, producdo e descarte
responsaveis desses residuos requerem uma abordagem sistematica ao longo do ciclo de vida
dos produtos quimicos e a cooperacdo entre os atores e setores em toda a cadeia de
fornecimento, producéo e descarte.

Contudo, neste atual contexto de crescente preocupacao ambiental em todos os niveis
da sociedade, torna-se inviavel que as universidades mantenham um nivel de conforto
simplesmente ignorando sua condic¢do de geradoras de residuos (Jardim, 1998). Segundo Couto
(2017), a educacdo ambiental torna-se uma ferramenta importante para a formacdo formal e
informal, promovendo a construcdo de valores sociais, conhecimentos e habilidades. E
importante que 0s cursos busquem conceder uma nova perspectiva para a quimica sustentavel,
na busca de repassar o quanto é fundamental cuidar do meio ambiente e voltar tais reflexdes
como praticas de gerenciamento residual no laboratério.

A Universidade Federal do Norte do Tocantins (UFNT) campus Araguaina - Cimba,
atualmente ndo possui uma unidade de armazenamento e tratamento de residuos, ou seja, ndo
possui planos de gerenciamento de residuos no local. A coleta e destinacdo final dos residuos
gerados pelos laboratorios da UFNT é realizada pela empresa AMBIENTALLIX SOLUCOES
EM RESIDUOS LTDA localizada em Paraiso do Tocantins/TO. No entanto, essa coleta é
pouco frequente e leva meses ou até anos para ser concluida, levando a instituicdo a armazenar
os residuos resultantes em seus laboratérios de ensino e pesquisa, aguardando uma destinacao
satisfatoria. Assim, este material armazenado representa um passivo ambiental perigoso devido
a grande quantidade e as condic¢Ges de armazenamento instaveis.

Contudo, tendo em vista reduzir a quantidade de residuos quimicos armazenados nos
laboratdrios do Campus Araguaina e seu impacto ao meio ambiente, este trabalho visa realizar
o tratamento de residuos e a reutilizacdo dos mesmos em aulas praticas que sdo desenvolvidas
no campus. Essas ac¢Oes visam desenvolver medidas de minimizagéo, tratamento e reutilizacdo

viaveis economicamente e ambientalmente, visando otimizar o uso de reagentes de laboratorio,
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reduzindo o custo de disposicao final dos residuos quimicos e contribuindo para a reducéo do
impacto ambiental (Amorim, 2018).

2 INTRODUCAO

Os cursos de quimica em suas aulas experimentais produzem produtos perigosos,
toxicos e as vezes radioativos e, portanto, podem ser classificadas como praticas possivelmente
poluidoras que devem ser submetidas a um gerenciamento de residuos para avaliar seu descarte
adequado e possivel reciclagem (Machado & Mdl, 2008). Segundo Gerbase (2005), os institutos
quimicos e departamentos de universidades, além de todas as unidades que utilizam produtos
qguimicos em seu trabalho diario, hd muitos anos enfrentam problemas relacionados ao
tratamento e destinacdo final dos residuos gerados em seus laboratdrios de ensino e pesquisa.

Na maioria das vezes, 0s residuos sdo armazenados de forma inadequada, aguardando
seu destino final enquanto sdo estocados. Infelizmente, ainda prevalece a cultura de descarta-
los na pia do laboratorio, pois a maioria das institui¢des publicas brasileiras de ensino e pesquisa
ndo possui uma politica institucional clara que permita o tratamento global dessa questdo
(Gerbase, 2005). Nesse quadro, pode-se dizer que um dos problemas mais graves associados ao
uso indevido de produtos quimicos sdo os danos ambientais. Para reverter esse quadro, as leis
ambientais de paises ao redor do mundo, inclusive do Brasil, estdo evoluindo e se adaptando as
novas realidades, com o objetivo de coibir severamente os abusos (Gerbase, 2005).

De acordo com a Resolugdo CONAMA n° 358, de 29 de abril de 2005, residuo quimico
pode ser definido como “Todo material contendo substancias quimicas que podem apresentar
risco a salde publica ou ao meio ambiente, dependendo de suas caracteristicas de
inflamabilidade, corrosividade, reatividade e toxicidade.” (BRASIL, 2005, p. 63-65).

Segundo Jardim (1998) existem basicamente dois tipos de residuos gerados em
laboratérios de ensino e pesquisa: o0 ativo, que é fruto das atividades rotineiras da unidade
geradora e principal alvo de um programa de gerenciamento, e 0 passivo, que compreende 0
residuo estocado, geralmente ndo caracterizado, aguardando destinagdo final. Diante deste
contexto, se torna necessario oferecer conhecimentos relacionados a educagdo ambiental no
ambito dos cursos que apresentam consideravel carga horaria experimental, como o curso de
quimica. Isto ajudaria aos alunos a compreender a natureza dos problemas ambientais, bem
como os efeitos na salude humana, e direciona-los a realizar agdes simples para minimizar a

geragdo destes residuos quimicos (Alkimin; Dornfeld, 2013).
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No campus de Araguaina, unidade Cimba, os residuos quimicos sdo gerados nos
laboratdrios de quimica. Esses residuos sdo armazenados no préprio laboratério. Foi possivel
observar que ha formacdo de uma grande quantidade de residuos gerados com cations
metalicos, esses muitas vezes tdxicos ao meio ambiente. Grandes quantidades de residuo
contendo cétions como cromo e prata é gerado oriundo do método de Mohr, esta técnica é
utilizada para a determinacéo de ions cloreto em agua, muito usada na disciplina de Quimica
Analitica Experimental. O residuo deste método é formado por um sobrenadante, contendo
principalmente, o fon cromato (CrOs*) e um precipitado constituido em sua maioria por
cloreto de prata (AgCl) e cromato de prata (Ag2CrOg).

Residuos gerados nos laboratorios de quimica sdo classificados de acordo com as
diretrizes da ANVISA como Residuos de Servico da Saude do grupo B. Esses residuos
englobam substancias quimicas que apresentam potencial risco para a satde publica e 0 meio
ambiente. Os tipos de residuos que se enquadram na categoria de risco quimico (GRUPO B)
incluem: “[...] Residuos de saneantes e desinfetantes, bem como residuos que contenham
metais pesados. [...] Demais produtos considerados perigosos, conforme classificacdo da NRB
10004 da ABNT (toxicos, corrosivos, inflamaveis e reativos).” (Brasil, 2006, p. 104). Nesse
contexto, € importante observar que os residuos Cromato de Prata se enquadram nessa
classificacdo devido a toxicidade dos elementos (Prata e Cromo) presentes nessas soluces,
além de serem considerados metais pesados.

A prata contida nesses residuos ¢ um dos elementos mais preciosos encontrados na
natureza e enfrenta a ameaca de escassez. Como resultado, ha um crescente interesse na
pesquisa voltada para a recuperacdo desses residuos (Amaral et al., 2001). Além disso, a
recuperacdo desse metal oferece consideraveis beneficios ao meio ambiente. 1sso se deve ao
fato de que a contaminacdo de sistemas aquaticos pelo elemento pode causar sérias
intoxicacOes, manifestando-se na pele das pessoas com coloragdo ndo naturais, que variam de
tons azuis a cinzas, e afetar negativamente o sistema circulatério, além de prejudicar os rins e
o figado (Filho, 2004).

O cromo, também presente nos residuos resultantes da analise de cloreto, é tido como
um dos principais poluentes, figurando entre os 20 principais da lista de prioridades. O cromo
pode existir em diversos estados de oxidagdo, variando de Cr*? a Cr*®, mas na natureza ocorre
apenas nas formas estaveis Cr(l1l) e Cr(IV). A forma mais toxica do cromo é o Cr(VI),
simbolizando um risco agudo para a saide. A exposicao cronica e elevada a esse elemento

pode levar a mutacGes genéticas e ao desenvolvimento de cancer. Por outro lado, o Cr(lll) é
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menos toxico e desempenha um papel essencial no metabolismo humano (Karale, WadkKar;
Nangare, 2007; Ahmed et al., 2013).

Outro tipo de residuo que é bastante obtido nas aulas experimentais de quimica, sdo
residuos contendo o ion Cobre, principalmente solucées de sulfato de cobre (CuSO4) nas mais
diversas concentragdes, que fazem com que acumule nos armarios do laboratorio. O sulfato
de cobre penta-hidratado (CuS04.5H20) € um sal comumente usado com quatro moléculas de
agua ligadas ao ion de cobre e uma quinta molécula ligada ao ion sulfato (SO4%) via pontes
de hidrogénio. O sal (sulfato) é azul (comumente conhecido como vitriolo azul). Uma solucéo
aquosa de Cu(Il) (onde os ions de cobre sdo coordenados a moléculas de dgua) também é azul.
Cu(OH)2 é um dos compostos insoltveis de cobre (1) formado quando NaOH é adicionado a
solugbes aquosas de Cu?* (Brown et al., 2005).

O cobre € um metal pesado que pode ter efeitos toxicos no organismo humano e em
outros organismos. Os efeitos toxicos dos metais pesados sdo amplamente associados a
eventos agudos aparentes e de curto prazo. No entanto, esses efeitos podem se manifestar
dependendo da dose e da exposicdo continua. Portanto, € importante que as universidades e
outras instituicdes tratem adequadamente os poluentes, independentemente do volume gerado.
Isso envolve a implementacdo de préaticas de gestdo de residuos seguras e sustentaveis,
incluindo a coleta, 0 armazenamento e a disposicao adequada de materiais toxicos, como o
cobre (Nogueira; Pasqualetto, 2008).

A praética do reciclo ja € comum em laboratdrios de quimica, especialmente naqueles
que fazem um uso intensivo de solventes volateis (Jardim, 1998). A neutralizacdo e a
precipitacdo também sdo técnicas bastante comuns adotadas por técnicos de laboratério para
promover o descarte de residuos que ndo sao tdxicos e/ou prejudiciais ao meio ambiente. O
conceito de reciclagem envolve o uso do material ap6s ter passado por algum tipo de
tratamento prévio (Brasil, 2010). No entanto, o reuso ainda € pouco adotado, mas existem
diversas maneiras de incentiva-lo. Por exemplo, a recuperacdo de metais nobres, como a prata.
Além disso, uma forma eficaz de aproveitar estoques de substancias, como misturas
sulfocrémica e fendis, é misturd-los e realizar uma oxidacdo drastica sob agquecimento e
refluxo. Isso permite eliminar o cromo (V1) e os residuos organicos ao mesmo tempo (Jardim,
1998).

A lei 12.305/2010, que estabelece a Politica Nacional dos Residuos Sélidos (PNRS),
institui prioridades claras no gerenciamento dos residuos solidos. De acordo com o artigo 9°
desta lei, o tratamento de residuos solidos é classificado como a quinta prioridade, com as

seguintes prioridades precedentes: primeiramente a nao geracéo, segundo a reducao, terceiro
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a reutilizacdo e a quarta prioridade é a reciclagem (Brasil, 2010). Além disso, para garantir a
conformidade legal e ambiental no gerenciamento de residuos, é fundamental observar ndo
apenas a Lei 12.305/2010 da PNRS, mas também outras legislacfes pertinentes, como a Lei
11.445/2007, que trata da Politica Nacional de Saneamento Basico (PNSB), e a Lei de Crimes
ambientais (LCA) 9.605/1998, que trata das sancOes penais dos crimes contra 0 meio
ambiente. Cumprir essas leis é essencial para garantir a gestdo responsavel e sustentavel dos

residuos sélidos.
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3  OBJETIVOS
3.1 Objetivo Geral

Tratar e minimizar residuos quimicos contendo ions cobre, prata e cromo gerados
durante aulas experimentais de quimica analitica e fisico-quimica, para possivel reutilizacdo de

produtos obtidos em novas aulas.
3.2 Objetivos Especificos

e Tratar residuos contendo cobre.
e Tratar residuos contendo ions prata e cromo.
e Reduzir estoques de alguns residuos contendo solugdes de cations metalicos.

e Reutilizar alguns produtos obtidos em novas aulas experimentais.



18

4 METODOLOGIA

A principio desenvolveu-se analise qualitativa de residuos gerados pelos laboratérios
da UFNT, Campus Cimba, provenientes das aulas experimentais das disciplinas de Quimica
Experimental Il - Analitica e Quimica Experimental IV - Fisico-quimica, do curso de
licenciatura em quimica do ano de 2022. Foi possivel verificar que existem uma grande
quantidade de residuos contendo Cromo, Prata e Cobre provenientes de praticas relacionadas a
essas disciplinas. Com base nestas observacdes, neste trabalho, os residuos tratados sdo
solugdes de sulfato de cobre e de cromato de prata, 0s mesmos encontravam-se armazenados

nos laboratérios de quimica da universidade em recipientes de plastico e/ou vidro.
4.1 Tratamento de solugdes sulfato de cobre.
4.1.1 Método da Precipitacao.

A metodologia de tratamento para solucbes de sulfato de cobre pelo método da
precipitacdo consiste em colocar 100 mL solucdo de sulfato de cobre 11 0,1 M em banho-maria
por volta de 100°C até quase secura, ndo foi adicionado nenhuma outra solu¢do, ao béquer que
continha a solucdo supracitada. Ademais, realizou-se a adicdo em banho-de-gelo e, em seguida,
foi feita a filtracdo a vacuo, os cristais foram lavados trés vezes com etanol gelado,
posteriormente, os cristais ficaram no dessecador por 24 horas. Para finalizar eles foram

pesados e armazenados para serem reutilizados em novas aulas experimentais.
4.1.2 Tratamento do residuo de cobre via formacdo de hidroxido de cobre.

A metodologia utilizada neste procedimento foi proposta por Dalpasquale et al.

(2011) e adaptada por Carlos e Marques (2022), contudo, devido a algumas lacunas existentes

em ambos os trabalhos, como por exemplo, concentracdo insuficiente dos reagentes e outras

informagdes necessarias para realizar o processamento corretamente, também foram feitas

adaptacOes para padronizar as quantidades corretas de substancias. Alem disso, foram utilizados

reagentes ja preparados advindos de aulas praticas com concentragcfes variadas, visando uma
diminuic&o de residuos gerados no laboratorio.

Durante o tratamento foi adicionado em um bequer 100 mL de solucéo de sulfato

de cobre 0,1 M e colocado sob agitagdo magnética. Foi feita a verificacdo do pH (3,86) e

posteriormente acrescentou-se, gota a gota, uma quantidade da solucdo de NaOH 1,0 M,
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monitorando o pH até que atingisse um valor em torno de 9,0 a 10,0. O ponto de viragem da
solucdo (&cido para base) foi observado através da mudanca de viscosidade. Para que fosse
possivel observar a diferenca entre as fases, o recipiente foi deixado em repouso por um periodo
de 2 horas.

Reacdo de obtengdo dos cristais de hidroxido de cobre (I1) a partir de solugéo residuo
de CuSO4 0,1 M com uso de 15,7 mL de solugdo de NaOH 1,0 M.

CuSOs(ag) + 2NaOH@aq) — Cu(OH)2¢)| + Na2SO4aq) (rea. 1)

Posteriormente realizou-se uma filtragdo simples, separando a fase gelatinosa da
liquida, ajustou-se o pH do sobrenadante para descarte (pH proximo a 7,0), enquanto o
precipitado de hidroxido de cobre (I1) foi seco em estufa por 12 horas a 120°C. Em seguida, o
residuo foi transferido para um cadinho e calcinado na mufla a 600° C por aproximadamente 6
horas.

Reacdo de obtencéo do precipitado de 6xido de cobre (I1) apos a calcinagdo em mulfa.
Cu(OH); 52 Cul(sy + Hz0() (rea. 2)

Apds a calcinacdo o 6xido de cobre formado foi transferido para um béquer e adicionou-
se 10 mL de uma solucdo de acido sulfarico 0,5 M. Colocou-se a solu¢do em banho-maria a
cerca de 100°C até chegar ao ponto de quase secar a solu¢do, momento em que mais gotas de
solucdo de acido sulfurico foram adicionadas até a solucdo ndo apresentar corpo de fundo,
ficando assim completamente azul. Logo ap@s, retirou-se o béquer do banho-maria e o colocou
em banho de gelo para que formasse todos os cristais.

Reacéo de obtencédo dos cristais de sulfato de cobre penta hidratado a partir da adi¢ao

do &cido sulfurico ao 6xido de cobre (11).
CuOgs) + H2SO4aq) = CuS04.5H20 @) (rea. 3)

Para finalizar, foi feita a filtracdo a vacuo dos cristais formados e foram lavados trés
vezes com etanol gelado. Posteriormente, os cristais foram deixados no dessecador por 24 horas
para secar, eles foram pesados e armazenados para posterior reutilizagdo. O fluxograma (Figura
1) apresenta as etapas de tratamento do residuo de sulfato de cobre via formacao de hidréxido
de cobre, demonstrando assim, a sequéncia dos procedimentos realizados no tratamento do

residuo a partir da coleta até a disposicao final.



Figura 1 - Fluxograma contendo o processo de tratamento do residuo de cobre.
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Fonte: Adaptado de DALPASQUALE; FUKAMACHI; FERREIRA, 2011.
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O material recuperado nas duas metodologias foi reutilizado em uma aula pratica de

Caélculo de potenciais de eletrodos e construcdo de uma pilha voltaica, da disciplina de Quimica
Experimental 1V - fisico-quimica, que consiste na preparacao de uma solucdo contendo sulfato

de Cobre 11, produto obtido através do tratamento realizado.

4.2 Tratamento do residuo contendo prata e cromo.

As metodologias desenvolvidas para o tratamento do residuo contendo cromato de prata
e cloreto de prata, foram duas, a primeira para o tratamento do precipitado proposta por
Felisberto et al. (2008) e, a segunda para gerenciamento do sobrenadante que foi proposta por
Armour (2005) e adaptada por Silva; Theophilo; Borges (2015). O residuo que foi tratado €

composto por uma parte solida (o precipitado), e uma parte liquida (o0 sobrenadante).
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Primeiramente separou-se 0 sobrenadante do precipitado por filtragdo simples. Em seguida, o
precipitado foi seco em estufa e armazenado. E o sobrenadante foi armazenado para tratamento

com tiossulfato de sédio (Na2S20s3).
4.2.1 Tratamento do precipitado.

O precipitado obtido através da filtracdo simples continha cloreto de prata (AgCl) e
pequenas quantidades de cromato de prata (Ag2CrOs). Foram realizadas duas reagdes com uma
solucéo de &cido cloridrico a 10% (m/v), conforme a reacdo 4. Na primeira reacdo, 0,50 g do
residuo contendo AgCl e Ag>CrO4 foram colocados em um béquer e imersos em uma solucéo

contendo 1,0 mL de acido cloridrico 10% (m/v) por 24 horas.

2 AQ2CrOg4s) + 4 HCly — 4 AgCls) + H2Cr207¢) + H20() (rea. 4)

O residuo foi filtrado e lavado com cerca de 50 mL de 4gua destilada, e verificou-se que
a solucdo de lavagem era amarela, esse sobrenadante foi armazenado para tratamento proposto
por Armour (2005) e adaptado por Silva; Theophilo; Borges (2015), com isso, 0 procedimento
foi realizado novamente (segunda reacdo) até o momento em que foi possivel observar a
coloracdo da solucéo de lavagem incolor. O fluxograma (figura 2) representa o procedimento
realizado. O residuo da extracdo (solucédo incolor) foi armazenado em um frasco para posterior

analise e descarte caso esteja de acordo com a resolucio CONAMA N° 430/2011.

Separar o precipitado Adicionar 4cido
do sobrenadante por | =) cloridrico a 10%
filtragdo simples. (mAv).

\:_I

Realizar a filtragdo
lavando com 50 mL

Deixar em repouso

; or 24 horas.
de 4gua destilada. P
i‘ 7

Fazer o procedimento | Armazenar o
novamente caso a precipitado (AgCl).
4gua da filtragdio = Guardar a dgua de

apresente coloragdo lavagem para

amarela/laranja. | tratamento com

Figura 2 - Fluxograma com o passo a passo do tratamento do precipitado contendo (AgCl e Ag2CrOa).
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4.2.2 Tratamento do sobrenadante .

O tratamento do sobrenadante obtido nas se¢des 4.2 e 4.2.1 (solucdo na cor amarela) foi
realizado utilizando metodologia proposta por Armour (2005) e adaptada por Silva; Theophilo;
Borges (2015). Que consiste adicionar tiossulfato de sddio em meio acido, logo algumas gotas
de solugdo de H,SO4 3,0 mol.L™ foram adicionadas antes do tratamento com o reagente até que
o0 pH ficasse entre 3 e 2, neste pH a coloracdo do liquido passa de amarela (aspecto dos ions
cromato) para laranja (traco do ion dicromato), conforme apresentado na reacéo 5.

2 CrO4% (ag) + 2 H* (ag) — Cr207% (aq) + H200) (rea. 5)

Posteriormente o residuo foi adicionado em um béquer e adicionou-se Na>S>03 com
agitacdo até ocorrer uma mudanca de cor de laranja para verde. Um pequeno excesso de
reagente foi adicionado para garantir a eficiéncia da reacdo. Logo apds, adicionou-se NaOH 3
mol. L sob agitacéo até o pH ficasse maior que 10, formando Cr(OH)s, que é extremamente

dificil de dissolver em &gua, essas duas etapas podem ser representadas pelas reacGes 6 e 7.
Cr04% (ag) + 3 S203% (ag) + 26 H* (aq) — Cr3* (aq) + 6 SO4> (aq) + 13 H20() (rea. 6)
Cr¥* (aq) + 3 OH(ag) — Cr(OH)sg) (rea. 7)

A solucdo é deixada em repouso por 24 horas, quando € decantada e filtrada para separar
o precipitado de Cr(OH)z do sobrenadante (solucdo amarela) e repete-se 0 mesmo procedimento
até que o sobrenadante fique incolor que deve estar sem a presenca de cromo para ser descartada
adequadamente. Os precipitados de Cr(OH)s devem ser secos na estufa a 120°C para
armazenamento adequado. O fluxograma (figura 3) mostra as etapas de tratamento do

sobrenadante com tiossulfato de sodio.
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Figura 3 - Fluxograma do procedimento de tratamento do sobrenadante do residuo de prata.
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Fonte: Adaptado de SILVA; THEOPHILO; BORGES, 2015.

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

O projeto teve inicio envolvendo a realizagdo de pesquisas sobre residuos contendo

metais que sdo produzidos nas aulas experimentais nos laboratérios de quimica do campus

Cimba da UFNT que possuiam a possibilidade de tratamento, assim sendo, avaliou-se 0s
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materiais que estavam armazenados nos laboratérios do campus. Os residuos de sulfato de cobre
e cromato de prata sdo advindos de aulas praticas e que sdo formados em grande quantidade
ocupando um volume consideravel nos armarios dos laboratorios. Portanto, esses residuos
foram escolhidos para este trabalho. Em seguida, foram verificados os possiveis métodos
disponiveis para o tratamento disponiveis na literatura, levando em consideragao sempre o custo

do procedimento.

Nesta parte do trabalho serdo apresentadas informacdes quantitativas para a recuperacao
de cobre metélico, prata e cromo. O cobre tratado na forma de solucdo sulfato de cobre
(CuSOa(ag)), foi recuperado como sulfato de cobre penta hidratado (CuSOsg), reduzindo
consideravelmente o volume desse residuo em laboratdrio. Posteriormente este reagente foi
utilizado em aula experimental do curso de Quimica. A prata e o cromo foram tratados a partir
do cromato e recuperados como cloreto de prata (AgCl) e hidroxido de cromo Ill. A seguir
serdo apresentados os principais resultados obtidos em cada etapa do tratamento, bem como, as

guantidades obtidas desses residuos.

5.1 Recuperacéo do Cobre.

A fim de obter CuSOss) foram realizados dois procedimentos: o primeiro envolvendo a
técnica de precipitacdo do residuo de sulfato de cobre 11, e 0 segundo que consistiu na execugado

da metodologia proposta por Dalpasquale et al. (2011).

5.1.1 Recuperacédo do Cobre por precipitacao.

As reacdes que levam a formacgdo de um produto insoltvel sdo denominadas como
reacOes de precipitacdo. Tais reacdes ocorrem quando ions de cargas opostas se unem de
maneira tdo intensa que originam um composto iénico solido que nao se dissolve (Brown et al.,
2005). O processo de precipitacdo quimica é amplamente utilizado nas industrias metaldrgicas
e nas quimicas, para a recuperacdo de metais e tratamento de aguas residuais. A adicdo de
determinados produtos quimicos a fase aquosa pode levar a precipitacdo seletiva de
determinados ions, possibilitando assim sua recuperacdo (Morais; Albuquerque; Ladeira,
2017).

Neste trabalho, foram utilizados 100 mL de solucéo de sulfato de cobre utilizando o

método de precipitacdo, como descrito no item 4.1.1, ap6s o procedimento foi possivel obter
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aproximadamente 6,5141 gramas de CuSOs sélido. A figura 4 representa 0 processo de
precipitacao.

Figura 4 - Sulfato de cobre em banho-maria (a). Precipitado apds o banho de gelo (b). Precipitado sendo filtrado
a vacuo e lavado com etanol (c).

O procedimento foi realizado em triplicata, e pode-se observar que nem todas as vezes
foram formados a mesma quantidade de cristais. A formacéo dos cristais depende diretamente
da quantidade de sulfato de cobre Il que é utilizado no procedimento, uma quantidade total de
300 mL foi utilizada, obtendo assim 2,1442 g, 2,2066 g e 2,1633 g, respectivamente. O banho-
de-gelo foi uma das etapas desenvolvidas neste procedimento e teve como objetivo finalizar a
formacéo dos cristais. Quando um liquido passa pelo processo de diminuicdo da temperatura,
por exemplo o banho-de-gelo, sua temperatura diminui abaixo do ponto de congelamento,
formando um pequeno nucleo de cristalizacdo em seu interior. Posteriormente, ocorre a
cristalizacdo, geralmente de forma rapida, muitas vezes acompanhada pela liberacdo de calor,
conhecida como calor de cristalizagdo. Em alguns experimentos a cristalizacdo pode ser
induzida ao causar atrito nas paredes do recipiente com um tubo/bastdo de vidro (Russel, 1994).

Os cristais formados na precipitacdo foram secos em dessecador por 24 horas. Embora
ndo tenha sido completamente purificado, o produto obtido foi utilizado para a preparagéo de
uma solucdo de sulfato de cobre Il que contém sulfato de cobre penta-hidratado e agua destilada.
Este procedimento de recuperacdo teve como objetivo encontrar uma maneira de tratamento
que além de proporcionar o descarte eventual dos residuos remanescentes, também obtivesse
material de interesse para aulas praticas do curso de forma econémica e segura.
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5.1.2 Recuperacdo do Cobre por meio da metodologia proposta por Dalpasquale et al. (2011).

A obtencdo de CuSO4.5H20 puro obtido através desse método, diferencia-se do método
de precipitacdo por existir algumas etapas com formacdo de novas substancias, como o
hidréxido de cobre Cu(OH)2 e o 6xido de cobre (CuO¢s)). Como essa técnica possui mais etapas
a serem realizadas, e como foram feitas algumas adaptacdes em relagcdo a metodologia proposta
por Dalpasquale et al. (2011), os resultados serdo relatados de acordo com 0s passos executados
dos procedimentos experimentais realizados, assim como possiveis alteracdes foram realizadas

para um melhor tratamento do cobre.

Com o intuito de obter o Cu(OH)2 a partir de uma solugdo de 100 mL de CuSO4 com
concentracdo de 0,1 M, foi adicionado a solucdo 15 mL de NaOH 1,0 M. A adi¢do de NaOH
foi feita até que o pH da solucdo atingisse a faixa entre 9,0 e 9,5. Nesse pH, ocorreu a conversao
do sulfato de cobre em hidroxido de cobre, conforme a reacéo 8. Vale ressaltar a importancia
de utilizar uma concentracdo de NaOH igual ou superior a 1,0 M, devido ao alto volume
necessario para ajustar o pH da solucdo quando concentracdes mais baixas sdao empregadas.
Um excesso de volume pode causar atrasos no procedimento subsequente, uma vez que a
solucdo passaré por filtracdo e um grande volume de sulfato de sodio formado pode prejudicar
o processo de filtracdo. Esse procedimento foi realizado em triplicata. E importante frisar que
a solucdo de NaOH utilizada neste procedimento nao foi preparada para tal tratamento, ela ja
estava pronta e foi preparada de aulas experimentais/ou que estava armazenada a muito tempo

em laboratorio.
CuSOuy(ag) + 2NaOHaq) — Cu(OH)2)| + Na2SO4aq) (rea. 8)

A primeira vez que executamos essa etapa para obtencdo do Cu(OH)2, o pH da solucao
ficou entre 10 e 11, esse pH esta fora da faixa proposta por Dalpasquale et al. (2011), mesmo
assim prosseguimos com as etapas seguintes para verificar se houve alguma diferenca na
obtenc&o final do CuSOau). Foi possivel observar uma coloragédo azul para o gel em pH 9,0 —
9,5 e uma coloracdo cinza para o gel em pH 10-11. A figura 5 demonstra o sistema antes e apds
a adicdo de NaOH.
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Figura 5 — Solucéo de sulfato de cobre I antes da adicdo de NaOH (a). Solugéo de sulfato de cobre Il apés a
adicéo de NaOH (pH 9,0-9,5) (b).

O precipitado de hidréxido de cobre foi separado do liquido sobrenadante por meio de
filtracdo simples. O precipitado foi reservado para uso posterior. A figura 6 representa o
processo de filtragdo do hidroxido. O precipitado Cu(OH)2 foi seco em uma estufa a 120°C por
12 horas. A figura 7 apresenta os p6s de 6xido de cobre Il obtidos tanto na faixa de pH 9,0-9,5
quanto na 10-11, depois de secos em estufa.

Figura 6 - Filtragdo do precipitado (Hidréxido de Cobre (I1)).
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Figura 7 - Oxiﬁde cobre(ll) pH entre 9,0 € 9,5 (a). Oxido de cobre (1) pH entre 10,0 e 11,0 (b).

Para a formagéo do oxido de cobre (CuO¢s)) o po seco em estufa foi calcinado em uma
mufla a 600°C durante 6 horas. Durante esse processo, ocorreu a formacdo do Oxido,

acompanhado pela evaporacdo da agua, conforme ilustrado na reagdo 9.
A
CU(OH)Z () o CUO(S) + HZO(g) (rea. 9)

A calcinacgdo do 6xido em uma mufla a 600°C por 6 horas, é realizada com o intuito de
certificar a formacéo do 6xido e remover ions que podem estar presentes na solucgdo. A figura
8 apresenta os cadinhos com o0s pos obtidos apds a calcinacdo. Foi possivel obter 0,7460 e
0,8218 gramas de 6xido de cobre Il com pH 9,0-9,5 e 0,7434 gramas com pH 10,0 — 11,0.

i L Sdr
Figura 8 - Cadinho retirado da mufla e o recipiente de armazenamento (a). Cadinho com 6xido apds calcinagéo

(b).
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E por Gltimo, a produc&o dos cristais de CuSO4.5H20 (sulfato de cobre penta-hidratado)
é realizada transferindo o 6xido formado para um béquer, onde 10 mL de &cido sulfarico 0,5 M
sdo adicionados. Esse conjunto é entdo submetido a um banho-maria a cerca de 100°C. A reagéo

10, a seguir, representa 0 processo.
CuOg) + H2SO04(aq) = CuS0O4.5H20ag) (rea. 10)

Com o objetivo de agilizar o processo de formagao do sal e promover a orientacdo da
reacdo para a cristalizacdo do sulfato de cobre, procedeu-se ao aquecimento do béquer contendo
a solucdo de cobre em um banho-maria. Enquanto a solucéo esta sendo concentrada no banho-
maria, adicionou-se gradualmente um pouco mais de &cido sulfdrico, gota a gota, com o
propdsito de converter completamente o 6xido. O aquecimento foi mantido até que todo o
Oxido, que inicialmente apresenta uma coloracdo preta, desaparecesse completamente, dando
lugar a uma solucédo azulada de sulfato de cobre, a qual € solivel em agua. A figura 9 ilustra a

mudanca de coloracao da solucdo antes e durante a precipitacdo em banho-maria.

(b)

y

Figura 9 - Solucdo antes de ser adicionado em banho-maria (a). Solu¢do com o éxido de cobre sendo diluido em
banho-maria (b).

Continua-se 0 aquecimento da solucdo para reduzir o volume do liquido e promover a
formacédo dos cristais de sulfato de cobre. No decorrer do periodo de formacdo dos cristais,
etapa subsequente & adicdo de acido sulfurico e a adicdo em banho-maria, constatou-se o
desenvolvimento de cristais azuis de sulfato de cobre penta hidratado em uma quantidade
relativamente significativa. E aconselhavel utilizar uma solucio de H2SO4 com concentracio
mais elevada do que 0,5 M, isso otimiza o tempo necessario na etapa da segunda adi¢cdo do

acido e reduz a quantidade. A figura 10 demonstra os cristais sendo formados em banho-maria.
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Figura 10 - Material durante o banho-maria (a). Material ap6s o banho-maria (b).

De acordo com Carlos e Marques (2022) ndo é preciso submeter o béquer contendo o
sulfato de cobre em banho de gelo, devido ao possivel desperdicio de recursos e tempo. Isso se
justifica pelo fato de ser possivel observar que os cristais de CuSO4.5H0 ja estdo em processo
de formacéo durante a etapa do banho-maria. Os cristais resultantes sdo entdo submetidos a
filtracdo a vacuo, sendo posteriormente lavados com etanol gelado, como representado na figura

11, a lavagem com etanol serve para remover impurezas que podem estar presentes em solucéo.

Figura 11 - Cristais de sulfato de cobre sendo filtrados.

Os precipitados obtidos foram secos em um dessecador ao longo de 24 horas €, em
seguida, foram pesados apresentando valores iguais a 1,9353 g, 1,6071 g e 1,6829 g,
respectivamente. De acordo com Dalpasquale et al. (2011), se os cristais apresentam coloracéo
muito intensa é necessario realizar o aquecimento em capela, pois isso indica a presenca de
outras substancias, por exemplo, a amonia (NHs). Entretanto, neste processo néo foi necessario
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aquecimento em capela, pois 0s mesmos ndo apresentaram coloragdo muito intensa. O
procedimento possibilitou a formagéo de cristais de sulfato de cobre penta-hidratado azuis sem
impurezas discerniveis. A figura 12 apresenta os cristais ap0s serem pesados sendo

armazenados para posteriormente serem reutilizados.

5.1.3 Verificagéo da viabilidade do processo de recuperacdo do Cobre.

O tratamento utilizando o método de precipitacdo demonstrou ser mais vidvel que o
procedimento proposto por Dalpasquale et al. (2011), considerando que para a execugdo do
método de precipitacdo foi necessario apenas a utilizacdo do banho-maria e da bomba de vacuo.
E o unico reagente utilizado foi o etanol gelado. Sendo assim, analisando 0s custos, este
procedimento se mostra mais favoravel para a recuperacdo do sulfato de cobre. A tabela 1
apresenta os resultados adquiridos pelo método de precipitacao.

Tabela 1 - Resultados apurados na metodologia de precipitacdo para recuperacdo de Sulfato
de Cobre Penta-hidratado.

Réplicas Massa Cristais de CuSO4.5H,0 (g)

1 - réplica 2,1442 g
2 - réplica 2,2066 g
3 -réplica 2,1633¢g

Média 2,1714 g

Desvio Padréo 0,0313 g
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Total 6,5141 g
Fonte: Autoria propria, 2023.

Tendo em vista que as precipitagdes foram realizadas com 100 mL da solucédo de sulfato
de cobre 11 0,1 M, observa-se que a quantidade de cristais formados foi maior em relacdo aos
valores obtidos na metodologia proposta por Dalpasquale et al., (2011). Nesta ultima
metodologia 0 processo para a obtencdo do sulfato de cobre penta hidratado foi possivel
observar a formacao de 6xido de cobre penta hidratado, através da utilizagdo do reagente NaOH,
adicdo a estufa e da calcinacdo. A tabela 2 apresenta os resultados adquiridos pela metodologia
proposta por Dalpasquale et al., (2011). Durante a execucdo do procedimento, observou-se o
consumo de aproximadamente 47,2 mL de NaOH 1,0 M e 84 mL de H2SO4 0,5 M. Apesar da
grande quantidade de reagentes consumidos, vale ressaltar que tanto as bases quanto os acidos

ndo foram preparados devido o reaproveitamento das mesmas, advindas de aulas praticas.

Tabela 2 - Resultados apurados na metodologia de Dalpasquale et al. (2011) de recuperacao
de Sulfato de Cobre Penta-hidratado.

Réplica Volume de NaOH  Volume de H2SO4 Massa de Massa Cristais
1M (mL) 0,5M (mL) CuO (9) de
CuS0.4.5H,0 (g)
Recuperados
1 - Primeira 16,5 mL 30,0 mL 0,7434 ¢ 1,9353 g
2 - Segunda 15,0 mL 29,0 mL 0,7460 g 1,6071¢
3 - Terceira 15,7 mL 25,0 mL 0,8218 ¢ 1,6829 ¢
Média 15,7 mL 28,0 mL 0,7704 g 1,7418 g
Desvio 0,752 mL 2,645 mL 0,0436 g 0,1740 g
Padréo

Total 47,2 mL 84,0 mL 2,3112 ¢ 5,2253 ¢

Fonte: Autoria propria, 2023.

Empregando as expressdes matematicas (1) e (2), efetuou-se o célculo das médias e
desvios padrdes dos valores apresentados nas tabelas 1 e 2. Observou-se que o volume de NaOH
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consumido e & massa recuperada de CuSO4.5H20, exibiu valores equivalentes a 15,7 mL +
0,752 mL e 1,7418 + 0,1740 g, respectivamente.
A equacdo (1) foi empregada para determinar a media.

X = % (eq. 1)

A equacéo (2) foi utilizada para calcular o desvio padréo.

> Xi_}? 2
§ = [BOE (eq. 2)

A avaliacdo do rendimento efetivo da reacao foi realizada através da comparacdo dos
dados experimentais com os dados teoricos, utilizando a relacdo estequiométrica. O célculo do
rendimento foi efetuado com base na estequiometria da reagdo 10, utilizando os dados da réplica
1 da tabela 2, devido a proximidade de seus valores médios com a média geral. As massas

moleculares dos compostos envolvidos foram consideradas para essa analise.
Calculo do (n) numero de mol de CuOg) (réplica 1):

1 mol de CuOg) =2 79,5 ¢
n->0,7434¢
n=0,0094 mol de CuQgs).

Observou-se pela reacdo 10 que a conversdo do 6xido de cobre (Il) para o sulfato de
cobre penta-hidratado € uma reacdo de proporcdo 1:1, indicando que 1 mol de CuOg) €
equivalente 1 mol de CuSO4.5H20. Com base nessa informacédo, calculou-se a massa (m)
tedrica de CuS0O4.5H.0 (Réplica 1):

1 mol de CuS04.5H,0 - 249,7 g
0,0094 mol > m
m = 2,3472 g de CuSO4.5H20.

Realizou-se a comparacgdo da massa tedrica com a massa real adquirida no experimento,
utilizando réplica 1 contendo 1,9353 g de CuS0O4.5H,0, com isto, determinou-se o percentual
(n%) da reacéo, utilizando a Equacéo (3), revelando um resultado significativo de 82,45%.

Equacdo (3) utilizou-se para calcular o rendimento em porcentagem da reacao.

__ [ Valorreal
n(%) = (Valor teérico) x 100% (eq 3)
(%) = (1'9353 g) x 100%
M) =\23472 ¢ °

n(%) = 82,45 % de rendimento.
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Com os procedimentos realizados, observou-se que era vidvel comparar a quantidade
inicial de cobre presente na solucdo de residuo de sulfato de cobre Il em relacdo a quantidade
final recuperada na forma de cristais de sulfato de cobre penta-hidratado a partir das duas
metodologias trabalhadas. A solucdo de residuo, com uma concentracdo de 0,1 mol/L,
possibilitou afirmar que 0,1 mol de Cu estava contido em 0,1 mol de CuSOg. Utilizou-se 600
mL dessa solucdo, dos quais 300 mL foram tratados pela metodologia de precipitagéo e 300
mL pela metodologia proposta por Dalpasquale et al., (2011), contendo um total de 0,06 mol

de Cu. Dessa forma, a massa de cobre foi calculada conforme apresentado a seguir:
1 moldeCu—->635¢g
0,06 mol de Cu-> m Cu
m Cu=3,81g¢g

Ao recuperar um solido (os cristais de sulfato de cobre penta-hidratado) com uma massa

total de 11,7394 g, supGs-se que:
1 mol de CuS04.5H.0 - 249,7 g
n de CuS0O4.5H.0 - 11,7394 g
n de CuS04.5H20 = 0,047 mol
Considerando que em 0,047 mol de CuSO4.5H.0 ha também 0,047 mol de Cu, tem-se:
1moldeCu—->635¢g
0,047 mol de Cu < m de Cu
mde Cu=2,98¢

Com isto, realizou-se a compara¢do das massas inicial e final, calculou-se o rendimento

do experimente para a recuperacao de cobre utilizando a equacéo 3, supracitada:

2,98 g
381g

(%) =( )x 100%

N(%) = 78,22 % de rendimento.

De acordo com os dados apresentados na tabela 2, o resultado alcangado foi satisfatorio
apesar das perdas que ocorreram ao longo do processo. Isso se torna evidente quando
analisamos os resultados obtidos por outros trabalhos, como por exemplo, o de Dalpasquale et
al., (2011), a quantidade de cristais de cobre recuperado foi de 15,186 g utilizou-se 700 mL da



35

solucgéo padréo de sulfato de cobre e, Carlos e Marques (2022), no qual a quantidade de cristais
recuperados foi de 9,1729 g utilizou 500 mL do residuo de sulfato de cobre (0,1 M). Com a
realizacdo do procedimento foram reduzidos 300 mL de solucéo de sulfato de cobre Il para
5,2253 g de cristais de sulfato de cobre penta-hidratado CuS04.5H,0 so6lido, desse modo foi
possivel reduzir a quantidade de residuo que estava armazenado e que possivelmente ndo

receberia um tratamento para reutilizagdo como destinacéo final.

Com base na analise das tabelas 1 e 2, as duas metodologias apresentaram resultados
significativamente relevantes. O procedimento apresentado por Dalpasquale et al., (2011)
obtém-se a substancia CuQO,) para utilizacdo em novos experimentos. Mas apesar da formagéo
do 6xido de cobre Il, essa metodologia parece ser demorado e requer uma quantidade de
utilizacdo de energia muito grande, pois todas as etapas realizadas necessitam de equipamentos
eletronicos, como por exemplo, chapa aquecedora, pHmetro, estufa, mufla, balanca analitica,
bomba de vacuo (filtracdo a vacuo) e banho-maria. Portanto, mesmo apresentando um resultado
final consideravel, o custo do tratamento supera o beneficio levando em consideracdo a
existéncia e aplicabilidade do método de precipitacdo. A técnica de precipitacdo ndo utiliza
reagentes e, levando em consideracao que o processo pode ser realizado durante 12 horas, esta
metodologia torna-se mais viavel devido a duragéo, os custos e a possibilidade de aplicacdo em

aulas experimentais desenvolvidas pelo curso.

5.1.4 Aplicagéo do Cobre recuperado.

O cobre recuperado foi utilizado em uma Aula Experimental de Eletroquimica. Nesta
pratica foi possivel construir uma pilha voltaica. Neste procedimento, o sistema de construcao
de uma pilha voltaica baseou-se na utilizacdo de dois eletrodos ou condutores metalicos que
quando em contato com eletrdlito e condutor ibnico, compartilhara elétrons por meio de uma
ponte salina e dessa forma havera a producdo de eletricidade como resultado de uma reacdo
espontanea (Atkins; De Paula, 2012). Para isso, foi adicionado em um béquer 25 mL da solugéo
de sulfato de zinco, no outro béquer 25 mL de sulfato de cobre 11 (solugcdo preparada a partir do
cobre recuperado) e em cada béquer foi adicionado as placas de zinco e cobre de acordo com
as solugdes presentes (nitrato de zinco/placa de zinco, sulfato de cobre/placa de cobre). Na
mangueira foi adicionado a solucdo aquosa de cloreto de sodio 10%. Em cada extremidade das
placas metalicas foram presas as garras de jacaré dos fios que estavam devidamente conectados
ao voltimetro para verificar a voltagem apresentada, a figura 13 demonstra os cristais pesados,

as solucdes preparadas, bem como o sistema montado.
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Figura 13 - Sulfato de cobre sendo pesado para o preparo da solugdo (a). Solugdo de sulfato de cobre Il pronta
(b). Aplicacéo da solucéo em aula pratica (c).

Para ter certeza de que o0 experimento de construcdo de uma pilha voltaica seria eficaz
utilizando os cristais recuperados, foi feito este procedimento quatro vezes: trés com solucao
preparada com 0s cristais recuperados (uma por meio da técnica de precipitacdo e duas pela
metodologia proposta por Dalpasquale et al. (2011) em que os cristais apresentam pH diferentes
um na faixa de 9,0-9,5 e um entre 10,0-11,0), e uma a partir de uma solugéo padréo de cobre
(reagente estoque). A figura 14 representa o resultado das aplicacdes do material recuperado

com suas respectivas medicdes.



37

2 ot
.

S8

|gur 14 - ereéntagéo dos resultados alcancados.

Nesse procedimento quando um pedaco de zinco metélico é colocado em uma solugdo
aquosa de sulfato de cobre (11), uma camada do metal comecara a se depositar sobre a superficie
do zinco, isso ocorre por conta da transferéncia de elétrons do zinco para o ion cobre (Cu?*) em
solucdo (Atkins; Jones; Laverman, 2018). No processo de oxidacdo do zinco (Zn) no
compartimento do anodo, fons Zn?* sdo liberados na solugdo. Da mesma forma, no processo de
reducéo do ion Cu?* no catodo, cargas positivas sdo removidas da solugéo, resultando em um
excesso de carga negativa na metade da célula. A reagdo de oxidagdo do Zn?* e reducdo do Cu?*
estdo representadas pelas as reacdo 11 e 12. Portanto, é necessario que ions positivos migrem
para dentro do compartimento do catodo ou que ions negativos migrem para fora a fim de
manter o equilibrio de carga na solucdo (Brown et al., 2005). Esse processo espontaneo ocorre
como mostra a figura 15.

Zngs) > Zn**(aq) + 267 (rea. 11)

CU2+(aq) +2e > CU(s) (rea. 12)
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Figura 15 - Célula voltaica que usa uma ponte salina para completar o circuito elétrico, esquema montado
em aula prética.

A ponte salina € um componente critico em uma pilha eletroquimica, ela permite que
ions fluem entre os compartimentos da pilha. Quando ocorre uma reacao de oxidacédo e reducédo
nas células da pilha, os elétrons sdo transferidos de compartimento para o outro, criando uma
corrente elétrica. Ela garante que a pilha funcione de maneira eficiente e confidvel (Brown et
al., 2005). Desse modo, a operacdo da pilha voltaica ocorre imediatamente apds a montagem.
O valor de aproximadamente 1,08 V foi indicado no voltimetro para todas solugdes que foram
preparadas, tanto a padrdo, quanto as outras trés com os cristais recuperados por precipitacao,
eascom pH igual a9,0-9,5e 10-11. Tendo em conta que o valor esperado teoricamente consiste
em 1,10 V, o valor alcancado esta dentro do esperado.

5.2 Recuperacéo de prata e cromo.

Nesta parte do trabalho, avaliou-se a eficiéncia do processo de recuperagédo do cloreto
prata (AgCl) e do residuo (cromato de prata) utilizando a metodologia proposta por Felisberto
et al. (2008) para realizar o pré-tratamento do precipitado e o procedimento proposto por
Armour (2005) e adaptada por Silva; Theophilo; Borges (2015) para o sobrenadante. O residuo
formado continha cloreto de prata na forma de precipitado e pequenas quantidades de cromato

de prata.

5.2.1 Tratamento do precipitado (AgCl) do residuo de cromato de prata.

No tratamento do residuo sélido, 0 mesmo apresentava coloracdo marrom, foram
efetuadas duas extracdes com solucdo de acido cloridrico 10% (mv) preparada por meio do
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acido concentrado 37% (m/p). A adicdo de &cido cloridrico visa converter o cromato de prata

em cloreto de prata de acordo com a seguinte reagéo:

2 Ag2CrOqs) + 4 HClgy — 4 AgCls) + H2Cr207¢gy + H20() (rea. 13)

Na extracdo, adicionou-se 0,509 de residuo contendo AgCIl em um béquer e imersos em
uma solucdo contendo 1,0 mL de &cido cloridrico por 24 horas. O sistema foi deixado em
repouso devido ao cromo diluir de maneira lenta em acido cloridrico (Brown et al., 2005). A
solucdo foi filtrada e lavada com cerca de 50 mL de agua destilada, observou-se que a solucao
apresentou coloracdo amarela, ou seja, indicando a presenca de cromato em solucdo. A figura

16 apresenta a adicdo de acido cloridrico ao precipitado.

Figura 16 - Adicdo de acido cloridrico no precipitado (AgCl e Ag.CrOs).

O procedimento foi realizado novamente, e ap0s a segunda extracdo, o liquido de
lavagem apresentou-se incolor, isto significa que visivelmente ndo havia mais a presenca de
dicromato em solugédo. A figura 17 mostra o resultado entre as duas extracdes. Entretanto,
apesar de ndo ser visivel o cromato ainda pode estar presente em solugdo, desse modo, o residuo
obtido da extracdo (2,0 mL de acido cloridrico e 100 mL de &gua destilada) foi armazenado em

um recipiente de plastico.
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solugdes apos a lavagem (b).

O primeiro sobrenadante formado do material sélido apresentou coloragdo amarela,
sendo assim, houve a repeticdo do procedimento de tratamento com tiossulfato de sodio para
retirar o dicromato que ainda estava em solucdo. Ressalta-se que deve-se considerar também
gue esse método pode ser trabalhado com académicos de quimica em aulas praticas, os alunos
tém a oportunidade Unica de acompanhar o processo analitico de forma completa, desde a
realizacdo de testes e geracdo de residuos até a transformacdo em insumos técnicos, bem como
envolvendo todos os aspectos do debate sobre o papel da quimica no desenvolvimento da
sociedade, buscando o tratamento de residuos que sdo gerados em aulas e nas pesquisas
realizadas (Felisberto et al., 2008).

5.2.2 Tratamento do sobrenadante do residuo de cromato de prata apés a filtracdo do precipitado

e do residuo oriundo do pré-tratamento do precipitado.

O liquido resultante apds a filtracdo do sobrenadante foi transferido para um béquer.
Por meio da adi¢do controlada (gota por gota) de solucdo de &cido sulfarico (H2SO4) com
concentracdo de 3,0 mol/L, o pH foi ajustado para um valor inferior a 3. A mudanca de cor
ocorreu inicialmente de amarelo para amarelo mais escuro e se manteve nesse tom, indicando
a reducdo permanente, a mudanca de cor de amarelo para um amarelo mais escuro, representam
caracteristicas de dicromato e cromato, conforme é possivel observar na reacdo 14. Isso é
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representado pela figura 18, que ilustra a adigdo de H>SO4 e a subsequente transformagao de

coloragéo.

2 CrO4? (ag) + 2 H* (aq) — Cr207% (aq) + H20() (rea. 14)

Apos isso, adicionou-se Na»xS»0z ao liquido enquanto agitava-se a solugdo. Esse
processo foi continuado até que uma altera¢do na coloracgdo, de laranja para verde, se tornou
visivel. A figura 19 retrata o sistema no momento da adi¢do do tiossulfato de sddio. Essa
mudanca de coloragdo estd diretamente associada a redugdo do cromo hexavalente (Cr(V1))

para o cromo trivalente (Cr(l11)), a reacéo 15 apresenta a mudanga que ocorre na solugéo.
Cr204% (ag) + 3 S$203% (ag) + 26 H' (aq) — Cr* (aq) + 6 SO4% (aq) + 13 H20q) (rea. 15)

Com a adicdo de gotas de NaOH a 3,0 mol/L, ainda sob agitacdo, o pH foi elevado
acima de 10. Isso permitiu a formacdo de Cr(OH)s, um composto pouco soltvel em agua, que
precipitou, a reacdo 16 representa a formacao do Hidréxido de Cromo I11. A mistura resultante
foi deixada em repouso durante um periodo de 24h. A demonstracdo do sistema € ilustrada na
figura 19.

Cr¥* (ag) + 3 OH (aq) — Cr(OH)s(s) (rea. 16)
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Figura 19 - Adicéo de tiossulfato de sodio ao sobrenadante.

A Figura 20 apresenta o sistema ap0s ser deixado em repouso por 24 horas e a primeira
filtracdo realizada. ApOs esse periodo, uma vez mais, ocorreu uma etapa de decantacéo e
filtragdo para separar o precipitado de Cr(OH)z do liquido restante. O precipitado foi entdo
submetido a secagem em estufa a uma temperatura de 120°C, visando o0 seu armazenamento
adequado. E importante ressaltar que todo o procedimento é repetido caso a coloragdo da

filtracdo ndo seja incolor.

Figura 20 - Solucdo apds ser deixada em repouso (a). Primeira filtracdo realizada (b).

Tendo em vista que o primeiro liquido apresentou coloracdo amarela, todo o
procedimento foi realizado novamente até o0 momento em que a coloracdo do filtrado foi
incolor. Para o residuo utilizado foram necessarias apenas duas repeti¢cfes do procedimento
para que a solucéo apresentasse uma coloracéo incolor. E importante ressaltar que a quantidade
de acido adicionado é minima, no maximo 2,0 mL e a quantidade de hidroxido de sédio
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adicionada foi de no méximo 5,0 mL, para cada repeti¢do realizada durante o processo. A figura

21 representa a etapa de separacdo do precipitado formado através da filtragdo simples.

J
Figura 21 - Filtracdo simples do precipitado formado.

Para o processamento adequado do residuo incolor obtido para descarte € preciso fazer
uma analise de espectroscopia na regido do ultravioleta-visivel, técnica também conhecida
como UV-vis, para conferir se a concentracdo de cromo presente em solucdo esta conforme o
padrdo estabelecido pela resolugdo CONAMA N° 430/2011. Se a concentracdo de cromo
trivalente for igual ou inferior a 1,0 mg.L™, o sobrenadante pode ser descartado na pia em agua
corrente, caso exceda, o procedimento deve ser repetido novamente até que a quantidade de

cromo esteja de acordo.

6 CONSIDERACOES FINAIS

As metodologias empregadas neste estudo possibilitaram o processamento de residuos
provenientes de experimentos laboratoriais, resultando na recuperacdo de substancias, o que,
por sua vez, viabilizou novas aplicacdes para esses materiais e aprimorou 0 manuseio e a gestao
dos residuos laboratoriais. Este trabalho tem o potencial de iniciar a sensibilizagéo de estudantes
e professores do Curso de Licenciatura em Quimica quanto a importancia do manejo adequado
dos residuos, promovendo a conscientizacdo de todos os usuarios do laboratorio acerca do
armazenamento e tratamento apropriado dos residuos gerados durante as atividades praticas.
Adicionalmente, contribui para 0 compromisso do curso com os Objetivos de Desenvolvimento
Sustentavel (ODS).



44

O trabalho alcangou resultados satisfatérios para o tratamento de solugdes contendo
Cobre, viabilizando a reutilizagdo dos compostos recuperados. Portanto, as duas metodologias
de recuperacdo de cobre podem ser de grande utilidade no tratamento de residuos em
laboratdrios de quimica tendo em vista que os materiais e reagentes utilizados estao presentes
em grandes quantidades em laboratdrios dessa natureza. E importante notar que, apesar de
algumas perdas no processo, o aproveitamento ainda foi significativo, resultando em 11,7394
g de cristais de sulfato cobre penta-hidratado, com rendimento de 82,45 %. No que diz respeito
a aplicagdo dos cristais de CuSO4.5H20 recuperados em aulas praticas de eletroquimica,
observamos que as solugbes preparados com o CuSO4.5H>O recuperado apresentaram
resultados comparaveis aos da solucdo padrdo, indicando claramente a viabilidade do uso

desses cristais para fins académicos.

Quanto ao tratamento de residuos contendo ion prata e cromo, 0 método utilizado para
tratar o precipitado AgCl e Ag-CrO4 mostrou-se eficaz, uma vez que foi possivel a obtengéo do
AgCls). No entanto, o processo de gerenciamento de residuos de cromato de prata revelou-se
trabalhoso, exigindo até duas repeticdes das etapas do procedimento e aumentando o0 consumo
de reagentes. Por outro lado, o tratamento da solugdo de cromato de prata sobrenadante foi
considerado eficiente, uma vez que, foi possivel precipitar toda a prata presente na solugéo e o
cromo obtendo uma solugdo incolor que possivelmente poderd ser descartada na pia. A
abordagem para o tratamento do residuo de cromato de prata contribuiu para o desenvolvimento
de uma consciéncia ambiental. Internamente, destacou a necessidade de otimizacdo das
atividades praticas, incluindo a substituicdo de reagentes mais poluentes, a reducao de residuos,

0 que resulta em beneficios financeiros e ambientais.
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