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RESUMO

COSTA, Antonio M. T. RODRIGUES, Eloisa. Recuperagéo de efluente de niquel e
purificagdo em eletrélito para Industria Galvanica. 2012. 48 f. Trabalho de Concluséo
de Curso (Bacharelado em Quimica Industrial). Universidade Tecnoldgica Federal do

Parana. Pato Branco, 2012.

Uma das principais preocupac¢des em se tratando de processos galvanicos € a
geracdo de efluentes. Os efluentes sdo em geral compostos téxicos aos seres
humanos e ao meio ambiente, podendo ser bio-cumulativos como é o caso do
niquel. Portanto ndo podem ser langados no ambiente sem tratamento. Existem
muitos métodos de tratamento desses tipos de efluentes, dependendo do tipo de
efluente produzido. A geracdo de efluente ocorre pelo arraste de ions do metal,
através dos processos de enxague das pecas. Nesse contexto, este projeto visou
recuperar efluente de niquel para transforma-lo em eletrélito para reutilizagdo dentro
da propria industria, comparando assim a viabilidade econbmica desse processo
quando comparado com o tratamento do mesmo. Os resultados mostraram que é
possivel recuperar efluente de niquel somente por aquecimento, porém a
implantagéo da metodologia tornou-se invidvel economicamente, pois o tratamento e
descarte do efluente € um processo com custo mais baixo do que a recuperagéo e

purificagdo do mesmao.

Palavras-chave: Galvanoplastia. Efluente de Niquel. Recuperacdo de Efluente.
Eletrolito. Célula de Hull.



ABSTRACT

COSTA, Antonio M. T. RODRIGUES, Eloisa. Recovery of nickel effluent and
purification in electrolyte for the Galvanic Industry. 2012. 48 f. Term paper (Bachelor
of Industrial Chemistry). Federal Technological University of Parana. Pato Branco,
2012.

A major concern when dealing with galvanic processes is the generation of effluents.
The effluents are in general toxic compounds to humans and the environment and
may be bio-accumulating, such as nickel. Therefore, they can not be discharged into
the environment without treatment. There are many treating methods of these types
of waste, depending on the type of effluent produced. The generation of effluent
occurs by entrainment of metal ions, through the process of rinsing the pieces. In this
context, this project aimed at recovering the effluent of nickel to transform it into
electrolyte for reuse within the industry itself, thus comparing the economic feasibility
of this process compared to the same treatment. The results showed that it is
possible to recover nickel effluents by only through heating, but the project has
become uneconomical, because the treatment and disposal of the effluent is a

process with lower cost than the recovery and purification thereof.

Keywords: Electroplating. Effluent of Nickel, Effluent Recovery. Electrolyte. Hull cell.
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1 INTRODUGAO

A galvanoplastia € uma tecnologia que consiste em tratar uma superficie
através da deposicéo de metais uns sobre os outros, através de reducdo quimica ou
eletrolitica, conferindo a nova pega maior protecédo e melhor condutividade (GENTIL,
2007; DIVINO; CARLETO, 2008). E a técnica responsavel pela transferéncia de ions
metalicos de uma superficie sélida ou de um eletrélito, para outra superficie, por
meio da ac¢ao da corrente elétrica.

O processo produtivo na industria galvanica consiste na utilizagcdo de metais
como cobre, niquel, cromo, estanho, entre outros, sob a forma de banhos
eletroliticos, ou seja, onde ocorre a agao de corrente elétrica para que a camada
possa ser depositada uniformemente sobre a superficie das pecas.

Um dos principais problemas desse processo é o arraste através das aguas
de enxague, de ions metalicos de cromo, niquel e cobre, gerando grandes
quantidades de efluentes, que contém altas concentracbes desses metais. Este
efluente além de causar sérios problemas de contaminacdo ambiental, é
considerado de dificil tratamento, sendo que muitas vezes apds o tratamento
grandes quantidades de ions metalicos ainda estdo presentes, e o volume tratado é
langado em desacordo com os padrdes ambientais (DIVINO; CARLETO, 2008).

Ribeiro e Rodrigues (2010), também citam a importancia do tratamento de
efluentes de niquel, pois grandes quantidades deste metal, se lancadas
inadequadamente, ou fora dos padrées permitidos pela legislagdo que é de 0,025
mg.L”" (BRASIL, 2005), podem prejudicar o desenvolvimento de plantas, animais e
seres humanos, pois 0 niquel e outros metais sdo bio-cumulativos e n&o sao
degradados pelo ambiente (RIBEIRO; RODRIGUES, 2010).

Baseando-se no exposto, este projeto buscou uma proposta alternativa para
recuperar o efluente de niquel e obter-se um eletrélito para ser reutilizado nas
industrias de galvanoplastia. Aléem disso, estudou-se a viabilidade econémica do
processo quando comparado ao tratamento desse efluente, acreditando ser esta
uma alternativa para minimizar os problemas ambientais oriundos destes processos

de producéo.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Recuperar e purificar o efluente de niquel oriundo das lavagens de
galvanoplastia, e transforma-lo em eletrélito para ser utilizado em banhos na

industria galvanica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Analisar através de aquecimento e evaporacgéo a concentracéo de efluente de
niquel oriundo dos processos de enxagues;

o Efetuar analises da concentracdo de sulfato de niquel, cloreto de niquel e
acido borico presentes no eletrdlito concentrado;

e Desempenhar ensaios em célula de Hull, com a finalidade de verificar a
qualidade do produto obtido e sua aplicagdo em superficies metalicas;

e Verificar a relagéo custo/beneficio no processo de recuperacéo do efluente.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 GALVANOPLASTIA E CONCEITOS DE ELETRODEPOSICAO

A eletrodeposicéo € o processo de depositar um material sobre outro, através
da passagem da corrente elétrica (CAPARROZ, 2011; FOLDES, 1973). A deposicéo
ocorre pela dissociagdo do sal na solugéo, produzindo ions, que serdo atraidos
pelos anodos e catodos, respectivamente. No catodo (peca a ser depositada) onde é
ligado o pélo negativo, ocorre a redugdo de cation, que se torna sélido, depositando-
se sobre a superficie da peca que esta sendo utilizada (CAPARROZ, 2011; GENTIL,
2007).

Industrialmente este processo é muito utilizado com a finalidade de embelezar
uma peca, de proteger contra a corrosao ou até de melhorar as propriedades de um
produto. O niquel é um dos metais utilizados neste processo, geralmente tendo um
acabamento liso, brilhante ou fosco, conforme a aplicagdo desejada. O processo de
eletrodeposicéo, muitas vezes chamado de galvanoplastia, envolve varias etapas
até obter-se o produto final revestido (FOLDES, 1973).

A primeira etapa consiste em limpar a peca, ou seja, remover o 6leo
superficial, produtos de oxidacgéo ja existentes, residuos de processo de solda, entre
outros. Esta etapa é conhecida como pré-tratamento quimico, composto de
desengraxe seguido de decapagem 4&cida (FOLDES, 1973). No processo de
eletrodeposicdo, baseado nos principios da eletrdlise, os componentes principais
sdo: eletrdlito, catodo e anodo. O dnodo pode ser insoluvel ou soluvel. No catodo a
principal reacdo que ocorre é de reducédo do ion metalico e no anodo ocorre uma
reacao de oxidagao (GENTIL, 2007; PANOSSIAN, 1993).

Para que as reacbes se passem sempre no sentido desejado, € necessaria
corrente continua (PASQUALINI, 2004). A densidade de corrente, em
eletrodeposicao, € a razdo entre a corrente elétrica fornecida ao sistema e a area do
eletrodo utilizado (PASSONIAN, 1993). Para o caso do niquel, o processo de
eletrodeposicado converte o niquel do dnodo em ions de niquel que penetram o
banho de galvanoplastia. Os ions descarregam no catodo (peca a ser recoberta), e

produzem uma camada de niquel metalico na superficie (CITRA, 2003).
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3.2 OXIRREDUGAO E CORROSAO

3.2.1 Oxirreducéo

De acordo com Gentil (2007) existem diversos conceitos que explicam o
fendmeno de oxirreducgao.

A oxidagao em termos de oxigénio caracteriza-se pelo ganho de oxigénio por
uma substancia e reducéo é a retirada de oxigénio de uma substéncia. Pode ocorrer
oxidacdo em termos de numero de oxidagéo (nox), que caracteriza-se pelo aumento
algébrico do nox, e reducédo é a diminuicdo do numero algébrico do nox, conforme
pode ser observado na Figura 1 (GENTIL, 2007).

Eedugéo
e 5 -4 -3 -2 -1 0 +1 +2 +3 +4 +5... (Nox)
Oxidacéo S
Figura 1 — Régua algébrica do nimero de oxidag&o.
Fonte: (Gentil 2007).

3.2.2 Reagdes de oxirreducéo ou reagdes redox
Séao reagdes em que ha variagdo de numero de oxidagéo e, perda e ganho de
elétrons. O fendbmeno de oxirreducdo é simulténeo, isto é, sempre ha oxidagao
(perda de elétrons) e também reducgédo (ganho de elétrons). Por exemplo, o ferro
quando é atacado pelo acido cloridrico desprende hidrogénio (GENTIL, 2007).
Fe?* + 2HCI — FeClyg) + Ha)

Esta equacéo é de oxirredugéo, pois:

Fe — Fe*? + 2e” (equagao parcial de oxidacao)

2H" + 2" - Hy (equacéo de redugéo)
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Em uma reacado de oxirredugéo, observa-se que: a substancia oxidada perde
elétrons, sendo o agente redutor, e a substancia reduzida ganha elétrons, sendo o
agente oxidante. De um modo mais amplo pode-se dizer que, o agente redutor é a
substéncia ou ion que contém o elemento redutor, e o agente oxidante é a

substancia ou ion que contém o elemento oxidante (GENTIL, 2007).

3.2.3 Corrosao

Num aspecto muito difundido e aceito universalmente, pode-se definir
corrosdo como a deterioragdo de um material, geralmente metélico, por acéo
quimica ou eletroquimica do meio ambiente associada ou ndo a esforcos mecanicos.
A deterioragao causada pela interagéo fisico-quimica entre o material e o seu meio
operacional representa alteragbes prejudiciais indesejaveis, sofridas pelo material,
tais como desgastes, variagdes quimicas ou modificagbes estruturais, tornando-o
inadequado para o uso. A corrosao, em geral, € um processo espontaneo, que esta
constantemente transformando os materiais metalicos de modo que a durabilidade e
desempenho dos mesmos deixam de satisfazer os fins que a destinam (GENTIL,
2007).

Os processos de corroséo séo considerados reagdes quimicas heterogéneas
ou reagdes eletroquimicas que se passam geralmente na superficie de separagéo
entre o metal e o meio corrosivo. A corrosdo pode acontecer sob diferentes formas,
e 0 conhecimento das mesmas é muito importante. As formas de corrosdo podem
ser apresentadas considerando-se a aparéncia ou forma de ataque a diferentes
causas de corrosdo e seus mecanismos. Assim pode-se ter corrosédo segundo: a
morfologia; causas ou mecanismos; fatores mecanicos; meio corrosivo; localizag&o
do ataque (GENTIL, 2007).

3.2.4 Corrosao galvanica

Quando dois materiais metalicos, com diferentes potenciais estdo em contato
em presenca de um eletrélito, ocorre uma diferengca de potencial e a consequente
transferéncia de elétrons. Tem-se entdo o tipo de corrosdo chamado corroséo

galvanica, que resulta do acoplamento de materiais metalicos dissimilares imersos
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em um eletrélito, causando uma transferéncia de carga elétrica de um para o outro,
por terem potenciais elétricos diferentes. Ela se caracteriza por apresentar corrosdo
localizada préoxima a regido de acoplamento metélico que funciona como anodo
(GENTIL, 2007).

Quando materiais metalicos de potenciais elétricos diversos estdo em contato,
a corrosdo do material metalico que funciona como anodo é muito mais acentuada
que a corroséo isolada desse material sob a acdo do mesmo meio corrosivo. A
corrosao do material que funciona como catodo € muito baixa e acentuadamente
menor que a que ocorre quando o material sofre corrosao isolada (GENTIL, 2007).

A corrosdo galvanica ocorre frequentemente quando se tem um metal
colocado em uma solugao contendo ions, facilmente redutiveis, de um metal que
seja catodico em relagdo ao primeiro. Assim, tubulagcbes de aluminio em presenca
de sais, por exemplo, de Cu*? e Hg*?, sofrem corros&o localizada, produzindo pites
(cavidades que apresentam o fundo em forma angulosa e profundidade geralmente
maior que o seu didmetro). Isto ocorre por que o aluminio reduz os ions Cu*ou Hg+2

para os metais respectivos, sofrendo consequentemente oxidagcédo (GENTIL, 2007).
3.3 ELETRODEPOSITOS DE NiQUEL

A eletrodeposicdo do niquel € obtida em uma solugdo aquosa, com sais de
niquel pela aplicagédo de corrente direta entre um anodo e a pec¢a. Usualmente, os
anodos sao de niquel eletrolitico com alto grau de pureza, que se dissolvem pela
passagem de corrente, formando os ions de niquel que substituem os que sao
removidos durante a eletrodeposicdo, no catodo (COMPANHIA..., 2001). Tais
revestimentos possuem caracteristicas de cor, resisténcia contra corrosao, dureza e
ductibilidade (DILETA, 2004). S&do também sensiveis as acbes do tempo,
principalmente em atmosferas industriais, 0 que torna a camada sem refletividade
especular, devido a formagéo de uma fina pelicula de sulfato de niquel. Esse brilho é
mantido, pela adigéo de uma fina camada de cromo, ndo alterando o efeito protetor,
somente conferindo o brilho a peca (HILSDORF et al., 2004).

3.3.1 Toxicologia do Niquel
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O niquel e seus compostos sao absorvidos pela respiragcdo, sendo que os
compostos ficam retidos. Os principais efeitos envolvem dores de cabeca, nauseas,
vémitos, insénia, irritacdo do trato respiratério, entre outras (DIVINO; CARLETO,
2008). Ainda de acordo com os autores, em pessoas com maior sensibilidade
podem ocorrer dermatites de contato, rinite alérgica, sinusites, podendo ser um
metal carcinogénico em grandes concentragdes.

E necessario sempre que trabalhar com o processo usar equipamentos de
protecao individuais (E.P.l."s) adequados, como: luvas, avental, botas de borracha e

oculos de segurancga, para evitar o contato direto com a solugdo (SURTEC, 2011).

3.3.2 Composigéo dos Banhos de Niquel

De acordo com Galvano (2011) a composi¢édo dos banhos de niquel semi-
brilhante e niquel brilhante, é semelhante, ou seja, os constituintes sdo os mesmos,
porém diferem na concentragdo. As substancias presentes nos banhos de niquel e
suas fungdes sao as seguintes:

e Sulfato de niquel: fornece ions do metal na solugdo, que devera ser
depositado na peca;
e Cloreto de niquel: favorece a passagem de corrente proporcionando também

a corrosdo anddica;

e Acido borico: funciona como solugdo tampao catddico, ou seja, um regulador

do pH na superficie catédica e na solugéo.

3.3.3 Contaminagdes nos Banhos de Niquel

Segundo Surtec (2011) pode-se constatar que as impurezas nos banhos de
niquel podem ser classificadas em metalicas e organicas, e sdo responsaveis por
muitos defeitos na deposi¢cédo. Ainda de acordo com a Surtec (2011) o cobre e zinco
ocasionam depdésitos de coloragdo cinza escuro em areas de baixa densidade de
corrente. A presenca de ferro insoluvel, como hidréxido de ferro, no banho gera
depdsito com efeito acetinado rugoso, causando porosidade no mesmo.

A presenga de contaminantes organicos no banho pode deixar o eletrdlito

escuro, e gerar depositos com coloragcdo amarronzada nas areas de baixa
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densidade de corrente (SURTEC, 2011). Para remog¢do de pequenas impurezas
organicas € necessario pressionar carvao ativo na bomba filtro e circular o banho
através da bomba, efetuando assim uma filtragem para remover tais impurezas
(GALVA, 2006a).

3.3.4 Manutencéo dos Banhos

A concentragao de niquel no banho deve ser ajustada pela adigdo de sulfato
de niquel que pode ser na forma de cristal ou em solugéo. A concentragdo do sulfato
de niquel pode ser mantida em geral por andlises semanais, as quais séo suficientes
para a manutengcdo da sua concentragdo dentro dos parédmetros de trabalho
(SURTEC, 2011).

A manutencgéo do teor de cloreto pode ser feita através da adigdo de cloreto
de niquel em solugdo, de acordo com as determinagdes analiticas. A falta de cloreto
pode ser notada através de um aumento da diferenca de potencial aplicado ao
banho. Ja o excesso produz depdsitos mais claros, com estrutura cristalina mais fina
tendendo a leve brilho (SURTEC, 2011).

O acido bédrico deve ser periodicamente analisado. Dentro da faixa
operacional o acido bérico tem pequeno efeito na aparéncia do depdsito, mas baixas
concentragdes poderdo causar “pitting” e queima, na camada depositada (SURTEC,
2011). O acido borico também tem a finalidade de reduzir as variagbes de pH no
interior do banho, pois este € um acido fraco e n&o dissocia-se totalmente,
mantendo-se na solugdo como uma mistura de ions borato e acido boérico néo
dissociado. Quando os ions hidrogénio s&o removidos pela sua reducdo, o acido
bérico, ndo dissociado, dissocia-se mantendo o pH. Quando ha adi¢cdo de acido,
ions borato se combinam com ions hidrogénio adicionais, formando acido boérico
nao-dissociado (COMPANHIA..., 2001).

O acido bdrico tem fundamental importancia na manuteng¢édo do pH do banho,
pois quando o pH esta baixo a solugdo causa depositos foscos em toda a sua
extenséo e resultara em um elevado consumo de abrilhantadores para se manter um
trabalho aceitavel. Do contrario, valores de pH muito altos, auxiliam a formac¢éo dos
oxidos e hidréxidos de niquel, os quais sao insoluveis, bem como pode provocar a

precipitacdo de impurezas, como o ferro e outros metais, que podem se aderir na
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superficie metalica e manchar a peca. Valores de pH entre 4,2 e 4,7, produzirdao
depoésitos brilhantes e com nivelamento, conferindo melhor qualidade de trabalho
(COMPANHIA..., 2001).

3.4 ADITIVOS PARA ELETROLITOS DE NiQUEL

Os aditivos sao substancias utilizadas para melhorar a qualidade e a
eficiéncia da deposicdo de diferentes banhos eletroliticos sobre superficies
metalicas. Nos banhos de niquel (brilhante, semi-brilhante, fosco) essas substancias
conferem maior brilho e nivelamento na camada depositada, evitando a ma
formacao dos eletrodepdsitos. Devem-se utilizar estes aditivos mediante analise em
célula de Hull, que indicara a quantidade a ser utilizada. As concentragcbes destes
aditivos sdo sempre indicadas pelos fabricantes, pois a formulagdo dos mesmos
sempre é realizada através de pesquisas internas, e protegida por segredo
industrial. Essas solugdes s&o denominadas comercialmente como molhador,
abrilhantador e carregador as quais estdo mais bem descritas a seguir (GALVA,
2006b):

3.4.1 Molhador

Os agentes de brilho possuem propriedades umectantes. Deve-se utilizar este
aditivo em pecgas com conformidades ou de excessiva contaminagdo orgéanica, caso
contrario podera ser observada formacédo de “pitting’s”, que s&o rugosidades na
superficie metalica. A composi¢gdo quimica do molhador consiste basicamente em
Alquil ou Lauril éter sulfato de sédio (GALVA, 2006b).

3.4.2 Abrilhantador

E um aditivo secundario que confere forte efeito abrilhantador. Uma baixa
concentracgdo resultara na perda total de nivelamento e brilho na peca depositada. A
composi¢do quimica do abrilhantador tem como constituintes principais o 1,4-
Butinodiol, e o acido etileno-sulfénico, além de outros constituintes minoritarios.
Como se observa este aditivo contém acido sulfénico, um dos constituintes dos
detergentes em geral (GALVA, 2006b).
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3.4.3 Carregador

E um agente de adigdo primario, e permite em termos de concentracéo, alta
flexibilidade, tornando o controle do processo menos critico. Este aditivo age de
forma a estender a faixa de depésito brilhante, que é essencial para um bom
nivelamento e ductibilidade. Baixas concentracbes de carregadores proporcionam
depésitos foscos na area de alta densidade de corrente. O aditivo é constituido
basicamente de metanosulfonato de sédio e acido octano 1-sulfonato de sédio, além

de outros constituintes minoritarios (GALVA, 2006b).

3.5 DETERMINAGOES ANALITICAS

Em uma andlise € de fundamental importancia saber o momento em que a
reagdo estd completa, ou seja, é necessario identificar o ponto de viragem. Para isso
utilizam-se junto a solugdo a ser analisada substancias denominadas indicadores.
Durante as analises dos banhos de niquel, tais como niquel metalico, cloreto de
niquel, sulfato de niquel e acido bérico necessita-se utilizar solu¢des indicadoras do
ponto de viragem, que sao murexida, cromato de potassio, entre outras. A

composi¢cao quimica destas substancias encontra-se na sequéncia.
3.5.1 Indicador Murexida

O indicador murexida é conhecido quimicamente como purpurato de aménio
ou sal de amdnio do acido purpurico, possui a formula molecular NH4CgH4N5Og ou
CsHsN506.NH3), e é indicado para analise de metais em complexometria (MERCK,
2011). A coloragéo purpura observada ao final da titulagdo & proveniente do
indicador, pois como observa-se este apresenta em sua composi¢cdo acido
purpurico, de coloragdo purpura, o qual demonstra a reagdo completa entre o ion de
niquel e o agente complexante EDTA (Acido Etilenodiaminotetracético) (SILVA et.
al., 2008).
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3.5.2 Indicador Cromato de Potassio 2%

O cromato de potassio (K,CrO4) € um indicador quimico de coloragdo
amarelada, o qual é utilizado para a identificacdo de ions cloretos em solugdes,
através da reagao dos ions CI" com o nitrato de prata (AgNOs3).

Ao final da reacédo observa-se a formacdo de um precipitado de coloragéo
marron-avermelhado de cromato de prata (Ag.CrO4), como pode ser observado
(TECNICAS..., 2011):

Ni#* + 2CI" + 2AgNO3(aq) — 2AgCls) + Ni** 2(NO3)
2AgC|(5) + KzCFO4(aq) — AQQCFO4(S) +2K" + 2CI

3.6 PROCESSOS DE GERACAO DE EFLUENTES EM INDUSTRIA GALVANICA
DO SUDOESTE DO PARANA

Para a realizagcao deste trabalho de pesquisa utilizou-se efluente de niquel
oriundo do processo de galvanoplastia de uma Industria Galvanica da regiéo
Sudoeste do Parana. Para tanto, necessita-se conhecer o processo de geragao
deste efluente.

Os efluentes gerados na empresa sédo oriundos dos processos de enxagues
das pecas produzidas, sendo que o processo de eletrodeposi¢cdo exige condigdes
especificas entre cada processo, ou seja, apds o desengraxante alcalino é
necessario fazer varios enxagues para que nao ocorra arraste de material alcalino
para o proximo processo que é de decapagem acida e assim sucessivamente. Logo,
o efluente €& gerado pelo arraste do liquido através do sobrenado de liquido, isto
ocorre porque é deixada agua limpa em certa vazao corrente em cada tanque e por
processo de cascata o liquido escoa do tanque menos concentrado para o mais
concentrado (Figura 2), caindo em canaletas no piso do setor e seguindo por
tubulagbes até a estagcéo de tratamento de efluentes.

Além dos efluentes gerados pelos processos de enxague tem-se a geracao
causada pela troca dos produtos, ou seja, apds certo periodo de uso o produto
perde seu efeito e deve ser trocado por um produto novo, e o produto usado é

descartado e deve ser tratado na estacao de tratamento de efluentes.
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Figura 2 — Enxague em cascata com entrada de agua no tanque 3 e saida no tanque 1.
Fonte: (Companhia..., 2001).

O efluente gerado apenas com niquel, ndo & possivel monitorar, pois ele &
misturado ao efluente acido e alcalino dos processos de desengraxe e decapagem.
A geracéo deste efluente totaliza 20 m? por semana, num regime de trabalho de 8
horas por dia. Os demais efluentes sdo oriundos do processo de cromagem e

totalizam 5 m® por semana, também em regime de trabalho de 8 horas por dia.
3.7 ENSAIO EM CELULA DE HULL

Um eletr6lito € uma solugdo composta de agentes quimicos, dos quais cada
um tem uma determinada influéncia sobre as propriedades do eletrodepdsito
metalico obtido. Gerar um depdsito com as caracteristicas desejadas requer certo
conhecimento da composig¢ao do eletrélito (PONTE, 2012).

Na maioria dos eletrdlitos atualmente sdo adicionados aditivos organicos que
influenciam no brilho, ductilidade, polimento da superficie e outras propriedades do
depdsito metalico. Podem ocorrer problemas que tem certa influéncia sobre as
propriedades dos depositos metalicos visiveis a olho nu sob condigbes normais de
trabalho. Ponte (2012), ainda cita que as vezes, um desvio da composi¢éo
considerada o6tima pode ser reconhecido prontamente pela variagdo de um
parametro como temperatura do banho, intensidade de corrente, pH, limpeza, entre
outros, o0 que leva a necessidade de experiéncias para identificar o defeito que esta

ocorrendo.
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No entanto, tais experiéncias ndo devem ser realizadas nos banhos
galvanicos propriamente ditos, mas sim, em ensaios simples e relativos a estes
banhos. A célula de Hull € um equipamento adequado para este tipo de analise. O
essencial da prova da célula de Hull consiste em reconhecer a aparéncia do
depdsito metalico sobre uma placa teste (geralmente ligada como catodo) submetida
ao dominio de uma densidade de corrente determinada e regulavel. Justamente
pelas diferencas de aparéncia do depdsito metalico obtido em comparagdo com os
depdsitos normais obtidos com densidade de corrente diferente reconhece-se faltas
ou excessos de determinados aditivos (PONTE, 2012).

A Célula de Hull (Figura 3) é uma miniatura do tanque para producédo de
revestimento eletrolitico projetado para produzir depédsitos catédicos que registram
as caracteristicas da eletrodeposi¢cdo em todas as densidades de corrente no ambito
da escala de operacdo. As caracteristicas dos depdsitos obtidos dependem das
condigdes do banho com relagdo aos componentes primarios, aditivos e impurezas.
A Célula de Hull possibilita ao operador experiente determinar os seguintes fatores
com relacéo aos banhos de eletrodeposicdo: limites aproximados de densidade e
brilno desejados; concentracbes aproximadas dos constituintes primarios dos
banhos; concentragbes dos aditivos; impurezas metalicas ou organicas e ainda
averiguacéao das condigdes do banho (SILVA et. al., 2006).

Além de poder avaliar todos os itens citados acima, a Célula permite observar
0 painel na parte de tras observando o poder de penetracdo em densidades de
corrente muito baixas, o que permite identificar uma série de possiveis defeitos ou

problemas que podem ocorrer nestas condigdes.

Catodo
aco carbono  OU latdo

.*

Anodo (metal a
ser depositado)

Figura 3 — Diagrama esquematico da Célula de Hull.
Fonte: (Silva, et. al., 2006)
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O essencial da célula de Hull € o reconhecimento da aparéncia do depdsito
metalico sobre uma placa teste, o catodo, submetida ao dominio de uma densidade
de corrente determinada e regulavel (SILVA, et. al., 2006). Observando-se as
diferencas na aparéncia do depoésito metdlico obtido em comparagdo com os
depdsitos normais é que se reconhecem faltas ou excessos de determinados
aditivos, podendo assim efetuar possiveis corre¢bes visando atingir uma melhor

qualidade para o eletrdlito.
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A parte experimental do projeto segue determinados procedimentos, os quais

foram divididos em etapas e melhor visualizados no fluxograma da Figura 4.

Coleta do Efluente

Agquecimento 100°C
Anilises combasena
reducdo de volume

Concentracioideal
(Padrdo banho Watts)

Adicdo de KMnO,
Purificaco do e Carvao Ativo
eletrolito

Andlises de cloreto

Iil I

e sulfato de niguel e
acido borico

Ensaio em

Célula de Hull Molhador, Abrilhartador e Carregador
o Ensaioem
Célula de Hull

Atingiu a Sim Eletralito
T pronto para

qualidade
desejada?

usoindustrial

Figura 4 — Fluxograma do processo de recuperagao do efluente até transformagéo em eletrdlito.

4.1 COLETA DAS AMOSTRAS DE EFLUENTE DE GALVANOPLASTIA - NIQUEL

As atividades deste trabalho foram desenvolvidas com o intuito de utilizar o

efluente de niquel, também conhecido como enxague do processo de producgao

galvanico, dando a este uma utilidade, evitando que o mesmo contamine o

ambiente.

O efluente de niquel foi coletado em uma Industria de Galvanoplastia no

Sudoeste do Parana.

Foi coletado15 litros de amostra do efluente de niquel, sob temperatura de 25

°C e pH préximo de 6,0.

A coleta de efluente foi realizada no dia que antecede a troca dos enxagues,

pois a cada semana é necessario descartar os enxagues mais concentrados para a
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estacdo de tratamento de efluentes. Dessa forma, o efluente utilizado apresenta
elevada concentracao de niquel. Apés a coleta da amostra, esta foi acondicionada,
sob temperatura ambiente em embalagens de 5 litros, embalagens essas
previamente lavadas e enxaguadas com agua deionizada, para evitar contaminagéo.

O efluente estava bastante diluido e necessitou-se concentra-lo para formar

um eletrolito com caracteristicas mais préximas da aplicagao.

4.2 PROCESSO DE CONCENTRACAO DAS AMOSTRAS DE EFLUENTE DE
GALVANOPLASTIA - NIQUEL

Para realizar as atividades desse projeto ndo se tinha referéncias suficientes
para saber em quanto tempo o efluente de niquel sendo aquecido a 100 °C iria

atingir a concentracédo ideal (Tabela 1) para um eletrélito industrial.

Tabela 1 - Concentragdo para os constituintes dos banhos de niquel tipo Watts.

Composicao Faixa de Concentragao (g L'1) Concentragéo ideal (g L'1)
Niquel Metalico - 80
Sulfato de Niquel 240 - 300 300
Cloreto de Niquel 40 -60 80
Acido Boérico 25-40 45

Fonte: Adaptado de COMPANHIA..., 2001.

Portanto antes de iniciar o aquecimento fez-se uma analise titulométrica dos
constituintes (niquel metalico, cloreto de niquel, sulfato de niquel e &acido bdrico),
seguindo-se o procedimento descrito por APHA (1995), o qual pode ser observado
no anexo 1. O aquecimento foi realizado em chama de gas, sobre a bancada

seguindo-se o fluxograma descrito na Figura 5.
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Figura 5 — Fluxograma do processo de aquecimento do efluente de
niquel

O volume de 1200 mL que apresentava concentracdo de aproximadamente
36% da concentragdo de Niquel esperada e considerada ideal (80 g L™ de niquel
metalico) foi novamente aquecido e acompanhado através de analises titulométricas
dos constituintes baseando-se na reducdo do volume, seguindo o procedimento
descrito por APHA (1995) como consta no anexo 1.

Dessa maneira pode-se dizer que foram utilizados 12 litros de efluente bruto,
para se chegar em 400 mL de eletrdlito concentrado. Isso ocorreu porque a

concentracéo inicial de niquel no efluente estava muito baixa.
4.3 PROCESSO DE PURIFICACAO DO ELETROLITO

Quando o eletrdlito atingiu a concentragcdo considerada ideal, iniciou-se o
processo de purificacdo do mesmo. Na purificagdo utilizou-se o permanganato de
potassio industrial e carvao ativo.

Adicionou-se permanganato de potassio e carvdo ativo, ambos na
concentragdo de 2 g L™ para purificar o eletrdlito formado. Segundo HERBST et. al.
(2004) a matéria organica presente no eletrdlito é facilmente oxidada por
permanganato de potassio em meio acido. A reacdo que explica o processo de

oxidagao do carbono é a seguinte:
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3C + 4KMnOy4 + 4H" = 4MnO, + 3CO; + 4K" + 2H,0

Pode-se observar que na reagdo o manganés € oxidado em presenca de
matéria organica, favorecendo a formacao de dioxido de carbono e agua, que retira
o carbono da solugéo do eletrélito, deixando-o ausente de contaminagé&o organica.

O carvdo ativo tem a funcdo de adsorver as substancias indesejaveis
presentes no meio eletrolitico. Dessa maneira o carvao ativado, neste caso em po,
possui uma superficie de contato maior que o carvao ativado granular, podendo
remover ions de ferro, cromo, e os ions de potassio formados na reagéo anterior.

Apos ter adicionado o carvdo ativado e o permanganato de potassio o
eletrélito adquiriu coloragao roxa, caracteristica do permanganato de potassio. Para
tanto, deixou-se o eletrdlito sem agitagdo durante um periodo de oito horas, para

que o carvao ativo em pé e o KMnO4 pudesse decantar e permitir a filtragao.

4.4 ENSAIO EM CELULA DE HULL

Com o auxilio do retificador, desengraxou-se o corpo de prova com
desengraxante eletrolitico, utilizando de 10 A por 1 minuto, sendo o corpo de prova o
polo negativo e a chapa de ago o polo positivo.

Em seguida enxaguou-se o corpo de prova em agua corrente, montando-se a
célula com o polo positivo no anodo e o negativo no catédo (corpo de prova). Para
realizar-se 0 ensaio é necessario observar o tempo e a densidade de corrente
utilizados no processo

Ligou-se o agitador e o retificador, acertando-se a amperagem em 2A,
marcando o tempo necessario para a realizacdo da andlise. Apos a analise
completa, retirou-se o corpo de prova da cubeta, enxaguando-o. Analisou-se a
camada depositada, se esta irregular, com manchas, amarelada, queimada, ou esta
de boa qualidade.

Depois de realizado o ensaio identificou-se a peca, com informacdes
referentes ao banho utilizado, a referéncia, contendo a data da analise, e se o

ensaio foi feito com o banho original, ou com aditivos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apds toda a realizagdo do projeto, podem-se dividir os resultados em trés
etapas. Concentragéo do efluente em funcdo do aquecimento; ensaio em Célula de

Hull e por fim a relagdo custo/beneficio do projeto.

5.1 CONCENTRACAO DO EFLUENTE EM FUNCAO DO AQUECIMENTO

Observou-se que a medida que o efluente de niquel era aquecido, a
concentragdo aumentava significativamente. A Tabela 2 apresenta os valores das
concentragbes de niquel metalico, cloreto e sulfato de niquel, e ainda acido bdrico,

aumentando conforme o efluente foi aquecido.

Tabela 2 — Resultados obtidos nas analises do efluente com base na redugdo em cada 100 mL de
volume e percentagem na concentracdo ideal esperada.

Tempo Concentraga
Volume (mL) (min.)) Ni°(gL”") NiCl,(gL") NiSO,(gL") H;BO;(gL") o Final (%)
1200 28,75 25,93 107,01 7,43 35,9
1100 18 32,87 30,65 121,19 10,5 41,1
1000 34 36,39 34,19 133,83 13,1 455
900 47 43,43 35,36 166,24 19,2 54,3
800 59 48,71 38,91 187,34 24,8 60,9
700 70 51,11 40,14 197,35 32,2 63,9
600 80 54,01 45,97 204,31 39,6 67,5
500 88 67,51 50,72 263,35 48,3 84,4
400 97 84,52 60,12 333,62 58,8 100

* A porcentagem foi calculada baseando-se na concentragé9 de niquel metélico, levando-se em
consideragdo a concentracgdo final de aproximadamente 80 g.L™.

Os dados presentes na Tabela 2 podem ser observados através de graficos

nas Figuras 6 e 7.
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Figura 6 — Aumento da concentracdo de (a) niquel metalico (b) cloreto de niquel (c) 4cido bérico em
funcdo da reducao de volume do efluente.
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Figura 7 — Aumento da concentragdo de sulfato de niquel em fungao da redugédo de volume.

5.2 ENSAIO EM CELULA DE HULL

Realizou-se o ensaio em Célula de Hull, inicialmente com o eletrdlito original

obtido no processo de concentragdo. A Figura 8 mostra a Célula de Hull deste

primeiro ensaio, onde pode-se observar que a camada de niquel depositada ficou
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muito fosca, sem brilho, e também apresentou na area de baixa densidade de

corrente, uma forte mancha escura.

| Viglig” €A

Figura 8 — Ensaio em Célula de Hull com o eletrélito de niquel original obtido da
concentracdo do efluente.

O eletrdlito de niquel possui alguns aditivos (molhador, abrilhantador e
carregador) que auxiliam na qualidade da camada de niquel depositada, ou seja,
somente os sais, ndo sao suficientes para garantir a estabilidade e qualidade da
camada depositada. Na agua de enxague, pode-se afirmar que havia pequenas
concentragbes de aditivos. Porém durante o aquecimento, esses aditivos perdem
sua funcionalidade devido a alta temperatura que o efluente foi submetido, e isso
pode ser evidenciado na deposi¢cdo do primeiro ensaio na Figura 8. Em condi¢bes
normais de operacgéo a temperatura do eletrélito de niquel ndo ultrapassa os 60 °C, e
no aquecimento ultrapassou 100 °C.

Observou-se na regido de alta densidade de corrente, sinais semelhantes a
riscos, mas isso ndo € problema do eletrdlito e sim é um defeito provocado pela
impressao digital deixada durante a realizagdo do ensaio, deixando a peca
manchada. Excluindo esse problema, e levando-se em consideragcdo a camada
formada nas regides de alta e média densidade de corrente, pode-se afirmar que a
camada esta nivelada e uniforme. Porém observa-se que na regido de baixa
densidade de corrente ndo ocorreu deposi¢cdo suficiente até o final do corpo de

prova, como pode ser observado na lateral superior, a direita, onde se observa uma
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mancha amarelada do latdo onde ndo ocorreu deposicéo de niquel e a Célula ficou
com coloragao escurecida.

Portanto este primeiro ensaio apresentou caracteristicas de um eletrdlito
semi-brilhante, isto é, sem brilho e com caracteristicas bem adversas a um eletrélito
que deve produzir pegas com qualidade e aspecto visual especular.

Como o eletrélito ndo atingiu as caracteristicas adequadas de deposigao
realizou-se um novo ensaio adicionando-se quantidades conhecidas de aditivos no
eletrélito de niquel, para verificar as caracteristicas do depoésito. Fez-se entdo a
montagem de um banho novo, considerando o anterior, um eletrolito sem aditivos.
Adicionou-se entgo: 1,5 mL L de Abrilhantador; 30 mL L™ de Carregador e 5 mL L™

de Molhador, e o resultado pode ser observado na Figura 9.

TN Drigead +
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Flgura 9 — Ensaio em Célula de Hull com adicédo de (1,5 mL L" ) de Abrilhantador; (30

mL L") e Carregador e (5 mL L) de Molhador.

Como se observa na Figura 9 o ensaio apresentou boas caracteristicas de
deposigao e brilho. Mesmo com a adigdo destas quantidades de aditivos e levando-
se em consideracao as 6timas caracteristicas do deposito, pode-se perceber que na
regido de baixa densidade de corrente a deposi¢cdo esta um pouco fosca e com
pequenos riscos que nao podem ser visualizados na imagem. Para corrigir tais
defeitos fez-se um novo ensaio mantendo-se as concentragbes anteriores de
aditivos e colocando-se ainda 2 mL L™ de Carregador e 0,5 mL L de Molhador, e

obteve-se um excelente resultado, como observa-se na Figura 10.
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Figura 10 — Ensaio em Célula de Hull com adigéo de (1,5 mL L'1) de Abrilhantador; (32 mL
L") de carregador e (5,5 mL L") de Molhador.

Embora a imagem nao permita visualizar completamente e com clareza,
pode-se observar que a camada estd mais nivelada e com menos defeitos,
tornando-se mais brilhante e com camada mais uniforme, ou seja, apresenta
caracteristicas semelhantes em pontos diferentes da chapinha, seja na regido de
alta, média ou baixa densidade de corrente. As ranhuras que aparecem na regido de
baixa densidade de corrente s&o devido a limpeza da pec¢a, que provocou riscos na
chapinha. Portanto ndo s&o decorrentes da camada depositada.

Os resultados na deposi¢ao da peca apresentaram-se satisfatérios, atingindo

0s objetivos propostos.
5.3 RELACAO CUSTO/BENEFICIO

Para o aquecimento foi utilizado gas GLP (Gas Liquefeito de Petrdleo)
utilizado em fogdes a gas. O tempo de aquecimento foi de 38h54min. De acordo
com informagdes obtidas no site Rede de Gas (2012) um fogdo a gas de bancada
com 2 bocas consome 3096 Kcal por hora de trabalho. Considerando que utilizou-se
38,9 horas de aquecimento em fogao de bancada de 2 bocas pode-se dizer que
foram gastos 120.434,4 Kcal (3.096 Kcal x 38,9 horas).

Halliday et. al. (2010) afirmam que uma caloria, equivale a 0,00000163 Kwh
de energia. Utilizaram-se estas transformacgdes, pois se considera a energia utilizada

como energia elétrica, que é a forma de energia mais convenientemente utilizada.
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Portanto efetuando-se os calculos pode-se dizer que foram gastos 140,065 Kwh de
energia elétrica. A empresa que forneceu as amostras paga atualmente um valor de
R$ 0,207183 por 1 Kwh de energia elétrica. Como o projeto foi executado no
laboratério da empresa, utiliza-se o custo de energia que a empresa tem. O projeto
demandou mais gasto com carvao ativado, permanganato de potassio, e aditivos
como molhador, carregador e abrilhantador.

Para se determinar o custo dos aditivos foi necessario determinar antes a
densidade destes produtos, pois o produto € vendido em Kg e no projeto utilizou-se
determinados volumes destes aditivos. A densidade foi determinada em laboratério e
obteve-se os seguintes resultados:

e Molhador — aproximadamente 1 g L™;
e Abrilhantador — aproximadamente 1,04 g L'1;
e Carregador — aproximadamente 1,04 g L ™.

Os volumes de aditivos foram transformados em massa pela densidade e
podem ser visualizados na Tabela 3.

N&o utilizou-se os sais de niquel (cloreto e sulfato) e nem o acido boérico, pois
apos o0 aquecimento, conseguiu-se atingir a concentragdo considerada 6tima para
estes constituintes. Portanto n&o se utilizou nada destes constituintes.

Para melhor se entender os calculos realizados pode-se observar a Tabela 3,
onde traz os custos para elaboragéo do projeto e obtencéo de aproximadamente 400

mL de eletrdlito a partir de 12 L de efluente bruto.

Tabela 3 - Custos detalhados de cada produto utilizado na recuperacdo do efluente de niquel
considerando volume bruto de 12 litros.

Descrigao Consumo Valor Unitario Custo por Item
Energia Elétrica 140,065 Kwh R$0,207183 / Kwh R$ 29,02
Carvéo Ativo 0,0008 Kg R$ 6,10 / Kg R$ 0,00488
KMnO4 0,0008 Kg R$ 15,41 /Kg R$ 0,01233
NiSO, 0 Kg R$ 16,64 / Kg R$ 0,00
NiCl, 0 Kg R$ 16,64 / Kg R$ 0,00
H3BO; OKg R$ 3,90/ Kg R$ 0,00
Molhador (5,5 mL) 0,0055 Kg R$ 4,25/ Kg R$ 0,0234
Abrilhantador (1,5 mL) 0,00156 Kg R$ 16,80 / Kg R4 0,0262
Carregador (32 mL) 0,03328 Kg R$ 16,80 / Kg R$ 0,5591
Custo Total (Obtencdo de aproximadamente 400 mL de Eletrdlito) R$ 29,65

A Tabela 4 apresenta os valores aproximados para recuperar volumes

maiores de efluente. Esta aproximagdo considera que as caracteristicas iniciais do
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efluente sejam iguais as do efluente usado neste projeto. Bem se sabe que as
caracteristicas iniciais do efluente variam de um dia para outro, pois podem ocorrer
variacbes no pH, temperatura e principalmente na concentragcdo dos constituintes

que estédo diluidos no efluente (dguas de enxague).

Tabela 4 — Custo aproximado para recuperar outros volumes de efluente de niquel seguindo a
mesma metodologia.
Volume de Efluente (L) Volume de Eletrélito Obtido (L) Custo total aproximado

12 0,40 R$ 29,65
50 1,67 R$ 123,54
100 3,33 R$ 247,10
500 16,67 R$ 1.235,42
1000 33,33 R$ 2.470,83
5000 166,67 R$ 12.354,20
10000 333,33 R$ 24.708,33

E interessante ressaltar que estes valores podem variar dependendo do
fornecedor que fornece os produtos para eletrolitos de niquel, ou seja, o valor do
Kwh de energia pode variar de uma més para outro e os produtos podem variar de
preco de um fornecedor para outro. Estes precos foram considerados de acordo com
o fornecedor usado pela empresa que forneceu as amostras. Outro fator
interessante a ser observado é que neste calculo a energia esta sendo considerada
com eficiéncia maxima de 100%, ou seja, na pratica isto ndo ocorre, pois parte
dessa energia é dissipada e € necessario mais energia para suprir essa perda.

E importante lembrar que quando se faz aproximagdes corre-se o risco de
multiplicar erros, ou seja, podem ter ocorridos problemas no desenvolvimento inicial
do projeto e quando se faz aproximagdes como na Tabela 4, esses erros séo
projetados juntos, aumentando-se a percentagem.

Um dos objetivos deste trabalho é comparar o custo deste processo com o
custo do tratamento deste efluente. Para tanto fez-se um ensaio em laboratério para
verificar o custo do tratamento.

Neste ensaio utilizou-se 1L de efluente de niquel da mesma amostra usada
no projeto com as mesmas caracteristicas do efluente usado na recuperagédo. A
Tabela 5 traz os valores do custo para tratar 1L deste efluente. O efluente depois de
tratado foi filtrado para reter o lodo e eliminar o maximo de agua possivel, sendo

assim produziu cerca de 110 mL de lodo com baixa umidade.
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Tabela 5 — Custos detalhados de cada produto utilizado no tratamento do efluente de niquel
considerando volume bruto de 1L.

Descrigao Consumo Custo Unitario Custo por Iltem
Cal Hidratada 0,001 Kg R$ 0,40 / Kg R$ 0,0004
Hidréxido de Sédio 0,005 Kg R$ 2,10/ Kg R$ 0,0105
Hipoclorito de Sédio 0,002 Kg R$ 2,14 / Kg R$ 0,0043
Polissulfato de 0,009 Kg R$ 1,92/ Kg R$ 0,0173

Aluminio

Polimero (Floculador) 0,0001 Kg R$ 16,9/ Kg R$ 0,0017
Lodo Produzido 0,00011 m® R$ 350,00 / m® R$ 0,0385
Custo Total (Tratamento de 1L de Efluente) R$ 0,0727

E importante destacar que o lodo é prensado e depois é destinado em Aterro
Industrial Classe |. Para tanto, tem-se um custo de destinacdo deste residuo que na
empresa atualmente é de R$ 350,00.m'3.

Assim como fez-se no processo de recuperagao do efluente por aquecimento,
a Tabela 6 traz os valores do custo no tratamento deste efluente para volumes de
efluente maiores, sendo também, consideradas as mesmas caracteristicas do

efluente.

Tabela 6 — Custo aproximado para tratar outros volumes de efluente de niquel seguindo a mesma

metodologia.
Volume de Efluente tratado (L) Custo Total

1 R$ 0,0727
12 R$ 0,8724

50 R$ 3,635

100 R$ 7,27

500 R$ 36,35

1000 R$ 72,70

5000 R$ 363,5
10000 R$ 727,00

A Tabela 7 apresenta os valores do custo total do tratamento de efluente de
niquel e também os valores do custo na recuperagéo deste mesmo efluente para

diferentes volumes.
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Tabela 7 — Comparacao entre a recuperacao e o tratamento de efluente de niquel com caracteristicas
iguais.

Volume de Efluente (L) Custo na Recuperagao Custo no Tratamento
12 R$ 29,65 R$ 0,8724
50 R$ 123,54 R$ 3,635
100 R$ 247,10 R$ 7,27
500 R$ 1235,42 R$ 36,35
1000 R$ 2470,83 R$ 72,70
5000 R$ 12354,20 R$ 363,50
10000 R$ 24708,33 R$ 727,00

Quando comparado a recuperagao com o tratamento deste efluente de niquel,
observa-se que o tratamento do efluente &€ extremamente mais vantajoso no quesito
economia do que recuperar tal efluente pelo processo de evaporagdo e
concentragdo proposto. O que mais encarece o processo de recuperagdo é a
energia gasta para evaporar a agua presente no efluente e concentra-lo. Esta
energia corresponde a aproximadamente 97,88% do custo total envolvido na
recuperacao do efluente. Se usado energia elétrica pode-se dizer que este projeto
torna-se inviavel economicamente para a empresa. Sendo assim é mais vantajoso
tratar e descartar corretamente o efluente, comprando quando necessario os
produtos para manutencéo dos eletrolitos ja instalados na empresa, do que gastar

uma quantidade consideravelmente alta de energia elétrica.
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6 CONCLUSAO

Os objetivos propostos de aquecer e concentrar o efluente; efetuar as
andlises para verificar aumento de concentracdo; purificar o eletrélito, e realizar
ensaio em Célula de Hull buscando qualidade na deposigéo foram alcang¢ados.

Mas quando comparado o gasto com energia para recuperar e reaproveitar o
residuo, e o gasto para tratar e descartar o residuo para um aterro classe |,
observou-se que o tratamento e recuperacéo do residuo nao foi viavel.

O projeto pode ser viavel se for implantado em uma empresa onde se tem
energia sendo dissipada, isto é, perdida através de processos térmicos presentes na
estrutura da empresa, podendo ser energia proveniente de caldeiras, fornos e
fogbes, onde ocorrem perdas. Sendo assim essa energia poderia ser reaproveitada
para o aquecimento, mas deve-se ressaltar que é necessario um estudo mais
detalhado de custos e beneficios, baseando-se na realidade e observando-se a
estrutura fisica de cada empresa para decidir se é vidvel a implantacédo deste
projeto, visto que o efluente é gerado continuamente nos processos de producéo e é

necessario destina-lo corretamente.
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ANEXO | — METODOLOGIAS UTILIZADAS PARA AS ANALISES DE TITULAGAO
DOS CONSTITUINTES DO ELETROLITO DE NIQUEL SEGUINDO
PROCEDIMENTO DESCRITO POR APHA (1995).

e Andlise de Acido Bérico em eletrélito de Niquel

Materiais e Reagentes:

- Bureta;

- Pipeta de 1 mL;

- Béquer de 50 mL;

- Erlenmeyer de 250 mL,;

- Péra;

- Espatula;

- Manitol P.A;

- Solugao de hidroxido de soédio 0,1 mol.L™”;

- Solucéo indicadora de purpura de bromocresol 1%;

Procedimento:

Coletou-se a amostra no béquer de 50 mL, e com o auxilio da péra colocou-se
1 mL da amostra no erlenmeyer de 250 mL. Adicionou-se 2 a 3 gotas de purpura de
bromocresol 1% e acrescentou-se manitol P.A. aos poucos até formar uma pasta
homogénea e firme. Titulou-se com hidréxido de sédio 0,1mol L™ até o aparecimento
de uma coloragéo azul. Lendo-se a quantidade de titulante gasto efetuaram-se os

calculos.
[4cido borico (g L™)] = V(mL) gastos de NaOH x 6,189

Este constituinte é usado com a finalidade de reduzir a variagdo do pH,
atuando como tamp&o. O acido bérico € um acido fraco, mantendo-se na solugao
como uma mistura de ions borato e acido borico ndo dissociado. Portanto multiplica-
se o volume de titulante por 6,189, que indica a concentragéo de ions borato e 4cido

bdrico ndo dissociado. Quando os ions hidrogénio s&o removidos pela sua reducéo,
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0 acido boérico, ndo dissociado, dissocia-se mantendo o pH. Quando ha adigdo de

acido, ions borato se combinam com ions hidrogénio

bérico ndo-dissociado.

Analise de Niquel Metalico

Materiais e Reagentes:

- Bureta;

- Pipeta de 1 mL;

- Béquer de 50mL,;

- Erlenmeyer de 250mL;

- Proveta;

- Péra;

- Indicador murexida;

- Hidroxido de aménio P.A;
- Pipeta de 10 mL;

- Agua destilada.

- Solugéo de EDTA 0,1 mol L™;

Procedimento:

adicionais, formado acido

Coletou-se a amostra no béquer de 50 mL, e com o auxilio da péra, colocou-

se 1 mL da amostra no erlenmeyer de 250 mL. Adicionou-se 100 mL de agua

destilada, 10 mL de hidroxido de amdnio e uma pitada de indicador murexida. Em

seguida titulou-se com EDTA 0,1 mol L até o aparecimento de uma coloracédo

purpura. Lendo-se a quantidade de titulante gasto os calculos foram efetuados.

[niquel metélico] = V( mL) gastos de EDTA x 5,869

Pode-se observar nos calculos que é necessario multiplicar o volume gasto de

titulante, por valores estabelecidos. No caso do niquel metalico multiplica-se por

5,869, que é um fator relacionado a estequiometria da reagéo envolvida no processo

de titulagdo.
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¢ Analise de Cloreto de Niquel

Materiais e Reagentes:

- Bureta;

- Pipeta de 1 mL;

- Béquer de 50 mL;

- Erlenmeyer de 250 mL,;

- Proveta;

- Péra;

- Pipeta de 2 mL;

- Agua destilada;

- Solugéo de Ag(NO3) 0,1 mol/L;

- Solugéo de cromato de potassio 2%.

Procedimento:

Coletou-se a amostra no béquer de 50 mL, e com o auxilio da péra, colocou-
se 1 mL da amostra no erlenmeyer de 250 mL. Em seguida, adicionou-se 100 mL de
agua destilada, 2 mL de cromato de potassio 2%. Em seguida, titulou-se com nitrato
de prata (AgNO3 ) 0,1 mol L™ até o aparecimento de uma coloragdo levemente

amarronzada. Leu-se a quantidade de titulante gasto e efetuou-se os calculos.
[cloreto de niquel] (g L") = V( mL) gastos de AgNO3 x 11,884

Neste caso, deve-se multiplicar o volume de nitrato de prata gasto por um
fator 11,884. Esse fator indica também a concentrac&o de cloreto de niquel livre em

solugdo, o qual favorece a passagem de corrente no banho, proporcionando também

a corrosao anddica.

e Célculo do Sulfato de Niquel
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Para obter-se a concentracdo de sulfato de niquel, deve-se manter uma
relacdo com a concentracdo de niquel metalico e a concentragdo de cloreto de

niquel, medidos anteriormente. A relagdo consiste:

[Sulfato de Niquel] =
Concentracéo (g L™) de cloreto de niquel X 0,247: (A)
(g L™ niquel metalico — (A)) X 4,79 : g L™ de sulfato de niquel;

Através da relagédo estabelecida afirma-se que a concentracdo de sulfato de
niquel depende da concentragédo de niquel metalico e cloreto de niquel. No calculo,
os fatores multiplicados correspondem a percentagem de sulfato livre em solugéo,
fornece ions do metal que devera ser depositado na pecga. Por isso a necessidade

da relacao entre niquel metélico e sulfato de niquel.



