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1. RESUMO

Este trabalho apresenta os procedimentos de tratamento aplicado aos
residuos das titulacbes argentimétricas do laboratério de ensino de Quimica
Analitica da Universidade Federal de Santa Catarina. O objetivo do trabalho
consiste em obter a recuperagcao da prata e do cromo, para serem reutilizados no
proprio laboratério.

Os precipitados de AgCl foram recuperados com aplicacdo de
metodologias disponiveis na literatura. Para os precipitados de Agl, AgSCN e
AgBr, foi necessario uma adaptacao destes métodos.

Com o tratamento da solugdo de cromato de potassio sobrenadante dos
residuos do Método de Mohr, obteve-se a recuperagao de cromo por precipitagao
de hidréxido de cromo (Ill). Permitindo o descarte da agua do residuo com maior
seguranga, proximo dos limites de cromo estabelecidos pela legislagéao.

Os compostos recuperados foram analisados utilizando-se testes
qualitativos, titulacdes, andlises por absorcado atdbmica e analises por microscopia
eletrbnica. No conjunto de resultados apresentados nessas analises, 0s

compostos recuperados foram considerados adequados para serem reutilizados.



2. INTRODUGAO E JUSTIFICATIVA

A importancia da questdo do gerenciamento de residuos quimicos em
laboratérios de ensino e pesquisa no Brasil, revela-se evidente, pela quantidade
de artigos diretamente relacionados ao assunto, divulgados na literatura técnica e
cientifica. Na Revista Quimica Nova, por exemplo, encontramos 13 artigos
publicados entre 1998 e 2008; que descrevem iniciativas adotadas por instituicdoes
de ensino técnico e superior, em implantar programas de gestdo de residuos de
laboratérios, relatando dificuldades, e solugdes apresentadas. Algumas
universidades implantaram programas amplos, de alto investimento, outras
criaram disciplinas especificas para tratar residuos de seus laboratérios como
conteudo didatico, outras descrevem iniciativas isoladas de métodos utilizados
para tratamento de determinados residuos.

Entre estes métodos os mais divulgados sao procedimentos para recuperar
prata e cromo, ndo apenas na Revista Quimica Nova, como em outras

publicacoes.

2.1. Importancia Econémica da Prata

A prata € um metal nobre, bom condutor de calor e eletricidade,
propriedades que favorecem seu uso em aparelhos quimicos, instrumentos
médicos, equipamentos industriais elétricos, eletrénicos, fotograficos, de imagem,
e som; a prata também é utilizada na cunhagem de moedas, objetos artisticos,
instrumentos musicais, j6ias, e outros.

A prata, imprescindivel para sustentar o consumo tecnolégico, é originaria
de minerais que ocorrem em quantidades insuficientes para atender a demanda,
fator que eleva seu valor comercial. Apenas 1/3 das reservas mundiais de prata
sao depdsitos onde a prata ocorre como produto principal; nos outros 2/3 a prata
ocorre como subproduto em reservas de cobre, chumbo, zinco, e ouro,
frequentemente a grandes profundidades. Em 2007, a producao mundial de prata,

como produto principal ou subproduto atingiu 20.858 toneladas, onde: Peru



(16,3%), México (14,4%), China (12,9%), Australia (9,6%), Chile (6,7%), Polbnia
(6,2%), Canada (5,8%), Estados Unidos (5,9%), sdo os principais produtores
mundiais. O déficit entre produgcédo e consumo de minério concentrado de prata foi
de 800 toneladas em 2007. 2

A producgéo brasileira de prata, em torno de 19 toneladas, representou
0,1% da producao mundial em 2007. Destaca-se que a produgao de prata precisa
ser reforcada por prata refinada do metal contido em concentrados e fundidos
metallrgicos, nacionais e importados. No Brasil em 2007, foram recuperados, por
exemplo, 28 toneladas de prata contida da lama anddica do cobre produzido em
usinas metalurgicas; foi estimado que 32 toneladas de prata secundaria, foram
recuperados a partir de residuos de processo produtivo (sucatas), principalmente
de chapas radiograficas, filmes fotogréaficos e fotolitos de grafica.

2.2. Problemas Ambientais Relacionados ao Cromo

O cromo € um metal que ocorre naturalmente no ecossistema, concentra-
se em depdsitos minerais principalmente na forma do mineral cromita (CroFeQOy).
Merece maior atencédo principalmente devido aos efeitos adversos que pode
causar ao meio ambiente e a saude humana. O principal problema ambiental sao
deposicoes de residuos de origem industrial como curtumes e siderurgia,
causando poluigdo de aqtiiferos e do préprio solo. "3

A producao mundial de cromo em 2006, foi de 20.000.000 de toneladas. Os
maiores produtores de minérios de cromo foram: Africa do Sul (37,5%),
Cazaquistdo (18%) e india (18%). O Brasil, Ginico produtor de cromo do continente
americano, contribuiu com 253.000 toneladas representando 0,3% da producgéo
mundial em 2006. *

Os principais produtos de cromo (sais, 6xido, metal, ligas) obtidos a partir
do minério cromita, sdo utilizados principalmente na fabricagdo de ligas metalicas,
devido as suas propriedades: dureza, resisténcia ao atrito, resisténcia a corrosao
e ao desgaste (STERN, 1982). Muitos tipos de fertilizantes também contém niveis
apreciaveis de cromo (HSDB, 2000).°



As principais atividades humanas na qual o cromo e seus compostos séo
liberados para o meio ambiente, sdo emissdes decorrentes da fabricagdao do
cimento; construgao civil, devido aos residuos provenientes do cimento; soldagem
de ligas metdlicas; fundicdes; manufatura de acos e ligas; industria de
galvanoplastia; lampadas; minas; lixo urbano e industrial, incineracdo de lixo,

cinzas de carvdo; curtumes; preservativos de madeiras; e fertilizantes. °

2.3. Consideracoes Sobre o Cromo nos Estados de Oxidagao lll e VI

O cromo ocorre nos estados de oxidacdo -2 a +6, porém somente, Cr°,
Cr(11), Cr(lll), e Cr(VI) sdo os mais comuns. Cr(ll) & facilmente oxidado a Cr(lll)
pelo ar. A reducdo de cromo (VI) no organismo ocorre espontaneamente, e a
oxidacdo do cromo (lIl) para cromo (V1) ndo ocorre em sistema biolégico.”

O cromo (Ill) € um nutriente essencial para a nutricao humana (MERTZ,
1969), ndo téxico e estavel no solo. O cromo (lll) ndo é considerado toxico,
provavelmente por apresentar baixa mobilidade e restrito movimento através da
membrana celular. 3

Sob condi¢cbes normais, o cromo metal e cromo (lll) sdo relativamente nao
reativos na atmosfera, mas o cromo (VI) pode reagir com materiais particulados
ou poluentes gasosos para formar cromo (lll) (WHO, 1988). A concentragdo de
cromo no ar pode ser maior em areas vizinhas a industrias. Significativa
quantidade de cromo deposita-se no leito dos oceanos, parte do cromo completa
o ciclo pela deposi¢cao no solo. Plantas e animais absorvem preferencialmente
cromo (VI). A oxidacado de Cr (lll) para cromo (VI) pelo oxigénio dissolvido em
aguas naturais é praticamente inexistente, e raramente ocorre durante a cloragao
da agua distribuida a populacdo em geral.®

No homem e em animais, o cromo (lll) € um nutriente essencial que
desempenha papel importante no metabolismo da glicose, gorduras e proteinas.
O cromo metalico parece ndo ser nocivo a saude, mas os compostos de cromo
(Vl) podem provocar efeitos nocivos na pele, no trato respiratorio e, em menor

extensao, nos rins. O cromo (VI) penetra facilmente nas células através de canais
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aniénicos nao especificos, penetrando rapidamente nos eritrocitos. Acredita-se
ser este um dos fatores que contribui para a sua elevada toxicidade. °

No organismo, em pH fisiolégico, cromo (VI) pode existir como anion
cromato tetraédrico, que assemelha-se a outros anions naturais, como sulfato e
fosfato, facilitando sua permeabilidade nos canais celulares. Enquanto, o cromo
(1) forma complexos octaédricos, o que dificulta sua permeabilidade intracelular,
isto pode explicar sua baixa toxicidade. °

Dentro das células, o cromo (VI) sofre reducao a cromo (lll), formando
intermediarios de cromo (V) e cromo (lV), espécies envolvidas no ciclo oxidativo
de Fenton, gerando radicais livres. Dificilmente, em condi¢cbes fisiologicas
normais, o cromo (lll) gera este tipo de radicais (ATSDR, 2000). Os produtos da
reducéo de cromo (VI) podem interagir com o DNA resultando em dano estrutural

ou funcional, a alteragéo da regulacéo celular pode levar a carcinogénese. °

2.4. Padrdes de Lancamento de Efluentes Estabelecidos pelo CONAMA®

A grande importancia econémica e ambiental dos compostos de prata e
cromo, justifica a necessidade de estudar, aplicar e divulgar, conhecimentos que
possam colaborar na recuperacao destes metais.

A resolucdo No. 357 do CONAMA?®, de 17 de marco de 2005, estabelece
para padroes de langamento de efluentes, os limites maximos permitidos em 0,5
mg L' de cromo total e 0,1 mg L™ de prata total.

2.5. A Questao do Gerenciamento de Residuos

A questdo do gerenciamento de residuos quimicos dos laboratorios de
ensino de Quimica Analitica Experimental do Departamento de Quimica da
UFSC, recebe atencdo constante, por parte dos professores. Revisbes de
experimentos, substituicio de reagentes e algumas alteragbes adotadas,

demonstram esta preocupagao ascendente.



11

Podemos destacar uma alteracdo de procedimento adotado em todos os
experimentos de titulagdo. Normalmente os roteiros indicam que as titulagbes
devem ser triplicadas para cada equipe, para obter um resultado com tratamento
estatistico. Reavaliando este procedimento, os professores resolveram que cada
equipe poderia fazer apenas uma titulacdo, organizando as determinagdes em
uma tabela, permitindo assim um resultado estatistico de 12 determinacdes. Hoje
todas as turmas e professores adotam esta forma de trabalho nos experimentos,
0 que diminuiu para um terco o consumo de todos os reagentes, reduzindo
também a geracao de residuos.

Podemos destacar também diminuicdo da concentracdo das solugdes de
nitrato de prata, que sdo utilizadas normalmente na concentragdo de 0,1 mol L.
Em 2000 foi realizado um estudo experimental de desvio padrdo e teste de
significancia F, comprovando estatisticamente que as solucbes de AgNO3 0,1 mol
L™ poderiam ser substituidas por solugdo mais diluida de concentragdo de AgNOs;
0,05 mol L', mantendo a exatiddo da andlise de significancia 95%. Esta
concentragdo de AgNOs 0,05 mol L' comegou a ser adotada nos roteiros a partir
de 2001, hoje todas as turmas e professores utilizam, diminuindo em 50% o
consumo total de nitrato de prata e dos outros reagentes utilizados no
experimento, permitindo uma consideravel reducao de custos e de quantidades
de residuos gerados.

Esta postura dos professores, mostrando uma preocupacao cada vez mais
acentuada com a questdo dos residuos, incentivou, técnicos, bolsistas, e até os
alunos, permitindo o surgimento de outras iniciativas, como a elaboracdo de um
relatorio de residuos em 2007; e o planejamento deste trabalho, avangando para
uma etapa mais importante que seria o tratamento dos residuos de forma mais

adequada possivel: a reutilizagao.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

O primeiro procedimento de recuperacdo da prata consultado, foi uma
publicacdo do grupo GEEQuim 7. Onde sdo apresentados duas opcdes de
métodos, para transformar cloreto de prata em nitrato de prata. O fluxograma da

Figura 1 representa um resumo de cada método.

Método A Método B
Conversao de residuos de AgCl em 6xido Conversao de residuos de AgCl para
de prata por digestdao com soda caustica prata metalica por zinco granulado em
(5M), na sequéncia Ag.O foi reduzido para meio de acido sulftrico diluido, ao
prata metalica por decomposicao térmica, final a prata metalica é tratada com
ao final a prata metalica é tratada com acido nitrico, cristalizando nitrato de
acido nitrico, cristalizando nitrato de prata. prata.
AgCl | | AgCl |

+ NaOH (Aquecimento, 100° C)

Ag.0O | Zn (em meio &cido)

(Reducao da prata por decomposicao térmica)

Ag I | Ag |
+ HNO3 + HNO3
AgNO, | | AgNO; I

Figura 1. Metodos de recuperagdo da prata, EXPERIENCIAS SOBRE
EQUILIBRIO QUIMICO, 1985 7

MURPHY, J. A.; et al. 8, descrevem experimentos de recuperagéo da prata
a partir de residuos de cloreto de prata, com etapas semelhantes ao método
apresentado pelo grupo GEEQuim, convertendo AgCl diretamente a prata

metdlica, utilizando 6 opgdes de agente redutor, representado na Figura 2.
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AgCl | Opgodes de agente redutor
+ NaOH )
+ 1) Formaldeido:
2) Boro Hidreto de Sddio,
| Ag | 3) Zinco granulado (em meio bdsico)
+ HNO, 4) Aménia concentrada,
5) Cobre granulado
| AgNOs | 6) Dextrose

Figura 2. Métodos de recuperacdo da prata - JOURNAL OF CHEMICAL
EDUCATION, 1991 8

HSU, P. C.; et al. °; apresentam um artigo descrevendo a aplicacdo dos
mesmos métodos, utilizando os 6 agentes redutores citados na figura 2.
Apresentam também, um estudo detalhado sobre a utilizagdo de perdxido de
hidrogénio em meio basico como agente redutor, representado na Equagéo 1.

2AgCI (s) + 2NaOH (aq) + H.0, (ag) — 2Ag (s) + 2NaCl (aq) + 2H.0 (I) + O, (g) (1)

FELISBERTO, R.; et al. '° ; apresentam um artigo aplicando o método da
dextrose, para recuperar prata dos residuos de titulagdes argentimétricas do
método de Mohr. A Figura 3 representa um fluxograma do método divulgado
neste artigo, que descreve um processo de purificagdo da prata metalica, por
fusdo com bérax, onde prata e bérax sdo colocados em cadinho ceramico, pré-

aquecido com bico de biinsen a 500°C, a seguir sdo levados para uma mufla (até
1000°C), apos resfriar o material é tratado com HCI concentrado. Este mesmo

artigo descreve também, o tratamento da solucdo de cromato de potassio
sobrenadante, onde a solugdo € aquecida para evaporar a agua até que a
concentracao do cromato de potassio chegue a 5%.
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Residuo da determinacéo de cloreto (Método de Mohr)

Separar por
decantacao

AgCl
Precipitado (residuo)

+ HCIl 10%

Sobrenadante:
solucao de cromato de potassio

AgCl (tratado e lavado)

+ NaOH

Concentracao da solucao
de cromato a 5%, por aguecimento.

+ dextrose (80°C, 15 minutos)

Ag

Fusdo com bodrax

| Ag (purificada)

Figura 3. Método da dextrose, QUIMICA NOVA, 2008. °

FARIAS, R. F. de, et al.""; apresenta um artigo descrevendo a recuperacgédo do

cromo, onde cromo (VI) é primeiramente reduzido a cromo (lll), pela reagdo com

bissulfito de sédio, sendo em seguida precipitado sob a forma de hidroxido,

mediante reacdo com hidroxido de sédio. Procedimento semelhante € utilizado

nas aulas de Quimica Inorganica no Departamento de Quimica da UFSC, onde

cromo (VI) é primeiramente reduzido a cromo (Ill), pela reagdo com tiossulfato de

sodio, sendo em seguida precipitado sob a forma de hidroxido, mediante reagéo

com carbonato de sédio e hidréxido de sddio.
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4. OBJETIVOS

Recuperacao de prata e cromo dos residuos gerados pelos experimentos
de titulagcdes argentimétricas do laboratério de ensino de Quimica Analitica da

Universidade Federal de Santa Catarina.

Como objetivos especificos pretende-se:

(i) Aplicar metodologias disponiveis na literatura para recuperar prata dos
precipitados de AgCl, transformando inicialmente AgCl em Ag20, reduzindo entao

Ag.O para prata metalica pelo método da dextrose, na etapa final, Ag® sera

convertido em nitrato de prata por reagdo com &cido nitrico.

(if)  Adaptar o método para recuperar prata dos precipitados de AGSCN, AgBr e
Agl, transformando inicialmente estes precipitados em Ag:S, que sera convertido

em nitrato de prata por reacao com acido nitrico.

(iii) Fazer o tratamento do sobrenadante do residuo do Método de Mohr,
reduzindo, cromato de potassio em solucao a cromo lll, precipitando hidréxido de
cromo lll, permitindo assim o descarte do sobrenadante, com valores préximos

aos limites estabelecidos na legislagao.
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5. MATERIAL E METODOS

O material de estudo sdao os residuos gerados nas titulacdes
argentimétricas das disciplinas de Quimica Analitica Quantitativa Experimental, na

realizagdo dos experimentos identificados como:
e Determinacao de Cloreto em soro fisiolégico, pelo método de Mohr e Fajans;
e Determinacgao de lodeto em xarope, pelo método de Fajans; e
* Determinagéo de brometo em sais de brometo, pelo método de Volhard.

Estes residuos foram coletados durante o semestre de 2008-2 e 2009-1 e
foram armazenados em galdes de 5 litros, somando um volume de 60 litros, com
consumo estimado em 100g de AgNOs;. (Considerando que a quantidade de
AgNO3; consumido nas titulacbes argentimétricas, nos ultimos semestres, foi em
média 50g por semestre).

A tabela 1 mostra um resumo dos métodos, reagentes e indicadores
utilizados nas titulagbes argentimétricas; e da composicdo de cada um dos
residuos gerados. Os reagentes eram coletados separadamente, mas os frascos
de coleta as vezes eram reutilizados, e quando os métodos eram realizados no
mesmo dia, ocorriam inevitaveis enganos, com mistura dos residuos.

Observando a tabela 1, podemos ver que temos residuos na forma de
precipitado de AgCl para o método de Mohr e Fajans, os precipitados destes
residuos podem ser tratados pelo mesmo procedimento. Entretanto os
sobrenadantes sao diferentes, com procedimentos de tratamento diferentes,
sendo que neste trabalho sera avaliado o tratamento do sobrenadante apenas do
método de Mohr.

Para os precipitados de AgQCl (Determinacdao de Cloreto em soro
fisiologico), o procedimento adotado foi a aplicacdo dos métodos divulgado na
literatura, aproveitando as etapas mais favoraveis para obter economia de
reagentes utilizados, maior facilidade e eficiéncia operacional.

Para os residuos na forma de precipitados de outros haletos, que nao sao
cloretos, como é o caso dos precipitados gerados na determinacao de lodeto em

xarope, € na determinacao de brometo em sais de brometo, Agl, AQSCN e AgBr,
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os métodos disponiveis na literatura, ndo foram adequados, apesar de ser
afirmado nos métodos que o procedimento poderia ser utilizado para outros
haletos. Foi necessario estudar uma adaptacao para conseguir recuperar a prata

contida nestes precipitados.

Tabela 1. Descricdo das titulagbes argentimétricas do sistema de estudo,
destacando a composic¢ao dos residuos utilizados.

Experimento Residuo

Método

Descri¢ao da Titulagao Precipitado Sobrenadante
Indicador

Determinacao de Cloreto em soro fisioldgico

Mohr AgCl Solugéo de
Solugao de AgNO; em solugao de NaCl Contaminado ¢/ K>CrO4

+ CaCO; sélido (no branco) Ag,CrO, e CaCOg e nitrato de so6dio
KQCFO4 5%

Determinacao de Cloreto em soro fisioldgico AgCl

Fajans
Solugao de AgNO; em solugao de NaCl
Diclorofluoresceina

Determinacao de lodeto em xarope
Fajans

Solugao de AgNO; em solugao de Ki
Eosina - em meio 4cido HNO3

Determinacao de brometo em sais de brometo
Volhard

Titulagao 1 (direta):

Solugao de AgNO; em solugao de KSCN
Titulagao 2 (retorno):

Solugao de AgNO; em solugao de KBr,
+ KSCN p/ titular o excesso de AgNO;

NH4Fe(SO4)2 - em meio &cido HNOs

Contaminado ¢/

Diclorofluoresceina
adsorvido

Agl
Contaminado ¢/
Eosina adsorvido

AgSCN e AgBr
Contaminado com
Fe(SCN)s

Solugéo de

diclorofluoresceina e
nitrato de sodio

Solugéo de
Eosina
e nitrato de potassio
( meio &cido )

Solucdo de KSCN, NH, -
e Fe(SO4)3

( meio &cido )
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Descreve-se a seguir os procedimentos que foram utilizados para fazer o
tratamento dos residuos. Todos os procedimentos foram realizados na capela,

observando as normas de seguranca de laboratorio.

5.1. Procedimento de Pré-tratamento dos Residuos de Prata

5.1.1. Separacao do Residuo por Decantacao

Esta etapa é aplicada a todos os precipitados de compostos de prata AgCl,
Agl, AgSCN e AgBr. Inicialmente separou-se por decantacao, a parte superior do
sobrenadante de cada galdo que ficou armazenado, testando com gotas de HCI 1
mol L", para observar se ainda ocorreria precipitacdo de AgCl, neste caso
separava-se novamente até o teste dar negativo. O liquido do Método de Mohr
era entdo reservado para o tratamento do cromato descrito posteriormente. No
caso dos outros métodos o sobrenadante foi guardado para futuro tratamento.

5.1.2. Limpeza dos Precipitados com HCI 0,1 mol L

Esta etapa é aplicada a todos os precipitados de compostos de prata AgCl,
Agl, AgSCN e AgBr. O residuo do fundo era agitado e despejado em um béquer,
depois de decantar novamente, retirava-se o sobrenadante, lavando o precipitado
com HCI 0,1 Mol.L", repetiu-se o procedimento 3 vezes para os métodos de
Fajans, e Volhard. Para o método de Mohr repetiu-se 3 vezes, ou mais até a
coloragdo amarela do cromato dissolvido, ndo ser mais visivel (reservando as

aguas de lavagem para tratamento adequado).
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5.1.3. Pré-tratamento do Precipitado AgCl (Contaminado com Ag.CrO; e
CaCO03)

O precipitado lavado era tratado com adigdo de HCI 1 mol L, em
quantidade de 3 vezes o volume do residuo, o sistema era deixado em agitacao
(com barra magnética) em temperatura ambiente, por um periodo de 24 horas.

Este pré-tratamento tinha duas fungbes, uma delas seria a conversao do
cromato de prata (contaminante misturado ao precipitado) em cloreto de prata

representado na equacgéo 2.
AgoCrOy4 (s) + 4HCI (aq) — 4AgClI (s) + HoCr207 (aqg) + H20 (1) (2)

A outra fungdo seria dissolver o carbonato de caélcio (contaminante

misturado ao precipitado), representado na equagéo 3.

CaCO; (s) + 2H*(ag) — CO» (g) + Ca'*(aqg) + H20 (I) (3)

5.1.4. Pré-tratamento dos Precipitados AgCl ou Agl (com Diclorofluoresceina
Adsorvido)

O precipitado lavado era tratado com adicdo de HCI 0,5 mol L, em
quantidade de 3 vezes o volume do residuo, o sistema era deixado em agitacao
(com barra magnética) em temperatura ambiente, por um periodo de 2 horas
Este pré-tratamento servia para dissolver o indicador limpando melhor o

precipitado.

5.1.5. Pré-tratamento dos Precipitados AgSCN e AgBr (com Eosina
Adsorvido)

O precipitado lavado era tratado com adicdo de NaCl 1 mol L', em
quantidade de 3 vezes o volume do residuo, o sistema era deixado em digestao,

fervendo por 4 horas, acrescentando-se NaCl 1 mol L™ para manter o volume de
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solucdo, de acordo com as informacgdes obtidas na literatura (VOGEL, 1981'2),

fervendo-se a solugdo ocorre a reagao representada na equacao 4.
AgSCN (s) + Cl'(aq) — AgCl (s) + SCN (aq) (4)
As solugbes de HCI utilizadas eram separadas por decantagdo e

reservadas para tratamento adequado. E os precipitados eram lavados
novamente com HCI 0,1 Mol.L™".

Método de Mohr Métodos de Fajans e Volhard
AgCl AgCl, Agl, AgSCN ou AgBr
Contaminado com Ag,CrO, e CaCO; Contaminados com diclorofluoresceina,
eosina ou Fe(SCN); adsorvidos
HCI 0,1 mol L™ HCI 0,1 mol L
AgCl AgCl, Adgl AgSCN, AgBr
HCI 1 mol L™ HCI 0,5 mol L™ NaCl 1 mol L™
temp. ambiente, temp. ambiente, ferver,
24 horas 2 horas 4 horas
AgCl AgCl, Agl AgCl, AgBr
Limpo Limpos Limpos

Figura 4. Procedimento de pré-tratamento dos residuos de prata.

Os precipitados limpos eram tratados em amostras de 10 em 10 mL, o que
correspondia aproximadamente a 3 gramas de amostra seca (mede-se em mL por

ser um material pastoso, sendo mais facil quantificar em volume).
5.2. Conversao dos Precipitados de AgCl em Ag.O

Sobre a primeira amostra, colocada em um béquer de 100 mL, adicionava-

se 20 mL de NaOH 3 mol L' (quantidade suficiente para triplicar o volume da
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amostra). A solucdo permanecia em digestdao a 100°C, por 1 hora, depois de

resfriar, 0 sobrenadante era separado do precipitado, por decantagao.

Este sobrenadante era reutilizado para a proxima amostra (adicionando-se
1g de NaOH sdlido).

Esta etapa pode ser representada através das equacdes parciais 5 € 6, ou

pela equacao total 7.

2AgClI (s) + 20H (ag) — 2AgOH (aq) + 2Cl (aq) (5)
2AgOH (aq) — Agz0 (s) + H20 () (6)
2AgClI (s) + 2NaOH (aq) — Ag20 (s) + NaCl (aqg) + H.0 (l) (7)

5.3. Conversao de Ag.O em Ag

Para esta etapa sao apresentados na literatura muitos agentes redutores
que poderiam ser utilizados, entre as opgdes oferecidas foram estudas a
utilizacdo de dextrose e de agua oxigenada, como agentes redutores. As outras
opcoes foram descartadas devido a producao de outros residuos indesejaveis. A
agua oxigenada, seria a opgdo mais limpa, entretanto, depois de testada em
diferentes concentracdes, observou-se que nao foi obtido resultado satisfatorio
para a redugdo a prata metalica. Portanto, descreve-se neste trabalho apenas o

uso de dextrose como agente redutor.

5.4. Conversao de Ag,0 em Ag Utilizando Dextrose

Ao precipitado de Ag.O adicionava-se 20 mL de NaOH 1 mol L
(quantidade suficiente para triplicar o volume da amostra), a solugdo era aquecida

até 70°C (tomando-se o cuidado para nao ultrapassar esta temperatura),

adicionando-se entdo 2 g de dextrose, mantendo-se esta temperatura, sob
agitacao por 30 minutos.

Pode-se perceber a redugao do Ag-O em prata metalica, observando uma
coloragao mais clara do precipitado, que também deixava de ser um p6 fino, para
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tornar-se um material granulado, que permanecia no fundo com agitacao. Esta
reducao pode ser representada pela equacéo 8.
Ag-0(s) + 2NaOH(aq) + CsH1206¢(aqg) — 2Ag(s) + CsH110;Na(aq) + NaCl(aq) + 2H.O(l) (8)
Apos resfriar, separava-se o sobrenadante (escuro devido a presenca do
acucar queimado na reacao, nao era reutilizado, sendo apenas reservado para
tratamento adequado).
O precitado de prata era lavado com agua destilada gelada, varias vezes
até apresentar aparéncia incolor (os volumes de agua gelada eram reutilizados,
para lavar as proximas amostras). O precipitado agora formado por prata

metalica, era entdo colocado para secar a 50°C, primeiro na chapa, em seguida

na estufa por 24 horas.

5.5. Conversao de Ag em AgNO;

Sobre a prata metélica seca, adicionava-se um volume minimo de HNO3 8
mol L', (suficiente para cobrir a precipitado), aquecendo-se levemente esta
solugdo, inicialmente em temperatura de 60°C, era possivel observar a
dissolugéo do precipitado e a liberagcado de vapor castanho de NO,, aumentava-se
gradativamente a temperatura, com adicdo de gotas de agua destilada até que a
solugdo tornava-se translicida. A solugdo era mantida a 100°C por 1 hora,
adicionando-se gotas de agua destilada para manter o volume do liquido.

No caso de permanéncia de algum precipitado, a solugcédo era transferida
para outro béquer seco e limpo, para separar este precipitado. A solucao era

mantida em aquecimento de 100°C até diminuir a altura do volume do liquido para
3mm, entdo, o béquer era transferido para outra chapa com aquecimento
moderado (60°C), até secar completamente, depois de esfriar acrescentava-se
agua, o bequer era colocado novamente na chapa com aquecimento moderado
(60°C), até secar completamente, repetindo-se por 3 vezes, para eliminar

completamente o &cido nitrico, e as contaminagbes de NO, adsorvidos nos
cristais de nitrato de prata. A dissolugédo de prata por &cido nitrico é representada
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pela equacdes 9 e a evaporacao da solucao resultando na formacao dos cristais

de nitrato de prata é representado na equacao 10.

Ag (s) + 2H"(aq) + 2NOg (aq) — Ag’(aq) + NOs (aq) + NO2 (g) + Hz0 (1) (9)

Ag'(aq) + NOs (aq) + NO2 (g) + H20 (g) — AgNOs (s) (10)
Em seguida o béquer era colocado para secar na estufa (60°C) até o dia

seguinte. Por ultimo o precipitado de nitrato de prata era recolhido e armazenado
em frasco escuro, lavando-se o béquer com agua destilada que formava uma

solucao liquida de AgNO3; armazenada também em frasco escuro.

O precipitado nao dissolvido, separado nesta etapa, era identificado pela
cor apresentada. Quando a cor era marrom, interpretava-se ser Ag.0O, nao
reduzido, o precipitado retornava para ser reduzido com dextrose, novamente
junto com a préxima amostra, se a cor era clara, poderia significar a presenca de
nao cloreto, neste caso o precipitado era destinado para ser tratado junto com

uma amostra de nao cloreto.

A Figura 5 mostra um fluxograma do procedimento de recuperagado da
prata dos precipitados de AgCl.
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AgCl
+NaOH 3 mol L™,
Digestao a 100°C, 1 hora, resfriar
Decantar sobrenadante Solugo sobrnadante
reutilizada na préxima amostra
Aggo

+NaOH 1 mol L, 70°C,
+ dextrose, agitar, 30 minutos, resfriar
Decantar sobrenadante Solugéo de cor escura

nao reutilizada

Ag
Lavado ¢/ 4gua deionizada gelada Agua de lavagem

- reutilizada na préxima amostra
Secar a 50°C

Ag

+ HNO;z 8 mol L™, 100°C, 1 hora,
Na presenca de precipitado decantar sobrenadante

Observar cor do precipitado: Sobrenadante:
Ag+ (aq)! NOS (aQ)a NOZ (g)a HZO (g)

Cor marrom:

Ag,0 retornava p/ reduzir novamente

¢/ Dextrose 100°C, depois a 60°C

Secar a 50°C
Cor clara:
Pode indicar a presencga de nao AGNO
cloretos, aplicar método adaptado gNVs

Figura 5. Fluxograma do procedimento de recuperacao da prata dos precipitados
de AgCl.
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5.6. Procedimento de Tratamento da Solucao de K,.CrO, do Sobrenadante

Um volume de aproximadamente 400 mL do sobrenadante da solugao de
cromato de potassio, era colocado em um béquer de 600 mL, adicionava-se 3 mL
de H2S04 3 mol L. Observando-se que a cor da solugdo mudava de amarelo
para laranja, cores caracteristicas de cromato e dicromato, representado na

equagao 5.

2Cr04% (aq) + 2H*(ag) — Cr.052(ag) + H»O () (11)

Em seguida adicionava-se 0,5 g de tiossulfato de sédio sélido, agitando,
observando que a solugdo mudava de cor, laranja para verde, devido a redugao
de cromo VI para cromo lll. Adicionava-se entao mais algumas gotas de HoSO4 3
mol L' até observar que a coloragdo permanecia um verde constante,

representado na equagéao 12.

Cr.07% (aq) + 35,04% (aq) + 26H*(aq) — 8Cr’*(aq) + 65047 (aq) + 13H.0 ()  (12)

Depois de 20 minutos, o liquido era transferido para outro béquer de 600
mL, entdo era adicionado 0,5 g de carbonato de sddio, até ph basico (testado
com papel indicador), adicionava-se mais 10 gotas de NaOH 6 mol L™". A solugéo
ficava em repouso por 2 horas, para completar a precipitacdo do cromo Ill na
forma hidréxido de cromo. De acordo com a literatura (VOGEL, 1981'?) esta etapa
pode representada nas equacoes 13 e 14.

Cr3+(aq) + 30H (aq)— Cr(OH);3 (s) (13)

2Cr¥* (aq) + 3C05% (aq) + 3H20 (I) — Cr(OH)s (s) + 3CO: (g) (14)

Separava-se entdo o sobrenadante do precipitado, por decantacdo. O
precipitado era transferido para um frasco adaptado com filtro de papel fino e
feltro na base inferior (Observacgéao: foi necessério ter varios frascos de filtragao),
para escorrer toda a agua, por gravidade (o0 que geralmente demorava até o dia
seguinte).
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Depois o frasco com o filtrado era colocado na estufa (60°C),

permanecendo até o dia seguinte, para secar. Depois de seco o precipitado era
transferido para um recipiente de armazenamento. E o frasco do filtro era
reutilizado. mg L

A agua sobrenadante foi armazenada, e depois de passar por uma coluna
de carvao ativado, foi analisada por absorcao atémica para verificar se o teor de
cromo estava préximo do limite de 0,5 mg L™ (estabelecido pelo CONAMA®),
somente ent&o foi neutralizada e descartada.

A Figura 6 representa um fluxograma deste procedimento.

KgCrO4
solugéo (cor amarela)

+ H,SO4 3 mol L™

KQCI’207
solugao (cor laranja)

+ tiossulfato de sédio

CI’3+
solucéao (cor verde)

+ carbonato de sodio
+NaOH 6 mol L™,
Repouso 2 horas,
decantar sobrenadante

Amostras da agua sobrenadante
analisadas por absorcao atémica

hidroxido de cromo (111)
( molhado )

Filtrado e seco na estufa (60°C)

hidréxido de cromo (lll)
(seco)

Figura 6. Fluxograma do procedimento de tratamento da solu¢cdo de KxCrO4
sobrenadante.
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5.7. Conversao de Agl, AgBr em Ag,S

A primeira amostra era colocada em um béquer de 100 mL e adicionava-se
20 mL de NaOH 3 mol L (quantidade suficiente para triplicar o volume da

amostra), a solugdo era colocada para digestdo a 100°C. Podendo-se observar

que nao ocorria reagao, pois o0 precipitado nao fica escuro, entdo adicionava-se
nesta solugdo, 2 mL de solugdo de tiossulfato de sédio (1 g mL™), o precipitado
comegava a escurecer, permanecendo em digestdo por 2 horas, adicionando-se
0,5 g de NaOH e 1mL solugdo de tiossulfato de sédio (1 g mL") a cada 30
minutos. Depois de resfriar 0o sobrenadante era separado do precipitado por
decantacdo (este sobrenadante nao deve ser reutilizado por conter iodeto,
brometo e tiossulfato em solugéo).

Adicionava-se novamente 20 mL de NaOH 3 mol L™ (quantidade suficiente
para triplicar o volume da amostra) e 2 mL de solugéo de tiossulfato de sédio (1 g

mL"), a solucéo era colocada novamente em digestdo a 100°C, por mais 2 horas,

adicionando 0,5 g de NaOH e 1mL solugdo de tiossulfato de sédio (1 g mL") a
cada 30 minutos. Este procedimento era repetido até obter um sobrenadante
translicido e um precipitado cristalino e solto. Depois de resfriar o sobrenadante
translucido era separado do precipitado por decantacao, e poderia ser reutilizado.
Depois o precipitado de Ag.S era lavado com agua, e colocado para secar a

50°C, na chapa por 2 horas.

O método foi adaptado partindo-se das informacdes obtidas na literatura
(VOGEL, 1981'). Inicialmente ocorre a dissolugdo dos precipitados formando os
complexos representados nas equagdes 15 e 16; precipitando logo em seguida
como mostra a equacao 17; o precipitado de tiossulfato de prata é instavel,
tornando-se preto em repouso e formando sulfeto de prata de acordo com a

equacao 18. Esta decomposicao hidrolitica pode ser acelerada por aquecimento.

Agl (s) + 25205 (aq)— [Ag(S203) 2] (aq) + I'(aq) (15)
AgBr (s) + 25:05° (ag)— [Ag(S203) 2] (aq) + Br'(aq) (16)
S,05%"(aq) + 2Ag*(aq) — Ag2S20s (S) (17)

Ag2S20s (8) + H2O (1) — AgzS (s) + H'(aq) + SO4*(aq) (18)
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5.8. Conversao de Ag,S em AgNO;

Sobre o precipitado de Ag.S, adicionava-se um volume minimo de HNO3; 8
mol L (suficiente para cobrir a precipitado), aquecendo-se levemente esta
solugdo, inicialmente em temperatura de 60°C, era possivel observar a
dissolucéo do precipitado e a liberacao de vapor castanho de NO, aumentava-se
gradativamente a temperatura, com adicao de gotas de agua destilada até que a
solucao tornava-se translucida.

A solucao era mantida a 100°C por 4 horas, adicionando-se gotas de agua
destilada para manter o volume do liquido.

De acordo com as informacgdes obtidas na literatura (VOGEL, 1981'%), o
sulfeto de prata dissolve-se em &cido nitrico a quente, inicialmente precipitando
enxofre, representado na equacgao 19.

3Ag2S (s) + 8HNO3 (ag) — 6Ag*(aq) + 6NO3s’(aq) + 2NO (g) + 4H>0 (I) + S (s)
(19)

O aquecimento mantido por um tempo minimo de 4 horas, era necessario

para favorecer a oxidacao do enxofre, representado na equacéao 20.
S (s) + 2HNO5 (aq) — SO4% (aq) + 2NO (g) + 2H*(aq) (20)
Resultando na reagéo representada na equacgao 21.
3Ag2S(s)+10HNO; (aq) — 6Ag*(aq) +6NO3 (ag) +4NO(g) +4H20()) +SO.? (aq) +2H*(aq)
(21)
No caso de permanéncia de algum precipitado, a solugcédo era transferida

para outro béquer seco e limpo, para separar este precipitado. A solucdo era

mantida em aquecimento de 100°C até diminuir a altura do volume do liquido para

3mm, entdo, o béquer era transferido para outra chapa com aquecimento

moderado (60°C), até secar completamente, depois de esfriar acrescentava-se

agua, o béquer era colocado novamente na chapa com aquecimento moderado

(60°C), até secar completamente, repetindo-se por 3 vezes, para eliminar

completamente o &cido nitrico, e as contaminag¢des de NO adsorvidos nos cristais
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de nitrato de prata. Em seguida o béquer era colocado para secar na estufa

(60°C) até o dia seguinte. Por ultimo o precipitado de nitrato de prata era recolhido

e armazenado em frasco escuro, lavando-se o béquer com agua destilada que

formava uma solugéo liquida de AgNO3; armazenada também em frasco escuro.

A Figura 7 apresenta um fluxograma que mostra o procedimento completo

de recuperacao de prata a partir de precipitados de Agl, AgBr.

Observar a cor do precipitado separado nesta etapa se a cor for clara
indica que ainda estao presentes os compostos de Agl e AgBr, deve retornar para
a etapa conversao de Agl, AgBr em Ag.S. Se a cor for marrom, pode indicar a
presenca de Ag.0, neste caso pode ser feito a redugdo com dextrose para prata
metdlica como descrito em conversdo de Ag em AgNO; do procedimento de
tratamento dos precipitados de AgCl.



Agl, AgBr

+NaOH 3 mol L™,
+ Tiossulfato de sddio

Decantar sobrenadante

Digestao a 100°C, 2 horas, resfriar

Solugao sobrnadante
nao reutilizado por conter iodeto,

Aggs

+NaOH 3 mol L™,
+ Tiossulfato de sodio

Decantar sobrenadante

Procedimento repetido até obter um sobrenadante
translicido e um precipitado cristalino e solto

brometo, e tiossulfato em solucao

Digestao a 100°C, 4 horas, resfriar

Sobrenadante translicido

reutilizado na proxima
amostra

Aggs

Lavado ¢/ agua deionizada gelada

Agua de lavagem

Secar a 50°C

reutilizada na préxima amostra

Agzs

+ HNO; 8 mol L™, 100°C, 4 horas
Na presenca de precipitado decantar sobrenadante

Observar cor do precipitado:

Cor marrom:

Ag-0 retornava p/ reduzir
novamente ¢/ Dextrose

Cor clara:

Pode indicar a permanéncia de
Agl e AgBr, retorna p/ digestao
com NaOH e tiossulfato

Sobrenadante:
Ag® (ag), NOs (aqg), NO(g), SO+ (aq), 2H"(aq)

100°C, depois a 60°C
Secar a 50°C

AgNO3

Figura 7. Fluxograma dos procedimentos de recuperagéo dos precipitados Agl, AgBr
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6. RESULTADOS E DISCUSSAO

Utilizando os métodos de recuperacdo de prata descritos anteriormente,
foram recuperados: 11 g de 6xido de prata, 6 g de prata metélica e15g de AgNO;
dos precipitados de AgCl (provenientes das titulacbes do método de Mohr e
fajans). Foram recuperados também 40g de AgNO; de precipitados de Agl,
AgSCN e AgBr (provenientes das titulagdes dos métodos de Fajans e Volhard).

Utilizando o método de recuperagao de cromo, foram recuperados 39 g de
compostos de cromo (lll).

Para avaliar os resultados dos procedimentos, foram realizados andlises
dos compostos recuperados, utilizando-se: testes qualitativos, titulagoes, andlises

por absorgcéo atdbmica e analises por microscopia eletrdnica.

6.1. Testes Qualitativos:

O nitrato de prata recuperado foi diluido a 25 mL de soluc&o (0,05 mol L),
e submetido aos testes qualitativos, apresentados na literatura (VOGEL, 1981'2).
O resultado das reacdes com HCI 0,1 mol L™, NH3 6 mol L™", NaOH 6 mol L™, foi
comparado com o resultado obtido para solugdo de Nitrato de Prata P.A.
Observou-se comportamento semelhante para as solugdes, formando os mesmos
precipitados e as mesmas cores indicativas das reacdes de Ag".

O composto de cromo (lll) recuperado foi tratado com HNOs; 6 mol L' e
diluido com agua, obtendo solugéo de nitrato de cromo (lll), que foi submetido aos
testes qualitativos (VOGEL, 1981'?). O resultado das reagdes com adicdo de
NaOH 3 mol L™ e aquecimento, foi comparado com solugéo de Nitrato de Cromo
(I P.A. Observou-se comportamento semelhante para as solugdes, formando a
mesma cor amarela indicativa da reacdo de oxidagéo de Cr** para CrO42.

Com este resultado considera-se que as amostras de prata e de cromo

recuperadas, poderao ser reutilizadas nas aulas de Quimica Analitica Qualitativa.
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6.2. Analises Quantitativas

6.2.1. Titulacao da Amostra de AgNO; recuperado a partir de AgCl

Uma massa de 1,000 g de nitrato de prata recuperado do método de Mohr,
foi diluido em 50 mL de solugdo (concentracao tedrica 0,11 mol L"), esta solugcédo
foi titulada com solucdo NaCl padréo, obtendo concentracdo experimental de
0,095 mol L™, resultando em um teor calculado de 86% de AgNO3 na amostra.

6.2.2. Titulacao da amostra de AgNO; recuperado de Agl, AgBr

Do nitrato de prata recuperado de Agl, AQSCN e AgBr, uma massa de
1,127g foi diluido para 50 mL de solucdo (concentragéo tedrica 0,13 mol L), esta
solucgdo foi titulada com solugao NaCl padréo, obtendo concentragao experimental
de 0,085 mol L™, resultando em um teor de 65% de AgNO3 na amostra.

O procedimento para recuperar prata de precipitados AgCI, apresentou
melhor resultado quanto ao teor de AQNO3; na amostra, do que o procedimento
para recuperar prata de precipitados Agl, AGSCN e AgBr.

Este resultado j4 era esperado devido aos compostos de nao cloretos

serem mais insoluveis, do que o AgCl, como podemos observar na tabela 2.

Tabela 2. Produto de Solubilidade e solubilidade dos compostos de prata.

Compostos precipitados Kps S(mglL"
Cloreto de Prata AgCl 1,8.107° 1,4
Cromato de Prata Ag.CrOs  9,0.10 25,0
Oxido de Prata Ag-0 2,0.10°% 395,0
lodeto de prata Agl 1,5.107° 2,0 .10°
Tiocianato de prata AgSCN 1,0.1072 165,0 .10
Brometo de prata AgBr 3,3.10" 107,0 .10

Sulfeto de prata Ag:S 1,0.10% 7,0 .10
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6.3. Analises por Absorcao Atémica

As analises por absorcao atbémica foram realizadas em 14/05/2009 na
central de andlises (Dep. de Quimica, UFSC), utilizando-se equipamento: Hitachi
Z-8230, para os metais Ag e Cr.

Foram analisadas amostras de agua do sobrenadante (do método de Mohr)
apoés a precipitagdo de cromo (lll), e apds passar por uma coluna de carvao
ativado, obtendo os resultados mostrados na tabela 3.

Tabela 3. Andlises por absorgcéo atdmica de amostras de dgua.

Ag Cr
Amostra de agua
mg L™ mg L
A3 0,112 0,704
A4 0,011 1,033
A5 0,005 0,317
A6 0,357 0,439

Os valores das concentragdes de cromo e prata estdo proximos do limite
de 0,5 mg L de cromo total e 0,1 mg L' de prata total, estabelecidos pelo
CONAMA?®. Considerando que o cromo encontra-se no estado de oxidagdo cromo
(1), a agua foi descartada.

Também foram analisadas amostras de solugbes preparadas a partir dos
compostos recuperados, os resultados obtidos para as amostras de AgNO; estao
resumidos na tabela 4. E os resultados obtidos para as amostras dos compostos
de cromo estdo resumidos na tabela 5.
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Tabela 4. Analises por absor¢cdo atdbmica de amostras de solugdes de nitrato de
prata recuperado

Amostras de AgNOs; %‘;ﬁﬁggggjﬁ 'ﬁgr:ﬁﬁi Resulteargomdga Le}1nélise
Agt 4,2 4,800
Ag2 3,4 3,850
Ag3 3,6 2,060
Agd 4,0 4,010

Tabela 5. Andlises por absorcdo atébmica de amostras de solugbes de cromo
recuperado

Amostras de cromo Concentragao tedrica Resultado da andlise
Calculada em mg L™ emmg L’
Cr1 4,0 0,789
Cr2 4,0 0,850
Cr3 4,0 1,041

Utilizando os resultados da analise da tabela 5 foi estimado o teor de cromo

das amostras de cromo recuperado, mostrados na tabela 6.

Tabela 6. Teor de cromo das amostras de cromo recuperado

Amostras de De acordo com o resultado da Teor de cromo
Ccromo analise 1g de amostra apresenta calculado
Cr 1 98 mg de cromo 9,8 % de cromo
Cr2 106 mg de cromo 10,6 % de cromo

Cr3 130 mg de cromo 13,0 % de cromo
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6.4. Analises por microscopia Eletronica

As andlises foram realizadas no Microscopio Eletronico de Varredura
modelo JEOL JSM-6390LV, no Laboratério Central de Microscopia Eletrénica —
UFSC, em 10 de junho de 2009.

Foram analisadas 3 amostras soélidas:

Amostra 1:
Nitrato de prata recuperado a partir de AgClI, representado nas Figuras 8a e 8b.

Amostra 2:

Prata metélica Ag recuperada a partir de AgCl, representado nas Figuras 9a e 9b.

Amostra 3:
Compostos de cromo recuperado do tratamento da solucdo de KyCrOq4

sobrenadante, representado nas Figuras 10a e 10b.

As analises por microscopia comprovaram os resultados das outras
analises realizadas, apresentando resultados semelhantes em relacdo ao teor de
prata e cromo dos compostos recuperados. As imagens dos cristais de nitrato de
prata mostram cristais irregulares, resultado da precipitacdo por evaporacao. Ja

as particulas de prata metalica, mostram formas mais simétricas.
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Image Name: AgNO3
Accelerating Voltage: 20.0 kV

Magnification: 50
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Figura 8a. Analise da Amostra 1: Mitrato de Prata recuperado a partir de AgCl,
Obtida por Microscopio Eletrdnico de Varredura Modelo JEOL JSM-83900LY

X70  200pm

Figura Sb. Imagens da Analise da Amostra 1; Mitrato de Prata recuperado a partir de AgCl,
Obtidas por Microscopio Eletrdnico de Varredura Modelo JEOL JSh-63900Y
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Image Name: Ag
Accelerating Voltage: 20.0 kV

Magnification: 400
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Figura 9a. Analise da Amostra 2; Frata Metalica Ag, Recuperada a Partir de Agl,
Obtida por Microscopio Eletrénico de Varredura Modelo JEOL JSM-B390LY

2,700  Spm

Figura 9b. Imagens da Analise da Amostra 2; Prata Metalica Ag, Recuperada a Partir de AgCl,
Obtidas por Microscopio Eletrdnico de Warredura Modelo JEOL JSM-G320LY
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Image Name: Cr
Accelerating Voltage: 20.0 kV

Magnification: 100
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Figura 10a. Analise da Amostra 3 Compostos de Cromo,
Recuperados do Tratamento da Solugéo de K,Cr0, Sobrenadants,
Obtida por Microscopio Eletrdnico de Varredura modelo JEOL JSM-5320LY

Figura 10b. Analise da Amostra 3. Compostos de Cromao,
Recuperados do Tratamento da Solugéo de K,CrO, Sobrenadante,
Obtida por Microscopio Eletrénico de Varredura modelo JEQL JSM-8380LY
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7. CONCLUSAO

O trabalho apresentou um resultado satisfatério, permitindo a reutilizagao
dos compostos recuperados. O procedimento de recuperacao da prata a partir de
precipitados AgCl, mostrou-se eficiente, simples e rapido.

Apesar de também ter apresentado um resultado satisfatério, o
procedimento para recuperacao dos precipitados de Agl, AQSCN, AgBr, pode ser
considerado muito trabalhoso, demorado e ineficiente. Foi necessario, retornar
varias vezes as etapas do procedimento, aumentando consideravelmente o
consumo dos reagentes usados no tratamento. O procedimento precisa ser
estudado detalhadamente, para tornar-se mais simples.

O procedimento de tratamento da solugcdo de cromato de potassio
sobrenadante do método de Mohr, foi considerado adequado, permitindo o
descarte da agua, com valores de concentracao proximos aos estabelecidos pela
legislacao e a recuperagdao do cromo também pode ser considerada eficiente e

simples.

O tratamento de residuos dentro da universidade representou uma
mudanca fundamental em relacdo a responsabilidade ambiental, na forma de
exemplo e experiéncia. A realizagdo dos experimentos de tratamento, despertou
grande interesse e curiosidade entre os alunos, que constantemente perguntavam
sobre os métodos e reacgbes. Houve colaboracdo dos professores que
apresentavam sugestdes, e estavam sempre prontos e dispostos a buscar
solugdes para melhorar os procedimentos.

A globalizagcdo dos problemas ambientais e sua compreensdo sdo de
responsabilidade do conjunto das sociedades. “a educagéo formal, como um dos
espagos coletivos para producdo de conhecimentos, torna-se hoje desafiada a
inserir nas suas praticas pedagogicas a perspectiva ambiental levando a
superagcdo do atual contexto socio-historico, de degradagcdo e exploragcdo da

natureza.”'®
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Podemos ainda utilizar os conceitos e pressupostos da Educacao
Ambiental, considerando o objetivo maior dessa area de conhecimento, que atua
no sentido de repensar o estilo de vida humano, a partir da construcao ampla de
uma consciéncia critica das relagcdes sociedade/natureza e individuo/sociedade e
formar um cidadao atuante, dentro de uma proposta politico-filoséfica de mudancga
global do modelo societéario e civilizacional vigente.'*

8. CONSIDERAGOES FINAIS

Alguns aspectos operacionais podem ser destacados para promover uma
melhoria nas condi¢bes gerais dos procedimentos.

A coleta dos residuos deve ser bem planejada, sugere-se que seja
incorporada nos roteiros didaticos, acompanhado de informagdes sobre 0s riscos
ambientais e a saude humana.

Durante este trabalho, parte das dificuldades enfrentadas, podem ser
atribuidas a falta de espaco fisico especifico e adequado. Como ndo houve
previamente a determinacdo de um local fixo, foi necessario transportar os
recipientes de um lugar para outro, o que dificultou a operagao, e ocasionou erros
indesejaveis. Consideramos ser necessario estabelecer um local que permita o
trabalho do inicio ao fim, bem organizado, com identificacdo dos residuos e dos
procedimentos.

Os vidrarias utilizadas, foram as mesmas utilizadas nos experimentos de
aula; percebeu-se que é necessario ter vidrarias destinadas somente para o uso
no tratamento dos residuos, para facilitar os procedimentos e evitar o desperdicio
de agua, necessaria para deixar um béquer, que foi utilizado para residuo, limpo
suficientemente para ser reutilizado nos experimentos de aula. Considerando que
o trabalho requer também uma grande quantidade de recipientes plasticos,
sugere-se que estes também devem ser destinados somente para o0 uso no

tratamento dos residuos.
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