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RESUMO

ALMEIDA, E. W. A. Residuos gerados nas aulas praticas experimentais de quimica
analitica qualitativa: tratamento de cations. 2013. Trabalho de conclusdo de curso
(Licenciatura em Quimica). Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri.
Diamantina. Minas Gerais.

Este trabalho mostra a possibilidade do estudo de métodos de tratamento de
residuos laboratoriais nas aulas de Quimica Analitica Qualitativa, partindo de uma
proposta de tratamento de céations, este trabalho foi desenvolvido levando-se em
consideragdo a pratica, o tratamento e o gerenciamento de residuos gerados e estocados,
visando a diminui¢do dos mesmos apés as aulas, tendo como objetivo a diminui¢do do
descartes de produtos quimicos toxicos prejudiciais ao meio ambiente nas redes de
esgoto, e também consolidar e ampliar o desenvolvimento institucional do Instituto de
Ciéncias e Tecnologia — ICT, na Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri —
UFVIM.

Palavras Chave: Tratamento de residuos. Gerenciamento de residuos.



ABSTRACT

ALMEIDA, E. W. A. Waste generated in the practical classes of experimental
analytical chemistry Qualitative treatment cations. In 2013. Work course conclusion
(Lisenciatura in Chemistry). Federal University of the Jequitinhonha and Mucuri.
Diamantina. Minas Gerais.

This work shows the possibility to study methods of waste treatment laboratory classes
Qualitative Analytical Chemistry, from a treatment proposal cation, this work has been
developed taking into account the practice, treatment and management of waste generated and
stocked, aiming to reduce them after school, having as objective the reduction of discharges of
toxic chemicals harmful to the environment in the sewers, and also consolidate and expand the
institutional development of the Instituto de Ciéncias e Tecnologia - ICT in Universidade
Federal dos Vales Jequitinhonha e Mucuri - UFVIM.

Keywords: waste treatment. Waste management.



SUMARIO

L INTRODUGAO ...ttt sen s eanens 10
1.1. ReSiduOS de LaDOratOrio. .......c.coveuirieuirieiiriciiricistcete ettt 11
111 Artigo 19A : ReSidUOS LiQUIAOS.......cceiveeierieeieeiecie ettt 11
1.1.2. ABNT NBR 10004: ReSidu0s SOIIAOS ..........ccovueuirieirieirieinieincisieeeeeeee e 12

1.2 Classificacfes dos Cétions (ions metalicos) em Grupos Analiticos.........c.cceevveveeeevienieenenne. 14
N 0% 1 To] 0l [0 N TV o Yo N USSR 15
1.2.1.1 Chumbo (Pb): caracteristicas analiticas do Pb?".............ccoorieererereeeeseeeeeeeeseseeeeeenn. 15
1.2.1.2 MercUrio, Hg: caracteristicas analiticas do (HGz%") ......c.oueeremeeereeeeeeeeeeeeeeeeeseeeeeeeean. 17
1.2.1.3 Prata, Ag: Caracteristicas analiticas do Ag+. ......ocveeeveiiieiereceee e 18
1.2.2 CALIONS A0 GIUPO T ettt st ettt e e ae e 19
1.2.2.1 Ferro, Fe: caracteristicas analiticas Ferro (1) .........cooevveveeniiieceieeeeeeeece e, 19
1.2.2.2 Aluminio, Al : caracteristicas analiticas do AlUMINIO.......c.eeevveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 20
1.2.2.3 Cromo, Cr: Caracteristicas analiticas do Cromo (1) .......ccceoevveceneeiececeeeceeee, 21
1.2.3 CALIONS A0 GIUPO IV ettt ettt sttt et s be e beeae e e 22
1.2.3.1 Bério, Ba: caracteristicas analiticas do BAO .........ccovueeeeeeeeeeeeeee e 22
1.2.3.2 Estroncio, Sr: caracteristicas analiticas do €StroNCIO.......covveeeveeeeeeeeeeee e 23
1.2.3.3 Célcio, Ca: caracteristicas analiticas do CAICIO........oouveeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 24
1.2.3.4 Magnésio, Mg: Caracteristicas analiticas do Magnésio...........ccceeuevevenerenerereereeieennns 25

2. OBUIETIVO ..ttt ettt ettt et e bt e she e s ae e s be e be e bt e sbeesmeesmeeenteeteens 26
2.1. ODJELIVOS ESPECITICOS....ecuirtiriiieieieieieieeeste ettt sttt te st esae s e eneene e 26
3. METODOLOGIA ettt ettt e h e s at e st e s bt st e e be e bt e sbeesateeaeeeteenbeens 27
3.1. Inventario dos residuos gerados nos laborat6rios de Quimica Analitica da ICT ................... 27
3.2 CaracterizaGdo 0 RESTAUOD ......cveueeieeeieiieesie ettt sttt st st tesaeae e eneeneenens 28

4 RESULTADOS E DISCUSSAQ .....oovieeeeceeeeeere et tes s sas s 30



4.1 Inventario dos residuos gerados nos laboratérios de Quimica Analitica do Instituto de Ciéncia

LR =Tol g o] [T [T W [ TR 30
4.2, TratamENto O FESTAUOD . ....vveeeeeeeeeeeeeee et e ettt e ettt e e et e esaeaeeesaeaeeesesaeeesaeaeeessssaeesssneeessannees 31
B. CONCLUSODES ...ttt et ees et s et et s s s s eees et esenaesennaeeeeee 37

REFERENCIAS 38



1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos, observa-se uma énfase crescente na questdo dos residuos quimicos
gerados em laboratorios, sejam eles universitarios, de unidades industriais ou de pesquisa
(FARIA, B. A.; OLIVEIRA, M. S.; SANTOS, A. P., 2010). Na grande maioria das
Universidades (e em especial nos Institutos e Departamentos de Quimica), a gestdo dos
residuos gerados em atividades rotineiras e inexistente, e devido & falta de um 6rgéo
fiscalizador o descarte continua a ser praticado (JARDIM, W. F.,1998).

Ainda ndo parece existir no pais uma legislacdo especifica relativa aos residuos
gerados em laboratérios e nem o enquadramento de Universidades e 6rgaos de pesquisa
como unidades poluidoras. Porém, nos Gltimos tempos, percebeu-se movimentacdes nessa
direcdo. Por exemplo, o municipio do Rio de Janeiro promulgou a Lei 32736 em 6 de
setembro de 2001, na qual se explicita que as unidades geradoras de lixo quimico,
infectante e radioativo sdo inteiramente responsaveis pelo manuseio, coleta, tratamento,
transporte e disposicdo final desses materiais (FARIA, B. A.; OLIVEIRA, M. S.; SANTOS,
A.P., 2010).

O tratamento de residuos dentro da propria unidade geradora deve ser explorado ao
maximo de forma que apenas 0 minimo seja enviado, para fora da unidade geradora, porque
0 transporte, alem de acarretar em riscos, pode ser bastante dispendioso (JARDIM, W.
F.,1998).

As universidades tém um papel de suma importancia, tanto pela sua funcéo de
formacéo de profissionais (professores e quimicos), como também da tarefa de disseminar
uma nova mentalidade nos meios académicos e profissionais. Todas as esferas de ensino
devem estar engajadas, comprometidas e envolvidas na proposta de gerir os residuos
produzidos nas aulas de quimica e areas afins profissionais (SILVA, A. F.; SOARES, T. R.
S.; AFONSO, J. C.2010).
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1.1. Residuos de Laboratorio

Os residuos gerados em atividades experimentais em aulas de Quimica apresentam
muitas vezes as seguintes caracteristicas: mau cheiro; presenca de misturas de fases liquidas
e sélidas; coloracdes decorrentes de misturas de substancias coloridas ou de reacdes lentas
com o ar (oxidagdo, por exemplo) sob a acdo da luz ou mesmo entre componentes do
residuo; presenca de borras, lacas e gomas de aspecto visual desagradavel. O tratamento do
residuo deve ser feito 0 mais rapidamente possivel, evitando que ele se altere com o tempo,
dificultando o procedimento a ser aplicado (SILVA, A. F.; SOARES, T. R. S.; AFONSO, J.
C.2010). Melhor ainda, devem-se adotar medidas que minimizem a geracdo de residuos em
experimentos praticos (Machado e Mol, 2008).

Residuos aquosos podem ser tratados por processos convencionais ou emergentes
(H,O,; fotocatalise; neutralizacao, etc...), o descarte em rede de esgoto deve obedecer aos
parametros do artigopl9A do DECRETO N. 8.468 - DE 08 DE SETEMBRO DE
1976(LESSA, M, M.;2010).

1.1.1 Artigo 19A : Residuos Liquidos

O seu artigo 19A, estabelece que os efluentes de qualquer fonte poluidora somente
poderdo ser lancados em sistema de esgotos, provido de tratamento com capacidade e de
tipos adequados, se atenderem ao um conjunto de parametros organicos e inorganicos.

I - pH entre 6,0 (seis inteiros e 10,0 (dez inteiros);

Il - temperatura inferior a 40° C (quarenta graus Celsius);

111 - materiais sedimentaveis até 20 mL/L (vinte mililitros por litro) em teste de 1
(uma) hora em "cone Imhoff):

IV - auséncia de 6leo e graxas visiveis e concentracdo méxima de 150 mg/L (cento
e cinquenta miligramas por litro) de substancias soltveis em hexano;

V - auséncia de solventes, gasolina, Oleos leves e substancias explosivas ou
inflamaveis em geral,

VI - auséncia de despejos que causem ou possam causar obstrugdo das canalizages

ou qualquer interferéncia na operacdo do sistema de esgotos;
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VII - auséncia de qualquer substancia em concentracdes potencialmente toxicas e
processos bioldgicos de tratamento de esgotos;

V111 - concentragfes maximas dos seguintes elementos, conjuntos de elementos ou
substancias;

a) arsénico, cddmio, chumbo, cobre, cromo hexavalente, mercurio, prata e selénio -
1,5 mg/L (um e meio miligrama por litro) de cada elemento sujeitas a restricdo da alinea e
deste inciso;

b) cromo total e zinco 5,0 mg/L (cinco miligramas por litro) de cada elemento,
sujeitas ainda a restricdo da alinea e deste inciso;

c) estanho - 4,0 mg/L (quatro miligramas por litro) sujeita ainda a restricdo da alinea
e deste inciso;

d) niquel - 2,0 mg/L (dois miligramas por litro), sujeita ainda a restricdo da alinea e
deste inciso;

e) todos os elementos constantes das alineas "a" a "d" deste inciso, excetuando o
cromo hexavalente - total de 5,0 mg/L (cinco miligramas por litro);

f) cianeto - 0,2 mg/L (dois décimos de miligrama por litro);

g) fenol - 5,0 mg/L (cinco miligramas por litro);

h) ferro solavel - ( Fe**) - 15,0 mg/L (quinze miligramas por litro);

i) fluoreto - 10,0 mg/L (dez miligramas por litro);

j) sulfeto - 1,0 mg/L (um miligrama por litro);

) sulfato - 1,000 mg/L (mil miligramas por litro);

IX - regime de langcamento continuo de 24 (vinte quatro) horas por dia, com vazao
méaxima de até 1,5 (uma vez e meia) a vazao diaria;

X - auséncia de aguas pluviais em qualquer quantidade.

1.1.2. ABNT NBR 10004: Residuos Sélidos

Os residuos solidos podem ser considerados qualquer mistura de materiais ou
restos. Sao classificados de acordo com a sua natureza fisica, sua composi¢ao quimica, e 0s
riscos potenciais que oferecem ao meio ambiente e a salde publica (perigoso inerte e nao

inerte).

12



Segundo a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT)— NBR 10004 — os
residuos solidos sdo definidos como:

. residuos nos estados solidos e semi-solidos, que resultam de
atividades de origem industrial doméstica, hospitalar, comercial, agricola, de
servigos e de varri¢do. Ficam incluidos nesta definicdo lodos provenientes
de sistemas de tratamento de agua, aqueles instalados em equipamentos e
instalacdo de controle de poluicdo, bem como determinados liquidos cujas
particularidades tornem inviavel o seu langcamento na rede publica de
esgotos ou corpos de agua, ou exijam para isso solugdes técnicas e

economicamente invidveis em face & melhor tecnologia disponivel.

Considerando a crescente preocupacdo da sociedade com relacdo as questdes
ambientais e ao desenvolvimento sustentavel, a ABNT criou a CEET- 00.01.34 - Comissdo
de Estudo Especial Temporaria de Residuos Solidos, para revisar a ABNT NBR
10004:1987- Residuos soélidos - Classificacdo, visando a aperfeicoa-la e, desta forma,
fornecer subsidios para o gerenciamento de residuos sélidos.

As premissas estabelecidas para a revisao foram a correcdo, complementacéo e a
atualizacdo da norma em vigor e a desvinculacdo do processo de classificacdo em relacéo
apenas a disposicao final de residuos sélidos.

A classificacdo de residuos solidos envolve a identificagdo do processo ou atividade
que lhes deu origem, de seus constituintes e caracteristicas, e a comparacdo destes
constituintes com listagens de residuos e substancias cujo impacto a salde e ao meio
ambiente é conhecido.

A segregacdo dos residuos na fonte geradora e a identificacdo da sua origem s&o
partes integrantes dos laudos de classificacdo, onde a descricdo de matérias primas, de
insumos e do processo no qual o residuo foi gerado devem ser explicitados. A identificacao
dos constituintes a serem avaliados na caracterizacdo do residuo deve ser estabelecida de
acordo com as matérias primas, 0s insumos e o processo que Ihe deu origem (LESSA, M,
M., 2010).
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1.2 Classificac¢bes dos Cations (ions metalicos) em Grupos Analiticos

Para fins de andlise qualitativa sistematica, os cations sdo classificados em cinco
grupos, tomando como base sua peculiaridade a determinados reagentes, ou seja, 0s ions de
comportamento analogo sdo reunidos dentro de um grupo. Os reagentes usados para a
classificacdo dos cations mais comuns sdo o cido cloridrico, o acido sulfidrico (sulfeto de
hidrogénio), o sulfeto de amonio e o carbonato de amonio. A classificagdo baseia-se no
modo como 0s cétions reagem a tais reagentes pela formacdo ou ndo de precipitados. Os

cincos grupos e suas caracteristicas sdo como se segue:

Grupo I: Os cations deste grupo formam precipitados com &cido cloridrico diluido. Os

fons deste grupo s&o: chumbo (Pb*"), mercurio (1)(Hg.?"), e prata (Ag").

Grupo Il: Os cétions deste grupo ndo reagem com acido cloridrico, mas formam
precipitados com &cido sulfidrico em meio &cido mineral diluido. Os ions deste grupo séo:
mercario (1) (Hg®"), cobre (Cu®"), bismuto (Bi**), cadmio (Cd*"), arsénio (111) (As>),
arsénio (V) (As>), antiménio (111) (Sb*"), antiménio (V) (Sb>*), estanho (11) (Sn**), estanho
(111) (Sn**) e estanho (1V) (Sn*").

Os quatro primeiros formam o subgrupo IlA, e os seis Ultimos, o subgrupo IIB.
Enquanto os sulfetos dos cations do grupo I1.A séo insoltveis em polissulfeto de amdnio,

os do grupo I1.B séo solaveis.

Grupo I11. Os cations deste grupo ndo reagem nem com acido cloridrico e nem com acido
sulfidrico em meio acido mineral diluido. Todavia, formam precipitados com sulfeto de
amonio em meio neutro ou amoniacal.

Os cations deste grupo s&o: cobalto (11) (Co®"), niquel (11) (Ni**), ferro (I1) (Fe®"),
ferro (111) (Fe**), cromo (111) (Cr**), aluminio (AI**),zinco (Zn**) e manganés (11) (Mn?").
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Grupo IV. Os cations deste grupo ndo reagem nem com reagentes do grupo I, nem do I,
nem do Ill. Eles formam precipitados com carbonato de aménio na presencga de cloreto de
amodnio em meio neutro ou levemente acido. Os cétions deste grupo sdo: célcio (Ca®"),

estroncio (Sr**) e bario (Ba®").

Grupo V. Os cétions comuns, que nao reagem com nenhum dos reagentes dos grupos
anteriores, formam o Gltimo grupo, que inclui os fons magnésio (Mg®"), sédio (Na*),
potassio (K*), amdnio (NH*"), litio (Li*) e hidrogénio (H*).

O sistema de grupo de cations pode ser estendido para satisfazer a incluséo de ions
menos comuns, como o tungsténio, molibdénio, titdnio, vanddio e berilio que tém
importantes aplicagdes industriais. S&o denominados ions menos comuns ou mais raros,
devido sua andlise qualitativa de rotina ser menos comum. Logo, nosso estudo se restringira
apenas aos cations que ocorrem com mais frequéncia nas amostras comuns. Sendo que

serdo estudadas apenas as reacdes mais importantes de um numero limitado de cétions.
1.2.1 Cations do Grupo |

Chumbo (I1), Mercdrio (1) e Prata (I) Reagente do grupo: &cido cloridrico diluido
2M. Reacdo do grupo: precipitado branco de cloreto de chumbo (PbCl,), cloreto de

mercurio (1) (Hg.Cl,) e cloreto de prata (AgCl).
1.2.1.1 Chumbo (Pb): caracteristicas analiticas do Pb**

O chumbo é um metal cinza azulado com uma alta densidade (11,48 g mL™).
Dissolve-se facilmente em solucdo de concentracdo media de &cido nitrico (8M),
produzindo os ions chumbo (Il). Para o estudo das reagGes, podem ser utilizadas as
solucBes de nitrato de chumbo ou acetato de chumbo, ambas sdo fontes dos ions chumbo
(I1). As principais reagoes:

1- Acido cloridrico diluido (ou cloretos soltveis): forma-se um precipitado branco
(cloreto de chumbo) em solucéo fria e ndo muito diluida.

Pb?* + 2CI" = PbCl,** |
15



O precipitado pode ser tratado com &gua quente na qual apresenta uma certa
solubilidade (33,4 g L™ a 100°C contra 9,9 g L™ a 20°C). Ele é também soliivel em &cido
cloridrico concentrado ou cloreto de potassio concentrado, formando ions
tetracloroplumbato (11) ([PbCl4]%).

Se o precipitado for lavado por decantacdo e se adicionar amonia diluida, ndo se
observara qualquer alteracéo (diferenca dos ions mercurio (1) ou prata), embora ocorra uma
reacao de precipitacdao concorrente, formando-se o hidroxido de chumbo.

2- Acido sulfarico diluido (ou sulfatos soluveis): forma-se um precipitado branco de
sulfato de chumbo.

O precipitado € insoltvel em excesso de reagente. A quente, ele é solivel em acido
sulfarico concentrado formando o hidrogenossulfato de chumbo (HSO*). O sulfato de
chumbo é também solGvel em solucdes concentradas de acetato de aménio 10M ou
tartarato de aménio 6M, na presenca de amonia, formando os ions tetracetato plumbato (I1)
([Pb(CH3COO0),]%) e ditartaroplumbato (1) ([Pb(C4H406)2]*). Na presenca de carbonato de
sodio, ele é convertido em carbonato de chumbo.

Pb* + SO,* — PbhSO, |

3- Cromato de potassio em solugdo neutra de acido acético ou de aménia: forma-se
um precipitado amarelo de cromato de chumbo. Ele é dissolvido em &cido nitrico ou
hidroxido de sodio.

Pb** + CrO,* — PbCrO, |
4- lodeto de potéssio: precipitado amarelo de iodeto de chumbo.
Pb* + 21" =Pbl, |

A solucdo mais concentrada de iodeto de potassio (6M) dissolve o precipitado e
forma fons tetraiodoplumbato (1) ([Pbls]*). Ele é moderadamente solGvel em &gua
fervente, dando uma solugdo incolor, da qual se separa por resfriamento, formando Iaminas

amarelo- douradas.

5- Ensaios por via seca: Ensaios do macarico de sopro: quando um sal de chumbo é

aquecido na presenca de um carbonato alcalino sobre carvdo vegetal, obtém-se uma pérola
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maleavel de chumbo (que € mole e marcard o papel) circundada por uma incrustagdo

amarela de monoxido de chumbo.
1.2.1.2 Mercurio, Hg: caracteristicas analiticas do (Hg,>")

O mercurio € um metal branco prateado, liquido nas temperaturas normais e
apresenta um peso especifico de 13,534 g mL™ a 25°C.

Ndo é atacado pelo &cido cloridrico ou pelo &cido sulfdrico 2M, mas reage
prontamente com o acido nitrico. A frio e em concentragdo média de &cido nitrico (8M),
com um excesso de mercdrio produz ions mercdrio (I) e com excesso de acido nitrico
concentrado a quente, formam- se ions de mercurio (I1). O &cido sulfdrico concentrado, a
quente, também dissolve o mercdrio. Se o mercurio estiver em excesso, serdo obtidos ions
mercurio (1) e se o &cido estiver em excesso, serdo os ions mercurio(ll).

Para o estudo das reacGes, pode ser utilizada a solucdo de nitrato de mercurio(l), fonte dos
ions mercurio(l). As principais reacdes:

1- Acido cloridrico diluido (ou cloretos soltveis): precipitado branco de cloreto de
mercurio (1) calomelano.

H922+ + 2CI" — Hg[Cl, |

O precipitado é insolivel em &cidos diluidos, porém soluvel em agua régia
(HNOg/HCI: 1/3) formando o cloreto de mercurio (I1). Comparando o comportamento do
cloreto de chumbo, visto na secdo anterior, como cloreto de mercurio (I) em solucdo de
amoOnia sdo observadas alteracdes (diferencas dos ions mercurio (I), chumbo (Il) e prata
(D). Isso é devido a conversdo do precipitado numa mistura de amido-cloreto de
mercurio(ll) e mercurio metélico, formando dois precipitados insoluveis.

O nome calomelano € de origem grega, que significa preto bonito, e se deve a
mistura proveniente da dissolucdo do cloreto de mercurio (I) em amdnia. O amino-cloreto
de mercurio (11) é um precipitado branco, mas o mercdrio finamente dividido o torna preto
brilhante.

2- Solucé@o de aménia: precipitado preto que é uma mistura de mercario metalico e
amido-nitrato basico de mercdrio (11), que é ele mesmo um precipitado branco. Essa reacdo

pode ser utilizada para diferenciar os ions mercurio (1) e mercurio (I1).
17



/ NH
ZHg_w"_ + NO;z + 4NH; + HhbO—> HgO.H§+ 2 H4+ 3NH,4
NO; Cloret
0 de
estanho (I1): reduz os ions mercurio (I) a mercurio metalico, apresentando-se sob a forma
de um precipitado preto acinzentado. Os ions mercurio (11) reagem de modo semelhante.

Hg,”™ +2Sn*" — 2Hy|+9i"

1.2.1.3 Prata, Ag: Caracteristicas analiticas do Ag+.

A prata € um metal branco, maleével e ductil. Apresenta um elevado peso especifico
(10,5 g.mL™) efunde a 960,5°C.

E insolGvel em 4cido cloridrico, sulfdrico diluido (1M) e nitrico diluido (2M).
Dissolve-se em acidos mais concentrados, tais como: acido nitrico (8M) ou em é&cido
sulfarico concentrado a quente. A prata em solucdo forma ions monovalentes incolores.
Para o estudo das reacdes, pode ser utilizada a solucdo de nitrato de prata, fonte dos ions
prata (I).

1- Acido cloridrico diluido: precipitado branco de cloreto de prata

Ag’ +ClI"— AgCl |

Na presenca de acido cloridrico concentrado, aménia diluida, cianeto de potassio e
tiossulfato de sddio o precipitado é dissolvido, formando os respectivos ions complexos:
dicloroargentato ([AgCl.]), diaminoargentato ([Ag(NHs),]"), dicianoargentato (Ag(CN)2]
e ditiossulfatoargentato (Ag(S203)2]*

A reacdo de formacdo desse Ultimo complexo ocorre na fixacdo de negativos
fotogréficos ou positivos, apos a revelacdo. A fixacdo compreende a retirada do excesso de
cloreto de prata ou outro halogeneto de prata, que ndo foi decomposto pela luz solar ou
radiacdo ultravioleta em prata metalica, tornando o negativo revelado insensivel a luz.

2- lodeto de potéssio: precipitado amarelo de iodeto de prata.
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Ag +1 — Agl|

O precipitado é insolivel em amonia diluida ou concentrada, mas dissolve-se
rapidamente em cianeto de potassio e em tiossulfato de sodio, formando ions complexos.

3- Cromato de potassio em solucdo neutra: precipitado vermelho de cromato de
prata.

2Ag" + CrO4s — Ag,CrOy |

O precipitado € soltvel em &cido nitrico diluido e em solugdo de amonia, sendo que

nesta Ultima forma-se ion complexo. A solucdo acidificada torna-se laranja pela formacéo

de fons dicromato (Cr,0;%) na reacéo.

1.2.2 Cations do Grupo Il
Ferro (111) e (11), aluminio, cromo (I11) e (VI1), niquel, cobalto, manganés (11) e (V1)

e zinco.

1.2.2.1 Ferro, Fe: caracteristicas analiticas Ferro (111)

O ferro, quimicamente puro, é um metal branco, prateado, tenaz e ductil. Funde a
1535°C. O metal comercial raramente € puro e, em geral, contém pequenas quantidades de
carbureto, silicieto, fosfeto e sulfeto de ferro, e um pouco de grafite. Estes contaminantes
exercem um papel importante na resisténcia de estruturas metalicas de ferro. O ferro pode
ser magnetizado.

Os sais de ferro (11) sdo dissolvidos em &cido cloridrico diluido ou concentrado e em
acido sulfarico diluido formando sais de ferro (Il), liberando hidrogénio. J& com &cido
sulfurico concentrado a quente sua dissolucdo produz ions ferro (111) e diéxido de enxofre.
Os ions Ferro (1) sdo também formados em solugéo de acido nitrico a frio, juntamente com
0s ions aménio.

Utiliza-se uma solucédo de cloreto de ferro (111), FeCl3.6 H,O para o estudo destas
reacOes. As principais reacoes:

1- Solucdo de Amonia: precipitado gelatinoso, marrom avermelhado, de hidroxido
de ferro (111), Fe(OH)s3, insoltvel em excesso do reagente, mas soltvel em acidos:

Fe** + 3NH*+ 3H,0 — Fe(OH);| + 3NH*
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2- Solucdo de Hidroxido de Sodio: precipitado marrom avermelhado de hidréxido

de ferro (I11), insolivel em excesso de reagente (distingdo do aluminio e cromo):
Fe** + 30H — 3Fe(OH)3|

3- Gas Sulfidrico: em solucdo acidificada, reduz os ions ferro (I1) a ferro (II) e

forma-se enxofre como um precipitado branco leitoso:
2Fe® + H,S — 2Fe”" +2H" + S|

4- Solucdo Sulfeto de Amonio: forma-se um precipitado preto de sulfeto de ferro

(11) e enxofre:

2Fe®* +35% — 2FeS| + S|
O é&cido cloridrico dissolve o precipitado preto de sulfeto de ferro (1), tornando-se visivel a
coloracdo branca do enxofre. A partir de solugdes alcalinas, obtém-se o sulfeto de ferro (111)
preto (Fe,Ss).

5- Solucdo de tiocianato de Amdnio em solucdo ligeiramente acida forma-se uma
intensa coloracdo vermelha (diferenca dos ions ferro(ll), devida a formacdo de um
complexo ndo dissociado de tiocianato de ferro (111):

Fe’* + 3SCN” — Fe(SCN)s

1.2.2.2 Aluminio, Al : caracteristicas analiticas do Aluminio

AIlO aluminio é um metal branco, dictil e maleavel; seu p6 é cinza. Funde a 659°C.
Os objetos de aluminio expostos ao ar sdo oxidados na superficie, mas a camada de 6xido
protege o objeto de oxidagdo posterior. Dos acidos cloridrico, sulfurico e nitrico diluidos,
somente o primeiro dissolve o metal facilmente, sendo que o processo de dissolugcdo nos
dois altimos &cidos pode ser acelerado por adi¢do de cloreto de mercurio (11). Os mesmos
acidos s6 que concentrados dissolvem o aluminio facilmente. Ele é trivalente em todos os
seus compostos (AI**). Emprega-se uma solucdo de cloreto de aluminio, AICI3;, ou uma
solucdo de sulfato de aluminio, Aly(SO4)3.16H,0, ou alume de potéssio,
K2S0,4.Al(SO4)3.24H,0, para o estudo destas solugdes. As principais reacoes:

1- Solucdo de Amodnio: precipitado branco, gelatinoso, de hidréxido de aluminio
(Al(OH)3) pouco soltvel em excesso do reagente.

A" +3NH; + 3H,0 — Al(OH)3| + 3NH,*
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2- Solucgdo de Hidrdxido de Sodio: precipitado branco de hidroxido de aluminio. E
dissolvido em excesso do reagente, formando ions tetrahidroxialuminato ([AI(OH)4].
APP* + 30H — AI(OH)s/
3- Solucéo de Sulfeto de Amonio: precipitado branco de hidroxido de aluminio:
2AP* +35% + 6H,0 — 2A1(OH)3| + 3H,S1

1.2.2.3 Cromo, Cr: Caracteristicas analiticas do Cromo (I11)

O cromo é um metal branco, cristalino e ndo consideravelmente ddctil ou maleéavel.
Funde a 1765°C. Em solucdes aquosas, o cromo forma trés tipos de ions; os cations cromo
(1) e (1) e o anion cromato (e dicromato), no qual o cromo tem um estado de oxidacéo de
+6. O fon cromo (1) ou cromoso, Cr?*, é derivado do 6xido de cromo (I1) CrO. Esses fons
formam solucdes de cor azul. Eles s&o os mais instaveis.

Os fons cromo (I11) ou crémicos, Cr**, sdo estaveis e séo derivados do tridxido de
dicromo, Cr,03. Em solucdes eles séo verdes ou violetas, dependendo dos ions complexos
formados. Nos anions cromato CrO,*ou dicromato Cr,0-%, 0 cromo é hexavalente com um
estado de oxidacdo +6. Estes ions sdo derivados do trioxido de cromo, CrOs. Os ions
cromatos sdo amarelos, enquanto que os dicromatos tém uma cor laranja. Em solugdes
acidas os cromatos sao facilmente transformados em dicromatos. Em solugdes neutras (ou
alcalinas), o ion cromato é predominante. Para o estudo destas reacfes, é empregada uma
solucgéo de cloreto de cromo (I11), CrCl3.6H,0, ou uma solucgéo de sulfato de cromo (Il1),
Cry(S04)3.15H,0. As principais reacdes:

1- Solugdo de Amonia: precipitado gelatinoso, verde cinzento a azul cinzento, de
hidréxido de cromo (I11) (Cr(OH)3). E pouco soltvel em excesso do reagente, formando, a
frio, uma solugdo violeta ou rosa, contendo o ion complexo hexaminocromato
(11)([Cr(NH3)s]*"). Ao aquecer a solucgio, o hidréxido de cromo é precipitado.

cr¥* + 3NH*" 3H,0 — Cr(OH)3| + 3NH,"
2- Solucéo de Hidroxido de Sodio: precipitado de hidréxido de cromo (111):
Cr¥ + 30H — Cr(OH)s}
Essa reacdo torna-se reversivel na presenca de &cidos, dissolvendo o precipitado. Ele é

também precipitado em excesso do reagente com a formacdo do ion tetrahidroxicromato
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(1) (ou ion cromito)([Cr(OH)4]"). Sendo essa Gltima também reversivel na presenca de
acidos.
3- Solucéo de Sulfeto de Amonio: precipitado de hidréxido de cromo (111)
2Cr** + 357 + 6H,0 — 2Cr(OH)s| + 3H,S1

1.2.3 Cations do Grupo 1V

Bario, Estroncio, Calcio e Magnésio, Reagente do grupo: solucdo 1M de carbonato
de amonio. Esse reagente € incolor e apresenta uma reacdo alcalina devido a hidrolise do
fon carbonato (CO3%).

Ele é decomposto por &cidos (mesmo por &cidos fracos como o &cido acético),
formando dioxido de carbono. Logo, ele deve ser usado em meio neutro ou ligeiramente
alcalino. E interessante saber que o carbonato de aménio comercial contém sempre
hidrogenocarbonato de aménio NH4HCO3 (bicarbonato de aménio) e carbamato de amonio
NH;O(NH,)CO.

Esses compostos devem ser removidos antes de se iniciar as reacdes do grupo, pois
0s sais dos cations em estudo sdo sollveis em agua. Isso pode ser feito fervendo a solugéo
reagente por algum tempo. O bicarbonato e carbamato de aménio sdo convertidos em
carbonato de amonio. Reacdo do grupo: esses cations ndo reagem nem com 4&cido
cloridrico, sulfeto de hidrogénio e de amdnio, mas o carbonato de aménio (na presenca de
quantidades moderadas de aménia ou ions aménio) forma precipitados brancos. O ensaio
deve ser efetuado em solugdes neutras ou alcalinas.

Na auséncia de amdnia ou ions aménio, 0 magnésio também serd precipitado. Os
precipitados brancos formados com o reagente do grupo sdo: carbonato de bario BaCOs,

carbonato de estroncio SrCO3 e carbonato de calcio CaCO3

1.2.3.1 Bério, Ba: caracteristicas analiticas do Bario

BaO bario é um metal branco prateado, maleavel e ductil, que e estavel em ar seco.
Reage com a agua no ar umido, formando o oxido ou hidroxido. Funde a 710°C. Reage
com a agua a temperatura ambiente, formando hidroxido de bario e hidrogénio. Os acidos
diluidos dissolvem o bario facilmente, com desprendimento de hidrogénio. Ele é divalente

em seus sais, formando o cétion bario (I1), Ba?*. Para o estudo destas reacées, é empregada
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uma solugdo de cloreto de béario, BaCl,.2H,0, ou nitrato de bario, Ba(NO3),. As principais
reacoes:

1- Solucdo de Carbonato de Amonio: precipitado branco de carbonato de bario
(BaCO3) soluvel em acido acético e em &cidos minerais diluidos. O precipitado é
ligeiramente solGvel em solucdes de sais de amonio de &cidos fortes.

Ba?* + COs* — BaCOs]

2- Solucdo de Oxalato de Amoénio: precipitado branco de oxalato de bario

(Ba(C0OO0),), que é ligeiramente soluvel em agua e por acidos minerais.
Ba?* + (CO0),*> — Ba(COO0),

3- Acido Sulftrico diluido, forma-se um precipitado branco, pesado, finamente
dividido, de sulfato de bario (BaSO,), que € insolivel em agua, em acidos diluidos e em
solucdo de sulfato de amdnio. Soluvel em acido sulfurico concentrado em ebuligéo.

Ba®* + SO4*" — BaS04]

4- Solucdo de Cromato de Potéssio forma-se um precipitado amarelo de cromato de
bario (BaCrQOy), que €é insoltvel em agua, em acido acético diluido (distin¢do do estroncio e
do calcio) e soltvel em acidos minerais.

Ba?* + CrO,*" — BaCrO4]

1.2.3.2 Estroncio, Sr: caracteristicas analiticas do estroncio

SrO estréncio é um metal branco prateado, maleéavel e ddctil. Funde a 771°C. Suas
propriedades sdo analogas as do bario. Para o estudo destas reacGes, pode ser empregada
uma solucédo de cloreto de estréncio, SrCl,.6H,0,0u de nitrato de estréncio, Sr(NO3),. As
principais reacdes:

1- Solucdo de Carbonato de Amonio: precipitado branco de carbonato de estroncio
(SrCO3) é um tanto menos soltvel que o carbonato de bario.

Sr** +C0Oz” — SrCOs)

2- Acido Sulfurico diluido: precipitado branco de sulfato de estroncio (SrSOy)
formado ¢ insoluvel em solucdo de sulfato de amonio, menos em ebuligdo (distingdo do
calcio) e levemente soltvel em &cido cloridrico em ebulic&o.

Sr** + SO,% — SrS04]
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3- Solucdo de Oxalato de Amoénio, forma-se precipitado branco de oxalato de
estréncio (Sr(CO0),) que é pouco soltvel em agua e em acido acético. E soltvel em &cidos
minerais.

Sr** + (CO0),* — Sr(CO0),|

4- Solugdo de Cromato de Potassio. Forma-se um precipitado amarelo de cromato
de estroncio (SrCrO,4) que é consideravelmente solivel em &gua, em &cido acético
(distin¢éo do bario) e em acidos minerais.

Sr** + CrO,” — SrCrO,)

1.2.3.3 Célcio, Ca: caracteristicas analiticas do calcio

CaO célcio é metal branco prateado, relativamente mole. Funde a 845°C. E atacado
pelo oxigénio atmosférico e pela umidade, formando o 6xido e/ ou hidréxido de célcio. O
calcio se decompde na dgua formando o hidréxido de calcio e hidrogénio. O célcio forma o
cation calcio (I1), Ca®*, em solucdes aquosas. Seus sais s30 normalmente pds brancos e
formam solugfes incolores, a menos que o anion seja colorido. Para o estudo destas
reacOes, € empregada uma solucdo de cloreto de célcio, CaCl,.6H,O. As principais
reacoes:

1- Solucdo de Carbonato de Amoénio, é formado um precipitado branco amorfo de
carbonato de célcio (CaCOg3) que, por ebulicdo, se torna cristalino. Ele é solivel em agua
que contenha um excesso de &cido carbbnico e em &acidos, principalmente em &cido acético.
Ligeiramente soltvel em solucBes de sais de amonio de acidos fortes.

Ca”" + COs* — CaCO3)

2 - Com 4cido sulfarico diluido forma-se um precipitado branco de sulfato de calcio
(CaSQ,). Ele é consideravelmente solivel em agua, sendo mais soltuvel que o sulfato de
bario ou estréncio. Na presenca de etanol, a solubilidade é muito menor. O precipitado
dissolve-se em &cido sulflrico concentrado a quente.

Ca®* + SO4% — CaSO04]
3- Solucdo de Oxalato de Aménio, um precipitado branco de oxalato de calcio

(Ca(C00)2) é formado rapidamente em solugbes concentradas do reagente e lentamente
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em concentracdes diluidas. Ele é insolGvel em &gua e em &cido acético, porém soltvel em
acidos minerais.
Ca’*+ (CO0),> — Ca(CO0),|
4- Solucdo de Cromato de Potassio, ndo é formado nenhum precipitado com
soluc@es diluidas (do reagente) e nem concentradas na presenca de &cido acético.

1.2.3.4 Magnésio, Mg: Caracteristicas analiticas do magnésio

MgO magnésio € um metal branco, maledvel e ductil. Funde a 650°C. Queima
facilmente em ar ou oxigénio com uma luz branca brilhante, formando o 6xido MgO e o
nitreto MgsN,. O metal é levemente decomposto pela agua a temperatura ambiente, mas, no
ponto de ebulicdo da &gua, o precipitado de hidréxido de magnésio (Mg(OH),) é formado
rapidamente. Na auséncia de sais de amonio, esse hidroxido é praticamente insoltvel. O
magnésio se dissolve facilmente em acidos. O magnésio forma o cétion divalente Mg?*.
Para o estudo destas reacdes, pode ser empregada uma solucdo de cloreto de magnésio,
MgCl,.6H,0, ou sulfato de magnésio, MgSQO,.7H,0. As principais reacdes:

1- Solucdo de Amonia, ocorre uma precipitacdo parcial de hidréxido de magnésio
(Mg(OH),) branco e gelatinoso. Ele é pouco solivel em agua e solivel em sais de aménio.

Mg?* + 2NH3 +2H,0 — Mg(OH),| + 2NH,"

2- Solucdo de Hidroxido de Sddio, forma-se um precipitado branco de hidréxido de
magnésio que € insollvel em excesso de reagente, porém sollvel em solucgdes de sais de
amonio.

Mg?* + 20H" — Mg(OH),/|

3- Solucéao de Carbonato de Amdnio, a rea¢ao na auséncia de sais de amonio,
forma-se um precipitado branco de carbonato basico de magnésio
(MgCO3.Mg(OH),.5H,0). Ja a reacdo na presenca de sais de amonio, nenhuma
precipitacdo ocorre (VOGEL, 1981, 5 ed ).

5Mg2" + 6CO3% + 7H,0 — 4MgCO3 + Mg(OH), .H20 + 2HCO*
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2. OBJETIVO

Consolidar e ampliar o desenvolvimento institucional da UFVJM, através do
estudo de métodos de tratamento de residuos laboratoriais nas aulas de quimica analitica
qualitativa, contribuindo para o desenvolvimento educacional cientifico e tecnoldgico do
Instituto de Ciéncias e Tecnologia— ICT .

Utilizar uma proposta de tratamento disponivel na literatura para ser futuramente
utilizada na elaboracdo de um procedimento operacional padrdo (POP), o qual significa
um procedimento escrito de forma objetiva, que estabelece instru¢bes sequenciais para a
realizacdo de operagdes rotineiras e especificas. Nesse caso, esse POP sera utilizado
especificamente para o tratamento de residuos obtidos durante as aulas experimentais de
Quimica Analitica Qualitativa, no Instituto de Ciéncias e Tecnologia — ICT, na Universidade
Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri — UFVIM.

2.1. Objetivos Especificos

e Realizar um inventério, caracterizando e os residuos gerados nas disciplinas
Quimica Analitica Qualitativa;
e Verificar a possibilidade de tratamento dos residuos produzidos;

e Reduzir os estoques de residuos;
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3. METODOLOGIA

3.1. Inventario dos residuos gerados nos laboratorios de Quimica Analitica da ICT

O inventério consistiu em identificar e quantificar os residuos produzidos durante as
aulas experimentais nas disciplinas Quimica Analitica Qualitativa, do curso de Bacharelado
de Ciéncia e Tecnologia (BCT).

Figura 1: Laboratério de ensino da disciplina de Quimica Analitica Qualitativa

Durante o0 ano de 2013, a disciplina de Quimica Analitica Qualitativa foi ministrada
pelo professor do Instituto de Ciéncia e Tecnologia, professor Dr. Lucas Franco Ferreira
para turma de até 35 (trinta e cinco) alunos, divididos em equipes de 4 (quatro) em cada
bancada sendo 4 (quatro) bancadas.

As atividades praticas realizadas na disciplina de Quimica Analitica Qualitativa tém
como principal objetivo a separacédo e identificacdo de cations e anions, de acordo com 0s
procedimentos e abordagens descritas pela Literatura. Apesar da disciplina ter turmas
grandes, os ensaios realizados foram, rigorosamente, seguidos e observados pelo professor
e o técnico. Os experimentos desenvolvidos estdo apresentados a seguir:

Prética 1 e 2: identificacdo de elementos quimicos pelo teste da chama;

Pratica 3: identificacdo de elementos quimicos pela reacdo com diferentes
reagentes;

Préatica 4: separacdo e identificacdo dos cations do grupo 1;

Prética 5: separacgdo e identificacdo dos cations do grupo 3;
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Prética 6: separacdo e identificacdo dos cations do grupo 4;
Préatica 7: separacdo e identificagdo de anions (iodeto, brometo e cloreto);

Préatica 8: separacéo e identificacdo de anions (nitrato, sulfato e fosfato);

A separacdo e identificacdo de anions também fazem parte do conteudo
programatico da disciplina, porém estes experimentos ndo foram analisados a fundo nesta
metodologia.

Todos os residuos foram coletados e armazenados juntos em um mesmo recipiente
apos a realizacdo de cada experimento. Observou-se entdo a necessidade de posteriormente
de tratamento e separacdo e foram realizados assim o0s experimentos envolvendo a

caracterizagdo do residuo.

3.2 Caracterizacdo do Residuo
Foi utilizado o residuo citado. Abaixo tem um resumo dos cations, que compde
este residuo.
Tabela 1: Descricdo dos elementos possivelmente presentes no residuo e substancias

adicionadas para precipitacao dos respectivos cations.

Elementos Substancias adicionadas

Chumbo (Pb*+), mercdrio (1) (Hgo"+), e prata (Ag+)  Ajustar pH ~2 - com HCI 2 M

Calcio (Ca’+), estroncio (Sr*+) e bario (Ba’+) Ajustar pH ~ 2 - com HCI 2 M
Ferro (1) (Fe*+), ferro (IIl) (Fe’+), cromo (III) Ajustar pH ~ 8 — 9 com NaOH 10%
(Cr’+), aluminio (AI*+), e magnésio (Mg?+) m/v

Etapa 1 — Verificou-se pH do residuo;

Etapa 2 — Adicionou-se cuidadosamente o acido cloridrico 2 M, filtrou-se o residuo
removendo a parte sélida, o filtrado deve ser seco e colocado em embalagem apropriada
devidamente identificada para seguir para aterro sanitario (esse procedimento deve ser
repetido para todo sélido filtrado).

Etapa 3 — Transferiu-se o sobrenadante para um béquer que seja de preferéncia o dobro do

volume do liquido (ou seja, se vocé tem 500 mL de residuo, utilizou-se um becker de 1,0L)
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e ajustou-se o pH com HCI solugédo 2,0 M (pH 2 e 3) , ndo foi utilizada solucéo
concentrada, pois o precipitado poderia se dissolver. Verificou-se se houve formacdo de
precipitado. Filtrou-se novamente, secou-se o precipitado e transferiu-se o sobrenadante
para outro becker.

Etapa 4 — Adicionou-se um sal soltvel contendo sulfato, por exemplo, Na;SO4, em uma
pequena quantidade do sobrenadante (50 mL) aos poucos até que ouve-se formacdo de
precipitado, fez-se uma regra de trés para a quantidade restante de sobrenadante e adicionou
-se esta quantidade no Becker. Filtrou-se novamente e separou-se o solido e transferiu-se o
sobrenadante para o becker. Utilizou-se de agitacdo manual para homogeneizar a solugéo.
Etapa 5 — Novamente, separou-se cerca de 50 mL do sobrenadante e adicionando-se
lentamente quantidade suficiente de uma solucdo de NaOH (10% m/v) até pH entre 8 e 9.
Utilizou-se agitacdo manual para homogeneizar a solu¢do. Novamente separou-se o sélido
e transferiu-se o sobrenadante para outro becker. Verificou-se novamente o pH do
sobrenadante para que no caso de ocorrer variagdo adiciona-se novamente solucdo de
NaOH até pH 9. Verificou-se a formacao de precipitado, filtrou-se novamente.

Etapa 6 — Finalmente ajustou-se o pH para valores entre 7-8 e descartou-se na pia com

bastante agua.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Inventario dos residuos gerados nos laboratérios de Quimica Analitica do Instituto de
Ciéncia e Tecnologia ICT.

O inventério dos residuos gerados na disciplina de Quimica Analitica Qualitativa
encontra-se sumarizado na Tabela 1. Os cétions encontrados nessa tabela referem-se aos
residuos gerados na turma desta disciplina, perfazendo um total de aproximadamente 25 a
35 alunos durante um periodo de 4 semestres gerando total de 3 litros de residuo.

Na Tabela 1, os ensaios 1, 2, 3, 4, 5 e 6 séo relativos aos experimentos de separacao
e identificacdo de cations dos grupos I, Ill, 1V, respectivamente. Os experimentos estdo
numerados de acordo com o apresentado no item referente a parte experimental desta
monografia de Conclusédo de Curso.

Os residuos gerados na disciplina de Quimica Analitica Qualitativa, conforme
mostra a Tabela 1, s&o em sua maioria compostos de metais pesados, alguns de elevada
toxicidade. Nesse sentido, a continuidade deste trabalho de pesquisa deu-se na busca de
medidas visando o tratamento, a reducdo de toxicidade dos residuos. Nesse sentido, o
tratamento do residuo, torna-se uma medida ndo sé benéfica ao meio ambiente em geral
mais também serve como crescimento do instituto em prol das suas responsabilidades com

0 Uso, a estocagem e o tratamento de substancias quimicas.
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4.2. Tratamento do residuo

O residuo encontrava-se de cor marrom avermelhado, com corpo de fundo (Ver Fig.
2),e pH=4p5.

Figura 2: Residuo gerado no Laboratério de Quimica Analitica Qualitativa.

Este residuo contendo os cations dos grupos I, 111, IV, ja se encontrava em um pH
favoravel para precipitacdo dos cations do grupo IV. Separacdo desses cations, caracteriza-
se pela geracdo de residuos contendo metais com elevado potencial de impacto ambiental.
Dentro desse contexto, foi montado nesse trabalho uma estratégia que pudesse viabilizar o
tratamento dos mesmos, visando minimizar a sua toxicidade e seus impactos ao meio
ambiente devido ao seu descarte.

Observou-se que ja havia corpo de fundo e este precipitado contém ions prata,
cromo(V1), mercurio e chumbo. Este residuo recebeu tratamento, mediante a precipitacdo
dos metais com o objetivo de adequar a fase aquosa, de maneira que fosse possivel
descarta-la na pia, aonde foi feita a filtragem do residuo para remover a parte solida, o

filtrado foi seco em estufa e separado para pesagem final do residuo, como mostrado nas
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Figuras 4 e 5.

(A) (B)
Figura 5: Detalhes da primeira filtragdo (A) Sdlido retido no filtro; (B) Sobrenadante.

Ap0s a filtragem do residuo, utilizando um papel de filtro faixa azul, o sobrenadante
foi transferido para um béquer de maior volume do laboratério, ou seja, um béquer de 1000
mL e foi utilizada 20 ml de uma solucdo de HCI 2,0 M , para ajustar o pH para 2,05 de uma
amostra de 900 ml do residuo filtrado, medido-se o pH, sendo entédo utilizado 66,67 mL da
solucéo par ajustar o pH de 3,0 litros de amostra.
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Utilizando-s agitacdo manual para homogeneizar a solugéo, observou-se que ao
adicionar-se um sal sollvel de sulfato ocorre a formagdo de outro precipitado, no qual
sugere-se que ocorreu a precipitacdo dos cations do grupo IV, esse precipitado contém
provavelmente os fons calcio (Ca®"), estréncio (Sr**) e bario (Ba®"), este residuo recebeu
tratamento, mediante a precipitacdo desses cations com o objetivo de adequar a fase
aquosa, de maneira que fosse possivel descarta-la na pia, foi filtrado novamente e
transferido o sobrenadante para outro becker. O filtrado foi seco em estufa e separado para

pesagem final do residuo, como mostrado na Figura 6.

(A) (B)

Figura 6: (A) Detalhes do precipitado originado ap6s adicdo com sal de sulfato soltvel em

pH 2. (B) Detalhes do sistema de filtracdo para separacao do solido do sobrenadante.

Entdo, apos separacdo do sélido e do sobrenadante, foi adicionado ao lentamente ao
sobrenadante quantidade suficiente de uma solucdo de NaOH (10% m/v) até pH entre 8,16,
onde foi necessario um volume de 8 ml desta solugdo de NaOH 10% m/v em uma de 200
mL da amostra, que no total de 3,0 litros de amostra foi utilizada 120 mL da solucéo.
Utilizou-se de agitacdo manual para homogeneizar a solugéo.
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Novamente ocorreu a precipitagdo (ver Fig. 7) e como esperado, sugere-se que
ocorreu a precipitacdo dos cations do grupo Ill, de cor bem amarelada, como mostrado nas
Figuras 9 e 10. Esse precipitado tem fons ferro (11) (Fe*), ferro (111) (Fe**), cromo (111)
(Cr®), aluminio (AI**), e magnésio (Mg*). O sélido foi filtrado e o sobrenadante
transferido para outro Becker. Foi verificou-se novamente o pH do sobrenadante e notou-se
que ndo ocorreram variagdes apos a formagéo do precipitado.

(A)

(B)
Figura 7: (A) Detalhes do precipitado formado ap6s ajuste de pH ~ 8. (B) Detalhe do

sistema de filtracdo e coloracdo do sobrenadante apds a segunda precipitacéo.

Apos a filtragem finalmente pode se observar o clareamento do residuo, como

mostrado na Figura 8.
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Figura 8: Detalhe do sistema de filtracdo e coloracdo do sobrenadante ap6s a segunda

precipitacao.

E entdo, apos a filtragem, o pH foi ajustado para 7,5 (Ver Figura 9), utilizando-se 50
mL da solucdo de HCI 2,0 M , ja preparada anteriormente, e entdo o descarte foi feito na

pia com bastante agua.

Figura 9: Residuo final ap6s tratamento de precipitacao.
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Figura 10: Amostra (A) Etapa 1, residuos de chumbo (Pb?*), mercario (1) (Hg,*"), e prata
(Ag"). (B) Etapa 3, residuos de ferro (1) (Fe®"), ferro (I11) (Fe*"), cromo (I11) (Cr*),
aluminio (AI**), e magnésio (Mg?").Amostra (C) etapa 2, residuos de calcio (Ca"),

estroncio (Sr**) e bario (Ba*"). Amostra
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5. CONCLUSOES

Considerando a quantidade de residuos gerados no laboratério de Quimica Analitica
Qualitativa, torna-se importante a elaboragdo de Procedimentos Operacionais Padronizados,
com o intuito de permitir um efetivo tratamento dos residuos gerados nas aulas
experimentais, e com isso evitando o descarte para 0 meio ambiente de substancias toxicas

prejudiciais ao meio ambiente.

A realizacdo do inventario também permitiu observar que os residuos gerados na
disciplina de Quimica Analitica Qualitativa, apesar de ter sido em grande quantidade € facil

de tratar e com poucos custos ao departamento.

Neste trabalho ficou demonstrado que a recuperacdo do residuo e bastante eficiente,
o procedimento é simples, de baixo custo e pode ser concluido rapidamente, exigindo um
pouco de tempo e paciéncia para filtragem do precipitado. O residuo sélido total obtido foi
cerca de 66,567¢, isso devido pequenas perdas durante o processo de transporte e lavagem
das vidrarias utilizadas. Devido a todas estas caracteristicas dos sélidos, esses
procedimentos podem inclusive ser utilizados pelos préprios estudantes, ao final do periodo
de aulas préticas.

Com tratamento adequado, podem-se minimizar os impactos ambientais gerados
pelo descarte descuidado de residuos e, além disso, a conscientizacdo intra e
interinstitucional do destino correto dos residuos acarreta um processo de inclusdo em que
todos os alunos e professores de disciplinas que utilizem o laboratério passem a preocupar-
se com o0 armazenamento, destino e tratamento dos rejeitos produzidos durante as aulas.

Desta forma este projeto alcancou os objetivos pretendidos incluindo a interface
promovida entre a utilizagdo de produtos quimicos e o tratamento dos mesmos, alem de
poder criar futuramente oportunidades praticas que insiram os alunos no contexto de

cidad&o co-autor de um ambiente mais limpo e saudavel.
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