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RESUMO

A atividade industrial aléem de ser grande consumidora de agua € a principal
atividade geradora de efluentes liquidos contendo ions de metais pesados como
Cadmio, Niquel, Cromo, Zinco e Cobre. O presente trabalho tem como objetivo
mostrar que a eletrocoagulagéo é uma técnica eficaz, econémica e promissora para
ser utilizada na remogéo de ions de metais pesados de efluentes industriais. Neste
trabalho, o processo de eletrocoagulagéo foi estudado para remogéo dos cations dos
metais de Cobre e Niquel. A eficiéncia do processo foi determinada pela analise
quimica da solugcdo contendo os cations dos metais e pela caracterizacdo dos
residuos gerados durante o processo. Obteve-se, em torno de, 98 % de eliminag&o
dos metais presentes em solugéo sintética com agua de torneira, eletrodos de ferro
e pH entre 6 e 7. Os residuos, formados durante a reacdo foram filtrados e secos,
em segquida, caracterizados por Difratometria de Raios-X (DRX) e por Fluorescéncia
de Raios-X(FRX). Os difratogramas evidenciaram as fases yFe;Os, CuFe;O4 e
NiFe,04, sendo a primeira fase a predominante. A FRX contribuiu para confirmar os
resultados obtidos. A eletrocoagulagdo se mostrou uma técnica versatil e eficiente
de efluentes de diversas industrias.
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INTRODUCAO

A politica ambiental estd cada vez mais rigida, onde se tem buscado padrdes
de concentragdo cada vez menores para os poluentes presentes nos efluentes,
principalmente, quando se refere aos metais pesados. Por definicdo, metais pesados
s30 elementos que t&ém peso especifico entre 5 g cm™ e 6 g cm™. A expressao metal
pesado € usada para designar os metais classificados como poluentes do meio
ambiente (V). Por isso, as industrias brasileiras tém sido levadas a ajustar seus
processos através da adocao de procedimentos buscando processos de tratamento
de efluentes eficientes e de baixo custo @

O processo de tratamento esta diretamente associado ao tipo de efluente
gerado, ao controle operacional da industria e as caracteristicas da agua utilizada no
processo ). Entre os métodos destaca-se a eletrocoagulagdo por ser uma técnica

versatil, de facil operagao e de baixo custo com reagentes quimicos @), Basicamente,
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a eletrocoagulacdo € um tratamento de mecanismos complexos operando
sinergisticamente para remover poluentes da agua .

A eletrocoagulagao € o processo onde se utiliza um anodo de sacrificio que
ao oxida libera ions metédlicos e no catodo ocorre a redugdo da agua com a
formagao de ions hidroxilas ©® Ou seja, a eletrocoagulagdo € produzida pela
dissolucdo anddica do ferro ou aluminio e pela produgdo de hidroxido através da
hidrolise da agua no catodo, promovendo a adsorgao dos contaminantes dissolvidos
e também sua precipitagdo ). Para que ocorra a reagdo de oxidagdo e redugado
através dos eletrodos metalicos € necessario utilizar uma corrente elétrica continua,
propiciando a formacdo de hidroxidos metalicos que promovem a remogao dos
poluentes ®.

Neste trabalho sera dada énfase a técnica de difracdo de Raios-X para a
identificacdo das fases presentes no sélido resultante do processo de coagulagéo. A
identificacdo destas nos permite avaliar e ou inferir sobre a estabilidade fisica e
quimica desses residuos e, por conseguinte, auxiliara na tomada de decisdo quanto
aos cuidados necessarios para a disposigao final ou reaproveitamento do mesmo.

Este trabalho apresenta um estudo de remocg¢dao de cobre e niquel por
eletrocoagulagao, bem como a caracterizagcao por Difratometria de Raios-X (DRX) e

Fluorescéncia de Raios-X (FRX) dos residuos sélidos gerados durante o processo.

OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é avaliar a aplicagao do método de eletrocoagulagao
na remocgédo dos ions de cobre e niquel de uma solugdo sintética (efluente) e
caracterizar os residuos solidos gerados durante o processo, em termos de sua

composicao quimica e das fases presentes.

MATERIAIS E METODOS

Preparacdo do efluente

Na preparacao do efluente sintético contendo ions Cu®* e Ni** foram utilizados
os reagentes CuS04.5H,0, NiSO,4.7H,0 e NaCl grau PA. A Tabela 1 apresenta a
concentracao de todos os metais. O NaCl foi adicionado, na concentragao de 3 g/L,

com a finalidade de aumentar a condutividade da solugao.
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Tabela 1 — Relagao das concentragdes dos metais e massas das substancias utilizadas na
eletrocoagulagéo.
Metais | Concentracdo (mgL™) | Substancias utilizadas
Cu 12 CuS0,.5H,0

Ni 20 NiSO,4.7H,0

Procedimento da Eletrocoagulacio

A célula de eletrocoagulagao foi construida em um sistema composto por uma
cuba com capacidade de 5 litros, um agitador magnético e uma fonte de corrente
continua. Foram utilizados dois eletrodos de ferro (um anodo e um catodo) com
distancia fixa de 15 mm entre eles de dimensdes 14 cm de comprimento x 11 cm de
largura x 4 mm de espessura. O processo foi conduzido com volume total do
efluente de 4 litros e densidade de corrente de 5 mA/cm?. Os eletrodos, antes dos
experimentos, foram lixados e depois lavados com agua para retirar a camada de
oxido de ferro. A O tempo total de reagao do experimento foi de 100 minutos, sendo
que na primeira hora de reacao, a cada 15 minutos, aliquotas de 20 mL de amostra
foram coletadas. Apdés a primeira hora, as aliquotas foram coletadas a cada 20
minutos. Todas as amostras foram identificadas para posterior analise no
espectrometro de absor¢cdo atbmica. O precipitado (residuo solido) gerado foi

caracterizado por FRX e DRX.

Analise quimica e caracterizacio

A analise por Espectrometria de Absor¢cdo Atdbmica foi realizada no
equipamento VARIAN SpectrAA 55B para determinar a concentragao remanescente
dos ions metalicos e a eficiéncia do experimento de eletrocoagulacédo. A Tabela 2

mostra os detalhes da analise de absorcéo atomica.

Tabela 2 — Detalhes da analise por Espectrometria de absorgéo atdmica.

Elemento | Comprimento | Corrente | Energia Concentragao das solugoées
de onda (mA) padrao para a curva de
(nm) calibragao (mg/L)
Ni 232 25 50 01/ 05 | 10 | 1,5 2,0
Cu 324 10 50 1,01 20 | 3,0 | 40 5,0

Para realizar a analise por FRX e DRX o precipitado foi seco em estufa a uma
temperatura proxima de 60°C, por 3 horas e pulverizado e analisado no

equipamento.
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As analises de difracdo de Raios-X (DRX) pelo método do pd foram
executadas nas seguintes no equipamento Shimadzu 7000 nas seguintes condi¢des
de operagao: Radiagdo Cu Ka (35 KV/ 40 mA), velocidade do goniémetro 0,02° 20
por passo, com tempo de contagem de 0,6 segundo por passo e coletados de 10° a
80° 26. A interpretacao qualitativa do espectro foi efetuada por comparacdo com
padrdes contidos no banco de dados PDF02 (ICDD, 2003).

A determinagcdo semi-quantitativa das amostras por FRX, executadas no

equipamento Shimadzu EDX-720, foi realizada em termos elementares.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Ensaio de Eletrocoaqulacdo

O resultado do processo de eletrocoagulacao esta apresentado na Figura 1. A
partir da analise desta Figura é possivel notar que com apenas 20 minutos de
reacao as concentragdes de cobre e niquel cairam acentuadamente. Foi observada
uma remocgao de 98% para os ions cobre enquanto que para os ions de niquel
obteve-se, aproximadamente, 100% de remocgao. Esses resultados mostram que a
eletrocoagulagdo foi muito eficiente na remogdo desses metais nas condigdes

utilizadas no experimento.
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Figura 1 — Variagdo da concentragdo dos ions metalicos durante a eletrocoagulacéo.
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Analise por Fluorescéncia de Raios-X (FRX)
O resultado de FRX (96,358% de Fe; 1,194% de Ni; 1,032% de Zn; 0,318%

de Cu e 1,098% de outros elementos) mostram que o precipitado contém os metais

pesados utilizados no preparo do efluente. Isso corrobora o resultado encontrado no
processo de eletrocoagulacgao.

E importante salientar que a andlise realizada é semi-quantitativa, pois nem
sempre as intensidades medidas em FRX s&o proporcionais as concentragdes das

espécies presentes em uma amostra ©.

Analise por Difracdo de Raios-X

O resultado de DRX esta apresentado na Figura 2. Pode-se observar que o
precipitado obtido no experimento de eletrocoagulagdo apresentou boa
cristalinidade, dos seguintes compostos y-Fe;O3, CuFe;Os e NiFeyO,4. Esses
compostos apresentam estrutura espinel "9 Y, razzo pela qual os principais picos
de difragdo desses Oxidos sao préximos entre si, o que dificulta a distingdo entre
eles pela técnica de DRX. No entanto, o pico em 206 igual a 18,3 com espagamento
basal de 4,8A (Figura 2) sugere a presenga das seguintes fases franklinita (CuFe;Os4)
e trevorita (NiFe2O4), uma vez que esse € 0 unico pico que ndo caracteristico da fase
maghemita (y-Fe203). A identificacdo dessas fases é uma indicacdo de que o
mecanismo de eliminacao desses ions do efluente neste processo se da pela sua
co-precipitagdao com os ions ferro gerados na area andédica formando um composto
cristalino.

Vale ressaltar que as fases encontradas franklinita, trevorita e maghemita no
residuo da eletrocoagulagado possuem propriedades magnéticas. Essa caracteristica
€ positiva, pois permite que o processo de eletrocoagulagado possa ser aplicado em
larga escala industrial, uma vez que ao final do tratamento o precipitado, contendo
os metais pesados, pode ser facilmente removido por separagdo magnética.

Este estudo sera muito importante para avaliagdo da estabilidade fisica e
quimica desse material. Sdo raros os trabalhos da literatura que enfatizam a
caraterizacdo desses residuos. Nos trabalhos futuros sera correlacionada a
estabilidade desse material com a sua composi¢cdo mineraldgica. Esta avaliagcéo
permitira a avaliacdo do risco da ressolubilizagdo via lixiviagdo natural desse

material nos aterros ou valas onde o0 mesmo, normalmente € disposto.
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Figura 2 — Difratograma de Raios-X do precipitado da eletrocoagulagao.

CONCLUSOES
A eletrocoagulagdo se mostrou uma técnica promissora no tratamento de

efluentes contendo cobre e niquel, uma vez que este processo removeu 98% de
cobre e 100 de niquel em apenas 20 minutos.

A caracterizagdo por FRX e DRX do residuo evidencia que niquel e o cobre
precipitaram na forma de CuFe;O4 e NiFe;O4 € que os ions ferro provenientes do
eletrodo precipitam na forma de y-Fe>,O3z(maghemita). Todas estas fases possuem
propriedades magnéticas, fato que mostra o potencial promissor da aplicagdo da
eletrocoagulagado em larga escala industrial, uma vez que ao final do tratamento, o
precipitado contendo os metais pesados, pode ser facilmente removido por

separagao magneética, evitando assim, os dificeis processos de filtragao de finos.
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ABSTRACT

The Industrial activity is one of the main water consumers and generates wastewater
containing heavy metal ions such as Cadmium, Nickel, Chromium, Zinc and Copper.
This paper aims to show that electrocoagulation is an effective technique,
economically promising for using in the heavy metal ions removal from industrial
effluents. In this work, the process of electrocoagulation has been studied for
removal of cations of copper and nickel. The process efficiency was determined by
chemical analysis of the solution containing the metals cations and the
characterization of waste generated during the process. It was obtained around 98%
of metals removal. In the experiments, it was used Tap water synthetic solution, iron
sacrifice electrodes, and pH6 and pH7. The solid waste obtained during the reaction
were filtered and dried, then characterized by X-ray diffraction (XRD) and X-Ray
Fluorescence (XRF) and the presence of the phase’s »Fe203, NiFe204 and
CuFe204 have been identified. The results have shown that electrocoagulation is a
versatile technique and effective for industrial effluents treatment.

Keywords: electrocoagulation, heavy metals, water, characterization.
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