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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Inicidmente foram redizadas dgumas determinacbes para avdiar o efeto
da concentracdo de KCI na mobilidade eetroforética das particulas de hidroxido
de cromo para a determinacéo do seu ponto isodérico (PIE). Posteriormente,
foram redizados testes tanto na presenca de fons Cr* como na de coletor
dodecilsulfato de sodio (DSS) em diferentes concentragbes com o objetivo de
identificar e avdiar suas influéncias no potencid zeta das particulas de hidroxido

de cromo.

4.1.
Determinacédo do Potencial Zeta do Cr(OH)s

4.1.1.
Materiais

Paa as medidas de potencial zeta, obteve-se o Cr(OH)s;, fazendo sua
precipiteagdo a patir de uma solugdo de cloreto de cromo hexahidratado
(Cr.Cl;.6H,0) 0,1M, om adicdo de NaOH 1M, até acancar pH=8, mantendo a
solugdo agitada num agitador magnético (Fisaton) e obter o Cr(OH); totamente
precipitado.

ApGs as eapas acima citadas, houve a filtracdo da solugdo, com posterior
lavagem do precipitado com &gua detilada e deionizada. Foi utilizado AgNO3
0,1IM para garantir a auséncia de espécies contaminantes no precipitado.

A secagem do precipitado se deu a uma temperatura de 60 °C na estufa
(ICAMC, modéo 3), para sua posterior cominuicdo e homogeneizacéo.

Como detrdlito indiferente  empregouse cloreto de potéasso (KCl),
enquanto que a influéncia do coletor no potencial zeta das particulas de Cr(OH) 3
foi avdiada mediante a utilizacdo de dodecilsulfato de sodio (DSS- Ci2H25NaOS,
Merck).
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Para a regulacd do pH, foram empregados &cido cloridrico (HCI:0,02 e
2M) e hidroxido de potassio (KOH:0,01 e 0,1 %).

Para o preparo das solugdes utilizouse &gua destilada e deioni zada.

4.1.2.
Aparelhagem

Os equipamentos usados nos estudos de potencia zeta estdo listados a
Seguir:
0 Apaeho Zeta Mage- Mavern Ingruments equipado com um
microprocessador.
0 Agitador Magnético, IKAMAG — RET.
0 Medidor de pH: pHmetro Digimed, modelo DM-20.
o Esufa ICAMC, modelo 3.

4.1.3.
Metodologia Experimental

Inicidmente procederse a0 aguecimento do equipamento, seguido da
preparacdo da amostra, paraamedicdo do potencia zeta.

Nos ensaios para a medicdo do potencial zeta, condicionourse 0,1 g. de
Cr(OH)a, previamente preparado com 80 mL de solugdo de KCl (102, 103, 10
M), durante cinco minutos. O guste do vaor de pH foi feito com o auxilio de base
(hidréxido de potéssio, KOH), para a faixa desgada. As medidas de potencial zeta
foram geradas retirando-se 30 ml da suspenséo e introduzida no equipamento com
o auxilio de uma seringa . O vdor de potencia zeta registrado representa a média
de 10 vaores medidos pelo gparelho 0 qua cadcula a mobilidade eetroforética das
paticulas e convete eta paa potencia zeta mediante a equacdo de
Smoluchowski.

Findmente curvas de potencid zeta s congruidas em funcéo do pH para a
determinacd do ponto isodétrico (PIE) do Cr(OH); e avdiar a influénca da
concentracdo de coletor anidnico (dodecilsulfato de sadio - DSS) e dos fons Cr* .
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4.2.
Ensaios de Flotacdo de Precipitados

4.2.1.
Materiais e EqQuipamentos

A linha experimenta dos ensaios de flotacdo de precipitados redlizados por

ar disperso é apresentadana Figura 14.
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Figura 14 - Linha de Montagem da Coluna de Flotag&o

Os ensaios de flotagéo de precipitados foram redlizados em uma coluna de
flotacdo feita em acrilico com as seguintes dimensdes: 0,95 m de dtura e didmetro
interno igud a 5,7 cm, condituida de cinco partes desmontdveis. A coluna foi
congruida de modo a permitir que diquotas pudessem ser retiradas de qualquer
ponto e com uma entrada para o eetrodo de pH de forma a controlar o pH durante
todo o ensaio.

Na parte superior da coluna foi adgptado um recipiente, também em acrilico,
com o objetivo de suportar melhor a espuma gerada, com adaptacdo para
drenagem da mesma.

Em sau segundo flange foi colocada uma torneira de vidro, para que se

tornasse possivel a drenagem da solugdo, sem que a coluna precisasse ser aberta.
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De acordo com suas dimensdes, a coluna de flotacdo possui um volume
interno suficiente para a redizacd de teste com solugbes de um litro, ainda
contando com aformagéo de uma grande coluna de espuma.

O a foi utilizado como fase gasosa e gerado através de um compressor. Para
a geacdo de bolhas foi utilizada uma placa de vidro dnterizado porosa
(porosidade 4/10-15 mm) e a vazdo de ar foi controlada por um rotametro. A
cdibracéo do rotametro consstiu no tempo que a bolha levou para dedocar um
volume de 60 ml num cilindro graduado (fluximetro). A curva de cdibracéo

encontra-se no anexo.

Os reagentes utilizados para a preparacdo das solugbes para os ensaios de
flotacéo de precipitados foram:

o Fonte do fon coligante Cr®: Cloreto de Cromo Hexahidratado
(CrCl3.6H,0), purissmo, Vetec;

o Coletor: Dodecilsulfato de Sodio (DSS - Ci2H2osNa0,4S), Merck; como
coletor anidnico;

o Espumante: Etanaol (C2HsOH), 95% P.A., Reagen,

0 Reguladores do pH: Acido Cloridrico (HCI, 0,1 M) e hidroxido de
sodio P.A. (NaOH , 0,1M);

o Acidificacio de amostras e solugdes: Acido Nitrico, 65% P.A., Vetec.

Todas as solugdes foram preparadas com égua destilada e deionizada

Depois de cada experimento foi redizada a drenagem da solucdo teste e
lavagem da coluna e da placa porosa com &gua da torneira para retirar 0 excesso
da solucdo teste, enxaguadas com uma solucdo de HCl (10%) de forma a
decompor quaquer complexo meta-dodecilsulfato aderido a parede e a placa e

enxaguados com &gua destilada e deionizada.
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4.2.2.
Metodologia Experimental dos Testes de Flotacao de Precipitados

4.2.2.1.
Preparo das Solucgdes Sintéticas

Foram preparadas solugdes estoque de Cr** (0,05M) e do coletor (DSS-
0,01M). Para cada ensaio, a solucéo teste foi preparada combinando as solugbes
estoque de coletor, do sd do metd, e quantidade necess&ria de espumante de
acordo com as condigdes desgjadas de cada experimento, e agua destilada para
fazer um litro de solucdp. Todas as solugBes teste continham 0,5x10* M de fons
Cr¥*. O pH da solucéo foi gjustado para 8, e a soluggo foi condicionada por meio
de um agitador magnético (marca-Fisatom) por um periodo de 15 minutos. Apos o

condicionamento, o pH, quando necessrio, foi novamente gjustado.

4.2.2.2.
Testes de Flotacéo de Precipitados

A solucdo foi, entdo, introduzida na coluna de flotagdo promovendo
imediatamente a passagem de a pela solucdo na vazéo desgada, tornando-se
turva a solugdo devido & ascensdo des bolhas. Ocorreu, entéo, a formacdo de uma
camada de espuma no topo da solucdo, criando uma interface bem digtinta entre a
solucdo e aespuma.

Inicidmente o tempo de flotacdo foi de 90 minutos e as diquotas foram
retiradas nos tempos de 0, 5, 15, 20, 3, 60 e 90 minutos, através da janela de
amostragem . O armazenamento das amodtras foi feito em frascos de plastico, em
pH &baixo de 4, redizando-se a acidificagd do meio com &cido nitrico
concentrado.

A remocdo do metd em determinado tempo de flotagdo foi cdculada
baseando-se na concentracéo inicia do ion metdico, isto &

R(%) = gl :><100 29
A -
Onde:
Cs: Concentracéo fina do ion metdico
Co: Concentragdo inicia do ion metdico
R(%): Remocado de cromo
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4.2.3.
Caracterizacdo das Amostras

As amodras foram andisadas por Espectrometria por Plasma Acoplado
(ICP) para verificar a concentracdo residuad do cromo e por conseguinte, a
percentagem de remogao deste metd.

Neste trabaho, o Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) foi utilizado
para investigar a morfologia do precipitado obtido no topo da espuma e a
Espectroscopia de Energia Disperdva de raos-X (EDS) fol empregada para
andisar qualitativamente sua composi G&o.

A preparacdo das amodtras consistiu em retirar com um bastéo de vidro o
precipitado formado no topo da espuma, colocdlo em uma placa de vidro e deixa-
lo secando dentro de um dessecador, a vacuo. Estes substratos foram ent&o

submetidos a deposicdo de ouro e em seguida, andisados no MEV/EDS.
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