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RESUMO

A presenca de metais em efluentes industriais representa um importante problema ambiental,
devido a sua toxicidade e ao potencial de bioacumulagdo em ecossistemas aquaticos. Entre esses
contaminantes, o niquel destaca-se por sua ampla utilizacdo em processos industriais. Nesse
contexto, o desenvolvimento de tecnologias eficientes para a remocao e recuperacdo desse
metal torna-se fundamental para a mitigacdo de impactos ambientais e para o reaproveitamento
de recursos. Este trabalho avaliou o desempenho dos processos de eletrodidlise e
eletrorrecuperacao aplicados a remocdo e recuperacao de niquel em solucgdes aquosas sintéticas.
Nos ensaios de eletrodialise foram utilizadas solugdes contendo 50, 100, 250 e 500 mg.L™ de
niquel para determinacgdo da corrente limite, enquanto experimentos com 50 e 100 mg.L* foram
empregados para avaliacdo da remoc¢do do metal e do comportamento de parametros fisico-
quimicos. Nos ensaios de eletrorrecuperacéo foram utilizadas solucdes com 50 e 100 mg.L™ de
niquel, aplicando densidades de corrente de 200 e 300 A.m 2. Nos experimentos de eletrodialise,
as curvas obtidas para determinacéo da corrente limite apresentaram trés regibes caracteristicas
descritas na literatura, sendo observado aumento da corrente limite com o incremento da
concentracdo de niquel em solucdo. Durante o processo, verificou-se aumento da condutividade
nos compartimentos anddico e catddico, e reducdo no compartimento central, indicando a
migracdo de ions através das membranas. Em relacdo ao pH, observou-se aumento nos
compartimentos catddico e central e reducdo no anddico, comportamento associado as reacdes
eletroquimicas da dgua. O processo apresentou elevada eficiéncia de remocédo de niquel, com
valores superiores a 99,9 % para soluges de 50 mg.L* e 95 % para solugGes de 100 mg.L™.
Do ponto de vista energético, a eletrodialise apresentou valores médios de consumo especifico
de energia de aproximadamente 0,25 kWh.g* para 50 mg.L™ e 0,35 kWh.g* para 100 mg.L ",
evidenciando elevada eficiéncia energética do processo mesmo em diferentes concentracdes.
Nos ensaios de eletrorrecuperacdo, os valores médios de remocdo de niquel variaram entre
aproximadamente 53 % e 69 %, dependendo da concentracao inicial e da densidade de corrente
aplicada, com consumo energético variando entre 0,87 e 2,10 kWh.g! para solucdes de
50 mg.Lt e entre 0,35 e 0,94 kWh.g! para solugbes de 100 mg.L ™. Esses resultados indicam
uma maior demanda energética da eletrorrecuperacdo, especialmente em condi¢des de maior
densidade de corrente, refletindo a ocorréncia de reagdes paralelas e menor eficiéncia global do
processo. A caracterizacdo dos depositos indicou a formacdo de niquel associado a fases
oxigenadas, especialmente na forma de hidroxido de niquel, o que também evidencia a
ocorréncia de reacdes secundarias durante o processo. De modo geral, a eletrodialise apresentou
maior eficiéncia de remocdo e menor consumo energético, enquanto a eletrorrecuperacdo
possibilitou a recuperacdo do metal na forma sélida. Ambos processos demonstram potencial
para o tratamento de efluentes contendo niquel, contribuindo para a redugdo de impactos
ambientais e o reaproveitamento de recursos, se inserindo no contexto do desenvolvimento
sustentavel, ao promover o uso mais eficiente da dgua e a minimiza¢do da poluigdo, em
consonancia com diretrizes dos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS),
especialmente relacionadas a qualidade da agua e a producéo sustentavel.

Palavras-chave: Processos eletroquimicos, Transporte idnico, Consumo energético,
Eficiéncia de corrente.
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ABSTRACT

The presence of metals in industrial effluents represents a significant environmental concern
due to their toxicity and potential for bioaccumulation in aquatic ecosystems. Among these
contaminants, nickel stands out due to its widespread use in industrial processes. In this
context, the development of efficient technologies for its removal and recovery is essential
to mitigate environmental impacts and promote resource reuse. This study evaluated the
performance of electrodialysis and electrodeposition processes for the removal and
recovery of nickel from synthetic aqueous solutions. In the electrodialysis experiments,
solutions containing 50, 100, 250, and 500 mg.L™ of nickel were used to determine the
limiting current density, while solutions with 50 and 100 mg.L™* were used to assess metal
removal and physicochemical parameters. For electrodeposition, solutions with 50 and
100 mg.L* were tested under current densities of 200 and 300 A.m. The electrodialysis
results showed typical current—voltage curves with three distinct regions, and an increase in
limiting current density with increasing nickel concentration. During the process,
conductivity increased in the anodic and cathodic compartments and decreased in the central
compartment, indicating ion migration through the membranes. Regarding pH, an increase
was observed in the cathodic and central compartments and a decrease in the anodic
compartment, associated with water electrolysis reactions. The process achieved high nickel
removal efficiencies, exceeding 99.9 % for 50 mg.L* and 95 % for 100 mg.LX. From an
energy perspective, electrodialysis showed low specific energy consumption, with average
values of approximately 0.25 kwh.g? for 50 mg.L? and 0.35 kwh.g* for 100 mg.L™,
demonstrating high energy efficiency even at different concentrations. In electrodeposition
experiments, nickel removal ranged from approximately 53 % to 69 %, depending on the
initial concentration and applied current density, with energy consumption varying from
0.87 to 2.10 kWh.g* for 50 mg.L* and from 0.35 to 0.94 kWh.g* for 100 mg.L™. These
results indicate a higher energy demand for electrodeposition, particularly at higher current
densities, due to parallel reactions and lower overall efficiency. Deposit characterization
revealed the formation of nickel associated with oxygenated phases, especially nickel
hydroxide, indicating the occurrence of secondary reactions. Overall, electrodialysis
showed higher removal efficiency and lower energy consumption, while electrodeposition
enabled metal recovery in solid form. Both processes demonstrated potential for treating
nickel-containing effluents, contributing to environmental impact reduction and resource
recovery, and aligning with sustainable development principles by promoting efficient
water use and pollution minimization, in accordance with the Sustainable Development
Goals (SDGs), particularly those related to water quality and sustainable production.

Keywords: Electrochemical processes; lon transport; Energy consumption; Current
efficiency.
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1 INTRODUCAO

A Politica Nacional de Recursos Hidricos (PNRH), instituida pela lei 9433 de 1997,
baseia-se nos fundamentos de que a 4&gua é um bem de dominio publico, e um recurso limitado
e dotado de valor econémico (Brasil, 1997). Esses fundamentos refletem uma preocupacgéo
crescente com a disponibilidade hidrica, especialmente diante de cenarios globais de escassez.
Nesse contexto, estudos mostram que 25 paises (como Bélgica e regido de Flandres, na Europa)
enfrentam um estresse hidrico extremamente elevado, ou seja, usam pelo menos 80 % de seus
recursos hidricos disponiveis a cada ano, limitando seu abastecimento para toda a populacdo
(Dieleman et al., 2024).

Esse cenario é agravado pelo crescimento populacional e urbanizagéo das cidades, que
sdo fatores diretamente associados ao aumento do consumo de dgua. Empresas de diferentes
ramos utilizam desse bem das mais diversas formas, e, muitas vezes, acabam fazendo o seu
descarte de forma inadequada (Ribas; Silva, 2022). Segundo o Relatério Mundial das Nacdes
Unidas sobre o Desenvolvimento dos Recursos Hidricos, do ano de 2023, 59 % das empresas
participantes das pesquisas realizadas faziam o monitoramento das aguas descartadas por elas
(Partnerships and cooperation for water, 2023).

A indastria metalUrgica, mais especificamente o ramo de galvanoplastia, utiliza em
seu processo grandes volumes de agua por dia, podendo variar de 10 a 100 m3 para pequenas €
médias empresas, respectivamente (Figueiredo, Sheilla da Silva Melo, 2024) e 0,03 a 1,3 m3 de
agua por metro quadrado de superficie tratada (Rees,b et al., 2003). Tais processos demandam
de milhares de litros de agua, tanto para a preparacdo dos banhos quanto para as etapas de
lavagem, o que resulta na geracdo de grandes quantidades de efluentes ao longo das operacdes.
Estudos mostram que na China existem aproximadamente 200.000 galvanicas, que produzem
anualmente cinco bilhdes de metros cubicos de aguas residuais, e mais de 13 milhdes de
toneladas de lodo. Nos EUA, estima-se a producdo de 100.000 t de lodo, enquanto em outros
paises esse valor fica na faixa de um milhdo de toneladas (Guo et al., 2024). No Brasil, estudos
de caso mostram uma producdo média de seis toneladas de residuos galvanicos por ano (Mattos,
Cleiton dos Santos, 2011).

Carregados de espécies metélicas, muitas vezes esses efluentes acabam sendo
despejados em corpos hidricos sem o tratamento adequado (Kim et al., 2022). A elevada
concentracdo de metais presentes nesses efluentes, pode levar a efeitos maléficos, tanto para a

salde humana, quanto ao meio ambiente. Assim, no Brasil, existem resolucgdes, como é o caso
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da CONAMA n° 430, que limitam a quantidade méxima de diferentes ions permitida nos
efluentes antes do seu descarte em corpos hidricos (Brasil, 2011).

Um metal bastante utilizado em empresas galvanicas é o niquel, visto que pode
fornecer diferentes propriedades quando aplicado na forma de revestimento, como aumento da
resisténcia mecanica e a corrosao, o que o fazer ser empregado em variadas areas, e assim, estar
presente em diversos tipos de aguas residuais (Yan et al., 2022). Dessa forma, torna-se
necessaria a utilizacdo de processos que visem a purificacdo desses efluentes antes de realizar
0 seu descarte. Por outro lado, financeiramente, uma alternativa interessante seria, além de
realizar a remocao dos metais dos efluentes, fazer a recuperacdo deles, para que possam ser
utilizados novamente durante o processo, gerando assim, uma economia com matéria prima
(Liu et al., 2023Db).

Na perspectiva ambiental, inimeros estudos tém sido direcionados ao tratamento de
efluentes e a remocdo de metais. Entre as técnicas tradicionalmente empregadas destacam-se
processos convencionais, como floculagéo, coagulacdo e filtracdo. No entanto, a aplicacéo
dessas metodologias esta frequentemente associada a formacéo de lodos contendo metais, o que
demanda etapas adicionais de tratamento e disposi¢do. Assim, processos mais avancados vém
ganhando relevancia, especialmente aqueles baseados em membranas, como a o0smose inversa
e a eletrodialise (Yan et al., 2022). Em particular, a utilizacdo de membranas ion-seletivas no
processo de eletrodidlise tem se mostrado uma alternativa promissora para o tratamento de
efluentes galvanicos. Esses materiais possibilitam a remocdo de metais dos efluentes,
alcancando valores em consonancia com as legislacdes vigentes, assegurando um tratamento
mais eficiente antes do descarte e também o re(so dessas aguas residuais (Wang et al., 2021a).

Outra técnica empregada na remoc¢do de metais presentes em efluentes, com a
vantagem adicional de possibilitar sua posterior recuperacdo, é a eletrorrecuperacdo. Nela,
ocorrem reacOes de oxirreducdo, nas quais 0s ions metalicos presentes no meio aquoso sdo
reduzidos no catodo na sua forma metélica, ou como sais e 6xidos, sendo assim removidos da
solucdo. A aplicacdo de uma corrente elétrica constitui a forga motriz do processo, fornecendo
a energia necessaria para converter os metais de sua forma idnica para a forma metélica (Devda
etal., 2021). A eletrorrecuperagdo tem sido amplamente utilizada para a recuperacgédo de metais
de alto valor agregado, como 0 ouro e a prata, permitindo seu retso e contribuindo para a
reducdo de custos (Liu et al., 2021).

Diante da problematica ambiental envolvida, este trabalho busca avaliar a eficiéncia
de dois processos eletroquimicos (eletrodiélise e eletrorrecuperacdo) aplicados a remogéo de

niquel em efluentes sintéticos. A escolha por testar ambos os métodos se justifica pela
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importancia de comparar sua eficiéncia tanto sob a ética da remocéo de ions de niquel quanto
em relacdo ao consumo energético associado a cada processo. Adicionalmente, a
eletrorrecuperacao sera investigada quanto a viabilidade de recuperacéo e possivel reutilizacdo
do material obtido. A partir dos resultados encontrados, pretende-se indicar os prés e contras

de cada processo avaliando-os sob diferentes aspectos.

1.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar o desempenho técnico e energético dos processos de eletrodialise e
eletrorrecuperacdo na remocdo e recuperacao de niquel a partir de solugbes sintéticas, com

vistas a aplicacdo no tratamento de efluentes industriais galvanicos.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Determinar o comportamento da densidade de corrente limite em solugdes com
diferentes concentracdes de niquel, considerando sua relagcdo com a disponibilidade ibnica;

b) Avaliar a influéncia da concentracéo inicial de niquel na eficiéncia de remocéo do
metal durante o processo de eletrodialise;

c) Compreender a dindmica das variacbes de pH e condutividade elétrica nos
compartimentos do sistema de eletrodialise ao longo da operacao;

d) Avaliar o comportamento do consumo especifico de energia nos processos de
eletrodialise e eletrorrecuperacdo e sua relagdo com as demais variaveis dos processos;

e) Analisar a influéncia da densidade de corrente e da concentracdo de niquel da
solucdo sobre a eficiéncia do processo de eletrorrecuperacao;

f) Determinar a eficiéncia da eletrorrecuperacdo quanto a remocao e recuperacao
metalica de niquel,

g) ldentificar as caracteristicas dos depdsitos metalicos obtidos na eletrorrecuperacéao
guanto aos aspectos morfoldgicos e quimicos.

h) Comparar os processos de eletrodialise e eletrorrecuperacdo quanto a eficiéncia de

remocao do metal e a respectiva demanda energética.
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1.3 MOTIVACAO, INOVACAO E RELEVANCIA

Para a escolha do tema da dissertacdo, além da relevancia cientifica, observou-se
também os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) estabelecidos na Agenda 2030.
As principais ODS compreendidas pelo projeto sdo as de numero 3, 6, 9 e 14.

A ODS de ntimero 6 aborda o tema “4dgua limpa e saneamento”, enquanto a ODS de
namero 14 refere-se a “vida na 4gua”. Como este trabalho tem como foco o tratamento de aguas
contaminadas, por meio da remocdo de niquel de efluentes, destaca-se a preocupacdo em
garantir seu descarte de forma ambientalmente adequada, contribuindo para a disponibilidade
de agua limpa. Ao assegurar o langcamento correto dos efluentes em corpos hidricos, busca-se
também a preservacdo dos habitats aquaticos.

De forma analoga, o atendimento aos limites de concentracdo de ions metélicos em
aguas residuais, estabelecidos por legislagbes ambientais, também contribui para o
cumprimento do Objetivo de Desenvolvimento Sustentavel de nimero 3, que trata de “satde e
bem-estar”. O tratamento adequado de efluentes reduz o risco de exposi¢do da populacdo a
metais pesados, seja de forma direta ou indireta, prevenindo impactos a salude humana e
contribuindo para a melhoria da qualidade de vida.

Por fim, destaca-se a ODS de numero 9, voltada a dimensdo econémica, que trata de
“industria, inovagao e infraestrutura”. Este trabalho se alinha a tal objetivo ao buscar a avaliagao
da eficiéncia de processos eletroquimicos j& consolidados, visando sua otimizacéo e a obtencao
de resultados comparativos para verificar o que é mais economicamente viavel. A Figura 1
apresenta, de forma integrada, as ODS contempladas no desenvolvimento deste estudo e sua

relacdo direta com os objetivos da pesquisa.
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Figura 1. Objetivos de Desenvolvimento Sustentaveis em consonancia com o trabalho (adaptado de NACOES
UNIDAS BRASIL, 2025).

Em suma, diante da crescente demanda por solugdes eficazes e sustentaveis para o
tratamento de efluentes industriais, este trabalho busca avaliar a eficiéncia da eletrodialise e da
eletrorrecuperacdo na remocao e recuperacao de niquel. Além de contribuir para a obtencdo de
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efluentes livres de espécies metalicas, o reaproveitamento do niquel recuperado podera
representar uma importante economia de recursos, favorecendo a redugdo de custos com
matéria-prima. Mais do que isso, a proposta se insere no contexto da economia circular,
promovendo o retso de materiais e ampliando o ciclo de vida dos metais envolvidos. Assim,
espera-se que os resultados obtidos possam contribuir @ mitigagdo dos impactos ambientais e
também oferecer alternativas viaveis para a gestdo mais inteligente e eficiente de residuos

industriais.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta a fundamentacéo tedrica que sustenta o desenvolvimento deste
estudo, abordando os principais conceitos relacionados ao tratamento de efluentes contendo
metais. Inicialmente, sdo discutidos aspectos associados a qualidade da &gua, seus parametros
de avaliacdo e a legislacdo ambiental aplicavel. Em seguida, sdo apresentados 0s processos
galvanicos e os efluentes gerados por essa atividade industrial, com destaque para a presenca
de niquel e seus impactos ambientais. Na sequéncia, sdo abordados os métodos convencionais
de tratamento de efluentes e suas limitacdes frente a remog&o de contaminantes metélicos. Por
fim, sdo discutidos os fundamentos dos processos eletroquimicos, com énfase na eletrodialise
e na eletrorrecuperacdo, destacando seus mecanismos, parametros operacionais e potencial de

aplicacdo no tratamento de efluentes industriais.

2.1 PROPRIEDADES E PARAMETROS DE QUALIDADE DE AGUA

A legislacéo brasileira é bem consolidada ao tratar da &gua como um bem de dominio
publico, a0 mesmo tempo em que a reconhece como um recurso natural dotado de valor
econémico (Brasil, 1997). A comprovacdo disso se da quando se observa que ela é essencial
para que haja a manutenc¢éo da vida, o desenvolvimento social e o funcionamento de atividades
produtivas (Brasil, 2007). No entanto, ainda se enfrentam desafios nos campos de gestéo,
distribuicdo e qualidade da &gua (Pereira et al., 2024).

Por ser um bem publico, parte-se do principio de que sua gestdo deve ser feita pelo
Estado, em nome da coletividade, garantido o acesso aos mais diversos setores, desde o
abastecimento humano, até o seu uso em atividades industriais, agricolas ou geragdo de energia.
Por sua vez, o reconhecimento de seu valor econdmico deve orientar politicas que promovam
a eficiéncia do seu uso, com a¢des que incentivem a reducédo de desperdicios e a poluicao hidrica
(Farjalla et al., 2021).

A necessidade de politicas publicas € evidenciada pelo processo de urbanizagéo, que
resulta no crescimento populacional e na expansdo das atividades industriais. Esse cenario
intensifica a utilizagdo dos recursos hidricos (Song et al., 2025), e reforga a importancia de
estratégias capazes de conciliar o desenvolvimento econdmico com a preservacdo ambiental.
Dessa forma, legislagdes sdo estabelecidas a fim de classificar os corpos d’agua em classes de
uso e estabelecer padrbes de qualidade, sendo instrumentos fundamentais para garantir que o

uso atual ndo comprometa a disponibilidade hidrica para as futuras geragdes (Brasil, 1997).
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Com isso, tornam-se necessarias acOes e tecnologias voltadas & reducdo de cargas
poluidoras e recuperagcdo de efluentes, especialmente os que sdo advindos de processos
industriais (Kato; Kansha, 2024). Para garantir a efetividade dessas a¢des, faz-se necessaria a
definicdo e o monitoramento de critérios objetivos que permitam avaliar e caracterizar as
condicGes dos corpos hidricos e dos efluentes langados, os quais sdo estabelecidos a partir de
propriedades e parametros especificos de qualidade de &gua (Lai, 2025).

As fontes de poluicdo da agua podem ser classificadas em naturais, e incluem
mudancas climéticas e desastres naturais, ou antropolégicos, que envolvem urbanizacao,
atividades industriais e agricolas, entre outras. Sob essa perspectiva, a avaliacdo da qualidade
da &gua é fundamental para determinar as estratégias adequadas de uso e tratamento. Para
determinar o grau da poluicdo da agua, podem ser utilizados trés tipos de parametros: fisicos,
quimicos e biolodgicos. Uma vez realizada a caracterizacdo de acordo com esses parametros, as
aguas podem ser classificadas de acordo com as legislacdes de cada pais (Misman et al., 2023).
No Brasil, a PNRH estabelece o enquadramento dos corpos d'agua em classes conforme seus
usos (Brasil, 1997). Além disso, resoluc@es especificas definem os padrdes e classes para guas
doces e subterraneas, como € o caso das resolucdes CONAMA n° 357/2005 e 396/2008,
respectivamente (Brasil, 2005, 2008).

Entre os pardmetros fisicos podem ser citados a turbidez, temperatura, coloragéo,
gosto, odor, condutividade elétrica, e solidos dissolvidos e em suspensdo. J& 0s parametros
qguimicos abrangem, nutrientes (como nitrogénio amoniacal, nitratos, sulfatos, sulfitos e
fosforo), oxigénio dissolvido, demanda bioldgica e quimica de oxigénio (DBO e DQO), pH,
concentracdo de metais pesados, presenca de substancias organicas, inorganicas e radioativas,
dentre outras (Misman et al., 2023). Os parametros fisico-quimicos sdo de extrema importancia
na determinacdo da qualidade da agua, e ao compreendé-los podem ser adotadas estratégias
eficazes de monitoramento, gestdo e remediacdo (Zine; Jadhav; Sagar, 2025).

Além desses citados, também existem os parametros bioldgicos, que envolvem a
identificacdo e quantificacdo de micro-organismos presentes nos corpos hidricos, como
bactérias, parasitas, virus e protozoarios (Wen et al., 2020). Eles sdo amplamente utilizados
para detectar potenciais riscos a satde humana e ambiental e a sua analise, em conjunto com 0s
demais parametros, também auxilia a avaliar a qualidade da agua, apoiando decisdes sobre
tratamento, redso e gestao sustentavel dos recursos hidricos (Volf et al., 2025).

Para garantir o monitoramento e a preservacdo da qualidade dos recursos hidricos, o
arcabouco legal brasileiro estabelece um conjunto de normas e legislagcdes que regulamentam

o langamento de efluentes em corpos d’agua, considerando parametros fisicos, quimicos e
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bioldgicos como critérios de avaliagdo. Essas regulamentacfes contemplam tanto o manejo
adequado quanto a necessidade de tratamento prévio dos efluentes, visando minimizar impactos
ambientais e evitar a degradacdo dos ecossistemas aquaticos. Entre essas normas, algumas

podem ser observadas no Quadro 1, juntamente com suas principais prerrogativas.

Quadro 1. Legislaces brasileiras relacionadas a qualidade da agua e recursos hidricos (O Autor, 2026).
Define principios e instrumentos para a protecéo e

Lei n° 6.938/1981 — Politica Nacional

] _ _ recuperacdo da qualidade ambiental, incluindo os
do Meio Ambiente (Brasil, 1981)

recursos hidricos.

) . _ Institui a Politica Nacional de Recursos Hidricos e
Lei n® 9.433/1997 — Politica Nacional

o _ define a &gua como bem publico, regulamentando
de Recursos Hidricos (Brasil, 1997)

Seu uso e gestéo.

) ) _ Estabelece sanc¢des penais e administrativas para
Lei n® 9.605/1998 — Lei dos Crimes

o ) danos ambientais, incluindo a poluicdo dos
Ambientais (Brasil, 1998)

recursos hidricos.

) o Institui a Agéncia Nacional de Aguas e
Lei n°® 9.984/2000 — Criacdo da ANA

) Saneamento Basico, responsavel pela gestdo dos
(Brasil, 2000)

recursos hidricos federais.

Classifica os corpos de agua e estabelece padrdes
Resolucio CONAMA n° 357/2005

) ) de qualidade para parametros fisicos, quimicos e
(Brasil, 2005) (Brasil, 2005)

biolbgicos.

) i _ Estabelece diretrizes para o gerenciamento de
Lei n® 12.305/2010 — Politica Nacional

) . _ residuos solidos, visando a protecdo ambiental e
de Residuos Sélidos (Brasil, 2010)

dos recursos hidricos.

Resolucio CONAMA n° 430/2011 | Estabelece condigdes e padrdes para o langamento
(Brasil, 2011) de efluentes em corpos hidricos.

) | Define os padrdes de potabilidade e os critérios de
Portaria GM/MS n° 888/2021 (Brasil,

controle da qualidade da &gua para consumo
2021)

humano.

As industrias dependem da &gua para uma variedade de fins, incluindo processos de
fabricagdo, geracdo de energia, agricultura, mineragdo, dentre outros. Nesse contexto
regulatério, se fazem necessarios sistemas de controle e tratamento eficazes dos efluentes

gerados, para evitar impactos ambientais e atender as exigéncias legais de lancamento em
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corpos d’agua (Singh; Chakraborty; Sehgal, 2023). As indUstrias de galvanoplastia exigem
atencdo especial, pois utilizam grandes volumes de &gua durante Seus processos, e,
consequentemente, produzem grandes volumes de aguas residuais com concentracdes
substanciais de metais pesados e outros poluentes, exigindo tratamento e gerenciamento desses

residuos liquidos (Kowalik-Klimczak, 2025).

2.2 PROCESSOS GALVANICOS

Os processos galvanicos sdo amplamente utilizados nos mais diversos setores
industriais, como eletrdnica, automotivo e aeroespacial. Se baseiam na deposicéo eletroquimica
de um metal sob uma superficie condutora, formando um revestimento, a fim de melhorar
propriedades estéticas, quimicas e mecanicas, a exemplo do aumento da resisténcia a corrosao,
condutividade elétrica, dureza e aparéncia (Boguniewicz-Zabtocka; Corpuz; Naddeo, 2026).

Os principais componentes presentes em um processo galvanico sdo o eletrdlito,
eletrodo positivo (anodo), eletrodo negativo (catodo) e uma fonte de corrente elétrica. Assim,
0 componente a ser revestido é colocado como catodo em uma solucéo eletrolitica contendo
sais metalicos. O material utilizado para o revestimento é colocado como anodo ou,
alternativamente, um anodo inerte pode ser usado se o metal de origem for adicionado ao
eletrélito na forma de sal metélico. A intensidade da corrente elétrica que atravessa a solucao
eletrolitica pode ser controlada, permitindo regular o processo de deposicdo metalica de acordo
com o resultado desejado (Gugua et al., 2024).

Apesar de sua ampla relevancia industrial, os processos galvanicos estdo associados a
um consumo expressivo de agua e a producdo de efluentes liquidos de elevada complexidade,
comumente caracterizados por altas concentracdes de metais dissolvidos, presenca de cianetos,
variacfes de pH (tanto &cido quanto alcalino) e presenca de Oleos. Em razdo dessas
caracteristicas, esses efluentes representam um desafio para a gestdo ambiental, sobretudo
diante das exigéncias legais voltadas a protecdo dos recursos hidricos e ao controle da poluicdo
(Kowalik-Klimczak, 2025). Além da necessidade de tratamento adequado antes do descarte, a
remocao simultanea de diferentes contaminantes e o gerenciamento dos residuos gerados

durante o tratamento tornam o processo ambientalmente e operacionalmente complexo.
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2.2.1  Efluentes gerados na galvanoplastia

Os efluentes gerados na galvanoplastia constituem uma das principais preocupacdes
ambientais associadas a esse setor industrial, devido a sua composicdo complexa e elevado
potencial poluidor. Esses efluentes sdo frequentemente ricos em metais dissolvidos e
constantemente lancados em corpos hidricos sem o devido tratamento, representando riscos
severos e imediatos tanto ao meio ambiente quanto a satde humana (Kim et al., 2022).

Alguns dos principais ions metalicos encontrados neles sdo niquel (Ni), cromo (Cr),
cobre (Cu) e chumbo (Pb) (Rajoria; Vashishtha; Sangal, 2021). Esses metais apresentam
elevada toxicidade devido a sua natureza ndo biodegradavel, persisténcia no ambiente e
capacidade de bioacumulacdo e biomagnificacdo em cadeias troficas, podendo afetar
organismos aquaticos, comprometer a biodiversidade e aumentar a exposi¢do indireta em seres
humanos (Ishaq et al.,, 2023). Essa exposicdo pode ocasionar efeitos mutagénicos,
carcinogénicos e disturbios nos sistemas renal, neuroldgico e respiratério (Laoye et al., 2025).

Estudos recentes reportam concentracdes elevadas de metais pesados presentes em
efluentes gerados por galvanicas. Xu et al. (2025) observaram valores médios (a partir de 144
amostras de efluentes galvanicos) de aproximadamente 36,0 mg.L™* para Ni, 22,5 mg.L™ para
Cu, 73,0 mg.L? para Cr e 36,4 mg.L? para Zn, indicando que os niveis observados
frequentemente excedem, os limites de langcamento estabelecidos pelas legislacbes ambientais.
Ajala et al. (2024) realizaram a andlise do efluente utilizado em seu trabalho, e encontraram
concentragdes de 0,6 mg.L™ para Pb, 39,66 mg.L™ para Cr, 38,13 mg.L™ para Ni, 3,65 mg.L™*
para Zn, 5,93 mg.L™ para Fe, 2,06 mg.L™ para Cu e 0,044 mg.L* para Cd, valores que também
excedem largamente os padrdes normativos, como do Brasil, por exemplo. Worku et al. (2023)
identificaram Cr préximo de 92 mg.L™? em um efluente real utilizado para testes de adsorcao.

No Brasil, estudos de caso tambeém evidenciam cenarios criticos. O trabalho de Bortot
Coelho et al. (2021) reportou concentragdes de cromo e zinco de 78 mg.L™? e 2178 mg.L?,
respectivamente, valores que superam amplamente os padrdes ambientais nacionais, enquanto
outros ensaios com efluentes brasileiros destacaram concentracGes significativas de cobre em
linhas de niquelac&o (com valores na faixa de 6 g.L™*) (Nepel et al., 2022). Esses dados mostram
que, embora os valores variem conforme o processo e o local, os efluentes galvanicos
apresentam concentracdes de metais que podem ir de alguns até milhares de miligramas por

litro, configurando um desafio para o tratamento e a conformidade ambiental.
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2.2.1.1 Niquel

Entre os metais presentes nos efluentes galvanicos, o niquel merece especial atencao,
uma vez que apresenta uma ampla gama de aplicacdes, podendo ser utilizado para conferir
maior resisténcia a corrosdo, dureza, brilho e propriedades estéticas as superficies em que €
depositado. Essa versatilidade torna o recobrimento com niquel essencial para aumentar a
durabilidade de ligas metalicas empregadas em setores estratégicos, como automotivo,
aeroespacial e eletroeletronico (Gugua et al., 2024).

No entanto, a liberagcdo de niquel em efluentes representa riscos a salde humana e ao
meio ambiente. Do ponto de vista ambiental, o lancamento de niquel em corpos hidricos pode
ocasionar mortalidade de organismos aquaticos, reducdo dos teores de oxigénio dissolvido e
proliferacdo de algas. Quando presente em corpos d’agua, o material tende a se converter em
ions hidratados, forma mais toxica do que os ions metalicos, capaz de interferir nas atividades
enzimaticas de microrganismos e de facilitar sua absorcao pelos organismos aquaticos (Kumar
et al., 2022). Quanto aos riscos aos seres humanos, como esse material tende a se acumular em
organismos vivos, quando em contato com o homem (direta ou indiretamente), pode levar a
problemas nos rins e pulmdes, dermatite, disturbios gastrointestinais, fibrose pulmonar, e até
mesmo ao cancer, uma vez que se trata de um material carcinogénico (Giurlani et al., 2024).

Diante disso, torna-se fundamental adotar tecnologias eficazes para a remogéo desse
contaminante de efluentes. Além disso, sob a 6tica econdmica, a recuperacdo desse metal para
reso nos processos industriais representa uma alternativa vantajosa, reduzindo custos

relacionados as matérias-primas utilizadas (Liu et al., 2023b).

2.3 ESTACOES DE TRATAMENTO DE EFLUENTES

As estacoes de tratamento de efluentes apresentam um papel fundamental na garantia
da qualidade de agua e mitigacéo dos impactos ambientais das aguas residuais. Elas tém como
principal objetivo remover patdgenos, nutrientes e poluentes, visando & protecdo dos recursos
hidricos e ecossistemas aquaticos. O tratamento é feito por uma sequéncia de operagdes fisico-
quimicas e bioldgicas, variando de acordo com as caracteristicas e origem dos efluentes, sendo
que nos sistemas convencionais 0 foco se d& na remocdo de solidos, matéria organica e

contaminantes dos efluentes (Fernandes; Ramisio; Puga, 2024)
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2.3.1  Etapas convencionais do tratamento de efluentes

Convencionalmente, os processos de tratamento de efluentes possuem diversas etapas
que empregam operagdes unitarias e métodos fisicos, quimicos e biolégicos para remover
solidos, matéria orgénica, nutrientes e contaminantes dos efluentes, tanto domésticos quanto
industriais. No tratamento convencional, a primeira etapa, também chamada de preliminar,
consiste no emprego de processos fisicos como o peneiramento. Nele, o efluente é captado e
passa através de peneiras ou grades, a fim de evitar a entrada de trapos, papel, cordas e fibras,
minimizando o risco de mau funcionamento de equipamentos das préximas etapas devido a
presenca de solidos. Sdo realizados na sequéncia o tratamento primario, secundario e terciario
(Fernandes; Ramisio; Puga, 2024). A Figura 2 traz um esquema de um processo com as etapas
convencionais empregadas no tratamento de efluentes.

As etapas apresentadas na Figura 2 representam um modelo convencional de
tratamento amplamente aplicado a efluentes domésticos e sanitarios, baseado em operacGes
fisicas, quimicas e bioldgicas. Embora parte dessas etapas também possa ser empregada em
efluentes industriais, como o0s provenientes da galvanoplastia, a elevada complexidade e
presenca de metais frequentemente exigem tratamentos complementares ou tecnologias mais

avancadas.

Tratamento Biolégico Decantador

Filtragao

Secundario Desinfecgao
 Lodo Ativado
« Tanques Aerébios

Efluente Bruto  Grades

« Filtros Bioldgicos
* Reatores de Membrana

1

< — — Retorno de Lodo (Opcional) = = — — 5 5
| Destino ao
| « Irrigagao de Jardins corpo hidrico
: « Areas Alagadas
| « Recarga de Aquiferos

Lodo Primario Lodo Ativado « Resfriamento Industrial
v ¥ :
i Agua Potdvel
Remogio e tratamento de lodo
Tratamento Preliminar Tratamento Primario Tratamento Secundério Tratamento Terciario

Figura 2. Fluxograma simplificado das etapas convencionais de tratamento aplicadas principalmente a efluentes
domésticos e sanitérios (Adaptado de Fernandes; Ramisio; Puga, 2024).
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2.3.1.1 Tratamento primario

Logo apo6s a remocdo de componentes mais grosseiros, realizado pelo tratamento
preliminar, vem a fase de tratamento primario. Nela, utilizam-se agentes quimicos, como
coagulantes e floculantes, combinados a processos fisicos de sedimentacdo por gravidade,
visando melhorar a remocao de compostos hidrofobicos (Fernandes; Ramisio; Puga, 2024).

A coagulacdo € um método de tratamento que envolve a adi¢do de agentes coagulantes
para induzir a desestabilizacdo de particulas coloidais presentes na agua, que, em condicdes
normais, permanecem em suspensdo devido as forcas de repulsdo eletrostatica, levando a
subsequente agregacdo, com o objetivo de sedimentacédo e separacdo por meio de filtracdo ou
flotacdo por ar. Alguns agentes coagulantes utilizados sdo sais a base de aluminio, como sulfato
e cloreto de aluminio(Al2(SO4)3 e AICI3), outros a base de ferro, como sulfato férrico
(Fe2(S0a4)3), sulfato ferroso (FeSQa), cloreto férrico (FeCls) e diferentes polieletrdlitos (Lucas
et al., 2025). Durante a coagulacdo, ocorre a formacdo de flocos instaveis, resultantes da
agregacdo inicial das particulas desestabilizadas. A eficiéncia dessa etapa estd fortemente
associada ao controle do pH e a dosagem adequada do coagulante, uma vez que esses fatores
influenciam diretamente as reacdes quimicas envolvidas (Aragaw; Bogale, 2023).

A floculacdo é a etapa seguinte a coagulacdo e tem como objetivo favorecer o
crescimento e a agregacao dos flocos formados, tornando-os maiores, mais densos, e, portanto,
mais facilmente removiveis por operacfes fisicas subsequentes, como a decantacdo. Esse
processo ocorre sob condicdes de agitacdo lenta e controlada, de modo a favorecer o contato
entre as particulas, sendo que agitacdes de alta intensidade e mistura rapida podem provocar a
quebra dos microflocos e reduzir o potencial de recrescimento dos agregados formados (Li; Hu;
Wang, 2021). Entre os agentes floculantes utilizados destacam-se polimeros organicos
sintéticos, como a poliacrilamida, além de floculantes naturais, como quitosana, celulose,
alginato de sddio, taninos, gomas naturais e amidos, empregados para favorecer a agregacgao e
sedimentacdo das particulas suspensas (Lee; Robinson; Chong, 2014).

A sedimentacdo € um processo fisico destinado a separacdo dos flocos formados nas
etapas anteriores por acdo da gravidade. Nessa etapa, os flocos sedimentéaveis se acumulam no
fundo dos decantadores, formando um lodo, enquanto o efluente clarificado permanece na parte
superior do sistema. A eficiéncia desse processo depende de fatores como o tamanho e a
densidade dos flocos, a taxa de aplicagcdo hidraulica e o tempo de detencdo do efluente no
decantador. Um desempenho adequado dessa etapa € essencial para evitar o arraste de solidos

para as proximas etapas, aumentando assim a eficiéncia global do processo (Lahnsteiner, 2024)
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Esses processos possuem limitagGes, como por exemplo ndo serem téo eficazes com
baixas concentragcdes de metais. Além disso, o lodo gerado na sedimentacdo requer manejo e
disposicdo adequados, uma vez que pode conter elevadas concentracfes de metais e outros
contaminantes, especialmente no tratamento de efluentes industriais. Dessa forma, esses
processos podem contribuir parcialmente para remocdo de contaminantes, embora,
isoladamente, ndo sejam suficientes para atender a limites legais mais restritivos (Oladimeji et
al., 2024).

2.3.1.2 Tratamento secundario

Ap0s as etapas do tratamento primario, caso haja carga organica no efluente, ele segue
para o tratamento secundario. Nessa etapa, o principal objetivo é a reducdo do material
biodegradavel existente, e para isso, utilizam-se de microrganismos para consumir a matéria
organica dissolvida e em suspensdo. Como resultado, € obtido um lodo secundario gque se separa
pela diferenca de densidade, devido ao aumento do nimero de microrganismos formados
(Nunes et al., 2021).

Os processos bioldgicos empregados no tratamento secundario podem ser
classificados, de forma geral, em sistemas aerobios e anaerdbios. Nos sistemas aerobios sao
utilizados microrganismos dependentes de oxigénio para degradar matéria organica e converter
poluentes em compostos mais simples por meio da respiracao aerdébica. Os sistemas aerébicos
podem ser divididos em duas categorias principais: crescimento suspenso e crescimento aderido
(Zhen; Ho; Tai, 2025). No primeiro, 0os microrganismos permanecem dispersos no reator
bioldgico, e degradam a matéria organica por meio de processos naturais, favorecidos por
condi¢des adequadas de mistura, como ocorre nos sistemas de lodos ativados, reatores em
batelada sequencial e lagoas aeradas (Riffat; Husnain, 2022).

Ja nos processos de crescimento aderido, 0s microrganismos se fixam em superficies
inertes presentes no reator, como pedras ou materiais sintéticos. A medida que o efluente escoa
por essas estruturas, ocorre o contato com o biofilme formado, promovendo a conversao e a
remocao dos compostos organicos. Exemplos desses sistemas incluem filtros percoladores,
biotorres e contactores bioldgicos rotativos. Os processos de crescimento aderido normalmente
apresentam maior eficiéncia de remocao, elevada concentracdo microbiana, maior estabilidade
operacional e menor geracao de lodo quando comparados aos sistemas de crescimento suspenso
(Riffat; Husnain, 2022).
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Quanto aos processos anaerobios, esses funcionam em condicGes de privacdo de
oxigénio, ocorrendo a decomposicdo de materiais organicos complexos em metano (CHas) e
dioxido de carbono (CO>). O desempenho dos processos de tratamento bioldgico depende de
fatores como temperatura, pH e concentracdo de substrato, 0s quais podem ser ajustados para
favorecer a eficiéncia e a estabilidade operacional do sistema (Zhen; Ho; Tai, 2025).

A presenca de metais no lodo biolégico pode afetar o desempenho dos microrganismos
responsaveis pela degradacdo da matéria organica. Os metais apresentam mecanismos de acao
toxica baseando-se principalmente na producdo de espécies reativas de oxigénio (EROs), que
causam estresse oxidativo, danificam membranas celulares, interagem com proteinas, enzimas,
acidos nucleicos e metabolitos, e interrompem a cadeia de transporte de elétrons. Como
resultado, sua influéncia sobre os microrganismos do lodo resulta em comprometimento da

remocao de matéria organica, nitrogénio e fosforo (Matyja et al., 2025).
2.3.1.3 Tratamento terciario e desinfec¢do

Concluidas as etapas de tratamento primério e secundario, o efluente € submetido ao
tratamento terciario, no qual sdo aplicados processos complementares que tem por objetivo a
remocao de matéria organica residual, nutrientes, turbidez, nitrogénio, fosforo, metais pesados
e microrganismos patogénicos, como bactérias e virus. Essa etapa tem como finalidade
principal viabilizar a reutilizagdo ou a reciclagem da agua residual tratada, possibilitando sua
aplicagdo em atividades como a irrigagdo (Koul et al., 2022).

Alguns dos processos utilizados sdo filtracdo por membrana e técnicas de oxidacao
para tornar as aguas residuais reutilizaveis. Posteriormente, a agua purificada pode ser
encaminhada para reservatérios ou destinada a usos compativeis com os padrdes de qualidade
estabelecidos. O efluente pode ainda passar pelo processo de desinfecgéo, etapa final que inclui
0 uso de desinfetantes como oxidantes quimicos, compostos de cloro, 0zdnio e raios ultravioleta
para eliminar as bactérias ou virus patogénicos remanescentes apos o tratamento terciario (Koul
etal., 2022).

2.3.2  LimitacOes dos tratamentos convencionais na remocao de metais

Os processos convencionais, apresentam desafios como manutencdo, monitoramento,
contaminantes emergentes, problemas de eficiéncia e gestdo do descarte de lodo gerado, o que
leva a um aumento nos seus custos. As aguas residuais tém origem de diversas fontes, como

aguas pluviais, aguas residuais domesticas e industriais e escoamento agricola, dentre outras.
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Cada fonte tem suas particularidades e introduz poluentes variados, desde ndo perigosos, até
perigosos, além de compostos organicos e inorganicos, o que exige abordagens de tratamento
personalizadas (Fernandes; Ramisio; Puga, 2024).

Nos efluentes industriais, a presenca de metais pesados em concentragcdes que podem
variar desde alguns miligramas por litro até valores na ordem de milhares de miligramas por
litro torna necessaria a utilizacdo de processos alternativos. Além disso, a complexidade da
matriz dos efluentes, caracterizada pela presenca simultanea de diferentes espécies quimicas,
pode dificultar a remocao desses contaminantes por técnicas convencionais. Em alguns casos,
variacBes de pH e a competicdo com outros ions interferem diretamente na eficiéncia do
processo, podendo resultar em efluentes que ainda ndo atendem aos padrdes de langcamento
(Hama Aziz et al., 2023). A partir disso, técnicas mais avangadas tém ganhado destaque, como
processos de adsorcdo (Wang et al., 2021a), utilizacdo de membranas (Silvestre; Baldasso,
2022) e 0 uso de processos eletroquimicos para o tratamento de efluentes (Acosta-Santoyo et
al., 2024).

2.4 PROCESSOS ELETROQUIMICOS PARA TRATAMENTO DE EFLUENTES

Os processos eletroquimicos tém se destacado como alternativas promissoras para o
tratamento de efluentes liquidos, visto que apresentam diversas vantagens em relacao a outras
abordagens para o tratamento de aguas residuais. Essas tecnologias sdo de facil aplicacdo e
adaptaveis a fluxos de efluentes varidveis, além de permitirem a eliminagdo de uma ampla gama
de contaminantes. Isso os tornam opc¢des ideais para o tratamento de efluentes de origem
industrial, visto que esses apresentam elevada complexidade e concentracdes elevadas de
contaminantes inorganicos, como metais dissolvidos (Yadav; Kamsonlian, 2023).

Os requisitos para a escolha do tratamento eletroquimico a ser utilizado dependem do
contetdo e do volume da agua a ser tratada, e também dos contaminantes que precisam ser
removidos. Diferentemente dos tratamentos convencionais, 0s processos eletroquimicos
permitem maior controle operacional, sendo capazes de se adaptar rapidamente a variacdes na
composigdo e nos parametros fisico-quimicos do efluente, simplesmente aplicando ou
removendo energia elétrica e/ou alterando a densidade da corrente. Além disso, apresentam
vantagens como menor necessidade de adi¢do de reagentes quimicos e elevada eficiéncia na

remocao de poluentes (Yadav; Kamsonlian, 2023).
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2.4.1  Fundamentos dos processos eletroquimicos

Os processos eletroquimicos baseiam-se na utilizacdo de corrente elétrica atraves de
um meio eletrolitico, promovida pela aplicagdo de uma diferenca de potencial entre dois
eletrodos: o anodo e o catodo. Quando submetido a esse campo elétrico, o sistema passa a
apresentar reacOes de oxidacdo no anodo e de reducédo no catodo, alem da migracdo de espécies
ibnicas em direcao aos eletrodos de carga oposta (Alkhadra et al., 2022).

No tratamento de efluentes, essas rea¢des podem resultar na remocéo de contaminantes
por diferentes mecanismos, como a precipitacdo de metais na forma de hidréxidos, a deposicéo
metalica sobre o catodo, a oxidacdo eletroquimica de compostos organicos e a separa¢do idnica
seletiva por meio de membranas. A eficiéncia desses processos esta diretamente relacionada as
propriedades do efluente, como condutividade elétrica, pH e composicao ibnica, bem como as
caracteristicas dos materiais eletroativos utilizados. A compreensdo desses fundamentos é
essencial para o entendimento das tecnologias eletroquimicas aplicadas ao tratamento de
efluentes (Feng et al., 2016).

Entre as diferentes tecnologias eletroquimicas aplicadas ao tratamento de efluentes,
podem ser citadas aquelas baseadas na migracao idnica seletiva e na recuperacdo de metais por
reacOes eletroquimicas controladas. Dessa forma, a eletrodialise e a eletrorrecuperacéao
assumem papel de destaque, especialmente no tratamento de efluentes contendo metais

dissolvidos, como os oriundos de processos galvanicos.

2.4.2  Eletrodialise

A eletrodialise (ED) é um processo de separacdo de membranas que aplica principios
eletroquimicos para o seu funcionamento. Os processos de separa¢do por membranas (PSM)
destacam-se ndo apenas pela sua eficacia ha remocao de metais, mas também pelo potencial de
recuperacdo desses elementos, configurando-se como uma alternativa ambientalmente
sustentavel e interessante (Klishchenko; Chebotarova, 2023).

Durante os PSM, a alimentacdo, na qual esta contida uma mistura de diferentes
espécies, é submetida a acdo de uma forga motriz, que pode ser resultante de gradientes de
potencial quimico ou elétrico, promovendo o transporte seletivo de determinadas particulas
através da membrana. Ao final do processo, a alimentagdo se separa em duas correntes: 0

permeado, que atravessa a membrana e possui baixa concentracao de particulas maiores que o
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didmetro médio dos poros (ou menos afins & membrana); e o concentrado, que retém 0s
componentes que ndo conseguiram atravessar a barreira seletiva (Mulder, 1996).

A aplicacdo de membranas ion-seletivas no processo de eletrodialise tem se
consolidado como uma alternativa promissora para o tratamento de efluentes provenientes de
processos galvanicos. Essa tecnologia possibilita a remogéo eficiente de metais presentes em
efluentes, alcancando, em muitos casos, eficiéncias superiores a 99 % para diversos ions
metalicos (Arana Juve et al., 2022). Dessa forma, a ED contribui para o atendimento aos limites
estabelecidos pelas legislacdes ambientais vigentes em ambito global e para o aprimoramento
da eficiéncia dos sistemas de tratamento de efluentes industriais (Wang et al., 2021a).

Esse processo, inicialmente desenvolvido com foco na dessalinizagdo de aguas (Al-
Amshawee et al., 2020), passou a ser aplicado em outras areas, como nas industrias alimenticia,
guimica e no tratamento de aguas residuais (Cournoyer; Bazinet, 2023) e efluentes galvanicos
em funcéo dos avangos no desenvolvimento de membranas (Babilas et al., 2024). Dentre as
principais vantagens da ED, destacam-se 0 menor consumo de reagentes quimicos (Sim et al.,
2024) e as condicBes operacionais, podendo operar a pressdo e temperatura ambiente (Zhang et
al., 2025).

O principio de funcionamento da eletrodidlise se baseia na aplicacdo de um campo
elétrico como forca motriz para promover a migracdo de ions através de membranas ion-
seletivas, que sdo organizadas entre dois eletrodos posicionados nas extremidades do sistema
(Wang et al., 2021a). A seletividade do processo ocorre em virtude das interacoes eletrostaticas,
gue promovem a atracdo ou repulsdo de ions, possibilitando a remocdo seletiva dos metais
desejados. A Figura 3 traz um esquema do processo de ED (Siekierka; Nowicka; Ostrowska,
2023).
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Dessa forma, os cations atravessam as membranas catibnicas (MC), enquanto 0s

anions perpassam as membranas anidnicas (MA), resultando em compartimentos do tipo

concentrado e diluido, respectivamente (Bazinet; Geoffroy, 2020). A seletividade de cada

membrana esta relacionada aos grupos funcionais que as compde: as membranas catiénicas

contém grupos carregados negativamente, usualmente grupos sulfénicos, permitindo a

passagem de ions positivos (Tekinalp et al., 2023). De maneira contraria, as membranas

anibnicas apresentam grupos carregados positivamente, geralmente cations de amonio

quaternario, que favorecem exclusivamente a migracdo de ions negativos (Paltrinieri et al.,

2019).

2.4.2.1 Reagdes no processo de eletrodialise

No processo de eletrodidlise, a conducdo da corrente elétrica é realizada pelos

eletrodos, que podem ser de diversos materiais ou configuracdes, a depender do mddulo
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escolhido. O seu material de fabricacdo é de extrema importancia para o desempenho do
sistema, devendo ser escolhidos materiais resistentes a corrosdo, como platina e titanio.

Nos eletrodos, ocorrem reacdes de oxirreducdo, sendo que no catodo (-) ocorre a
reducdo, e no anodo (+) a oxidacdo. No catodo, a reacdo mais frequente é a decomposicéo da
agua, com a formacao de hidrogénio (H-) e ions hidroxido (OH"). Como h4 uma maior formagéo
de ions hidréxido (OH") do que hidrogénio (H*) no meio, isso pode levar a elevacao do pH no
compartimento catédico. Além disso, pode ocorrer também a deposi¢cdo do metal de interesse.

Essas reacOes sdo descritas nas Equaces 1, 2 e 3 (Livinalli, 2021).

M* @t xe~ = My (5 Deposicao do Metal (1)
2H" (4qy + 2¢7 > Hy (g @)

No anodo, uma das principais reacfes possiveis € a dissolucdo do metal presente no
meio, conforme representado na Equacéo 4. Se ha a presenca de ions cloreto em solucgéo, pode
ocorrer a formacgdo de gas cloro, descrita na Equacdo 5, a qual pode ser minimizada pela
utilizacdo de uma membrana catiénica posicionada proxima ao polo positivo. Além dessas
reacOes, também podem ocorrer reacdes de oxidacdo do material constituinte do eletrodo, a
depender do material utilizado, além da formac&o de oxigénio e hidrogénio dissolvidos no meio,

conforme exemplificado nas Equacdes 6 a 9 (Livinalli, 2021).

My sy = M™ 44 + xe™ Dissolucéo do Metal )
ZCl_(aq) g Clz 9) + 2e” (5)

2My () + 2xO0H™ (qq) & M0y (qq) + xH;0) + 2xe™ Oxidacao do eletrodo (6)

My () + XOH™ (4q) & M(OH)y (aq) + xe~Oxidacao do eletrodo (7)
2H+ (aq) + 26_ d H2 (g) (8)
2H20(l) - 4H+ (aq) + 02 @ + 4e” (9)

2.4.2.2 Fenbmenos associados a eletrodialise

Um cuidado que se deve ter quando se utiliza o processo de eletrodialise é tentar
minimizar o fendbmeno de polarizacdo. Esse fendmeno consiste de um aglomerado de ions na

superficie da membrana em contato com a célula da solu¢do concentrada. Quando esse
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fendmeno ocorre, caracteriza-se a regido de corrente limite de um sistema. Dessa forma, quando
esse limite é atingido, por mais que se aplique um aumento na corrente elétrica do sistema, ndo
ocorrera um aumento proporcional de transferéncia de ions, j& que o processo esta sendo
limitado pelo processo de difusdo (Zimmermann et al., 2023).

Para monitorar esse parametro, existem estudos que auxiliam a encontrar o valor da
corrente limite para o sistema. Autores como Cowan e Brown (1959), Spiegler, (1971) e
Forgacs et al. (1972) estudaram a relagéo entre a corrente e a tensdo do sistema. Variando-se a
tensdo ponto a ponto, eles conseguiram observar como a corrente se comportava. As curvas
obtidas pelos métodos resultaram em trés regides. Inicialmente, na chamada regido éhmica, a
corrente elétrica apresenta aumento proporcional a tensdo aplicada, caracterizando um
comportamento linear tipico do cumprimento da Lei de Ohm, no qual a resisténcia global do
sistema permanece praticamente constante.

A medida que a tenso continua a aumentar, atinge-se uma segunda faixa, conhecida
como regido limite ou de platd, em que a corrente tende a se estabilizar mesmo com o acréscimo
do potencial aplicado. Esse patamar corresponde a densidade de corrente limite, valor maximo
a partir do qual a concentracdo de ions na interface da membrana se torna critica e passam a
ocorrer fendbmenos como a dissociacdo da agua. Por fim, ao se ultrapassar essa condicéo,
estabelece-se a regido sobrelimite, na qual a corrente volta a crescer com o0 aumento da tenséo.
Esta regido corresponde a uma ultrapassagem da densidade de corrente limite, durante a qual a
energia elétrica é utilizada para dissociar moléculas de agua sem participar da separacao de
solutos. Este regime também € caracterizado pela ocorréncia de fenbmenos de exaltacdo e
conveccdo induzida por corrente. A Figura 4 mostra uma representacdo de um grafico tipico
desses fendmenos (Bazinet; Geoffroy, 2020).
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Figura 4. Curva de corrente em funcéo da diferenca de potencial para determinacdo da corrente limite (Adaptado
de Bazinet; Geoffroy, 2020)

Além do efeito de polarizacdo, outros fenémenos que podem ocorrer durante o
processo de eletrodialise sdo o fouling e o scaling. O primeiro refere-se ao acimulo indesejado
de impurezas e contaminantes no interior ou superficie das membranas, comprometendo assim
a sua eficiéncia operacional. As incrustagdes comprometem o transporte iénico, fazendo com
que seja necessario o aumento de tensdo aplicada ao sistema, para que seja mantido o seu
desempenho. Como consequéncia, ha elevacdo do consumo energético e dos custos
operacionais. Além disso, a ocorréncia continua desse fenébmeno acelera a degradacdo das
membranas de troca i6nica, reduzindo sua vida Util e aumentando a necessidade de manuten¢édo
ou substituicdo (Wenten; Bazant; Khoiruddin, 2024).

O fouling em membranas de troca iGnica pode ocorrer por diferentes mecanismos,
podendo ser inorganico, organico, coloidal e bioldgico. A forma inorgéanica esta relacionada a
formacéo e deposicao de sais pouco soltveis a partir de ions de calcio, magnésio, bario, sulfato
e bicarbonato, que precipitam e se acumulam na superficie da membrana. J& a incrustagéo
organica ocorre quando substancias como proteinas, 6leos, compostos aromaticos, carboidratos
e acidos humicos, aderem & membrana, devido a interacOes eletroestaticas e hidrofobicas. No
caso da incrustacdo coloidal, particulas finas em suspensdo, como silica coloidal, 6xidos

metalicos e minerais argilosos aderem a superficie, formando uma camada que dificulta o
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transporte de ions ao aumentar a resisténcia a difuséo. Por fim, o biofouling é caracterizado pela
adesdo e crescimento de microrganismos, com consequente formacdo de biofilmes que
impactam negativamente a eficiéncia e a estabilidade operacional do sistema (Malalagama et
al., 2025).

De forma similar, o scaling é a precipitacdo de sais inorganicos na superficie das
membranas quando a quantidade de ions disponiveis em solucdo é elevada. Esse fendbmeno é
originado de variacdes no pH na interface da membrana (Livinalli, 2021). Ambos os fenémenos
comprometem a estabilidade operacional, elevam o consumo energético e reduzem a vida util
das membranas, tornando necessario o controle rigoroso das condi¢Ges operacionais. Assim, a
compreensdo desses mecanismos é essencial para a otimizacao do desempenho e da viabilidade
econémica dos sistemas de eletrodialise, especialmente no tratamento de efluentes industriais

complexos (Malalagama et al., 2025).
2.4.3  Eletrorrecuperacao

A eletrorrecuperacdo (também chamada de eletrodeposicdo em alguns contextos) €
uma técnica eletroquimica aplicada tanto para a remoc¢édo quanto para a recuperacdo de metais
presentes em efluentes liquidos. O processo baseia-se na aplicacdo de uma corrente elétrica
continua em uma célula eletrolitica, promovendo reac6es de oxirreducdo. Nessas reacdes, 0s
ions metalicos presentes na solucdo aquosa sdo reduzidos, convertendo-se em sua forma
metalica (elementar) ou em sais, 0 que resulta na sua remocdo da fase liquida (Devda et al.,
2021). Dessa forma, além de reduzir a carga contaminante do efluente, o processo viabiliza o
reaproveitamento de metais que possuam valor econdmico.

Assim, para 0 processo de eletrorrecuperacéo, sdo necessarios uma celula eletrolitica,
um eletrolito (solucdo eletroquimica na qual estdo presentes metais ou sais metalicos que se
deseja recuperar), eletrodos (um anodo e um catodo) e uma fonte de alimentacdo. A fonte de
alimentacdo é conectada aos terminais dos eletrodos, e a corrente flui através deles. Como
resultado, os cétions (jons metalicos M#*) sdo atraidos para o catodo e depositados sobre ele.
Conforme a deposicdo ocorre, forma-se uma camada uniforme de metal através do processo de
reducdo. Durante o processo de eletrorrecuperacdo, as reacGes quimicas representadas pelas
Equacgdes 10 e 11 ocorrem no catodo e no anodo respectivamente (Mohan Mundotiya; Ullah,

2019). A representacdo do processo pode ser vista na Figura 5.

Cétodo: M%* + Ze™ » M (10)
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Anodo: M —» M?* + Ze~ (11)

Fonte de
alimentacao

Anodo Eletrolito Catodo

Figura 5. Diagrama esquematico de um sistema de Eletrorrecuperagao (Traduzido de Mohan Mundotiya; Ullah,
2019)

Essa tecnologia tem sido amplamente empregada na recuperacdo de metais de alto
valor agregado, como 0s metais preciosos (ouro e prata), permitindo seu redso e contribuindo
para a reducdo de custos operacionais (Liu et al., 2021). Além disso, em paises que dependem
da importacdo de metais como o niquel, devido a escassez de reservas naturais, a recuperacao
desses elementos a partir de efluentes industriais representa uma alternativa estratégica, tanto
para a diminuigdo dos gastos com importa¢des quanto para a mitigacdo dos impactos associados
a mineracdo (Liu et al., 2023Db).

O descarte inadequado de efluentes contendo metais pesados, além de representar um
risco ao meio ambiente e a salde humana, resulta na perda de recursos valiosos. Diante desse
cenario, a eletrorrecuperacao destaca-se como uma "“tecnologia verde", pois reduz a necessidade
de reagentes quimicos externos, como precipitantes ou agentes neutralizantes, e possibilita a
recuperacdo direta do metal na forma sélida, possibilitando o reaproveitamento dos metais
presentes nas aguas residuais geradas por processos industriais, como a galvanoplastia e
processos analogos (Li; Hu; Wang, 2021).
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2.4.3.1 Parémetros operacionais e de projeto da eletrorrecuperagéo de niquel

O desempenho da eletrorrecuperacéo € influenciado por variaveis operacionais como
pH, temperatura, composicao da solucdo, densidade de corrente, regime de agitacdo e material
do eletrodo. Esses parametros determinam tanto o consumo de energia do processo quanto as
propriedades fisico-quimicas do deposito metalico obtido (Pissolati, 2017).

Para a eletrorrecuperacdo de niquel, é necessario um controle rigoroso do pH, sendo o
ideal para a recuperacdo de niquel proximo a faixa de 3,5 a 5,5. Em meios excessivamente
acidos a reducdo de H* com formacao de hidrogénio gasoso compete com a redugdo de Ni%*,
podendo aumentar o consumo de energia e provocar defeitos no deposito, como pites e trincas.
Por outro lado, valores de pH elevados favorecem a formacéo de hidréxido de niquel (Ni(OH)2)
no catodo, comprometendo a pureza e a transferéncia de carga (Akram et al., 2024; Pandey et
al., 2025).

A concentracéo de Ni%* e a composicio da solugdo também exercem influéncia sobre
0 depdsito. Uma maior disponibilidade idnica tende a acelerar a taxa de deposi¢cdo e pode
melhorar a morfologia do depdsito. Quanto a presenca de impurezas metalicas, inorganicas ou
organicas, estas podem alterar a estrutura cristalina, reduzir a eficiéncia de corrente e gerar
defeitos estruturais, tornando indispensavel o controle da composicdo do eletrolito antes da
etapa de eletrorrecuperacao (Pissolati, 2017).

A densidade de corrente e a temperatura sdo igualmente determinantes. A densidade
de corrente influencia diretamente o tamanho de gréo do depo6sito. Valores elevados assim como
meios &cidos, podem levar a liberacdo de hidrogénio, o que compete com o processo de
deposicdo de niquel e pode reduzir a eficiéncia da corrente. Além disso, também pode causar
aumento da tensdo interna e a formacéo de depositos asperos ou pulverulentos, comprometendo
a qualidade e a aderéncia da camada de niquel. Por fim, o aumento da temperatura melhora a
condutividade do eletrdlito e as taxas de transferéncia de massa e carga, com as porcentagens
de recuperacdo de niquel aumentando a medida que a temperatura aumenta (Pandey et al.,
2025).

A eletrorrecuperacéo de niquel tem especial relevancia em efluentes de galvanoplastia,
onde as concentracdes de Ni?* podem variar de dezenas a milhares de miligramas por litro. Em
concentragfes mais elevadas, a recuperacdo eletroquimica apresenta melhor eficiéncia,
atingindo valores a superiores a 99 % sob condi¢6es otimizadas de pH e densidade de corrente
(Akram et al., 2024). No entanto, em solucdes muito diluidas, com concentragdes de Ni?* abaixo
de valores da ordem de 1 mg.L?, técnicas eletroquimicas isoladas, como a deposigdo catddica,
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podem ser insuficientes, conforme mostram os estudos de Wang et al. (2021). Nesses casos, a
combinagdo com outros processos, como a eletrodidlise, pode ser necessaria para atingir

padrdes de lancamento mais restritivos.

244  Estado da Arte

A Tabela 1 traz alguns resultados de estudos na area de eletrorrecuperacéo
(eletrodeposicdo) e eletrodidlise focando em efluentes galvanicos e/ou contendo niquel como
contaminante. Ela sintetiza os contaminantes que foram analisados em cada estudo, os

principais resultados obtidos, e o processo utilizado no tratamento
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Tabela 1. Resumo dos processos aplicados por diferentes autores no tratamento de efluentes contendo metais, indicando o contaminante avaliado e os principais resultados
obtidos em cada estudo (O Autor, 2026)

Processo(s) utilizado(s)

Contaminantes estudados

Principais resultados

Referéncia

Eletrodialise

Eletrodialise

Eletrodeposicao e
adsorgdo

Eletrodeposigdo

Eletrodialise e
eletrorrecuperagio

Eletrodialise e
eletrodeposi¢ao

Eletrodialise e
eletrodeposi¢ao

Oxidagdo eletrocatalitica
e eletrodeposigdo

Eletro-oxidagao e
eletrodeposi¢ao

Eletrodialise e
eletrodeposi¢ao

Niquel e cromo de solugdes sintéticas na
concentragdo de 50 mg.L! de cada metal

Lodos de galvanoplastia contendo niquel

Efluentes de galvanoplastia contendo
niquel

Efluente contendo niquel proveniente do
revestimento de placas de circuito
impresso

Efluente galvanico contendo cobre

Banho quimico esgotado contendo niquel
e acido metafosfosico

Lodo de galvanoplastia contendo niquel

Diluigao de aguas residuais de uma fabrica
de revestimento quimico

Efluentes de enxague de galvanoplastia de
niquel.

Lodo de galvanoplastia contendo niquel

Remocgéo de 97,9 % de cromo e 92,3 % de niquel

Remogao de 100 % do niquel do lodo e recuperagdo de
93,5 % do metal na forma de Ni(OH)»

Nao sdo quantificados os resultados obtidos, autores
apenas afirmam que o processo foi eficiente na

recuperacdo de niquel do efluente

Valores de remogéao de niquel superior a 99 %

Recuperagdo de 93 a 96 % de cobre

Recuperagdo de 82,34 % de niquel e remocdo de 51,61 %
de HPOs>

Os valores de concentragdo de niquel reduziram de
7 g/dm? para 2 g/dm?

Recuperagao de 98,88 % de niquel
Recuperacgao de 99 % de niquel e remocao de 70 % de
amonia

Remocao de 100 % de niquel do efluente e recuperagao de
47,6 % de niquel na forma metalica

Kirmizi; Karabacakoglu, 2023

Liu et al., 2023b

Lietal., 2023

Wang et al., 2021

Kim et al., 2022

Yan et al., 2022

Klishchenko; Chebotarova,
2023

Akram et al., 2024

Guan et al., 2017

Wu et al., 2025
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Em sintese, os resultados obtidos apontam para um campo em expansdo, marcado por
forte producdo cientifica internacional, crescente interdisciplinaridade e diversidade
metodolodgica. A eletroquimica, especialmente na forma de eletrodialise e eletrorrecuperacao,
destaca-se como uma estratégia promissora para tratar e valorizar efluentes industriais contendo
metais pesados como o niquel. O cruzamento entre avancos cientificos e demandas ambientais
tende a impulsionar ainda mais essa area nos proximos anos.

No entanto, apesar da existéncia de estudos nessas areas, ainda existe uma lacuna de
pesquisa para avaliar a comparacdo da eficiéncia desses métodos. Nao foram identificados
estudos que comparem diretamente a remocdo de ions de niquel por eletrodidlise e
eletrorrecuperagdo aplicadas ao mesmo efluente. Embora ambos os processos tenham sido
amplamente avaliados de forma individual, ainda sdo escassas as pesquisas que confrontem sua
eficiéncia em condicdes equivalentes de tratamento. Assim, investigar comparativamente esses
métodos auxilia a preencher uma lacuna cientifica relevante, ao mesmo tempo em que pode
revelar caminhos mais eficazes e sustentaveis para o tratamento de efluentes industriais

contendo niquel e outros metais pesados.
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A metodologia empregada neste estudo foi dividida em duas etapas principais,

envolvendo os processos de eletrodidlise e eletrorrecuperagdo aplicados ao tratamento de

solugdes sintéticas contendo niquel. Inicialmente, foram realizados os ensaios de eletrodialise,

contemplando a determinacdo da corrente limite, 0 monitoramento de parametros operacionais,

a avaliacdo da remocao de niquel e a caracterizacdo das membranas utilizadas. Posteriormente,

foram conduzidos os experimentos de eletrorrecuperagéo, incluindo a avaliacdo da remocéo e

recuperacdo metalica, além da caracterizagcdo quimica, morfoldgica e estrutural dos depositos

obtidos. Para ambos os processos também foram avaliados os consumos energéticos. A Figura

6 apresenta, de forma esquematica, as principais etapas metodologicas desenvolvidas ao longo

do trabalho.
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Figura 6. Fluxograma de materiais e métodos utilizados (O Autor, 2026).



46

3.1 MATERIAIS
3.1.1 Materiais utilizados para os testes com eletrodialise

Inicialmente, as solugbes de alimentacao contendo os ions de niquel foram preparadas
nas concentragdes de 50, 100, 250 e 500 mg.L*(concentracdo de niquel em solugdo), a partir
de sulfato de niquel (Il) hepta-hidratado (NiSOs-7H20) 98 % (Carlo Erba®) em A&gua
deionizada. As concentracGes de Ni?* de 50 a 500 mg.L™* foram selecionadas com o objetivo
de abranger diferentes condi¢Bes experimentais empregadas em estudos de eletrodialise,
permitindo avaliar a influéncia da concentracdo i6nica sobre o desempenho do processo e
simular diferentes composicdes de efluentes industriais (Gurreri et al., 2020).

Para os compartimentos anddico e catddico foi preparada solucdo de cloreto de sddio
(NaCl), na mesma concentracdo da solucdo de alimentacdo a ser utilizada em cada teste. Para
realizar o ajuste da condutividade elétrica no compartimento central (alimentacéo), utilizou-se
de solugdo de 0,1 mol.L de &cido cloridrico (HCI). Esse ajuste de condutividade elétrica no
compartimento central para valores préximos aos dos compartimentos laterais teve o objetivo
de reduzir diferencas de resisténcia idnica, que poderiam causar polarizacdo de concentracéo e
tornaria a transferéncia de ions menos eficiente com o aumento da resisténcia elétrica do sistema
(Filingeri et al., 2023).

Para o processo de eletrodidlise foram utilizadas duas membranas comerciais, uma
catibnica e uma anionica, dos modelos HDX100 (catibnica) e HDX200 (anibnica), da
HIDRODEX®. As suas propriedades sdo exibidas na Tabela 2 (Livinalli, 2021). Para 0s

eletrodos, foram utilizadas chapas de platina.

Tabela 2. Propriedades membranas catidnica (HDX100) e anidnica (HDX200) (Livinalli, 2021)

Parametro Unidade HDX100 HDX200
Area de contato cm2 12,25 12,25
Espessura um 740 650
Resisténcia Elétrica Q.cm™ <20 <20
(0,1N NaCl)

Permeabilidade de 4gua mL.h.cm?  <0,1 (abaixo de 2 MPa) < 0,2 (abaixo de 0,035 MPa)
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3.1.2 Materiais utilizados para eletrorrecuperacao

Para o ensaio de eletrorrecuperacdo foram utilizadas solucdes sintéticas de sulfato de
niquel (I1) heptahidratado com a mesma concentragcdo dos testes realizados no processo de
eletrodialise. A condutividade elétrica das soluges foi ajustada através da adi¢ao de solugédo de
acido cloridrico 0,1 mol.L™ até que a condutividade do eletrdlito atingisse valores semelhantes
aos observados nas solucdes de alimentacéo da eletrodialise, garantindo condicGes operacionais
semelhantes e minimizando diferencas na resisténcia elétrica da célula eletroquimica.

Como cétodo foi utilizada uma chapa de ago inoxidavel, escolhido devido a sua
elevada resisténcia a corrosao e estabilidade em meios acidos, além de possuir compatibilidade
com a deposicao eletroguimica de niquel metalico. Ja o anodo foi constituido por uma chapa de
platina, visto que é um material inerte, de forma a ndo contaminar o eletrélito nem interferir nas

reacOes de deposicdo no catodo (Pissolati, 2017).

32 METODOS
3.2.1 Sistema de eletrodialise

Os ensaios de eletrodialise foram feitos em uma célula contendo trés compartimentos,
0 anddico, o catddico e o central, em escala laboratorial, sendo que cada compartimento possuia
volume de 125 mL. A Figura 7 e a Figura 8 mostram o processo de dissociacao e o sistema real

utilizado, respectivamente.
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Eletrodos de Platina

Solucio de alimentaciao
(50, 100, 250 e 500 mg.L 1)

.- =

NaCl M= ——— NaCl
CATODICO CENTRAL ANODICO
Fluxo de cations P ,:’> Fluxo de anions
(Ni2*) (S0427)

= =
Membrana Catiénica ‘&k Q‘ Membrana Anidnica

Figura 7. Representacéo do processo de dissociagdo da solugdo através da eletrodidlise em escala laboratorial
(O Awutor, 2026).

Figura 8. Sistema de eletrodialise utilizado (O Autor, 2025).

Por meio de uma fonte de corrente continua (300STD, GSR®), foi aplicada uma

diferenca de potencial (determinada por meio dos testes de corrente limite), nos eletrodos de
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platina, posicionados nas extremidades da célula. Os experimentos foram conduzidos até que a
condutividade elétrica do compartimento central (solugdo de alimentacdo) atingisse valores
préximos de zero, indicando a remogéo substancial dos ions presentes na solucéo.

Durante todo o processo, foram monitorados os valores de pH e condutividade no
compartimento de alimentacdo e nas solucdes das extremidades (permeado e concentrado),
utilizando-se um pHmetro mPA-210 (MS Tecnopon®) e um condutivimetro DM-3P
(Digimed®). A temperatura foi monitorada por termémetro e mantida constante em 23(x1) °C,
em ambiente controlado. Todos os ensaios foram realizados em triplicata e sob agitacao
continua, empregando-se agitador magnético (VELP Scientifica®), a fim de minimizar efeitos
de polarizagdo por concentracéo.

3.2.2 Determinacédo da corrente limite para o processo de eletrodialise

Para a determinacdo da corrente limite, 0 método proposto por Cowan e Brown (1959)
foi utilizado. Para isso, um grafico com a relacdo entre tensdo e corrente elétrica foi plotado.
Pela construcdo do gréfico, observa-se que o primeiro ponto de inflexdo determina o valor da
corrente limite.

Para a obtencdo dos dados e construcdo do grafico, a diferenca de potencial aplicada
foi variada em pequenos intervalos, e anotaram-se seus valores, junto com a respectiva corrente
elétrica para cada tensdo. As anotacdes foram feitas até se obter o valor de potencial maximo
alcancado pela fonte (300 V). Em todas as concentracdes avaliadas, os testes foram realizados
em triplicata.

3.2.3 Analise da variacdo de parametros ao longo do processo de ED

Medicbes de pH e condutividade foram realizadas em intervalos de 15 min nos trés
compartimentos, possibilitando a construcdo de curvas de variagdo de pH e condutividade em
funcdo de tempo. A temperatura durante o processo foi mantida em 23 °C (1) por controle
térmico do ambiente experimental, através de sistema de ar-condicionado ajustado para essa
faixa de temperatura, sendo monitorada ao longo dos ensaios com auxilio de um termdémetro.

Também foi possivel determinar a resisténcia presente no sistema, através da Equagédo 12.

ExA

R, (Q.cm?) = —

(12)
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Onde Ra ¢ a resisténcia aparente em ohm-centimetro quadrado (Q.cm?), E é a diferenca
de potencial em Volts (V), A € a area superficial das membranas em centimetros quadrados
(cm?), n é o nimero de pares de membranas e | é a corrente elétrica aplicada em Ampére (A)
(Livinalli, 2021).

3.2.4 Quantificacdo do percentual de remogao de niquel pelo processo de eletrodialise

A avaliacdo da remocgdo de niquel por eletrodialise foi conduzida apenas para as
concentragOes definidas com base nos ensaios de determinacdo da corrente limite, sendo a
quantificacdo realizada por duas abordagens distintas. A primeira foi por meio do
acompanhamento da variacdo da condutividade no compartimento central. Foram feitas

analises em intervalos de 15 min, e entdo, aplicada a Equacdo 13.

keO'kEt

DR (%) = (k—) *100 (13)

Onde DR é o percentual de desmineralizacdo, keo e ke: sdo os valores de
condutividades iniciais e em determinado tempo de processo respectivamente (Casademont et
al., 2009).

A segunda foi feita por meio da analise de concentracdo de ions de niquel no
compartimento de alimentacdo antes e apds o processo de eletrodialise. Essa analise de
concentracdo foi feita no Laboratdrio de Analises e Pesquisas Ambientais (LAPAM), na UCS,
por meio de metodologia descrita no Standard Methods (SMEWW), para analise de
concentracdo de niquel por espectrometria de emissdo dptica com plasma indutivamente
acoplado (ICP-OES) em miligramas por litro (mg.L™). Uma vez obtidas as concentragGes,

aplicou-se a Equacéo 14.
R (%) = (%) 100 (14)

Onde R representa o percentual de remogéo de ions de niquel pelas membranas, C,
corresponde & concentragéo inicial de ions de niquel na solugdo de alimentagdo (mg.L™?) e Cp
refere-se & concentragéo final desses ions na alimentacdo (mg.L ™) (Zelinski, 2018).
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3.2.5 Caracterizagdo quimica e morfolégica das membranas

As membranas foram analisadas por meio de Microscopia Eletrénica de Varredura
com fonte de emissdo de campo, MEV-FEG, (MIRAS3, Tescan, Republica Tcheca), operando
com uma tensdo de aceleracdo de 12 kV e ampliagdo de imagem variando entre 250 a 10000
vezes, antes e ap0s 0s ensaios de eletrodialise. Os ensaios foram realizados no Laboratério
Central de Microscopia (LCMic), na Universidade de Caxias do Sul (UCS). Com o microscépio
utilizado foi possivel avaliar a morfologia do material antes e apds o processo eletroquimico. A
andlise quimica das regides da superficie foi feita por meio de Espectrometria de Raios-X por
Dispersao de Energia (EDS), realizada no mesmo laboratério com a finalidade de avaliar as

diferencas na composi¢éo do material antes e ap0s a eletrodialise.

3.2.6  Eficiéncia de Corrente e Consumo de energia do processo de eletrodialise

A eficiéncia de corrente (EC) e o consumo especifico de energia (CEE) do processo
de eletrodidlise foram determinados a partir das variagdes de concentracdo de niquel no
compartimento de alimentacdo ao longo do tempo experimental em conjunto com outros

parametros, como mostram as Equacdes 15 e 16.

(Co—CHVFn
36001tM

EC (%) = (15)

-1y _ (t__ Ulat
CEE (kWh.g™") = fo 1000(Co—Cp)V

(16)

Em que Co e C; correspondem as concentracdes de niquel (g.L™) na solucdo de
alimentacdo no inicio do experimento em no tempo t, respectivamente; V é o volume da solucgéo
(L); F é a constante de Faraday (96500 C.mol™); n é o nimero de elétrons envolvidos na reacio
de transporte do Ni?* (n = 2); | é a corrente média aplicada (A); t é o tempo de operagéo (h); M
é a massa molar do niquel (g.mol™); U corresponde a diferenca de potencial média da célula
(V) (Liu et al., 2023a).

3.2.7 Sistema de eletrorrecuperacao

Os ensaios de eletrorrecuperacdo foram realizados utilizando solugdes sintéticas de
niquel nas mesmas concentragdes empregadas nos experimentos de eletrodialise, a fim de

permitir a comparagéo direta entre os processos. O tempo de operagdo adotado para cada
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concentracdo foi equivalente ao respectivo tempo aplicado nos ensaios de eletrodialise,
garantindo um critério uniforme de avaliacdo do desempenho das técnicas.

Para cada ensaio, 500 mL da solucéo foram transferidos para um béquer, no qual os
eletrodos foram posicionados paralelamente e imersos no eletrélito, de modo a permitir a
ocorréncia das reacdes de oxirreducao. Nos eletrodos foi aplicada corrente continua, fornecida
por meio de uma fonte de alimentagcdo Minipa MPL-3303, operando nas densidades de corrente
de 200 e 300 A.m. Os experimentos foram conduzidos a 60(x1) °C, sob agitagdo constante,
utilizando agitador magnético com aquecimento (VELP Scientifica®), assegurando
homogeneidade do eletrdlito e adequada transferéncia de massa (Pissolati, 2017). A Figura 9
apresenta um esquema ilustrativo do principio de funcionamento do processo de
eletrorrecuperacao, destacando a deposi¢do metalica no catodo a partir da solucao eletrolitica.
Ja a Figura 10 mostra o sistema experimental real utilizado nos ensaios.

Todos os ensaios foram realizados em triplicata. Ao término de cada experimento, o
eletrodo contendo o material depositado foi encaminhado a estufa, onde permaneceu por 1 h
para completa secagem. Apos esse periodo, o catodo foi pesado em balanca analitica, sendo a
massa recuperada determinada pela diferenca entre a massa final (catodo com deposito) e a
massa inicial do eletrodo. Posteriormente, o material depositado foi cuidadosamente removido
da superficie do catodo, a fim de possibilitar a realizacdo das andlises fisico-quimicas e
morfoldgicas.

+ —
Anodo (platina) Catodo (Aco Inox)

NIz o
NP*)—> '
\ &

Figura 9. Representacdo do processo de eletrorrecuperagdo em escala laboratorial (O Autor, 2026).
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Figura 10. Sistema de eletrorrecuperacéo utilizado (O Autor, 2026).

3.28 Quantificacdo do percentual de remocdo de niquel pelo processo de

eletrorrecuperacéo

De forma anéloga aos ensaios realizados no teste de eletrodialise, a concentracao de
ions de niquel presentes em solucdo foi analisada antes e apds 0 processo de eletrorrecuperacao.
Assim, a andlise de concentracdo foi feita no LAPAM, por meio de metodologia descrita no
Standard Methods (SMEWW), para analise de concentracdo de niquel por ICP-OES em

miligramas por litro (mg.L™t). Uma vez obtidas as concentracdes, pdde-se aplicar a Equacéo 17.
_ (C1—CF
R(%) = (_c, ) %100 (17)

Onde R é o percentual de remogdo de ions do sistema, C; a concentracdo inicial de
niquel em solugdo (mg.L) e Cr a concentracdo final, apds realizado o teste de
eletrorrecuperagdo (mg.L ™). Dessa forma, foi avaliada a determinacgdo da remocao de niquel
em ambos o0s processos pelo mesmo método de andlise, sendo possivel avaliar qual deles

apresenta uma melhor remocéo de ions em solucéo.
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3.29 Quantificacdo da massa depositada e balanco de massa do niquel

A massa de material recuperado no catodo foi determinada por pesagem direta em
balanca analitica. O eletrodo foi previamente seco e pesado antes do ensaio (m;) e novamente
ap6s o processo de eletrorrecuperacdo (ms). A massa experimental depositada (mgep) fOi
determinada pela diferenca entre as massas final e inicial, conforme a Equacéo 18, onde todas
as vaiaveis estdo em miligramas.

Mgep (mg) = myg— m; (18)

A massa tedrica removida da solu¢do (mwo) foi estimada a partir da variagdo da
concentracdo de niquel da solucédo, considerando o volume total da solucéo utilizada (0,5 L),
conforme a Equacéo 19.

Myeo(mg) = (C;— Cp) *V (19)

Onde mieo € @ massa tedrica removida da solucdo (mg), Ci a concentracgdo inicial de
Ni%* (mg.L?) , Cra concentracéo final de Ni?* (mg.L™) e V o volume da solugéo (L).
Essa analise permitiu verificar a correspondéncia entre a remocdo da fase liquida e a

massa efetivamente depositada no eletrodo.

3.2.10 Caracterizacao quimica e morfolégica do material obtido na eletrorrecuoperacao

Os metais obtidos ap6s o processo de eletrorrecuperacdo foram analisados via MEV-
FEG, (MIRAS, Tescan, Republica Tcheca), operando com uma tenséo de aceleracéo de 12 kV
e ampliagdo de imagem variando entre 250 a 10000 vezes. A anélise foi realizada no LCMic,
na UCS e por meio dela foi possivel avaliar a morfologia superficial do material. A analise
quimica das regides da superficie foi feita por meio de EDS, realizada no mesmo laboratorio,
na UCS.

3.2.11 Analise da estrutura cristalina do material obtido na eletrorrecuperacgédo
A estrutura cristalina dos materiais recuperados foi determinada por difragéo de

raios X (DRX). As andlises foram realizadas no LCMic da Universidade de Caxias do Sul,
utilizando um difratdmetro XRD-6000 (Shimadzu®), equipado com fonte de radiacéo de cobre
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(CuKa), com comprimento de onda A = 1,540598 A. As condi¢des operacionais adotadas foram
tenséo de 40 kV e corrente de 30 mA.

Os difratogramas foram obtidos no intervalo de varredura de 5° a 95° (260), com passo
de 0,02° e tempo de integracdo de 4 s por passo. As medidas foram realizadas em modo de
varredura continua, permitindo a identificacdo das fases cristalinas presentes nas amostras por

meio da comparacao dos picos de difracdo com padrdes cristalograficos reportados na literatura.
3.2.12 Consumo de energia do processo de eletrorrecuperagio

O calculo da eficiéncia de corrente foi realizado baseado na massa tedrica obtida por
meio dos depositos, conforme a Equacdo 20. Uma vez determinada, foi possivel utilizar da
eficiéncia de corrente para realizar o calculo do consumo especifico de energia, conforme

Equacéo 21.

nFm
itM

EC (%) =

* 100 (20)

CEE (kWh.g™*) = ——= (1)

,6¥x106MEC
Em que n representa 0 numero de elétrons envolvidos na reacdo de reducdo, F a
constante de Faraday (96500C.mol™), M a massa atdmica do niquel (g.mol™), m a massa tedrica
de niquel no depdsito obtido (g), i a corrente total aplicada na célula (A), t o tempo total de
deposicdo (s); V a diferenca de potencial utilizada durante o processo (V) e EC a eficiéncia de

corrente encontrada na Equacéo 20 (Pissolati, 2017).

3.2.13 Analise estatistica dos dados

Todos os experimentos foram realizados em triplicata para cada condicéo
experimental. Os resultados obtidos foram organizados e expressos como média aritmética
acompanhada do desvio padréo. A reprodutibilidade experimental foi avaliada por meio do
calculo do coeficiente de variacdo (CV), obtido pela raz&o entre o desvio padrdo e a média dos
valores experimentais, conforme apresentado na Equagéo 22.

CV (%) = %100 (22)

Rilw



56

em que CV corresponde ao coeficiente de variagdo (%), s ao desvio padrdo das
triplicatas e X @ média aritmética dos valores obtidos. O coeficiente de variacéo foi utilizado
como indicador da disperséo relativa dos resultados experimentais, sendo que valores reduzidos
indicam maior consisténcia e reprodutibilidade entre os ensaios realizados sob a mesma
condicgéo experimental. De acordo com a classificagdo proposta por Leal et al (2014), valores
de CV inferiores a 10 % indicam baixa variabilidade experimental, entre 10 e 20 %
variabilidade média, entre 20 e 30 % variabilidade alta e valores superiores a 30 % indicam
variabilidade muito alta.

Para os experimentos de eletrodialise, as analises estatisticas foram aplicadas aos
pardmetros avaliados, incluindo corrente limite, condutividade elétrica das soluces ao final do
processo, remocdo de niquel, concentracdo final de niquel na corrente de concentrado,
eficiéncia de corrente (EC) e consumo especifico de energia (CEE). Inicialmente, foi realizada
analise estatistica descritiva dos resultados obtidos nas triplicatas, com determinacéo da média
aritmética, desvio padrao e coeficiente de variacdo. Em seguida, para avaliar a influéncia da
concentracdo inicial de niquel (50 e 100 mg.L™) sobre os pardmetros avaliados, foi aplicada
analise de variancia de uma via (One-Way ANOVA), considerando a concentragao inicial como
fator experimental e os respectivos parametros como variaveis resposta. Quando observadas
diferencas estatisticamente significativas entre os resultados, foi aplicado o teste de
comparacGes multiplas de Tukey, adotando-se nivel de significancia de 5% (p < 0,05).

Para os experimentos de eletrorrecuperacéo, as analises estatisticas foram realizadas
considerando duas variaveis operacionais: concentragdo inicial de niquel (50 e 100 mg.L ™) e
densidade de corrente aplicada (200 e 300 A.m2). Os parametros avaliados incluiram eficiéncia
de remocdo de niquel, eficiéncia de corrente (EC) e consumo especifico de energia (CEE).
Inicialmente, foi realizada andlise descritiva dos dados experimentais, com calculo da média,
desvio padrdo e coeficiente de variacdo das triplicatas. Posteriormente, a influéncia das
variaveis operacionais sobre os parametros avaliados foi investigada por meio de analise de
variancia bifatorial (Two-Way ANOVA), considerando como fatores experimentais a
concentracgéo inicial da solugéo e a densidade de corrente aplicada. Essa abordagem permitiu
avaliar simultaneamente os efeitos individuais de cada fator e a possivel interacdo entre eles.

Para todos os testes estatisticos foi adotado nivel de significancia de 5% (p < 0,05).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO.

41  ELETRODIALISE

Os resultados dessa secdo dizem respeito aos resultados obtidos de acordo com a
metodologia proposta para o processo de eletrodialise.

411 Corrente limite

Durante os ensaios de eletrodialise, foram monitorados os valores de tensdo e corrente
para cada uma das solucdes preparadas. Para cada concentracdo de niquel, os experimentos de
determinacdo da corrente limite foram feitos em triplicata. A Figura 11 apresenta as curvas
corrente-tensdo obtidas a partir dos valores médios de corrente para cada tensdo aplicada,
acompanhados de seus respectivos desvios padrdo, calculados com base nas triplicatas
realizadas. Nos graficos, o eixo das abcissas corresponde a tensdo aplicada (E), em volts (V),
enguanto o eixo das ordenadas representa a corrente elétrica (1), em miliamperes (mA). Os

valores individuais de corrente obtidos em cada ensaio, para todas as concentrac6es avaliadas,
encontram-se detalhados no Apéndice A.
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Figura 11. Gréficos de corrente limite obtidos pela médias das corrente (mA) em funcdo da tensdo (V) para
diferentes concentragdes de niquel: a) 50 mg.L™; b) 100 mg.L%; ¢) 250 mg.L?; d) 500 mg.L* (O Autor, 2026).
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As curvas corrente—tensdo obtidas para as diferentes concentracdes de niquel,
mostradas na Figura 11, apresentaram um comportamento tipico de sistemas de eletrodialise,
sendo possivel identificar trés regides distintas, sendo elas: (1) regido 6hmica (azul), (11) regido
de corrente limite (laranja) e (111) regido sobre-limitante (cinza) (Bazinet; Geoffroy, 2020).

Na Regiéo I (6hmica), observou-se aumento aproximadamente linear da corrente com
o0 incremento da tens&o aplicada. Nessa fase, a difuséo e a migragéo idnica sdo 0s mecanismos
predominantes de transporte idnico através da membrana. Nas proximidades da membrana,
entretanto, o transporte idnico seletivo produz zonas pobres e ricas em ions. Esse fenbmeno ¢
descrito como uma polarizagdo de concentragdo e tem como consequéncia a formacéo de zonas
com deplecdo e concentracdo de ions. Essa deplecdo e concentragdo de ions determinam a
condutividade eletrolitica local (Pagac¢; Kovar; Slouka, 2022).

A medida que a tensdo aplicada continua aumentando, a intensidade da polarizago
por concentragdo se acentua, levando a um aumento do consumo de energia para atingir o
mesmo grau de dessalinizagdo. Assim, ao atingir determinado valor de tenséo, observa-se a
formacdo de um platé de corrente (Regido Il), caracterizando a corrente limite. Nesse ponto, a
concentracdo de ions na camada de difusdo adjacente a membrana tende a se aproximar de zero,
estabelecendo um gradiente maximo de concentracdo (Pagac; Kovar; Slouka, 2022). A partir
desse momento, o transporte passa a ser controlado por difuséo, e ndo mais exclusivamente por
migracdo elétrica. Os valores de corrente limite encontrados para as solugdes estudadas séo
trazidos na Tabela 3. Conforme orientacGes de outros estudos, a corrente utilizada nos testes
de desempenho de eletrodialise foi de 80 % o valor da corrente limite, no sentido de se trabalhar
na primeira regido da curva corrente-potencial (regido 6hmica) (Livinalli, 2021).

Na Regido 11, correspondente ao regime sobre-limitante, a operacdo do sistema em
densidades de corrente superiores a corrente limite promove um suprimento adicional de contra-
ions na superficie da membrana. Esse fenbmeno ocorre em funcdo de efeitos como a
intensificacdo do transporte induzido pelo campo elétrico, a conveccdo gerada pela propria
corrente elétrica e a dissociagdo da agua na interface membrana/solucdo. A dissociacdo da agua
leva a producdo de ions H" e OH", passando a contribuir para a conducéo elétrica e permitindo
que a corrente volte a aumentar. Esses mecanismos, caracteristicos das condi¢des sobre-
limitantes, exercem influéncia importante no desempenho do processo de eletrodialise (Bazinet;
Geoffroy, 2020).
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Tabela 3. Valores de corrente limite obtidos para cada ensaio

Concentracéo (mg.L™?) 50 100 250 500
Teste 1 (MA) 10 23 57 104
Teste 2 (mA) 12 28 52 97
Teste 3 (mA) 14 31 55 98
Média (mA) 12,00 (+1,63) 27,33 (+3,30) 54,67 (+2,05) 99,67 (+3,09)

CV (%) 13,6 12,1 4,0 3,1

De modo geral, observou-se boa repetibilidade experimental, com coeficientes de
variacao relativamente baixos ou moderados para todas as concentragdes avaliadas. Os valores
de CV foram de aproximadamente 13,6 %, 12,1 %, 4,0 % e 3,1 % para as concentracdes de 50,
100, 250 e 500 mg.L?, respectivamente. Esses resultados indicam que os ensaios apresentaram
variacGes experimentais reduzidas, evidenciando consisténcia entre as triplicatas realizadas
para cada condicdo experimental.

E possivel observar que os maiores valores de coeficiente de variagdo foram obtidos
para as menores concentracdes avaliadas. Esse comportamento esta relacionado ao fato de que,
em solucdes mais diluidas, os valores de corrente limite sdo menores. Assim, pequenas
variagdes na corrente medida entre 0s ensaios passam a representar variagOes relativas mais
significativas, resultando em valores superiores de coeficiente de variagcdo. Dessa forma, os CV
mais altos observados nessas condicGes estdo associados principalmente a menor magnitude
das correntes medidas, e ndo necessariamente a uma menor reprodutibilidade experimental.

Para verificar se as diferencas observadas nos valores de corrente limite em funcdo da
concentracdo de niquel eram estatisticamente significativas, foi realizada uma analise ANOVA
one-way. Os resultados indicaram que a concentracdo da solucdo exerceu efeito
estatisticamente significativo sobre a corrente limite. Assim sendo, teste de Tukey foi aplicado,
e indicou diferencas estatisticamente significativas entre todas as concentracfes avaliadas,
confirmando que 0 aumento da concentracao inicial de niquel resulta em aumento significativo
da corrente limite do sistema.

Uma vez determinados os valores de corrente limite, foi elaborado um gréafico
relacionando a concentracdo de niquel em solucdo com as respectivas correntes limite médias
obtidas para cada condicdo experimental. Essa relacdo esta apresentada na Figura 12, na qual
0s pontos representam os valores medios de corrente limite para cada concentracdo avaliada,
enquanto as barras de erro correspondem ao desvio padrao calculado a partir das triplicatas

realizadas.
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Figura 12. Relagdo entre a concentragdo de niquel em solucéo e a corrente limite média obtida no processo de
eletrodialise (O Autor, 2026).

Pelos dados obtidos é possivel observar que a corrente limite aumenta conforme a
concentracdo de niquel presente em solucdo aumenta. Esse comportamento é esperado, uma
vez que quanto maior a concentracdo do metal em solucdo, maior serd a quantidade de ions
livres e, consequentemente, maior sera seu transporte quando aplicada a corrente elétrica
(Kamcev et al., 2018). Os dados obtidos estdo em conformidade com outros estudos. No estudo
de Feijoo et al. (2017), os autores observaram que aumento da concentracdo do metal de estudo
em solucdo (cobalto), levou a um aumento na densidade de corrente limite e menor efeito da
polarizacdo por concentracdo. De forma semelhante, Parnamae et al. (2023), verificaram que a
densidade de corrente limite aumenta com a elevacao da concentracdo do eletrolito, atribuindo
esse comportamento a maior disponibilidade de ions na solucdo, o que permite sustentar
correntes mais elevadas antes que ocorra a deplecédo iénica na interface membrana/solucao.

A partir do grafico obtido, também foi possivel observar que a corrente limite
apresenta uma relacdo linear com a concentracao de niquel presente em solucdo, para os valores
de concentragéo das solucgdes sintetizadas. O valor proximo a 1 do coeficiente de determinagéo
(R?) confirma essa tendéncia linear e, dessa forma, conhecendo a equacéo de reta, é possivel se
determinar a corrente limite para qualquer concentracdo de niquel compreendida entre o
intervalo estudado.

Considera-se que a relacdo linear encontrada so pode ser utilizada no intervalo de
concentracdes estudado, pois alguns fatores podem interferir quando as concentracGes
extrapolam esse intervalo, tanto para mais quanto para menos. Em concentragcdes muito baixas

de niquel, pode haver uma queda na eficiéncia da eletrodialise, visto que a quantidade de ions
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presentes ndo é suficiente para sustentar um transporte ionico eficiente, o que pode limitar a
validade da linearidade observada. Ja em concentragdes muito altas, a formacao de complexos
ibnicos, precipitacdo ou mudancas na viscosidade da solucdo podem alterar o comportamento
esperado. Além disso, outras condi¢des, como pH, temperatura e presenca de impurezas, podem

Impactar o transporte idnico e, consequentemente, a corrente limite (Benvenuti, 2012).
4.1.2  Reac0Oes quimicas e geracdo de depdsitos nas membranas

No processo de eletrodialise, além do transporte idnico, que ocorre devido a aplicacdo
da diferenca de potencial no sistema, podem ocorrer rea¢cdes quimicas secundarias que
influenciam o desempenho do sistema. A solucdo de sulfato de niquel (1) utilizada na
alimentacdo sofre dissociacdo em meio aquoso, liberando fons Ni** e SO4* na soluco,

conforme a reagdo trazida pela Equagao 23.

. HZO o 2.
NiSO4 (ag) — Ni*"(ag) + SO4”(aq) (23)

Durante a operagéo do sistema, especialmente sob condic¢des de polarizagéo elevada
ou em regides préximas a corrente limite e sobre-limitante, podem ocorrer variagdes locais de
pH na interface membrana/solucéo, associadas a dissociac¢do da dgua. O aumento local do pH
favorece a formacdo de hidroxidos metalicos pouco soltveis (Liu; She, 2024), como o
hidréxido de niquel, conforme representado na Equacao 24:

2Ni**(aq) + 2H20q) + Oz (g) = 2Ni(OH)2 (5 (24)

A formacdo dessas espécies pouco sollveis tem como resultado a precipitacdo de
compostos inorganicos na superficie das membranas, fenbmeno chamado de scaling. A
formacdo desse precipitado foi visualmente observada na membrana catidnica durante os
ensaios experimentais, conforme ilustrado na Figura 13. Esse deposito solido provoca aumento
da resisténcia elétrica do sistema e uma diminui¢do da condutividade e capacidade de troca
ibnica da membrana. Dessa forma, a ocorréncia de scaling leva a diminuigéo da eficiéncia de
dessalinizacdo e ao aumento do consumo de energia durante o processo de eletrodialise (Liu;
She, 2024).
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Figura 13. Formac&o de scaling (hidroxido de niquel) na superficie da membrana catiénica para a solucéo de a)
50 mg.Lte b) 500 mg.L* de niquel (O Autor, 2024).

Nas concentrages de 250 e 500 mg.L? observou-se uma maior intensidade de
precipitagdo, e isso pode ser atribuido a maior disponibilidade de fons Ni?* na solugéo e,
consequentemente, maior precipitagdo. Concentracbes mais elevadas aumentam a
probabilidade de supersaturacao local na interface da membrana, o que favorece a nucleacdo e
formacdo de precipitados (Rolf et al., 2022). Além disso, em altas densidades de corrente, o
aumento do pH local intensifica a formacéo de hidréxidos metalicos, agravando o fendémeno de
incrustacdo (Liu; She, 2024).

Considerando que a deposicdao foi maior nas solucbes com concentracdes mais
elevadas de niquel, optou-se por conduzir as etapas subsequentes do estudo utilizando apenas
as solucBes de 50 e 100 mg.L? de niquel. Essa estratégia visou minimizar a formacdo de
scaling, reduzir interferéncias associadas ao aumento da resisténcia elétrica e evitar distor¢coes

nos resultados relacionadas a intensificacdo da polariza¢do por concentracao.

4.1.3  Variacdo dos parametros durante o processo de eletrodialise

Para avaliar o comportamento do sistema ao longo da operacdo e compreender 0s
fendmenos envolvidos no transporte idnico, foram monitorados 0s seguintes parametros
operacionais durante os ensaios de eletrodialise: variacdo da condutividade elétrica, do pH e da
resisténcia do sistema. Esses parametros fornecem informagdes relevantes sobre a eficiéncia de
remoc¢do de ions, a ocorréncia de polarizacdo por concentracdo e possiveis alteracdes nas
interfaces membrana/solucdo. A sua analise permite interpretar o desempenho do processo e

identificar limitagdes associadas ao transporte de massa.
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4.1.3.1 Variagdo da condutividade elétrica

O monitoramento da condutividade elétrica ao longo da eletrodialise permitiu avaliar
indiretamente a dindmica de transporte i6nico entre os compartimentos do sistema. Como a
condutividade elétrica esta diretamente relacionada a concentracdo de ions dissolvidos, esse
parametro constitui um importante indicador da eficiéncia de remocdo idnica (Choi, 2025). Os
ensaios foram realizados em triplicata para as concentra¢des de 50 e 100 mg.L™ de niquel,
sendo os resultados apresentados na Figura 14 na forma de médias acompanhadas de seus
respectivos desvios padrdo, em que “a” corresponde as médias das triplicatas para 0s ensaios
com 50 mg.L? e “b” para 100 mg.L™. O Apéndice B traz os valores de condutividade elétrica
obtidos durante todos os testes. A Tabela 4 apresenta os valores de condutividade inicial (C;) e

final (Cs), expressos em microsiemens por centimetro, para cada teste e compartimento.
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Figura 14. Condutividade elétrica (uS-cm™) em fungdo do tempo nos compartimentos anddico, catddico e central
para solugdes contendo (a) 50 mg-L™; e (b) 100 mg-L™ de niquel (O Autor, 2025).

Tabela 4. Condutividades iniciais e finais, em puS-cm™, para cada compartimento (O Autor, 2025).

Ci Cs Ci Ct Ci Ct
catddico catddico central central anodico anodico

Teste 1 523 1204 532 5,45 501 2070
(50 mg.L?)

Teste 2 508 881 547 5,12 501 1749
(50 mg.L?)

Teste 3 530 771 522 3,7 502 1571
(50 mg.L?)

Teste 1 1143 1991 1209 2,17 1234 4060
(100 mg.L?)

Teste 2 1003 1363 1064 3,11 1082 3800
(100 mg.L?)

Teste 3 1046 1201 1106 42 1184 3640

(100 mg.L1)
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De modo geral, observa-se comportamento cinético semelhante entre as triplicatas,
assim como para as diferentes concentragcdes avaliadas, indicando boa reprodutibilidade
experimental quanto a tendéncia do processo. Em todos os ensaios verificou-se uma reducgéo
progressiva da condutividade elétrica no compartimento central, € um aumento nos
compartimentos anodico e catddico.

No compartimento central, a condutividade elétrica reduziu de valores iniciais entre
522 e 547 uS.cm, na solugdo com concentragdo de 50 mg.L?, e entre 1064 e 1209 uS.cm™,
na solugdo com concentracio de 100 mg.L, para valores finais inferiores a 6 uS.cm, em todos
0s ensaios. Essa reducdo esta relacionada a transferéncia de cations através da membrana de
troca catidnica e de anions através da membrana de troca anibnica, indicando uma remocéo de
espécies ibnicas da solucdo de alimentacdo, caracterizando a eficiéncia do processo de
desmineralizacdo promovido pela eletrodialise (An et al., 2023).

Nos compartimentos laterais (catddico e anddico), observou-se aumento da
condutividade elétrica ao longo do tempo, resultado do transporte de ions provenientes do
compartimento central. No compartimento catddico, esse aumento estd associado
principalmente & migragdo dos cations Ni?* através da membrana catidnica. No compartimento
anodico, os valores obtidos foram superiores aos do compartimento catodico, e se devem a um
deslocamento maior de anions SO4> e CI- do compartimento central para o anddico, através da
membrana anidnica (Livinalli, 2021).

Embora o perfil das curvas tenha sido semelhante em todos os testes, verificou-se que
entre a realizacdo de cada teste, 0 aumento da condutividade elétrica nos compartimentos
laterais foi progressivamente menor em cada teste (Teste 1 > Teste 2 > Teste 3), tanto para
50 mg.L* quanto para 100 mg.L™*. Esse comportamento indica que, apesar da manutencio da
tendéncia de transporte i6nico, houve reducao gradual da intensidade do fluxo i6nico ao longo
da realizacdo sequencial dos experimentos (Liu et al., 2024).

Essa diminuicéo progressiva esta associada a formacdo de incrustacGes, especialmente
incrustacdes internas (fouling), nas membranas. A deposicdo de espécies pouco solveis no
interior da membrana provoca aumento da resisténcia elétrica do sistema, reduzindo
parcialmente a eficiéncia de transporte i6nico nos ensaios subsequentes. Esse efeito € visivel
qguando se comparam os valores finais de condutividade entre as triplicatas, observando-se
menores incrementos nos testes que foram realizados por Gltimo, em relagcdo aos primeiros
realizados (Liu et al., 2024). A tabela 5 traz os resultados das médias e desvio-padrdo para as
condutividades finais obtidas em todos os compartimentos, acompanhado do CV para cada

condicao experimental.
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Tabela 5. Valores médios, desvio padrdo e CV para as condutividades finais obtidas (O Autor, 2026).

Condicéo Condutividade final média Desvio Padréo Ccv
(US.cm™) (%)
Catodico - 50 mg.L™* 952 183,76 19,30
Central - 50 mg.L™* 4,76 0,76 15,96
Anodico - 50 mg.L* 1796,67 206,48 11,49
Catodico - 100 mg.L* 1518,33 340,71 22,44
Central - 100 mg.L* 3,16 0,83 26,25
Anodico - 100 mg.L* 3833,33 173,08 4,52

Os valores obtidos mostram que apesar de as variacdes obtidas nas condutividades
finais nos compartimentos anddico e catodico, os coeficientes de variacdo obtidos para esses
compartimentos ndo foram elevados. Esse comportamento pode ser explicado pela maior
magnitude das condutividades medidas. Como o coeficiente de variacao representa uma medida
relativa de dispersdo em relacdo a média, valores médios elevados tendem a reduzir o impacto
relativo das variacfes observadas entre 0s ensaios, resultando em valores moderados de CV.

Por outro lado, no compartimento central, os valores de condutividade final obtidos
entre as triplicatas foram bastante préximos entre si, indicando boa consisténcia experimental
em termos absolutos. Entretanto, como as condutividades nessa regido sdo muito inferiores,
pequenas variagdes absolutas entre os ensaios acabam representando variagdes relativas mais
expressivas, refletindo-se em valores mais elevados de coeficiente de variagdo. Isso evidencia
uma limitacdo inerente a interpretacdo do coeficiente de variagdo em conjuntos de dados com
magnitudes muito distintas, uma vez que essa métrica pode amplificar a percepcdo de
variabilidade quando aplicada a valores médios reduzidos.

A fim de comprovar a ocorréncia de fouling nas membranas, foram conduzidas
analises microscopicas e de composi¢cdo quimica antes e apds o0s experimentos de eletrodialise.
A comparacdo entre os resultados permitiu avaliar modificacbes morfologicas, presenga de
depositos superficiais e alteracbes na composi¢do quimica associadas a incorporagdo de
espeécies provenientes da solucdo eletrolitica. A Figura 15 apresenta as micrografias obtidas por
MEV das membranas cationicas antes e apds o processo de eletrodidlise, bem como os
respectivos mapas de distribuicdo elementar obtidos por EDS. Os mapas individuais para cada

elemento identificado encontram-se no Apéndice C. Os espectros EDS da membrana catiénica
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antes e apds o processo estdo apresentados na Figura 16, possibilitando a identificacdo
qualitativa dos elementos detectados e a comparacao entre eles.
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Figura 15. Micrografias da membrana cationica: (a) antes e (b) ap0s o processo de eletrodialise; mapas de
distribuicdo elementar por EDS: (c) antes e (d) ap6s o processo (O Autor, 2025).



w

Weight % ‘
30

cps/eV

10

JEN (N VC lad [ad

rrrrrprrrrprrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrrg
2 4 6 8 10 12 14 16 18 keV

.MapSumSpectmm

50 "‘
Ca

40 x BERE [
Weight

%30

8

20

10

BE BB ©

0 4 6 8 10 12

S
oo
~1[INa A,Cl
N
2

rrrr 1 rr v rrrq
14 16 18 keV
Figura 16. Espectros da composi¢do quimica das membranas (a) antes e (b) ap6s o processo de eletrodialise (O
Autor, 2025).




68

A partir das analises de mapeamento elementar e dos espectros de energia dispersiva
verificou-se que, antes do processo de eletrodiélise, as membranas catidnicas ndo apresentavam
niquel em sua composicdo. No entanto, ap6s 0s ensaios, foi identificada a presenca desse metal
na estrutura da membrana, o que comprova que ele foi incorporado a ela durante o processo.
Esses resultados caracterizam a ocorréncia de fouling e/ou scaling na membrana cationica.

As andlises referentes as membranas aniénicas ndo foram apresentadas, visto que sua
composicao original ja contém elementos como cloro, enxofre e oxigénio. Considerando que
0s principais ions transportados por essas membranas durante os ensaios foram cloreto e sulfato,
ndo é possivel distinguir, por meio da analise elementar, eventual deposicdo adicional dessas
espécies na estrutura da membrana. Ainda assim, andlises por MEV-EDS também foram
realizadas nessas membranas, ndo sendo observada a presenca de niquel em sua superficie,
indicando que o metal ndo foi transportado ou depositado nessa regido, devido aos efeitos de
repulsdo eletrostatica associados a membrana anibnica.

Entretanto, a reducdo progressiva da condutividade elétrica observada nos ensaios
sequenciais de eletrodidlise sugere aumento da resisténcia do sistema, 0 que pode estar
associado a ocorréncia de incrustacdes também nas membranas aniénicas. Apesar da possivel
ocorréncia de incrustacdes, o baixo valor da condutividade elétrica no compartimento central
ao final do processo indica que o processo foi eficaz na remocéo de ions metalicos em ambas

as concentragdes avaliadas.
4.1.3.2 Variacdo do pH

Assim como a condutividade elétrica, o pH dos compartimentos foi monitorado a cada
15 min ao longo dos ensaios. A Figura 17 apresenta a variagdo do pH em funcéo do tempo para
0s compartimentos catédico, central e anddico, considerando os valores médios das triplicatas
e seus respectivos desvios padrdo. O gréafico a esquerda corresponde aos ensaios realizados com
solugBes na concentragdo de 50 mg.L™ de niquel, enquanto o da direita a concentracdo de
100 mg.L. Os valores individuais obtidos em cada teste encontram-se apresentados no
Apéndice D.
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Figura 17. Variagdo do pH em funcéo do tempo para as concentragdes de (a) 50 e (b) 100 mg.L™* de niquel (O
Autor, 2025).

O monitoramento do pH ao longo do processo permite identificar alteracdes
decorrentes do transporte i6nico seletivo e da possivel dissociagdo da agua nas interfaces das
membranas, especialmente sob condi¢des proximas a corrente limite. Dessa forma, a anélise da
variacdo desse parametro em relacdo ao tempo fornece informacdes relevantes sobre os
fendmenos eletroquimicos e de polarizacdo que ocorrem no sistema (Atlas et al., 2022).

De maneira geral, observou-se boa reprodutibilidade entre as triplicatas, com baixos
desvios padrdo. Diferentemente da condutividade elétrica, cuja variagdo indicou perda
progressiva de desempenho associada ao fouling, os perfis de pH apresentaram 0 mesmo
comportamento entre os seis ensaios realizados, permitindo inferir que eventuais incrustacdes
ndo exerceram influéncia significativa sobre tal parametro.

No compartimento catddico, verificou-se aumento acentuado do pH j& nos primeiros
15 min de operacdo, passando de valores iniciais entre 3,12 e 3,98 para aproximadamente 9—
10. Essa elevacgdo rapida esta associada a formacédo de ions hidroxila (OH") no compartimento.
Ap0s essa etapa inicial, o sistema atingiu regime quase estacionario, com estabilizacdo do pH
entre 10,3 e 11,4 até o final dos ensaios, indicando equilibrio dindmico entre geracdo de OH",
migracdo idnica e transporte atraves das membranas (Cerrillo-Gonzalez et al., 2023; Gonzélez
etal., 2025).

No compartimento anddico, observou-se comportamento oposto. A reducéo do pH se
deu nos primeiros 15 min de operacao, seguida de estabilizacdo em valores entre 2,2 e 3,0. A

reducdo do pH esta associada a formagdo de ions hidrogénio no compartimento anddico (H"),
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sendo posteriormente limitada pelo transporte desses ions através das membranas e pela
resisténcia do sistema (Cerrillo-Gonzalez et al., 2023)

Dessa forma, em solugdes aquosas, como € o caso da utilizada, essas variacoes de pH
e formacdo de ions hidroxila e hidrénio estdo relacionadas a eletrolise da agua. No anodo ocorre
oxidacdo da &gua, o que tende a tornar o meio &cido, enquanto no catodo ocorre a sua reducéo,
que leva a sua alcalizanizacdo (Cerrillo-Gonzalez et al., 2023). As reacdes de oxirreducao sao

vistas nas Equac0es 25 e 26, e um esquema pode ser visualizado na Figura 18.

Anodo: 2H,0 —» 4H* + 0, T +4e~ (25)
Cétodo: 2H,0 + 2e~ - H, T +20H~ (26)
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Figura 18. Esquema de uma célula de eletrodialise e formacao de H* e OH" (Adaptado de Cerrillo-Gonzalez et
al., 2023).

No compartimento central, inicialmente, observou-se aumento gradual do pH, seguido
por elevacdo acentuada apds aproximadamente 60—90 minutos de operagdo, nos ensaios para
50 mg.L? de niquel. Comparativamente, nos ensaios com 100 mg.L™?, a elevagdo do pH no
compartimento central ocorreu de forma mais rapida do que nos ensaios com 50 mg.L?,
sugerindo que a maior concentracdo inicial de ions intensifica os efeitos de migracéo
eletroquimica, polarizacéo e limitacéo de transporte no sistema (Zimmermann et al., 2023). Em
varios pontos, os valores registrados ultrapassaram a faixa convencional de medicéo do eletrodo

(pH > 14), atingindo leituras superiores a 30.



71

Eletrodos de vidro apresentam limitages em meios de elevada alcalinidade,
especialmente devido ao chamado erro alcalino, associado a interferéncia de ions alcalinos, na
resposta do sensor. Portanto, esses valores de pH registrados acima 14 devem ser interpretados
com cautela. Nessas condi¢des, a seletividade do eletrodo ao ion hidrogénio € comprometida,
podendo ocorrer desvios na leitura. Assim, os valores extremamente elevados ndo devem ser
considerados como pH absoluto real da solugdo, mas sim como indicativo de um meio
intensamente alcalino, dentro das limitacbes operacionais do equipamento de medicdo
(Graham; Jaselskis; Moore, 2013).

4.1.3.3 Variagdo da resisténcia aparente

A resisténcia aparente do sistema é um parametro fundamental para avaliar o
desempenho da eletrodiélise, pois esta diretamente associada a polarizacdo por concentracao
(Al-Amshawee; Yunus, 2024). Os graficos da resisténcia aparente em funcédo do tempo estdo
apresentados na Figura 19, em escala logaritmica, na qual os pontos representam as médias das
triplicatas e as barras de erro indicam o desvio padrdo. Os valores obtidos nas triplicatas podem
ser encontrados no Apéndice E. De modo geral, observa-se que, para ambas as concentragoes
avaliadas, ocorre inicialmente uma regido de relativa estabilidade da resisténcia, seguida por

aumento progressivo e, posteriormente, crescimento acentuado ao longo do tempo de operacao.
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Figura 19. Variacdo da resisténcia aparente do sistema em funcdo do tempo para solugBes sintéticas de niquel
com concentragdes de 50 e 100 mg.L* (O Autor, 2026).
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Para a solugdo contendo 50 mg.L? de niquel, a resisténcia mantém-se praticamente
estavel durante a primeira hora de ensaio. Nessa fase inicial da eletrodidlise ha grande
quantidade de ions disponiveis em solucéo, e com isso, a resisténcia interna do sistema € menor.
A partir de aproximadamente 1,5 h, verifica-se aumento gradual da resisténcia, tornando-se
mais pronunciado apés cerca de 2,0 h de operacdo. Esse comportamento pode ser atribuido a
reducdo progressiva da concentracdo de ions no compartimento central, que promove o
espessamento da camada de difusdo e intensifica a polarizacdo de concentracdo, aumentando
assim a resisténcia do sistema (Yasin; Wen, 2025).

Para a solugdo de 100 mg.L* de niquel observa-se uma resisténcia inicial menor do
que na concentracdo de 50 mg.L™t. Isso se justifica devido a maior quantidade de ions
disponiveis, que leva a uma maior condutividade elétrica, e por consequéncia, menor
resisténcia. No entanto, observa-se um aumento da resisténcia de forma mais rapida e
acentuada, devido a corrente empregada ser maior, o que intensifica o fluxo migratério de ions
e favorece o estabelecimento mais rapido de gradientes de concentracdo na interface membrana-
solucdo. Como consequéncia, a polarizagdo por concentracdo se desenvolve mais rapidamente,
resultando em uma elevacdo mais rapida da resisténcia aparente (Raka et al., 2021).

Mesmo operando abaixo da corrente limite tedrica (no caso dos ensaios realizados
operou-se a 80 % da corrente limite), a diminuicdo local da concentracdo na interface pode
aproximar o sistema de condigdes limitantes, elevando a resisténcia 6hmica global. As barras
de erro indicam baixa dispersdo nos tempos iniciais, demonstrando boa reprodutibilidade
experimental; entretanto, nos estagios finais, observa-se aumento do desvio padréo, sugerindo
maior sensibilidade do sistema a pequenas variagfes experimentais sob regime de polarizacéo

mais intensa.

4.1.4 Remocdo de niquel através do processo de eletrodialise

A remocdo de niquel da solucdo de alimentacdo foi avaliada por duas abordagens
complementares. A primeira foi feita por meio do acompanhamento da desmineraliza¢do do
compartimento de alimentacdo, utilizando a variagdo da condutividade elétrica ao longo do
tempo, de acordo com a Equacdo 13. A segunda se deu por meio da quantificacdo direta da
concentracdo de niquel, avaliada por ICP-OES, comparando-se as concentracdes inicial e final
de cada ensaio através da Equacéao 14.

A desmineralizacdo do sistema ao longo do tempo é apresentada na Figura 20, e mostra

0 desempenho do processo de eletrodidlise na remocao de espécies ibnicas da solugdo de
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alimentacdo. Os dados utilizados na construcdo das curvas encontram-se no Apéndice F. Nas
curvas obtidas, cada ponto representa a média dos resultados obtidos nas triplicatas para cada
concentracdo avaliada, enquanto as barras de erro correspondem ao desvio padrdo. Observa-se
que, para ambas as concentragdes, as curvas de %DR apresentam comportamento crescente
com o tempo, indicando a progressiva transferéncia ionica do compartimento de alimentacéo

para os compartimentos adjacentes (Livinalli, 2021).
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Figura 20. Avaliacdo da desmineralizagdo da solucdo de alimentacdo em funcgdo do tempo (O Autor, 2026).

Para a concentracio de 100 mg.L™, é possivel observar que a taxa de desmineralizagio
é mais elevada nas etapas iniciais do processo, atingindo valores proximos ao maximo em
tempos menores quando comparado a solugdo de 50 mg.L™. Esse comportamento esta
associado a maior disponibilidade de ions em solucdo, o0 que aumenta a condutividade elétrica
inicial e favorece o transporte i0nico, intensificando a eficiéncia do processo nas fases iniciais
(Raka et al., 2021). Apesar dessa diferenga cinética, ambas as concentragdes atingiram niveis
de desmineralizacdo ao final dos ensaios com valores proximos a 100 %, demonstrando a
elevada capacidade do sistema em remover ions da solucdo de alimentagao.

A analise complementar por ICP-OES confirma essa tendéncia, evidenciando
quantitativamente remogdes de niquel superiores a 99 % para a maioria dos ensaios. Nos testes
com 50 mg.L™, as concentragdes finais de niquel na alimentagdo foram reduzidas para valores
de 0,03-0,04 mg.L?. J4 para os ensaios com 100 mg.L?, embora o primeiro teste tenha

apresentado remocdo praticamente completa (99,99 %), os testes subsequentes mostraram
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reducdes ligeiramente menores (94,09 % e 92,17 %). A Tabela 6 traz as concentragdes iniciais

e finais de niquel no compartimento de alimentacéo.

Tabela 6. Concentracdes iniciais e finais de niquel na solucdo de alimentacdo (O Autor, 2026).

Niquel % Remocao Média (%)
Ci (mg.L Y Ci(mg.LY) - -
Teste 1 50 mg.L™ 53,7 0,04 99,93
Teste 2 50 mg.L™? 53,7 0,03 99,94 99,93(+0,0088)
Teste 350 mg.L™? 53,7 0,04 99,93
Teste 1 100 mg.L? 104,6 <0,01 99,99
Teste 2 100 mg.L? 104,6 6,18 94,09 95,42 (+3,3274)
Teste 3 100 mg.L? 104,6 8,19 92,17

Em relacdo a andlise estatistica, a avaliacdo das triplicatas indicou elevada
reprodutibilidade experimental, especialmente para a concentracio de 50 mg.L?t, que
apresentou coeficiente de variacdo inferior a 0,01%. Para 100 mg.L, embora tenha sido
observada maior disperséo entre 0s ensaios, 0 coeficiente de variacdo ainda permaneceu
relativamente baixo (3,42 %), indicando consisténcia satisfatéria entre os experimentos. A
comparagdo estatistica entre as concentra¢Ges por meio de ANOVA indicou que ndo houve
diferenca estatisticamente significativa na eficiéncia de remocdo de niquel entre as
concentracOes avaliadas ao nivel de significancia de 5%, mesmo a remocao média tendo sido
ligeiramente maior para a solugdo de 50 mg.L™. Esses resultados indicam que o processo de
eletrodialise foi altamente eficiente para a remocdo de niquel em ambas condi¢fes estudadas,
apresentando consisténcia nos testes realizados.

A diminuicdo progressiva da eficiéncia nos ensaios, especialmente para a condigéo de
100 mg.L* é consistente com o comportamento observado na condutividade final do sistema,
a qual se mostrou gradualmente menor a medida que novos testes eram realizados. Esse
fendmeno pode ser interpretado como um indicativo do desenvolvimento de fouling nas
membranas, que promove maior resisténcia ao transporte iénico (Dammak et al., 2021).

Também foi avaliada a concentracdo de ions de niquel no compartimento concentrado,
conforme mostra a Tabela 7. Essa analise esta alinhada com a interpretacdo anterior, pois se

observa que a concentracdo de niquel no compartimento concentrado ao final dos ensaios
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diminuiu conforme os testes eram feitos. Esse comportamento sugere que, embora o sistema
ainda promovesse significativa remocao da alimentacéo, a transferéncia efetiva de ions para o
concentrado foi progressivamente limitada, possivelmente devido aos ions ficarem aderidos aos

poros da membrana, causando assim a sua incrustagdo (Strathmann, 2010).

Tabela 7. Concentragdes iniciais e finais de niquel no compartimento de concentrado (O Autor, 2026).

Niquel Média (mg.L™)
Ci (mg.L ™) Ci(mg.L™Y) -

Teste 1 50 mg.L* 0,01 5,58
Teste 2 50 mg.L* 0,01 2,82 3,19(%1,823)
Teste 350 mg.L? 0,01 1,16
Teste 1 100 mg.L* 0,02 12,4
Teste 2 100 mg.L? 0,02 5,33 6,537 (+4,379)
Teste 3 100 mg.L? 0,02 1,88

A concentracdo final de niquel na corrente de concentrado apresentou variacGes
consideraveis entre 0s ensaios realizados em triplicata para ambas as concentrac@es iniciais
avaliadas. Para a solucdo contendo 50 mg.L™, os valores finais obtidos variaram entre 1,16 e
5,58 mg.L?, resultando em coeficiente de variagdo de aproximadamente 57 %. Ja para a
concentracdo inicial de 100 mg.L?, os valores finais variaram entre 1,88 e 12,4 mg.Lt, com
coeficiente de variagdo de aproximadamente 67 %.

Esses valores indicam elevada disperséo entre os resultados experimentais, o que pode
estar associado a variagdes no transporte idnico ao longo do processo de eletrodialise,
possivelmente relacionadas a fenbmenos como polarizacdo por concentracdo nas superficies
das membranas ou a geracdo de fouling no interior das membranas entre os testes. Segundo
Dammak et al. (2021), esses fendbmenos podem aumentar a resisténcia elétrica do sistema e
reduzir a eficiéncia do transporte ibnico. Estratégias como maior controle das condigdes
hidrodindmicas, procedimentos mais rigorosos de limpeza das membranas e opera¢do em
condi¢des mais afastadas da corrente limite podem contribuir para minimizar esses efeitos e

melhorar a reprodutibilidade experimental.
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4.1.5 Consumo de energia do processo de eletrodialise

A eficiéncia de corrente e o consumo especifico energético foram calculados pelas

Equagdes 15 e 16, respectivamente, e podem ser encontrados na Tabela 8.

Tabela 8. Valores de eficiéncia de corrente e consumo de energia no processo de eletrodialise (O Autor, 2026).

EC Média Ccv CEE Média Cv
(%) (%) (%) (kwh.g?) (kwh.g?) (%)
Teste 1 50 mg.L* 22,7 0,2177
-1
Teste 2 50 mg.L 23,7 23572 2,84 0,3103 0,2536 2 16,01
Teste 350 mg.L? 24,3 (+0,67) 0,2327 (+0,0406)
Teste 1 100 mg.L™? 26,8 0,3118
-1
Teste 2100 mg.L 25,2 2567 3,16 0,3673 0,3532° 8,43
Teste 3100 mg.L? 250 (+0,81) 0,3806 (+0,0298)

ab:Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca
estatisticamente significativa entre as condices avaliadas pelo teste de Tukey ao nivel de 5 %

de significancia (p < 0,05).

A eficiéncia de corrente (EC) apresentou valores na faixa de 22,7 a 26,8 %, indicando
que apenas uma fracdo da corrente aplicada foi efetivamente utilizada no transporte dos ions
Ni2* através das membranas. Esse comportamento pode ser explicado por perdas associadas
principalmente a dissociacdo da agua e ao transporte competitivo de ions como H* e OH", que
resulta em uma baixa eficiéncia de corrente (Liu et al., 2023a).

Observou-se um aumento da EC com a elevacdo da concentracdo inicial de niquel de
50 para 100 mg.L™. A eficiéncia de corrente esta diretamente relacionada a quantidade de fons
removidos, como mostra a Equacdo 15. Dessa forma, na solugdo mais concentrada ha uma
maior disponibilidade de ions a serem removidos do sistema, favorecendo assim o transporte
ibnico pelas membranas e aumentando a eficiéncia de corrente (Liu et al., 2023a).

Quanto ao consumo energético especifico (CEE), observa-se pela Equacdo 16 que ele
é inversamente proporcional a massa de niquel removida. Assim, considerando que maiores
concentragdes iniciais favoreceram a remocdo de Ni?*, seria esperado que 0s ensaios
conduzidos com 100 mg.L? apresentassem menores valores de CEE. No entanto, o

comportamento observado foi oposto e isso ocorre porque o CEE também é diretamente
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proporcional a tensdo aplicada (Liu et al., 2023a). Nos ensaios com 100 mg.L™* foram utilizadas
tensdes médias mais elevadas, resultando em maior energia consumida ao longo do processo.
Dessa forma, 0 aumento da energia fornecida superou o efeito da maior remocdo de massa,
levando a valores mais altos de consumo energético especifico.

Essa relagéo evidencia que melhorias na eficiéncia de transporte ibnico nem sempre
se traduzem em menor consumo energético, visto que o CEE depende tanto da energia elétrica
fornecida quanto da massa efetivamente removida. De forma geral, os resultados demonstram
que o desempenho da eletrodialise resulta de um equilibrio entre disponibilidade idnica,
resisténcia do sistema e intensidade do campo elétrico aplicado. Enquanto concentragdes
iniciais mais elevadas favorecem o transporte seletivo de Ni?*, o aumento da tensdo de operagio
pode comprometer a eficiéncia energética do processo.

Quanto aos coeficientes de variacdo, para a eficiéncia de corrente foram relativamente
baixos, sendo 2,84 % e 3,16 % para as concentracdes de 50 e 100 mg.L™, respectivamente,
indicando boa reprodutibilidade dos testes. Ja para o consumo especifico de energia, esses
valores foram de 16,01 % e 8,43 %, indicando que variagdes sensiveis durante 0 processo
(como tensdo ou corrente) podem causar uma maior variabilidade no resultado de consumo de
energia.

Apesar de os valores das EC terem sido muito semelhantes entre ambas concentragdes
estudas, ao realizar a andlise de ANOVA foi possivel verificar que houve diferenga
estatisticamente significativa para as diferentes condi¢des. De forma semelhante, a analise de
ANOVA do CEE resultou na mesma conclusdo. Ou seja, 0s resultados obtidos indicam que,
nas condi¢cdes experimentais avaliadas, a variacdo da concentracdo inicial de niquel exerceu
influéncia estatisticamente significativa sobre a eficiéncia de corrente e 0 consumo especifico

de energia do processo de eletrodialise.
4.2 ELETRORRECUPERAC}AO

Os resultados dessa secdo dizem respeito aos resultados obtidos de acordo com a

metodologia proposta para o processo de eletrorrecuperacao.
4.2.1 Remocdao de niquel através do processo de eletrorrecuperacao

A eficiéncia do processo de eletrorrecuperacdo foi avaliada a partir da variacdo da
concentracédo de niquel em solucdo antes e ap0s 0s ensaios eletroquimicos, conforme Equacgéo

17, sendo os testes realizados em triplicata para solu¢des com concentragdes iniciais nominais
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de 50 e 100 mg.L?, sob densidades de corrente de 200 e 300 A.m™. Considerando que cada
ensaio foi realizado com volume fixo de 500 mL de solug&o, as analises foram conduzidas com
base no balanco de massa efetivamente removida da fase liquida. A Tabela 9 traz os resultados

de concentracdo obtidos antes e ap0s 0 processo, via ICP-OES, para as condicdes citadas.

Tabela 9. Concentragdes inicial e final de niquel apds eletrorrecuperacéo (O Autor, 2026).

Concentragdo Densidade de Ni inicial  Ni final Meédia  Remocéo Media
nominal corrente (mg.LH)  (mg.LY (mg.L?) (%) (%)
(mg.L™) (A.m?)
21,3 60,26

50 200 53,6 14,7 17,1 72,57 68,10
15,3 (¥2,98) 7145 (£5,56)
15,2 66,61

50 300 45,5 19.7 16,8 56,69 63,02
156  (¥204) 6575 (£4,49)
37,5 65,41

100 200 108,4 32,6 33,8 69,93 68,82
31,3 (*2,67) 71,13 (+2,46)
51,2 52,89

100 300 108,7 46,0 50,6 57,68 53,42
54,7 (+3,57) 49,68 (3,29)

Os resultados demonstram a eficiéncia do processo de eletrorrecuperacao na remogéo
de niquel, evidenciada pela reducéo da concentracdo do metal ao longo dos ensaios, com valores
finais inferiores aos iniciais ap6s o tratamento eletroquimico. Para as solugGes de menor
concentracgdo (50 mg.L?), os percentuais médios de remocéo foram elevados e relativamente
semelhantes para as duas densidades de corrente aplicadas. Esse comportamento sugere que,

nesse regime de concentragéo, o sistema ndo se encontrava limitado pela disponibilidade de
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espécies idnicas e nem por restricdes de transferéncia de massa, permitindo que a deposicao
eletroquimica ocorresse de forma eficiente mesmo sob menor densidade de corrente (Kamel,
Bastaweesy, 2024).

Por outro lado, para as solucdes de 100 mg.L™, observou-se comportamento distinto,
com maior sensibilidade as condi¢Ges operacionais. Embora a densidade de corrente de
200 A.m tenha proporcionado elevada remogéo, o aumento para 300 A.m nao resultou em
melhoria proporcional do desempenho, verificou-se incremento na concentragéo residual média
do metal ao final do processo. Esse comportamento indica que o0 aumento da densidade de
corrente ndo favoreceu exclusivamente a reducdo eletroquimica de Ni?* a Ni° mas também a
ocorréncia de reagdes paralelas, como a liberagdo de hidrogénio, 0 que compete com 0 processo
de deposicdo de niquel e pode reduzir a eficiéncia da corrente, conforme descrito pela literatura
(Pandey et al., 2025).

As andlises estatisticas do CV para as diferentes condi¢bes nos ensaios de ER
apresentaram valores relativamente baixos, todos variando de aproximadamente 4 a 8 %,
indicando boa reprodutibilidade experimental. A influéncia das variaveis operacionais sobre a
remocao de niquel foi posteriormente avaliada por meio de analise de variancia bifatorial. Os
resultados indicaram que a densidade de corrente exerceu efeito estatisticamente significativo
sobre a eficiéncia de remocdo de niquel. Por outro lado, a concentragdo inicial da solu¢do nédo
apresentou influéncia estatisticamente significativa dentro das condigfes experimentais
avaliadas. Adicionalmente, ndo foi observada interacdo estatisticamente significativa entre 0s
fatores estudados, indicando que o efeito da densidade de corrente foi semelhante para ambas
as concentrages iniciais analisadas. Teste de Tukey foi realizado ao nivel de significancia de
5 % e a Tabela 10 traz o resultado das médias acompanhadas pelas letras, onde as mesmas letras

indicam que ndo houve diferenca estatisticamente significante entre resultados.

Tabela 10. Médias seguidas pela avaliagdo de Tukey (O Autor, 2026).

Condicéo Média (%) CV (%) Letras
50 mg.L/ 200 A.m™ 68,10 8,16 A
50 mg.Lt/300 A.m™ 63,02 7,12 AB
100 mg.L™*/ 200 A.m? 68,82 3,57
100 mg.L1/ 300 A.m™ 53,42 6,16 B

Observa-se que as condigbes operadas com densidade de corrente de 200 A.m™

apresentaram as maiores médias de remoc¢do e foram classificadas no grupo estatistico “A”,
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independentemente da concentragdo inicial de niquel. Por outro lado, o aumento da densidade
de corrente para 300 A.m resultou em reducdo da eficiéncia média de remocdo, sendo a
condicdo de 50 mg.L? classificada como “AB”, indicando comportamento intermedidrio,
enquanto a condi¢do de 100 mg.L foi classificada como “B”. Esse resultado sugere que, nas
condicBes avaliadas, a densidade de corrente de 200 A.m™ apresentou desempenho mais
favoravel para a remocdo de niquel, enquanto o aumento para 300 A.m2 ndo promoveu
melhoria no processo e, especialmente para a solugdo mais concentrada, esteve associado a

reducdo significativa da eficiéncia.
4.2.2  Recuperacdo de niquel através do processo de eletrorrecuperacéo

A massa de material recuperado foi determinada por pesagem direta do eletrodo antes
e apds os ensaios. A Tabela 11 apresenta os valores obtidos nas triplicatas e as respectivas

médias.

Tabela 11. Massas obtidas pelos depdsitos apds processo de eletrorrecuperagdo (O Autor, 2026).

Condicéo Repeticao Repeticdo 2  Repeticdo  Média depdsito  Média massa tedrica
1 (mg) (mg) 3 (mg) (mg) (mg)
50 mg/L — 200 A.m™ 29,3 31,5 32,5 31,1 (+1,34) 18,3 (+1,5)
50 mg/L — 300 A.m™ 43,8 44,9 43,5 44,1 (+0,60) 14,3 (£1,0)
100 mg/L — 200 A.m™? 56,1 60,3 63,0 59,8 (+2,84) 37,3 (x1,3)
100 mg/L — 300 A.m™ 60,4 62,7 53,5 58,9 (£3,91) 29,0 (x1,8)

Observa-se que o aumento da concentracdo inicial resultou em maiores massas
depositadas, evidenciando a influéncia da disponibilidade de Ni?** na taxa global de
recuperacdo. Nos testes com 50 mg.L™, o aumento da densidade de corrente promoveu um
maior dep0sito de massa. Entretanto, para 100 mg.L™, o aumento de 200 para 300 A.m nio
resultou em ganho proporcional.

A reducdo da concentragdo de ions em solucdo apds os testes de eletrorrecuperacéo,
determinada por ICP-OES, ndo pode ser atribuida exclusivamente a deposicdo de niquel
metalico puro no catodo. Isso porque, em todos os testes realizados, a massa experimental
recuperada foi superior a massa teorica estimada com base na varia¢do de concentragdo da

solugéo.
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Esse resultado indica que a remog&o de ions de niquel da fase liquida ndo corresponde
integralmente a deposi¢cdo metalica. Estudos tém demonstrado que a eletrodeposicao de niquel
em meio aquoso frequentemente resulta na formacdo de depdsitos mistos, cuja proporcédo
depende das condicdes eletroquimicas e termodindmicas empregadas. Tao et al. (2018)
verificaram que nanoparticulas eletrodepositadas apresentam composicdo que continha Ni°,
NiO e Ni(OH)2, o que mostra que processos simultaneos podem ocorrer durante a deposicéo.
Assim, a reducéo da concentracéo de Ni?* em soluc&o ndo implica necessariamente na formagéo
exclusiva de niquel metalico.

Dessa forma, os resultados apontam que na eletrorrecuperagdo ocorreram basicamente
dois processos concomitantemente: (i) reducdo eletroquimica direta de Ni** a Ni% e (ii)
precipitacdo catodica de compostos de niquel (Tao et al., 2018). Essa distin¢do € necessaria
para que se interprete corretamente o desempenho do processo, pois a reducao de concentracao
de niquel da solugdo ndo corresponde necessariamente a deposicdo metélica. Assim, a natureza

quimica do material recuperado sera explorada nas proximas secdes.

42.3 Caracterizagdo quimica e morfolégica dos materiais obtidos por

eletrorrecuperacéo

A morfologia e composi¢cdo dos depositos obtidos nos ensaios de eletrorrecuperacao
foram avaliadas por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) acoplada a Espectroscopia
por Dispersdo de Energia (EDS), com o objetivo de compreender a natureza do material
formado e correlaciona-la com os resultados de remocdo e recuperacao ja apresentados.

As micrografias obtidas indicaram que os depdsitos obtidos apresentam morfologia
heterogénea, com aspecto ndo compacto e irregular. E possivel observar a formacio de
aglomerados e regides com crescimentos ndo uniformes, provavelmente associados a processos
de nucleacdo e precipitacdo na interface eletrodo-solucdo. 1sso sugere que o mecanismo de
deposicao ndo é predominantemente de metal puro, pois se fosse, as camadas produzidas seriam
mais densas e continuas (Boukhouiete; Boumendjel; Sobhi, 2021). A Figura 21 traz as
micrografias obtidas para os materiais depositados.
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Figura 21. Microscopias obtidas para depositos de: 50 mg.L™ com densidade de corrente de (a) 200 A.m?; (b)
300 A.m2e 100 mg.L com densidade de corrente de (c) 200 A.m; (d) 300 A.m?2(O Autor, 2026).

Ao se comprar as densidades de corrente utilizadas, observa-se que quando
empregados valores maiores hd maior irregularidade superficial. Isso se deve ao fato de
densidades de corrente mais altas aumentarem a taxa de deposi¢do, porém, em contrapartida,
reduzirem o controle sobre do processo de deposi¢do. Assim, a rapida deposi¢ao representa um

risco para o controle do crescimento cristalino e a uniformidade da distribuicdo de particulas
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dentro da matriz (Boukhouiete; Boumendjel; Sobhi, 2021). Além disso, a textura observada é
compativel com formacéo de hidroxidos metélicos precipitados, que tipicamente apresentam
morfologia lamelar ou granular pouco definida, diferindo substancialmente do aspecto esperado
para niquel metalico eletrodepositado (Tan; Srinivasan; Choi, 2005).

Os mapas e espectros obtidos por meio da anélise de EDS evidenciaram a presenga
majoritaria de niquel e oxigénio, alem de tracos de outros elementos. Isso confirma que o
material formado ndo é predominantemente metélico, mas sim, composto por espécies
oxigenadas. A Figura 22 traz os espectros obtidos, enquanto a Figura 23 traz as micrografias

seguidas dos mapas para os elementos de niquel e oxigénio.
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Figura 22. Espectros de composicdo quimica obtidas para depdsitos de: 50 mg.L™* com densidade de corrente de

(a) 200 A.m2; (b) 300 A.m2 e 100 mg.L* com densidade de corrente de (c) 200 A.m™%; (d) 300 A.m? (O Autor,
2026).
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BSE MAG: 260 HV:20 kY WD 180 mm

Figura 23. Micrografias obtidas por MEV e respectivos mapas composicionais por EDS para 0s materiais
recuperados por eletrorrecuperacao em diferentes condigdes experimentais. Para cada condi¢do sao apresentados:
micrografia (coluna esquerda), mapa de distribuicdo de niquel (coluna central) e mapa de distribuicao de oxigénio
(coluna direita). As linhas correspondem as seguintes condigfes: (a—c) solugdo de 50 mg.L™* a 200 A.m™%; (d—f)
solucéo de 50 mg.L* a 300 A.m%; (g—i) solucdo de 100 mg.L* a 200 A.m%; (j—I) solugdo de 100 mg.L* a 300
A.m? (O autor, 2026).

A anélise dos mapas elementares mostra distribuicdo relativamente homogénea de

niquel e oxigénio na superficie analisada, sugerindo que a formacdo das fases oxigenadas ocorre
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de maneira generalizada e ndo apenas em regifes localizadas. Além disso, a proporcao elevada
de oxigénio observada nas analises vai ao encontro da hipétese de formacéo de hidréxidos e/ou
oxidos de niquel.

Esses resultados sdo de extrema importancia para interpretar os dados de remocéo e
recuperacdo apresentados anteriormente. Conforme discutido na se¢do anterior, a massa de
material depositado em todos os ensaios foi superior aquela teoricamente prevista considerando
apenas a reducdo eletroquimica de Ni?* para Ni®. A presenca significativa de oxigénio detectada
por EDS fornece explicacéo direta para esse resultado, pois a formacéo de hidroxido de niquel
Ni(OH). ou sua posterior conversao parcial em oxido (NiO) implica incorporacdo de massa
adicional ao deposito.

4.2.4  Estrutura cristalina dos materiais obtidos por eletrorrecuperacao

A estrutura cristalina dos materiais recuperados foi investigada por DRX, com o
objetivo de identificar as fases formadas durante o processo de eletrorrecuperacdo e
complementar as analises quimicas e morfoldgicas ja discutidas. Nao foi possivel realizar essa
andlise para todas as condi¢fes experimentais avaliadas anteriormente, devido a massa de
material depositado em cada ensaio individual ser relativamente baixa. Isso inviabilizou a
obtencdo de quantidades suficientes de amostra para andlise difratométrica para todos 0s
parametros testados, visto que a técnica de DRX requer uma massa minima representativa para
garantir intensidade adequada dos picos e boa relacao sinal-ruido.

Assim, optou-se por selecionar duas condicfes especificas para essa analise, sendo
elas concentracéo de niquel em solugdo de 50 mg.L* com densidade de corrente de 200 A.m™
(ER1) e 100 mg.L™ com densidade de corrente de 200 A.m? (ER2). A escolha dessas condicdes
se deu para que a densidade de corrente fosse a mesma, 0 que permitiu avaliar o efeito da
concentracdo inicial de niquel sobre a natureza do material depositado. Além disso, conforme
demonstrado nas anélises de MEV-EDS, essas duas condigdes apresentaram a maior diferencga
composicional em termos de teor de niquel e oxigénio, com aproximadamente 63 % em massa
de niquel para a primeira e 48 % em massa para a segunda.

Essa diferenca na razdo Ni/O indicou potencial variacdo na proporcdo de fases
oxigenadas, tornando essas amostras as mais adequadas para investigacdo estrutural
comparativa. Os difratogramas obtidos para as condic¢des citadas séo apresentados na Figura
24,
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Figura 24. Difratogramas obtidos para depoésitos de solugcGes com concentracédo de (a) 50 e (b) 100 mg.L™ com
densidade de corrente de 200 A.m (O Autor, 2026).

De maneira geral, ambos os padrdes apresentam picos relativamente largos,
intensidade moderada e auséncia de reflexfes extremamente agudas e intensas. Essas
caracteristicas indicam que os materiais formados apresentam baixa cristalinidade, sendo
constituidos por fases amorfas ou semicristalinas (Cullity; Stock, 2014). Esse fato &
comprovado pela auséncia de picos de difracdo de raios X em 44°, 51° e 76°, indexados as

reflexdes de Bragg (111), (200) e (220) da estrutura cubica do niquel, respectivamente
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(Jayaseelan et al., 2014). A sua auséncia confirma que a deposicdo metalica pura ndo foi o
mecanismo predominante de remoc&o do niquel nas condi¢fes avaliadas.

Os principais picos observados situam-se aproximadamente nas regides de 18-20°,
33-35°, 38-40°, 59-62°, e podem ser indexados aos planos cristalograficos (001), (100), (101),
e (110) do B-Ni(OH). hexagonal, respectivamente. Os picos obtidos foram semelhantes em
ambos parametros avaliados, indicando que o material depositado foi praticamente 0 mesmo
para as duas condi¢des. O Unico pico gque se diferenciou entre as analises foi para a condicdo
com maior concentracdo (ER2), que também apresentou um pico em aproximadamente 12,5°,
tendo relacdo a a-Ni(OH)2 totalmente hidratado (Karaman et al., 2025).

Apesar de apresentarem picos nas mesmas posicdes, ao comparar os difratogramas
observa-se que ER2 apresenta intensidade relativamente maior nas regides associadas as fases
oxigenadas do que ER1. Essa diferenca esta de acordo com os resultados de EDS, que indicaram
maior teor de oxigénio na amostra ER2. Assim, a relagcdo entre menor percentual de Ni metalico
e maior teor de oxigénio obtidos pelas anélises de EDS, e maior intensidade relativa das fases
oxigenadas no DRX, indicam que o aumento da concentracdo inicial de niquel favorece a
formacéo de compostos que ndo sdo puramente metalicos.

Dessa forma, os resultados obtidos por DRX corroboram as andlises apresentadas nas
secOes anteriores, confirmando mais uma vez que a remogdo de niquel da solucdo ndo ocorreu
exclusivamente por reducéo eletroquimica a Ni°. Além disso, a analise indica que o material

recuperado consiste predominantemente em hidréxidos de niquel de baixa cristalinidade.

4.25 Consumo de energia do processo de eletrorrecuperacgio

A eficiéncia de corrente (EC) e o consumo especifico de energia (CEE) foram
calculados a partir da massa de niquel tedrica recuperada nos ensaios de eletrorrecuperacéo,
utilizando as Equacdes 20 e 21. Os resultados s&o apresentados na Tabela 12, sendo os valores
apresentados como média, acompanhadas de desvio padrdo, dos ensaios realizados em

triplicata.
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Tabela 12. Eficiéncia de corrente e consumo especificos de energia médios para as condigdes avaliadas (O
Autor, 2026).

Concentracdo  Densidade de EC CV para CEE CV parao
(mg.L ) corrente (A.m?) (%) aEC (%)  (kWh.g?) CEE (%)
50 200 2,02 (£0,16) ° 792 0,87 (20,07)° 8,05
50 300 1,08 (+0,10) © 9,26 2,10 (+0,20) ® 9,52
100 200 4,33 (£0,15) @ 3,46 0,35 (+0,02) © 571
100 300 2,22 (+0,14)° 6,31 0,94 (+0,05)° 5,32

abc. Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna indicam diferenca
estatisticamente significativa entre as condices avaliadas pelo teste de Tukey ao nivel de 5 %

de significancia (p < 0,05).

De maneira geral, observa-se que a eficiéncia de corrente praticamente dobrou com o
aumento da concentracdo inicial de niquel na solucdo. Ao se utilizar densidade de corrente de
200 A.m, a eficiéncia média passou de aproximadamente 2,0 % para cerca de 4,3 %, enquanto
para a densidade de corrente de 300 A.m passou de aproximadamente 1,1 % para cerca de
2,2 %, quando a concentracéo foi elevada de 50 para 100 mg.L™. Esse comportamento pode ser
atribuido a maior disponibilidade de ions Ni%* no eletrdlito, o que favorece o transporte de
massa até a superficie catddica e aumenta a fragdo da corrente efetivamente utilizada na reacéo
de deposicdo metélica (Ren et al., 2012).

A densidade de corrente também exerceu influéncia significativa sobre os resultados
obtidos. Observou-se reducdo da eficiéncia de corrente quando a densidade de corrente foi
aumentada de 200 para 300 A.m para ambas as concentragdes estudadas. Em altas densidades
de corrente, a baixa eficiéncia pode ser atribuida a predominéancia da reacdo de reducdo do
hidrogénio. Assim, ao se utilizar baixas densidades de correntes hd uma maior eficiéncia da
corrente catddica, sendo que o seu aumento adicional leva a diminuicdo da taxa de deposicéo e
da porcentagem em massa de Ni no depésito (Yang; Deng, 2011).

Os valores de consumo especifico de energia apresentaram tendéncia inversa a
eficiéncia de corrente. As menores demandas energéticas foram observadas onde houve maior
eficiéncia de corrente, e de forma oposta, 0 maior consumo energético se deu onde houve menor
eficiéncia de corrente. Os valores médios foram de aproximadamente 0,35 kWh.g? a
2,10 kWh.g%, para a melhor e pior condicdo em termos energéticos, respectivamente.

Esse comportamento estd diretamente relacionado a relagdo entre eficiéncia de

corrente e consumo energético. Em sistemas de eletrorrecuperacdo, quanto maior a fracdo da
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corrente que ¢ efetivamente utilizada na deposi¢do do metal, menor tende a ser a quantidade de
energia requerida por unidade de massa recuperada. Assim, os resultados obtidos indicam que
condi¢cdes operacionais envolvendo maior concentragdo de metal na solugdo e menores
densidades de corrente favorecem simultaneamente a eficiéncia de corrente e o desempenho
energeético do processo de eletrorrecuperagdo de niquel.

A andlise estatistica da variabilidade entre os ensaios realizados indicou boa
reprodutibilidade experimental para os parametros avaliados. Para a eficiéncia de corrente, 0s
coeficientes de variacdo variaram entre aproximadamente 3 % e 9 %, indicando baixa dispersédo
entre os resultados obtidos nas mesmas condigdes experimentais. De forma semelhante, os
valores de consumo especifico de energia também apresentaram coeficientes de variacdo
relativamente baixos, indicando consisténcia nos resultados experimentais obtidos. Com isso,
conclui-se que sob as mesmas condi¢cdes operacionais 0 comportamento do processo sera
consistente, evidenciando boa repetibilidade experimental do sistema de eletrorrecuperagao.

Os resultados da andlise de variancia bifatorial (Two-Way ANOVA) mostraram que
tanto a concentracdo inicial de niquel, quanto a densidade de corrente exerceram influéncia
estatisticamente significativa sobre a eficiéncia de corrente. Além disso, quanto a interacdo

entre os fatores, através da anélise de ANOVA, concluiu-se que ha interacdo entre variaveis.

4.3 ELETRODIALISE VS ELETRORRECUPERACAOQ

A avaliacdo comparativa entre 0s processos de eletrodialise (ED) e eletrorrecuperacao
(ER) permite compreender suas diferentes aplicagbes no tratamento de efluentes contendo
niquel. Embora ambos sejam processos eletroquimicos baseados na aplicacdo de corrente
elétrica, os mecanismos envolvidos e os resultados obtidos apresentam diferencas em termos
de eficiéncia de remocéo, consumo energético e possibilidade de recuperacdo do metal.

Nos experimentos de eletrodiélise, observou-se elevada eficiéncia na remocdo de
niquel da solugé@o. Os resultados indicaram remocdo superior a 99,9 e 95 % para solucbes
contendo 50 e 100 mg.L™? de niquel, respectivamente. Esse desempenho esti associado ao
transporte seletivo de ions através das membranas catidnicas e anibnicas do sistema,
promovendo a migracdo do Ni** da solugdo de alimentacdo para o compartimento de
concentrado.

Além da elevada eficiéncia de remocdo, a eletrodialise apresentou baixo consumo
especifico de energia. Esses resultados indicam que o processo apresenta boa eficiéncia

energética para o tratamento de solugdes diluidas, caracteristica relevante para aplicagcdes em
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efluentes industriais. Entretanto, durante os ensaios, foram observados fendmenos associados
ao processo, como variacdes de pH e formacgdo de depdsitos de hidréxido de niquel nas
membranas, indicando a ocorréncia de polarizacdo por concentracdo e possiveis efeitos de
scaling, além de incrustacGes internas da membrana, o que acarreta em perda de vida dtil e
custos atrelados ao processo.

Por outro lado, o processo de eletrorrecuperacéo apresentou eficiéncia de remocéo de
niquel inferior quando comparado a eletrodialise. Os valores obtidos dependeram dos
parametros aplicados (concentracdo inicial da solucéo e da densidade de corrente aplicada). A
diferenga de remogdo entre processos esta no fato de que, na eletrorrecuperacao, a remocgao do
metal depende diretamente das reacdes eletroquimicas de redugdo do Ni?* no catodo, processo
que pode ser limitado pelo transporte de massa e pela ocorréncia de reacdes paralelas, como a
evolucdo de hidrogénio.

Apesar da menor eficiéncia de remoc¢do de niquel da solucdo, a eletrorrecuperagéo
apresenta uma vantagem relevante, que é a possibilidade de recuperacdo do metal. Nos
experimentos realizados, foram obtidos depositos contendo niquel associados a fases
oxigenadas, sugerindo a formacdo de compostos como dxidos ou hidroxidos de niquel ao longo
do processo. Esse comportamento pode estar relacionado as condi¢Ges operacionais
empregadas e a ocorréncia de reagdes paralelas no sistema eletroquimico. No entanto, mediante
0 adequado controle dos parametros operacionais, € possivel direcionar o processo para a
obtencdo de depdsitos com maior pureza.

Dessa forma, a eletrorrecuperacdo apresenta potencial para aplicacGes industriais
voltadas a recuperacdo de metais a partir de efluentes. Do ponto de vista energético, 0s
resultados também evidenciam diferencas importantes entre os dois processos. A eletrodialise
apresentou menor consumo especifico de energia quando comparada a eletrorrecuperacéo. Esse
comportamento pode ser explicado pelo fato de que, na eletrodidlise, a energia elétrica é
utilizada principalmente para promover o transporte iénico através das membranas, enquanto
na eletrorrecuperacdo a energia é consumida diretamente nas reacfes eletroquimicas que
ocorrem nos eletrodos. Quando a eficiéncia de corrente diminui devido a reagdes paralelas, uma
parcela significativa da energia aplicada deixa de contribuir efetivamente para a recuperagdo
do metal, aumentando o consumo energético do processo.

Assim sendo, a analise comparativa dos resultados indica que 0s processos apresentam
caracteristicas complementares no tratamento de solugfes contendo niquel. A eletrodialise
mostrou-se particularmente eficiente para a remocdo do metal de solugdes diluidas,

apresentando elevada eficiéncia de separacdo e menor consumo energético. Em contrapartida,
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a eletrorrecuperacdo demonstrou potencial para a recupera¢do do metal removido da solugéo,
possibilitando sua obtencdo na forma sélida. Esses resultados sugerem que a integracdo de
ambos 0s processos pode representar uma estratégia promissora para o tratamento de efluentes
contendo metais, permitindo simultaneamente a purificacdo da solucéo e a recuperagdo de

recursos metalicos. O Quadro 2 traz um comparativo entre os dois processos estudados,

Quadro 2. Comparativo entre processos (O Autor, 2026).

| Aspecto | Eletrodialise (ED) [ Eletrorrecuperacéo (ER) |
Principio do | Migragdo seletiva de ions através de Reduc&o eletroquimica de ions

processo membranas sob campo elétrico metalicos no catodo
Ol?JEt.'VO Remocéo de ions da solucéo Recuperacdo do metal
principal
icidnei 0 -1 0

Ef|C|e~nC|a de_ >99,9 % (50 mg.L 71) e >95 % (100 ~53.69 %

remocgéo de Ni mg.L™")

Corrente de permeado com baixa

concentracdo de Ni + alimentacéo Deposito sélido contendo niquel +

livre de carga i0nica + corrente de derivados oxigenados
concentrado com ions metalico

Produto obtido

Consumo
especifico de ~0,25-0,35 kWh.g! ~0,35-2,10 kWh.g!
energia
A Polarizagé@o por concentracéo, N x
Fendmenos o . ; Reac0es paralelas e evolucao de
variacao de pH e scaling/fouling nas . -
observados hidrogénio
membranas
Vantagens Alta eficiéncia de remogao e menor Possibilidade de recuperacdo do metal

consumo energético

Formac&o de depositos nas
membranas; necessidade de controle|| Eficiéncia de remocdo e qualidade do
LimitacOes operacional; custos associados as | depoésito dependentes de parametros
membranas; disposicdo da corrente operacionais

de concentrado
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5 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos, foi possivel avaliar o0 desempenho dos processos de
eletrodialise e eletrorrecuperacdo aplicados a remogdo e recuperacdo de niquel em solucdes
aquosas, considerando diferentes condi¢des operacionais e concentragdes iniciais do metal. A
analise dos resultados permitiu responder aos objetivos propostos e compreender o
comportamento dos sistemas estudados.

No processo de eletrodialise, durante a determinacéo da corrente limite, foram gerados
graficos para as diferentes concentragBes, nos quais, consistentemente, observaram-se trés
regides distintas, em conformidade com os métodos descritos na literatura. Os dados obtidos
experimentalmente demonstram que o aumento da concentracdo de niquel em solucédo resulta
em um incremento na corrente limite do sistema de eletrodialise, devido a maior disponibilidade
de fons na solucdo, o que intensifica o transporte ibnico quando a forga motriz (corrente elétrica)
é aplicada. Assim, quanto maior a concentracdo de metal presente em solucdo, maior sera o
gasto energético para realizacdo do processo, uma vez que sera necessaria uma maior
quantidade de corrente aplicada. Esse fator foi comprovado na avaliagcdo do consumo energético
do processo. Além disso, foi identificado um padréo linear na relacdo entre a corrente limite e
a concentracao de ions metalicos.

No decorrer do processo de eletrodialise foi possivel observar variacdo nos parametros
de pH e condutividade em todos os compartimentos. Tanto no compartimento catédico quanto
anodico houve um aumento da condutividade, enquanto no central houve uma reducéo,
indicando a transferéncia de ions desse Ultimo para os demais. Quanto ao pH, houve um
aumento no compartimento catddico e central, indicando a formacéo de ions hidroxila e reducéo
no anddico, devido a formacdo de ions hidrénio. Em todos os testes foi possivel observar um
percentual de desmineralizacdo de quase 100 % no compartimento central, indicando que 0s
ions presentes em solucdo foram transferidos para 0s demais compartimentos.

Para todos os testes o comportamento do pH foi 0 mesmo, chegando em valores
proximos para cada compartimento em todos os testes para as diferentes concentracdes. J& para
a condutividade, apesar de o comportamento e a tendéncia de valores terem sido 0s mesmos em
todos os testes, houve uma reducédo da condutividade final para os compartimentos anodico e
catodico conforme os testes eram feitos. 1sso estd atrelado a formacéao de fouling no interior das
membranas.

Em relacdo a determinacdo do percentual de remocdo de niquel utilizando-se o
processo de eletrodialise, verificou-se que ele foi eficiente na remoc¢do do metal da solucdo de
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alimentacdo para as concentracfes avaliadas. Observou-se que a remocdo de niquel foi
influenciada pela concentragdo inicial da solugdo. Nos testes de 50 mg.L™ os valores obtidos
para concentragao final de niquel ficaram na faixa de 0,03-0,04 mg.L™?, indicando uma remocao
média superior a 99,9 % enquanto que nos testes com concentragdo de 100 mg.L* a eficiéncia
de remocédo foi diminuindo conforme os testes eram realizados, provavelmente devido ao
fouling das membranas, mas ainda assim com uma remocao média superior a 95 %.

Comparativamente, os valores de niquel ao final do processo de eletrorrecuperagédo
foram maiores. Para as solucdes com concentragdo de 50 mg.L ™ as taxas de remogdo médias
foram de 68,10 e 63,02 % para as densidades de corrente de 200 e 300 A.m, respectivamente,
enquanto para a concentragdo de 100 mg.L™? foram de 68,82 e 53,42 % para as mesmas
densidades de corrente. Esses resultados indicam que o aumento da densidade de corrente ndo
favorece exclusivamente a reducdo eletroquimica de jons de niquel a sua forma elementar. E
possivel observar que através da comparacdo entre processos, a eletrodialise se mostra mais
eficaz na remocao de ions em solucéo.

No que se refere ao consumo especifico de energia, os resultados também mostraram
diferencas entre os processos avaliados. No processo de eletrodialise, 0 consumo energético foi
relativamente baixo e apresentou valores médios de aproximadamente 0,25 kWh.g? para
solugBes com concentrago inicial de 50 mg.L™ e cerca de 0,35 kWh.g? para solugbes com
100 mg.L™ de niquel. Esses resultados indicam boa eficiéncia energética do processo para a
remocao do metal da solucéo.

Para o processo de eletrorrecuperacdo 0 consumo energético se mostrou bastante
dependente da concentracdo de ions em solugdo. Para os ensaios com concentracdo de niquel
de 50 mg.L%, os resultados para o consumo energético foram de 0,87 e 2,10 kwWh.g* para as
densidades de corrente de 200 e 300 A.m?, respectivamente. Ja para a concentracio de
100 mg.L? os valores obtidos foram de 0,35 e 0,94 kWh.g* para as mesmas densidades de
corrente citadas, indicando que uma maior disponibilidade de ions de niquel no eletrélito
favorece o transporte de massa até a superficie catddica.

A caracterizacdo quimica e morfologica dos depdsitos metélicos obtidos na
eletrorrecuperacdo indicou a formacdo de depdsitos contendo niquel, porém, com presenca
abundante de fases oxigenadas. Esses resultados corroboram com a massa depositada no catodo,
que para todos os testes, foi superior a massa teorica esperada atraves do calculo levando em
conta as concentrag@es iniciais e finais de niquel em solugéo, indicando que nédo foi depositado

apenas niquel metalico no catodo.
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Dessa forma, conclui-se que a eletrodialise se mostrou mais eficiente do ponto de vista
energeético e para a remocado de niquel da solugdo, ao passo que a eletrorrecuperacao apresenta
a vantagem adicional de possibilitar a recuperacdo do metal, mesmo que ndo na sua forma pura.
Nesse contexto, a combina¢do ou integracdo desses processos pode representar uma alternativa
promissora para o tratamento de efluentes contendo metais, permitindo simultaneamente a
remocdo de contaminantes e o reaproveitamento de recursos metalicos.

Os resultados demonstram que ambos 0S processos apresentam potencial para
aplicacdo no tratamento de efluentes industriais contendo metais, especialmente no contexto da
galvanoplastia. A associagdo entre remogdo de contaminantes e recuperacdo de recursos
metalicos contribui ndo apenas para a reducdo de impactos ambientais, mas também para
estratégias voltadas a economia circular e ao reaproveitamento de matérias-primas.

Por fim, este trabalho contribui para o avanco do estado da arte relacionado a aplicacéo
de processos eletroquimicos no tratamento de efluentes contendo niquel, fornecendo
informagdes sobre comportamento operacional, eficiéncia de remocao, consumo energético e
caracteristicas dos materiais obtidos. Os resultados obtidos também se alinham aos Objetivos
de Desenvolvimento Sustentavel relacionados a agua limpa e saneamento, salude e bem-estar,
indUstria, inovacao e infraestrutura e preservacgdo da vida aquética, reforcando a importancia do
desenvolvimento de tecnologias mais eficientes e sustentaveis para o tratamento de aguas

residuais industriais.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados obtidos neste trabalho, algumas oportunidades de
aprofundamento podem ser exploradas em estudos futuros, a fim de se ampliar a compreenséo
dos processos avaliados e contribuir para sua aplicagcdo em escala industrial.

Uma primeira possibilidade consiste na realizacdo de estudos voltados a viabilizacao
de métodos de limpeza das membranas utilizadas no sistema de eletrodialise, visto que, no
presente trabalho foi observada redugdo na eficiéncia do processo ao longo da operacéo,
possivelmente associada & ocorréncia de fouling. A investigacdo de diferentes estratégias de
limpeza pode contribuir para a remocao de incrustacdes e depositos formados nas membranas,
aumentando sua vida Util e reduzindo custos operacionais relacionados a sua substituicao.

Outra possibilidade de estudo é a avaliagdo do desempenho dos processos de
eletrodialise e eletrorrecuperacdo em efluentes reais, pois eles normalmente possuem uma
composicao quimica muito mais complexa, contendo outros ions dissolvidos, matéria organica
e variacOes de pH. A presenca desses componentes pode influenciar tanto o transporte idnico
nas membranas de eletrodidlise quanto a eficiéncia da deposicdo metalica no processo de
eletrorrecuperagéo.

Também se recomenda a realizacdo de estudos voltados para a otimizacdo das
condicdes operacionais, especialmente no processo de eletrorrecuperacao, investigando outras
densidades de corrente e diferentes geometrias e materiais para os eletrodos. Essas variaveis
podem influenciar a eficiéncia de recuperacdo do metal, a morfologia dos depoésitos e o
consumo especifico de energia do processo.

Estudos futuros também podem explorar a integracdo entre 0s processos de
eletrodialise e eletrorrecuperacdo, avaliando a possibilidade de utilizar a eletrodialise como
etapa de concentracdo do metal antes da eletrorrecuperacdo. Essa estratégia pode contribuir
para aumentar a eficiéncia da recuperacao metalica e reduzir o consumo energético global do
sistema.

Por fim, recomenda-se a avaliacdo do desempenho desses processos em escala piloto
ou semi-industrial, para que sejam avaliados aspectos relacionados a estabilidade operacional,
durabilidade das membranas, manutencdo do sistema e viabilidade técnica e econdmica para

aplicaces em escala industrial.
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APENDICE A - DADOS DOS ENSAIOS DE CORRENTE LIMITE

A.1 SOLUCAO DE 50 mg.L™* DE NIQUEL

Tabela Al.Valores experimentais de corrente elétrica (mA) em funcéo da tensédo aplicada (V), obtidos nos trés
ensaios realizados com solucéo de concentracdo de 50 mg.L™, utilizados na determinagéo da corrente limite. (O
Autor, 2025).

Tensdo Corrente Teste 1 Corrente Teste 2 Corrente Teste 3 Meédia Desvjo
(V) (mA) (mA) (mA) Padrao
5 2 3 3 2,67 0,47
10 5 6 5 5,33 0,47
15 7 8 7 7,33 0,47
20 8 10 9 9,00 0,82
25 10 11 11 10,67 0,47
30 10 12 13 11,67 1,25
35 10 12 14 12,00 1,63
40 10 12 14 12,00 1,63
60 10 12 14 12,00 1,63
80 10 12 14 12,00 1,63
120 10 12 14 12,00 1,63
160 11 12 15 12,67 1,70
220 14 13 15 14,00 0,82
300 17 15 17 16,33 0,94

A.2 SOLUCAO DE 100 mg.L DE NiQUEL

Tabela A2. Valores experimentais de corrente elétrica (mA) em func¢do da tenséo aplicada (V), obtidos nos trés
ensaios realizados com solucdo de concentracdo de 100 mg.L™, utilizados na determinacdo da corrente limite. (O
Autor, 2025).

Tensdao Corrente Teste 1 Corrente Teste 2 Corrente Teste 3  Média Desvio
V) (mA) (mA) (mA) Padrao
5 7 5 8 6,67 1,25
10 10 9 18 12,33 4,03
15 14 13 20 15,67 3,09
20 19 17 23 19,67 2,49
25 21 21 27 23,00 2,83
30 23 26 30 26,33 2,87
35 23 28 31 27,33 3,30
40 23 28 31 27,33 3,30
60 24 28 31 27,67 2,87
80 24 28 31 27,67 2,87
120 25 30 33 29,33 3,30
160 27 33 35 31,67 3,40

300 29 35 37 33,67 3,40
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Tabela A3. Valores experimentais de corrente elétrica (mA) em funcéo da tenséo aplicada (V), obtidos nos trés
ensaios realizados com solucdo de concentracdo de 250 mg.L™, utilizados na determinacdo da corrente limite. (O

Autor, 2025).

Tensdao Corrente Teste 1 Corrente Teste 2 Corrente Teste 3  Média Desvio
V) (mA) (mA) (mA) Padréao
5 11 8 9 9,33 1,25
10 21 20 21 20,67 0,47
15 29 27 27 27,67 0,94
20 41 38 40 39,67 1,25
25 51 49 50 50,00 0,82
30 57 52 54 54,33 2,05
35 57 52 55 54,67 2,05
40 57 51 55 54,33 2,49
60 56 52 56 54,67 1,89
80 57 53 55 55,00 1,63
120 63 52 58 57,67 4,50
160 76 72 75 74,33 1,70
220 84 79 80 81,00 2,16
300 91 87 90 89,33 1,70

A.4 SOLUCAO DE 500 mg.L™* DE NIQUEL

Tabela A4. Valores experimentais de corrente elétrica (mA) em funcédo da tensdo aplicada (V), obtidos nos trés
ensaios realizados com solugéo de concentracdo de 500 mg.L™, utilizados na determinagéo da corrente limite. (O

Autor, 2025).

Tensdo Corrente Teste 1  Corrente Teste 2 Corrente Teste 3 Meédia Desvio
(V) (mA) (mA) (mA) Padrdo
5 18 16 18 17,33 0,94
10 32 33 35 33,33 1,25
15 53 55 56 54,67 1,25
20 73 71 69 71,00 1,63
25 91 86 89 88,67 2,05
30 100 97 98 98,33 1,25
35 104 97 98 99,67 3,09
40 106 98 97 100,33 4,03
45 105 97 98 100,00 3,56
60 104 96 98 99,33 3,40
100 104 97 99 100,00 2,94
120 110 97 98 101,67 5,91
160 132 122 118 124,00 5,89
220 148 139 128 138,33 8,18
260 162 159 156 159,00 2,45
300 188 184 177 183,00 4,55




106

APENDICE B - VARIACAO DA CONDUTIVIDADE ELETRICA EM FUNCAO DO TEMPO

B.1 SOLUCAO DE 50 mg.L™ DE NIQUEL

Tabela B1. Monitoramento da condutividade elétrica, em puS.cm™ nos compartimentos catddico, central e anddico durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores individuais
dos ensaios da triplicata para a concentragdo de 50 mg.L™*, bem como média e desvio padrdo (O Autor, 2025).

t(h) Cond Cond Cond média desv Cond Cond Cond média desvpad Cond Cond Cond média desv

catl cat2 cat3 catodo padcat centrall central2 central3 central  central anl an 2 an 3 anodo  padan

0 523 508 530 520,33 9,18 532 547 522 533,67 10,27 501 501 502 501,33 0,47
025 637 546 528 570,33 47,71 425 448 443 438,67 9,88 876 721 697 764,67 79,33
05 751 624 567 647,33 76,91 366 382 392 380,00 10,71 1015 895 823 911,00 79,20
0,75 821 683 609 704,33 87,85 317 325 348 330,00 13,14 1231 1055 966  1084,00 110,11
1 885 724 650 753,00 98,11 280 277 302 286,33 11,15 1368 1172 1084 1208,00 118,70
125 944 770 684 799,33 108,15 241 236 252 243,00 6,68 1524 1300 1193 1339,00 137,92
15 1041 803 708 850,67 140,06 215 200 217 210,67 7,59 1686 1396 1281 1454,33 170,41
1,75 1094 842 730 888,67 152,22 1882 1424 177,8 169,47 19,60 1758 1531 1354 1547,67 165,35
2 1139 861 751 917,00 163,27  140,7 93 133,8 122,50 21,05 1872 1633 1432 1645,67 179,85
225 1163 876 767 93533 167,02  102,3 48,4 90,7 80,47 23,16 1955 1706 1501 1720,67 185,63
25 1192 879 778 949,67 176,25 64,9 13,13 42,6 40,21 21,20 2010 1742 1560 1770,67 184,83
2,75 1204 881 774 953,00 182,78 5,45 512 8,78 6,45 1,65 2070 1749 1573 1797,33 205,76

Onde:

- Cond cat: condutividade elétrica no compartimento catddico, em pS.cm™;

- Cond central: condutividade elétrica no compartimento central (alimentagdo), em pS.cm™;

- Cond an: condutividade elétrica no compartimento anodico, em pS.cm;

acompanhados de numeral arabico para indicar a qual teste da triplicata cada valor esta relacionado e seguidos pelos valores das médias

para cada compartimento e seu respectivo desvio padrao.
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Tabela B2. Monitoramento da condutividade elétrica, em puS.cm™ nos compartimentos catédico, central e anddico durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores

individuais dos ensaios da triplicata para a concentragéo de 100 mg.L, bem como média e desvio padrdo (O Autor, 2025).

t (h) Cond Cond Cond n]édia desv Cond Cond Cond média desvpad Cond Cond Cond média  desv

catl cat2 cat3 catodo padcat central1 central 2 central 3 central  central anl an2 an3 anodo padan
0 1143 1003 1046 1064,00 58,55 1209 1064 1106  1126,33 60,92 1234 1082 1184 1166,67 63,25
0,25 1211 1062 1069 1114,00 68,65 1128 816 848 930,67 140,15 1644 1615 2110 1789,67 226,82
0,5 1368 1147 1098 1204,33 117,45 871 672 611 718,00 111,02 2130 2110 2720 2320,00 282,96
0,75 1518 1209 1124 1283,67 169,29 627 574 412 537,67 91,46 2600 2660 2950 2736,67 152,83
1 1636 1263 1173 1357,33 200,44 483 461 302 415,33 80,64 2960 3270 3350 3193,33 168,19
1,25 1774 1306 1196 1425,33 250,60 339 200 139 226,00 83,69 3340 3590 3580 3503,33 115,57
15 1875 1347 1204 1475,33 288,57 234 1245 42,1 133,53 78,60 3650 3810 3650 3703,33 75,42
1,75 1957 1363 1211 1510,33 321,88 1332 90,5 24,6 82,77 44,67 3770 3819 3662 3750,33 65,59
2 2000 1372 1217 1529,67 33854 31,2 32,6 12,8 25,53 9,02 4070 3822 3660 3850,67 168,60
2,25 1991 1377 1207 1525,00 336,74 2,17 3,11 4,2 3,16 0,83 4060 3817 3655 3844,00 166,44

Onde:

para cada compartimento e seu respectivo desvio padréo.

- Cond cat: condutividade elétrica no compartimento catddico, em puS.cm™;

- Cond central: condutividade elétrica no compartimento central (alimentacio), em pS.cm?;

- Cond an: condutividade elétrica no compartimento anodico, em pS.cm™;

acompanhados de numeral arabico para indicar a qual teste da triplicata cada valor esta relacionado e seguidos pelos valores das médias
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APENDICE C - MAPAS DE COMPOSICAO ELEMENTAR MEMBRANAS
CATIONICAS

C.1 MEMBRANA CATIONICA ANTES DO PROCESSO DE ELETRODIALISE

Electron Image 1
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C.2 MEMBRANA CATIONICA APOS DO PROCESSO DE ELETRODIALISE
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APENDICE D - VARIACAO DO PH EM FUNCAO DO TEMPO

D1. SOLUCAO DE 50 mg.L* DE NIQUEL

Tabela D1. Monitoramento do pH nos compartimentos catodico, central e anddico durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores individuais dos ensaios da

triplicata para a concentracdo de 50 mg.L™t, bem como média e desvio padréo (O Autor, 2025).

t (h) pH pH pH média desv/ pH pH pH média desvpad pH pH pH média desv

catl cat2 cat3 catodo padcat central 1 central 2 central 3 central central anl an2 an3 anodo padan
0 398 34 316 3,51 0,34 3,18 3,27 3,06 3,17 0,09 588 658 7,01 6,49 047
0,25 10,01 9,73 8,74 9,49 0,54 7,25 7,1 7,47 7,27 0,15 349 354 442 382 043
05 10,52 10,03 9,66 10,07 0,35 7,87 7,79 7,27 7,64 0,27 294 33 355 326 0,25
0,75 10,53 10,28 9,91 10,24 0,25 8,93 8,07 7,93 8,31 0,44 298 3,13 352 321 0,23
1 10,63 10,42 10,1 10,38 0,22 9,66 9,74 8,74 9,38 045 2,84 3,06 3,16 3,02 0,13
1,25 10,61 10,52 10,27 10,47 0,14 10,38 12,07 10,2 10,88 0,84 287 297 315 3,00 0,12
15 10,66 10,5 10,28 10,48 0,16 12,31 13,43 11,51 12,42 0,79 2,95 2,93 3,05 298 0,05
1,75 10,69 10,52 10,34 10,52 0,14 16,04 16,69 17,28 16,67 051 294 29 301 29 0,05
2 10,74 10,87 10,28 10,63 025 27,11 3531 2571 29,38 423 2,92 2,87 3,03 294 0,07
2,25 10,79 10,55 10,32 10,55 0,19 35,3 35,43 33,78 34,84 0,75 2,92 2,85 293 290 0,04
25 10,88 10,49 10,26 10,54 0,26 35,3 35,47 35 35,26 019 293 28 302 292 0,09
2,75 10,77 10,72 10,33 10,61 0,20 35,3 35,47 34,9 35,22 024 289 268 26 272 012

Onde:

- pH cat: pH no compartimento catodico;

- pH central: pH no compartimento central (alimentacao;

- pH an: pH no compartimento anddico;

113

acompanhados de numeral arabico para indicar a qual teste da triplicata cada valor esta relacionado e seguidos pelos valores das médias

para cada compartimento e seu respectivo desvio padréo.
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D2. SOLUCAO DE 100 mg.L™ DE NIQUEL

Tabela D2. Monitoramento do pH nos compartimentos catodico, central e anddico durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores individuais dos ensaios da
triplicata para a concentragdo de 100 mg.L™, bem como média e desvio padrdo (O Autor, 2025).

£ (h) pH pH pH njédia desv, pH pH pH média desvpad pH pH pH média desv

catl cat2 cat3 catodo padcat central 1 central 2 central 3  central central anl an2 an3 anodo padan
0 365 33 312 3,36 0,22 3,97 3,07 3,01 3,35 0,44 544 6,59 6,87 6,30 0,62
0,25 10,32 10,56 10,96 10,61 0,26 8,79 7,19 9,01 8,33 0,81 3,1 3,18 3,27 3,18 0,07
05 11,24 10,92 10,93 11,03 0,15 21,77 26,37 28,95 25,70 2,97 26 2,71 248 2,60 0,09
0,75 11,24 111 11 11,11 0,10 31,11 35,53 35,82 34,15 2,16 2,49 257 243 2,50 0,06
1 11,26 11,13 11,16 11,18 0,06 34,57 35,64 35,82 35,34 0,55 251 243 249 248 0,03
125 11,27 11,08 11,21 11,19 0,08 35,87 35,61 35,84 35,77 0,12 2,44 2,36 2,49 243 0,05
15 11,27 11,1 11,19 11,19 0,07 35,87 35,64 35,84 35,78 0,10 2,37 2,37 2,46 2,40 0,04
1,75 11,32 11,07 11,2 11,20 0,10 35,87 35,64 35,82 35,78 0,10 2,29 2,26 239 231 0,06
2 11,41 11,09 11,21 11,24 0,13 35,87 35,64 35,82 35,78 0,10 2,34 2,28 2,36 2,33 0,03
2,25 11,39 11,11 11,23 11,24 0,11 35,87 35,62 35,82 35,77 0,11 2,29 2,27 2,41 2,32 0,06

Onde:

- pH cat: pH no compartimento catodico;

- pH central: pH no compartimento central (alimentacéo;

- pH an: pH no compartimento anddico;

acompanhados de numeral arabico para indicar a qual teste da triplicata cada valor esta relacionado e seguidos pelos valores das médias

para cada compartimento e seu respectivo desvio padrao.
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APENDICE E — VARIACAO DA RESISTENCIA APARENTE EM FUNCAO DO TEMPO

E1. SOLUCAO DE 50 mg.L* DE NIQUEL

Tabela E1. Monitoramento da resisténcia aparente do sistema, em Q.cm?, durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores individuais dos ensaios da triplicata
para a concentragdo de 50 mg.L?, bem como média e desvio padréo (O Autor, 2026).

Eteste 1 ltestel Resisténcial Eteste 2 |teste 2 Resisténcia2 E teste 3 |teste 3 Resisténcia 3 Médias

t " vy ) @m) V) @A) @m) () (A (Qem?)  Resisténcias D¢V Pad

0 20 001 24500 18 001 22050 20 001 24500 2368333  1154,94
025 20 001 24500 18 001 22050 20 001 24500 2368333  1154,94
05 20 001 24500 22 001 26950 20 001 24500  25316,67  1154,94
075 20 001 24500 22 001 26950 24 001 20400 2695000 200042

1 20 001 24500 22 001 26950 24 001 29400 2695000  2000,42
125 24 001 29400 26 001 31850 28 001 34300  31850,00 200042
15 28 001 34300 31 001 37975 34 001 41650 3797500  3000,62
175 31 001 37975 39 001 47775 20 001 49000  44916,67 493391

2 41 001 50225 59 001 72275 49 001 60025  60841,67 902038
225 53 001 64925 108 001 132300 60 001 73500 90241,67 2994506

2,5 72 0,01 88200 300 0,009  408333,33 123 0,007 215250 237261,11  131617,39
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Tabela E2. Monitoramento da resisténcia aparente do sistema, em Q.cm?, durante o processo de eletrodialise, apresentando os valores individuais dos ensaios da triplicata
para a concentragdo de 100 mg.L™?, bem como média e desvio padrdo (O Autor, 2025).

t (h) Etestel Itestel Resisténcial Eteste 2 |Iteste2 Resisténcia2 Eteste 3 |teste 3 Resisténcia 3 I\{Iéojias_ Desv Pad
V) (A) (Q.cm?) V) (A) (Q.cm?) (V) (A) (Q.cm?) Resisténcias

0 19 0,022 10579,55 22 0,022 12250,00 22 0,022 12250,00 11693,18 787,46
0,25 20 0,022 11136,36 25 0,022 13920,45 27 0,022 15034,09 13363,64 1639,23
0,5 24 0,022 13363,64 30 0,022 16704,55 33 0,022 18375,00 16147,73 2083,42
0,75 26 0,022 14477,27 35 0,022 19488,64 37 0,022 20602,27 18189,39 2663,95

1 31 0,022 17261,36 44 0,022 24500,00 47 0,022 26170,45 22643,94 3866,67
1,25 41 0,022 22829,55 62 0,022 34522,73 66 0,022 36750,00 31367,42 6105,28
1,5 55 0,022 30625,00 88 0,022 49000,00 86 0,022 47886,36 42503,79 8411,87
1,75 99 0,022 55125,00 109 0,022 60693,18 122 0,022 67931,82 61250,00 5243,17

2 300 0,02 183750,00 300 0,019 193421,05 300 0,017 216176,47 197782,51  13592,54
2,25 300 0,002  1837500,00 300 0,003  1225000,00 300 0,003 1225000,00 1429166,67 288735,27
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APRENDICE F — DADOS DE DESMINERALIZACAO DO SISTEMA

F1. SOLUCAO DE 50 mg.L™* DE NIQUEL

Tabela F1. Dados de desmineralizacdo do sistema, acompanhados de média e desvio padrao, para solugdes contendo 50 mg.L™ de niquel (O Autor, 2026).

t(h) Condcentral 1 Cond central 2 Cond central 3 %DR1 %DR2 %DR3 Média E:g?’ég
0 532 547 522 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,25 425 448 443 20,11 18,10 15,13 17,78 2,04
0,5 366 382 392 31,20 30,16 24,90 28,76 2,76
0,75 317 325 348 40,41 40,59 33,33 38,11 3,38
1 280 277 302 47,37 49,36 42,15 46,29 3,04
1,25 241 236 252 54,70 56,86 51,72 54,43 2,10
1,5 215 200 217 59,59 63,44 58,43 60,48 2,14
1,75 188,2 1424 177,8 64,62 73,97 65,94 68,18 4,13
2 140,7 93 133,8 73,55 83,00 74,37 76,97 4,27
2,25 102,3 48,4 90,7 80,77 91,15 82,62 84,85 4,52
2,5 64,9 13,13 42,6 87,80 97,60 91,84 92,41 4,02

2,75 5,45 5,12 8,78 98,98 99,06 98,32 98,79 0,33
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F2. SOLUCAO DE 100 mg.L DE NiQUEL

Tabela F2. Dados de desmineralizacdo do sistema, acompanhados de média e desvio padrao, para solugdes contendo 100 mg.L™* de niquel (O Autor, 2026).

t(h) Condcentral1 Cond central2 Cond central 3 %DR1 %DR2 %DR3 Média E:j;gg
0 1209 1064 1106 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,25 1128 816 848 6,70 23,31 23,33 17,78 7,83
0,5 871 672 611 27,96 36,84 44,76 36,52 6,86
0,75 627 574 412 48,14 46,05 62,75 52,31 7,43
1 483 461 302 60,05 56,67 72,69 63,14 6,90
1,25 339 200 139 71,96 81,20 87,43 80,20 6,36
1,5 234 1245 42,1 80,65 88,30 96,19 88,38 6,35
1,75 133,2 90,5 24,6 88,98 91,49 97,78 92,75 3,70
2 31,2 32,6 12,8 97,42 96,94 98,84 97,73 0,81

2,25 2,17 3,11 4,2 99,82 99,71 99,62 99,72 0,08




