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Resumo:

Essa pesquisa € uma nova abordagem do estudos de Sadoway et al (2016), em que a partir da fragmentacao do sulfeto de
antimonio em sal fundido, numa cuba eletrolitica, observou a reducao do antiménio e a oxidacao do enxofre puro. Para reduzir
0 custo de operacédo, o sulfeto é solubilizado em liquido iénico, possibilitando a aplicacdo de menor trabalho. Processos
intermediarios sdo reduzidos ou eliminados, pois a eletrodeposicao se da de forma direta. O experimento envolve a criacao
de uma bateria liquida através do processo de eletrélise ignea promovendo a reducédo do cobre e a oxidacdo do enxofre nas
suas formas fundamentais. Experimentos iniciais permitiu a sintetiza¢do do sulfeto de cobre para a utilizagédo na eletrolise. Na
sintese do liquido idnico foi utilizado trés variagBes de glicerol, ureia e cloreto de magnésio. O liquido ibnico e o sal fundido
juntamente com o sulfeto de cobre sintetizado foram fundidos a uma determinada temperatura, fornecida por uma fonte
externa de energia.
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Introducéo:

Alguns processos que utilizam a eletrélise para a obtencdo de metais podem causar diversos impactos ao meio
ambiente, devido a emissado de materiais nocivos, além de gerar um elevado custo operacional. Logo, surge a necessidade
de buscar tecnologias mais limpas em prol de processos de extracao de metais mais sustentaveis. Uma das alternativas € a
insercdo de processos de obtencdo direta de metais utilizada por Sadoway et al (2016) e seus colaboradores. Esses
pesquisadores buscavam criar uma bateria liquida, mas descobriram a eficiéncia do processo direto durante a fragmentacao
do sulfeto de antimdnio para formacéo de antimdnio puro e enxofre na forma de gas. Além disso, detectaram que os sulfetos
sdo aplicaveis no processo de reducdo direta por necessitar de menos energia durante a sua reducao.

A insercdo de eletrdlitos de natureza abundante e biodegradaveis no processo de eletrolise também é preponderante
para a substituicdo de métodos convencionais por sustentaveis. A aplicacdo dos sais que atuam de forma promover o fluxo
de elétrons no sistema aliado com fornecimento externo de corrente sédo referéncia no que se refere a simplificacdo dos
processos produtivos. Desta forma, nota-se que esse método eletrolitico € mais rentavel quando comparados aos processos
usuais que por muitas vezes sao dispendiosos pela complexidade das operagdes intermedidrias.

Além do mais, a aplicagéo dos liquidos iGnicos no processo de eletro-obtengdo mostra que apesar dos resultados
serem satisfatdrios tanto nos quesitos operacionais quanto ambientais o custo ainda é elevado. Entretanto, os liquidos idnicos
analogos se adequam economicamente, por apresentarem caracteristicas similares aos novos eletrélitos e pela facil
sintetizacdo. Desta forma, a pesquisa objetivou utilizar o método para substituir certas técnicas rudimentares de produgéo de
metais por processo de eletrélise direta simples com solventes economicamente viaveis.

Analisar a formacéo dos analitos de cobre em sua forma fundamental a partir da eletrélise do sulfeto de cobre fundido
consistiu em uma técnica inovadora e eficaz no que tange os principios eletroliticos. A pesquisa cientifica deste projeto
envolveu a confeccao de uma bateria liquida e o estudo dos eletrdlitos utilizados nesse dispositivo, sal fundido e liquido iénico,
gue foram sintetizados utilizando diversas proporc¢des de cada constituinte. Posteriormente, através do processo de eletrdlise
promoveu-se a reducdo do cobre e a oxidacao do enxofre.

Metodologia:

Os experimentos foram realizados no Laboratério de Quimica da Universidade do Estado de Minas Gerais e
embasados nos métodos aplicados por Sadoway et al (2016). Na etapa inicial foi sintetizado o sal fundido através da mistura
eutética do cloreto de sédio, cloreto de aluminio e sulfeto de sédio nas proporgdes de 51%, 46% e 3%. Apoés a sintese, foi
deixado em ambiente inerte para evitar contaminacgdes.

Os liquidos i6nicos foram produzidos a partir de trés porporcbes de glicerol, ureia e cloreto de aluminio.
Primeiramente, ocorreu a secagem do cloreto de aluminio e mistura desse com ureia em quantidades descritas na Tabela 1.
Posteriormente, misturou-se o glicerol com o cloreto de aluminio ja desidratado em uma temperatura de 80°C. Essas misturas
foram homogeneizadas e secas para eliminar contaminantes. Foram medidas as condutividades dos liquidos idnicos
submetidos as temperaturas de 105°C, 83°C e 40°C de acordo com as propor¢des definidas.

Na sintese do sulfeto de cobre foram obedecidos os parametros do seu diagrama de fase e foi adotada uma massa
total inicial de 20g de cobre e 0,007g de enxofre aquecidos em chapa a 100°C.

O sulfeto de cobre foi fundido como os outros reagentes citados anteriormente a uma temperatura de 100°C. Essa
temperatura foi fornecida por uma fonte externa de energia, uma chapa de aquecimento. A corrente continua necesséria para
a eletrdlise originou-se de uma bateria de celular. Os eletrodos de trabalho e auxiliar utilizados foram de carbono, que sao

1



702 Reunido Anual da SBPC - 22 a 28 de julho de 2018 - UFAL - Macei6 / AL

inertes frente as reagdes eletroquimicas da reacéo.

A partir da sintese dessas substancias foi medida a condutividade dos liquidos idnicos associados ao sulfeto férrico
e ao de cobre Il e submetidos as temperaturas de 40°C, 80°C e 100°C.

A técnica de coleta de dados e analise de resultados consistiu na determinagéo da condutividade idnica das solucdes
para comparar com as obtidas na analise realizada no liquido idnico sem sulfeto. O processo de eletrélise para obtencao do
cobre foi realizado num aparato confeccionado através de um Kitassato. Esse foi provido de trés eletrodos: de trabalho e
auxiliar (compostos de grafite) e o de referéncia (Ag/AgCl), inseridos pelo orificio superior. No orificio lateral, foi inserido um
condensador para liquefazer o gas produzido. O sal fundido, liquido ibnico e o sulfeto de cobre foram direcionados nas
proporcdes predeterminadas para o interior da célula eletrolitica. Em seguida, foi aplicada uma diferenca de potencial aliada
ao trabalho gerado pela chapa aquecedora com intuito de fundir as matérias e dissociar os ions do sistema. Por fim, obteve-
se a eletrodeposi¢céo do cobre no catodo e a oxidacédo do enxofre através do dnodo.

A coleta de dados consistiu na determinacéo qualitativa do metal, que teve redissolvida a massa depositada numa
digestéo acida utilizando agua régia com aquecimento até o ponto de ebulicdo por cerca de 10 minutos. A solucéo resultante
foi analisada por Espectrometria de Absorcdo Atémica com Chama.

Resultados e Discusséo:
Os resultados obtidos neste estudo estdo mostrados na Tabela 1 onde os constituintes (glicerol, ureia, cloreto de
aluminio) e as proporc¢des testadas para a confeccao dos trés liquidos idnicos L1, L2 e L3.

Tabela 1: Constituintes dos liquidos ibnicos
Proporcdes dos constituintes de cada liquido idnico

Liquido 16nico Glicerol Ureia Cloreto
1 20% 60% 20%
2 60% 10% 30%
3 55% 30% 15%

Estas propor¢des foram estudadas, pois consistia em um valor de condutividade que proporcionam um processo de
eletrélise desejada. A Tabela 2 mostra a condutividade obtida dos liquidos i6nicos analogos de acordo com as proporcdes
definidas na metodologia.

Tabela 2: Condutividade dos liquidos ibnicos anélogos

Temperaturas (°C) Liguido 1 (K) Ligquido 2 (K) Liquido 3 (K)
105 0,13 0,28 0,27
83 0,33 0,26 0,20
40 0,14 0,08 0,12

Diante da andlise prévia dos liquidos ibnicos analogos pode-se notar que o liquido 2 apresentou um maior valor de
condutividade por apresentar concentragdes elevadas de cloreto de aluminio, denominado acido de Lewis, em relagao aos
demais. Além de apresentar viscosidade apreciavel, uma vez que nos outros testes esse parametro se tornou um fator
negativo na determinacao da condutividade elétrica.

De acordo com Shi et al, (2016), inerente as propriedades de outros liquidos como sais inorganicos e solventes
organicos, os idnicos se sobressaem por obterem caracteristicas ligadas aos principios de utilizacéo dos solventes verdes,
embora sua propriedade seja embasada na ligacéo de natureza organica e ibnica.

Na sintese do sulfeto de cobre foram obedecidos os parametros relacionados ao seu diagrama de fase e foi adotada
uma massa total inicial de 20g de cobre e 0,007g de enxofre, sendo que apenas 0,17g dessa massa transformaram em sulfeto
de cobre de acordo com os célculos estequiométricos. Na analise das condutividades dos liquidos ibnicos associados aos
sais foram utilizados os sulfetos férricos e sulfeto de cobre Il no intuito de avaliar a temperatura 6tima de estudo. Os resultados
estdo nas Tabelas 3 e 4 que mostram a condutividade do sulfeto férrico e do sulfeto de cobre Il associados aos liquidos
ibnicos respectivamente.

Tabela 3: Condutividade do sulfeto férrico associado aos liquidos ibnicos

Temperaturas (°C) Liquido 1 (K) Liquido 2 (K) Liquido 3 (K)
40 0,05 0,04 0,05
80 0,12 0,13 0,05
100 0,18 0,25 0,10

Tabela 4: Condutividade do sulfeto de cobre Il associado aos liquidos ibnicos

Temperaturas (°C) Liquido 1 (K) Liquido 2 (K) Liquido 3 (K)
40 0,02 0,03 0,05
80 0,12 0,03 0,05
100 0,34 0,36 0,39

Observou-se que as temperaturas de 100°C forneceram os maiores valores de condutividades, sendo de 0.25mS
para o sulfeto férrico/L2 e uma média de 0,36mS para o sulfeto de cobre/L1, sulfeto de cobre/L2 e sulfeto de cobre/L3.
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Elttaib et al (2015) relata que misturas eutéticas dos liquidos iBnicos sdo utilizadas de forma extensiva em sais
fundidos com intuito de reduzir a temperatura de trabalho.

Os resultados obtidos mostram o quanto é eficaz o processo de eletrolise a partir da observacao da condutividade
dos reagentes, de forma a presumir a capacidade dos ions se movimentarem no sistema liquido-liquido.

Diante dos resultados obtidos de condutividade, para obtencdo do metal cobre pelo processo de eletrolise foram
utilizadas as proporgdes do liquido idnico 2 (60%/10%/30%) e o sulfeto de cobre. Andlises qualitativas foram realizadas
utilizando a Espectrometria de Absorcéo Atdmica com chama e permitiram a determinacdo qualitativa do cobre formado na
eletrodeposicéo.

Conclusdes:

Processos de eletrodeposicdo de metais utilizando a eletrdlise direta apresentam-se como viavel para eletro-obtencéo
do cobre. O liquido ibnico e o sal fundido juntamente com o sulfeto de cobre sintetizado foram fundidos a uma determinada
temperatura, fornecida por uma fonte externa de energia aliado a aplicacdo de corrente elétrica para a realizacéo da eletrélise.
A analise qualitativa do cobre eletrodepositado foi feita utilizando a Espectrometria de Absorcdo Atdbmica em chama
evidenciando a eficacia da eletrolise. Para trabalhos futuros propGe a realizacdo de analises quantitativas do cobre e do
sulfeto formados.
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