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RESUMO: Este estudo investigou o potencial das argilas Bofe e Brasgel como adsorvente no processo de
separacdo do ion metélico chumbo, utilizando-se sistema de banho finito seguindo um planejamento fatorial
2% adicionado com trés pontos centrais, tendo como variaveis de entrada: pH e concentragdes e como
variaveis de saida: percentagem de remocdo e capacidade de remocdo. O objetivo deste trabalho foi
caracterizar as argilas Bofe proveniente do municipio de Boa-Vista/PB e Brasgel fornecida pela Bentonit
Unido Nordeste (BUN), por meio das técnicas de Difracdo de Raios X (DRX), capacidade de troca de cations
(CTC) e Espectrofotometria de Raios-X por Energia Dispersiva (EDX) e avaliar o potencial de adsor¢éo da
argila. As combinac@es das técnicas DRX, CTC e EDX evidenciaram caracteristicas ao grupo das argilas
esmectiticas. No processo de adsorcdao verifica-se uma remocdo de 99,97% da concentracdo inicial de
chumbo e capacidade de remocéo de 3,38 mg para cada grama de argila Bofe, enquanto a argila Brasgel a
remocao foi de 99,80% e 3,80 mg. Desta forma, as argilas utilizadas mostraram-se promissoras no
tratamento de aguas residuais contendo chumbo em efluentes sintéticos.
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1. INTRODUCAO

As industrias que atuam nos seguimentos da metalurgia, galvanoplastia, desenvolvimentos
de eletrénicos e nucleares, geram como subprodutos residuos contendo ions metalicos, e o descarte
destes metais em efluentes aquaticos, gera uma grande preocupacdo tanto para a salde publica
como para 0 meio ambiente como relata Kim, et al., (2012).

De acordo com Yang et al., (2013) grandes esforcos tém sido dedicados em estudos nos
ltimos anos para monitorar e remover estes contaminantes do meio ambiente. Entre todos os ions
de metais pesados, os fons de chumbo (Pb?*) é o mais preocupante, por ser um poluente bastante
toxico em agua potavel e superficie de solo, pode ser também acumulado no corpo humano como
um potencial de neurotoxina, que provoca danos nos 0ssos e ao rim. lons de chumbo s&o
frequentemente encontrados no ambiente devido a sua utilizacdo em baterias, gasolina e pigmentos,

como relata Boudrahem et al., (2011).
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Diversas tecnologias vém sendo desenvolvidas para remocdo e recuperagdo deste ion,

incluindo filtracdo, precipitacdo quimica, adsorcédo, eletrodeposi¢do e os sistemas por membranas
(Khairy et al., 2014 ). De todas as tecnologias mencionadas a adsor¢do é a mais utilizado no
processo de remocao e recuperacao de metais pesados, devido a sua simplicidade de equipamento e
operacdo, além da possibilidade de utilizacdo de um adsorvente sélido para varios ciclos de
extracdo sem perdas na capacidade de extracdo de metal (El-Safty et al., 2015). Segundo Ruthven
(1984) a adsorcao é uma operacdo de transferéncia de massa onde, um sélido (adsorvente) tem a
propriedade de assimilar em sua estrutura, determinadas moléculas (adsorbato) presente em um
fluido.

Ballav et al., (2014) relata que um dos adsorventes mais utilizados no processo de adsor¢ao
é o carvao ativado, no entanto trata-se de um material de alto custo o que ndo viabiliza sua
utilizacdo, fazendo-se necessario a busca por materiais alternativos de baixo custo.

Conforme Alther (2008) dentre o grupo das argilas, as esmectitas sdo largamente utilizadas
em diversas aplicacGes devido a sua capacidade de troca de cétions, capacidade de expansdo, alta

area especifica e por possuirem fortes capacidades de adsorcdo/absorcdo e serem economicamente

viavel.

Este estudo, assim como outros trabalhos que vem sendo desenvolvidos no Laboratério de
Desenvolvimento de Novos Materiais (LABNOV) na remogdo de metais pesados como relatam
Lima (2011), Rodrigues (2004), Patricio (2012), Mota (2014) e Cunha et al., (2015) onde
investigaram as melhores formas de tratamentos de efluentes contaminados por metais pesados
utilizando argilas nacionais e internacionais, naturais e tratadas, como materiais alternativos no uso
de adsorventes. Com isto, este trabalho visa caracterizar e avaliar as argilas Bofe e Brasgel no
processo de remogdo de chumbo, em sistema de banho finito de acordo com um planejamento

fatorial 22 com trés pontos centrais.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Adsorventes

Foram utilizadas amostras de argilas denominada Brasgel fornecida pela Bentonit Uniédo
Nordeste (BUN) e argila Bofe fornecida pela empresa BENTONISA. As argilas foram
desagregadas, moidas e passadas em peneira ABNT N° 200 (abertura de 0,075 mm).
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2.1.1 Caracterizagao

Difracdo de raios X (DRX):

As amostras foram analisadas por meio do método do p6 empregando-se um difratbmetro
Shimadzu XRD-6000 com tubos de raios X de alvo de Cobre (A = 1,5418/5\) nas seguintes
condicdes: tensdo de 40 KV, corrente de 30 mA, tamanho do passo de 0,02 em 26, tempo de

exposicdo por passo de 1 s e numa faixa de angulo 26 de 2° a 45°.

Capacidade de troca de cétions (CTC):

O equipamento utilizado para determinacdo da Capacidade de Troca de Cations (CTC) das
argilas Brasgel e Bofe em sua forma natural foi um destilador Kjeldahl (modelo MA — 036 PLUS).
O procedimento de andlise das amostras foi 0 mesmo método utilizado por Mota (2014).

Espectrofotometria de Raios-X por Energia Dispersiva (EDX):

A anélise quimica a partir do EDX permite identificar e quantificar a composi¢do quimica
global de um sélido. As amostras foram homogeneizadas, peneiradas a malha 200 mesh (abertura
de 0,075 mm). A andlise foi realizada com o equipamento da marca Shimadzu (modelo 720), no
Laboratério de caracterizacdo da Unidade Académica de Engenharia de Materiais
(UAEMa/UFCG).

2.2 Preparacao do efluente sintético

Para a obtencdo da concentracdo de chumbo a 10, 30 e 50 mg.L™ foi utilizado o sal de
nitrato de chumbo (Pb (NOs),.6H,0) - VETEC, e ap06s a realizacdo de célculos obtive-se as
concentracgdes iniciais de chumbo em solucao.

Para o ajuste do pH das solucGes contendo metal em contato com o adsorvente foram
preparadas soluc6es de acido cloridrico (HCI) e hidroxido de sédio (NaOH) diluidas a 3%, com a
finalidade de ajustar o pH para 3, 4 e 5, sendo o pH uma das variaveis do planejamento fatorial 2

com 3 experimentos no ponto central.
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2.3 Planejamento experimental

Foi adotado o planejamento experimental fatorial, pois possibilita analisar os efeitos de dois
tipos de fatores no experimento. O objetivo foi verificar se existe efeito significativo entre a
concentracdo inicial e o pH, além de possibilitar realizar uma analise das interacfes entre estes
fatores, por meio da analise de variancia — ANOVA utilizando o Software Minitab 15.0

Foi adotado o0 planejamento fatorial 2% com triplicata no ponto central. E os efeitos adotados foram
concentragdo (10, 30 e 50 mg.L™) e pH (3, 4 e 5). A matriz de entrada de dados e os sinais para os
efeitos fatoriais estdo apresentados na Tabela 1. A partir do planejamento, foi possivel identificar as
melhores respostas dos fatores. A adicdo dos trés pontos centrais permite obter uma estimativa
independente do erro a ser obtido, ou seja, ndo repercutem nas estimativas usuais dos efeitos em um

planejamento fatorial 2% de acordo com Montgomery (1996).

Tabela 1. Matriz de ensaios do planejamento fatorial 22

Variaveis Niveis
(-1) =10
Concentracdo de chumbo em solucao (ppm) (0)=30
(+1) =50
pH da solucéo (('01))::2
(+1)=5

2.4 Realizacao de ensaios de banho finito

Os ensaios foram realizados simultaneamente, seguiu-se a matriz de planejamento de
ensaios. Onde foram pesados 0,5 g de argila e colocados em contato com 50 mL da solucédo
contendo chumbo em concentragdes de 10, 30 e 50 mg.L™. Quando colocados em contato, solugdo
e argila, rapidamente ajustou-se o pH para 3,0; 4,0 ou 5,0; de acordo com a matriz de ensaios e
colocou-se sob agitacdo mecéanica constante de 200 rpm durante 5h de forma a garantir o equilibrio

do sistema, onde a cada 60 min. observava-se a variacao de pH, ajustando-o (quando necessario).
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2.4.1 Determinagéo da quantidade de chumbo:

Na determinacdo de ions metalicos foi utilizado o método de espectrofotometria de absor¢édo
atbmica para a determinacdo do teor de metal presente na fase liquida das solu¢Bes preparadas e
submetidas aos respectivos experimentos. Este método foi escolhido por ser relativamente preciso
rapido e ainda pelo fato de se utilizar pequenas quantidades de amostra. A percentagem de remogéo
(%Rem) e a Capacidade de Remocéo em equilibrio (qeq) foram obtidas por meio das Equagdes (1) e
(2), respectivamente:

%Rem = [COC_CJHOO (1)

0

em que: %Rem é a percentagem de chumbo removido; C; é a concentragdo inicial (mg.L™); C é a
concentracéo final (mg.L™).

a(Mg.g ") = (C, ~C ) @)

em que: geq € a capacidade de remocédo no equilibrio (mg de metal/g de adsorvente); V € o volume

do adsorbato (mL); m é a massa de adsorvente (g).

3. RESULTADOS

Na Figura 1 (a,b) estdo ilustrados os difratogramas de raios X das argilas Bofe e Brasgel natural
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Figura 1. Difratogramas de raios X das argilas Brasgel natural (a) e Bofe natural (b).
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Nos difratogramas de raios X das argilas Brasgel (Figura 1a) e Bofe (Figura 1b) observam-

se 0 pico caracteristico em dgo; correspondente ao argilomineral possivelmente da esmectita (d=
13,00 A) e (d=17,9 A), respectivamente. Valores que estdo de acordo com Wang et al., (2004) e
Pinto (2005). A espessura da camada basal varia com o cétion presente de 12 a 40 A e os valores
tipicos podem ser encontrados em Souza Santos (1992). Observam-se também a presenca de picos
caracteristicos a uma distancia interplanar na regido de d=3,34 A e d=4,24 A, que corresponde &
presenca de quartzo como impureza, caracteristica comum as duas argilas como relatam Souza
Santos (1992) e Pinto (2005). A identificacdo por difracdo de raios X mostrou que as argilas

possuem como argilomineral predominante a esmectita.

Por meio do método do acetato de amonio realizado em equipamento de Kjeldahl, obteve-se o

resultado apresentado na Tabela 2.

Tabela 2. Capacidade de troca catiénica das argilas Bofe e Brasgel.

Amostra CTC(meq/100 g de argila)
Argila Bofe Natural 71
Argila Brasgel Natural 92

O valor da capacidade de troca cationica esta de acordo com a faixa esperada para argilas
esmectiticas encontrados na literatura, 3 a 150 meq/100 g de argila por Grim (1968) e Gomes
(1988).

A argila Bofe natural apresentou uma troca catidnica no valor de 0,71 meg/g de argila natural,
e a argila Brasgel apresentou 0,92 meg/g, valores esses que, encontram-se dentro da faixa esperada
para argilas do tipo esmectita. Valores altos indicam que o argilomineral apresenta uma baixa
quantidade de impurezas ou um alto nivel de substituicdes isomorficas, conforme Pereira (2008).
Na Tabela 3 estdo ilustrados os resultados da composi¢do quimica das argilas Bofe e Brasgel.

E na tabela 4, observam-se os resultados obtidos da percentagem de remocéo para cada argila.

Tabela 3. Composicdo quimica das argilas Brasgel e Bofe.

Composicio Quimica Argila Brasgel | Argila Bofe
Natural (%) Natural (%)
SiO, 66,59 72,82
Al,O3 16,53 14,77
Fe,O; 10,12 7,20
K,0 0,40 0,2
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MgO 2,13 2,14
CaO 1,56 0,97
Outros 2,67 1,9
Total 100 100

Analisando os resultados da Tabela 3, observa-se que as amostras apresentaram uma maior
quantidade de 6xido de silicio (SiO;) 66,59% da composicao total da argila Brasgel e 72,82% para a
argila Bofe, para teores de 6xido de aluminio (Al,O3) a argila Brasgel contem 16,53% e a argila
Bofe 14,77% se comparado com 0s outros componentes. As amostras também apresentaram um
teor apreciavel de oxido de ferro na forma de 6xido de ferro Il (Fe,O3) 10,12% para a argila
Brasgel e 7,20% na argila Bofe. Os dxidos com teores menores de 1%, no geral, ndo influenciam
significativamente as propriedades das argilas. O magnésio, o calcio e o potassio, estdo presentes na
amostra como 6xidos de cations trocaveis de acordo com Rodrigues et al., (2004) e Menezes et al.,
(2009).

Tabela 4. Resultados obtidos a partir do Planejamento Fatorial 2> com trés pontos centrais
para remocao de chumbo das argilas Bofe e Brasgel.

Bofe Brasgel
S (mgll_'l) " | sorem (maa) | TREM | (maay
1 10 3 99,80 0,50 86,41 0,45
2 50 3 99,97 3,38 82,95 3,12
3 50 5 97,38 0,48 99,80 3,80
4 10 5 99,95 3,36 98,06 0,51
5 30 4 99,94 2,10 99,55 2,19
6 30 4 99,95 2,10 99,50 2,19
7 30 4 99,95 2,10 98,82 2,17

Verifica-se que para os ensaios de remogdo de chumbo utilizando a argila Bofe, o melhor
resultado de percentagem de remocéo € atingido em pH (pH=3) no ensaio 3, removendo (99,97%),
ja para a remocdo utilizando a argila Brasgel a melhor eficiéncia foi obtida em pH=5, onde pode ser
observado no ensaio 3 (98,47%) de remoc¢do da concentracdo inicial de chumbo. Em relacdo aos
valores de resposta para capacidade de remocdo, o melhor resultado é atingido no nivel de
concentragdo (C; = 50 ppm), obtidos no ensaio 4 removendo 3,38 mg de chumbo por cada grama de
argila Bofe. J& a argila Brasgel adsorveu 3,80 mg de chumbo para cada grama de argila.

Nessa faixa de pH (3-5), os efeitos da precipitagdo de metais em forma de hidroxidos séo

reduzidos, ou seja, a remocdo se da potencialmente por adsorcdo conforme Kaya; Oren, (2005).
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Para valores de pH > 6 ha uma diminuicdo da solubilidade dos metais, favorecendo a precipitacéo
de acordo Gupta; Bhattacharyya, (2005).

4. CONCLUSAO

Neste estudo, a remogdo de ion metélico (chumbo) foi investigada usando as argilas Bofe e

Brasgel todas na sua forma natural.

A partir dos resultados obtidos de caracterizacdo pode-se perceber na analise de difracdo de
raios X, que as argilas sdo formadas basicamente pelo argilomineral esmectita. Os valores da
capacidade de troca de cétions foram valores esperados para argilas esmectiticas.

Para os resultados relacionados a remocao e a capacidade de remocdo de chumbo nas argilas
naturais em sistema de banho finito com o planejamento fatorial 2%, as condicdes que apresentaram
melhores resultados foram em pH igual a (3-5) e concentracéo inicial de 50 mg.L™ para remocéo e
capacidade de remocdo no equilibrio. Onde se obteve 99,97% de remocdo de chumbo e para

capacidade de remocdo 3,38 miligramas de chumbo foram removidos em 1 grama de argila Bofe.
Para remocdo usando a argila Brasgel as condi¢Ges que apresentaram melhores resultados foram em
pH igual a 5 e concentracéo inicial 50 mg.L™ para remocéo e capacidade de remocéo no equilibrio.
Onde se obteve 99,80% de remocdo e para capacidade de remocdo 3,80 miligramas de chumbo
foram removidos em 1 grama de argila Brasgel.

Assim, pode-se sugerir que as argilas Bofe e Brasgel naturais apresentaram-se promissoras na
aplicacdo de uma tecnologia alternativa, desempenhado como adsorventes no tratamento de

efluentes sintéticos na remocdo de chumbo.
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