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RESUMO

O aumento da producdo industrial tem proporcionado a geracdo de efluentes aquosos contaminados com
corantes. Esses devem ser tratados antes de serem descartados no meio ambiente. Por este motivo é
muito importante a utilizagdo de processos para reduzir ou eliminar corantes, presentes em efluentes
industriais. A presenca de corantes sintéticos na agua causa sérios problemas ambientais devido a ma
qualidade da &gua. A adsorcdo tornou-se progressivamente um método econémico e viavel para a
descontaminagdo de efluentes. Os minerais argilosos sdo uma alternativa interessante para a remogao de
corantes de solugdes aquosas coloridas por serem baratos, faceis de extrair e manusear e nao toxicos.
As argilas apresentam propriedades interessantes no processo de adsor¢do de corantes em efluentes.
Esta propriedade das argilas pode ser modificada por ativacdo térmica, melhorando seu processo de
adsorcdo. Neste trabalho, a caracterizacdo da argila chocobofe antes e apds ativagdo térmica nas
temperaturas de (300°C, 500 °C e 650°C) foram realizadas por Capacidade de troca de cations (CTC),
Anélise quimica por fluorescéncia de raios X (FRX), Difracdo de Raios-X (DRX) e Adsor¢éo Fisica de
N2 (BET). Assim, os resultados experimentais desse estudo indicaram que as principais diferencas entre
as argilas chocobofe ativadas e natural sdo as modificacdes estruturais, observadas por DRX.
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INTRODUCAO

Os minerais argilosos naturais sdo familias especiais de materiais silicatados com ampla
distribuicdo e abundante reserva na natureza (SOUZA SANTOS, 1992). O mesmo vem
recebendo ampla atencdo como um material de adsorcdo natural ecologicamente correto com
morfologia cristalina multipla, maior area superficial especifica, cargas superficiais negativas e
um grande nimero de sitios de adsor¢do ativos (CHABALALA et al., 2021).

As argilas vém desempenhando um papel muito importante para o meio ambiente por
ser uma eliminadora natural de poluentes sendo assim varias pesquisas estao sendo realizadas
devido a sua facil disponibilidade, alta eficiéncia no processo de adsorg¢do, alta porosidade,
grande capacidade de trocas cationicas e a presenca de diversos tipos de sitios ativos em sua
superficie (DONG et al., 2020; CHEN et al., 2016). Além do mais, se distinguem as suas
propriedades intrinsecas como a elevada area de superficie especifica, excelente estabilidade
fisica e quimica e varias outras propriedades estruturais e de superficie (CHEN et al., 2008).

A modificacdo fisica (tratamento térmico) que envolve alteracdo da composicdo
quimica e estrutura cristalina pelo efeito da alta temperatura (HUSSIN; AROUA; DAUD,
2011). A estrutura e a composicdo de argilominerais sdo modificadas pelo aquecimento. As
mudangas, concomitantes, ocorrem nas propriedades. As temperaturas reais em que as
mudangas ocorrem variam extremamente de um grupo mineral da argila a outro, e mesmo para
espécies diferentes dentro de um dado grupo. Estas temperaturas igualmente dependem do
tamanho de particula e do regime do aquecimento (BERGAYA; THENG; LAGALY, 2006).

Estudos realizados por pesquisadores do LABNOV/UFCG mostraram resultados
promissores. Entre eles estdo os trabalhos desenvolvidos por VILAR et al., (2009) e SILVA,
RODRIGUES E SILVA (2009), VASCONCELOS (2013) e MOTA (2013).

Vilar et al., (2009) Ativacdo térmica e caracterizacdo da argila chocolate visando sua aplicacdo
como adsorvente na remocdo de niquel. Revista Eletrénica de Materiais e Processos, v. 4,
n.3, p. 39-47.

Silva, Rodrigues & Silva (2009) Removal of cadmium from thermally activated Toritama

(Pernambuco state, Brazil) clay under finite bath conditions. Ceramica. v. 55, p. 11-17.



https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0263876221003853#bib0065
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Vasconcelos (2013) Modificacdo e caracterizacdo de argila esmectita brasgel visando seu uso
no processo de remocdo de metais pesados (Cd, Ni e Cd/Ni). Tese de doutorado. Brasil:

Universidade Federal de Campina Grande.

Mota (2013) Modificacéo e caracterizacao de argila esmectita chocolate b visando seu uso no
processo de tratamento de dguas contaminadas por metais pesados. 2013. 93f. Dissertacdo
(Mestrado em Engenharia Quimica) - Unidade Académica de Engenharia quimica,

Universidade Federal de Campina Grande.

E cada vez maior a preocupacdo da populacdo e dos 6rgdos ambientais com a
contaminacdo das aguas provenientes de efluentes industriais. Em virtude dessa problematica,
busca-se estudar e desenvolver processos de remocao de corantes mais eficientes. Em resposta
a essa demanda, pretende-se com este estudo, preparar adsorventes que permitam a melhoria
do tratamento desses efluentes industriais.

Este estudo, assim como outros trabalhos que vem sendo desenvolvidos no Laboratorio
de Desenvolvimento de Novos Materiais (LABNOV) na remocdo de corantes, foi realizado
para caracterizar a argila Chocobofe natural e tratada termicamente para posterior aplicacdo

como adsorvente na remogéo de corante utilizando o sistema de banho finito.

METODOLOGIA
Este trabalho vem sendo desenvolvido no Laboratorio de Desenvolvimento de Novos
Materiais (LABNOV), pertencente a Unidade Académica de Engenharia Quimica, localizado
no Centro de Ciéncias e Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande
(UAEQ/CCT/UFCG).
e Adsorventes
Foi utilizado como adsorvente a argila, Chocobofe provenientes da cidade de Boa Vista,
no Estado da Paraiba, cedida pela empresa DOLOMIL Industrial Ltda. A argila foi moida e
separada através da técnica de peneiramento.
e Tratamento térmico
A argila Chocobofe natural foi submetida a um tratamento térmico visando a sua menor
expansao quando submetida a solucdo aquosa e a agitacdo. Foram peneiradas e pesadas 30 g da
argila Chocobofe natural e distribuidas em 3 cadinhos distintos contendo 10 g da argila cada

i amostra. As amostras foram submetidas ao tratamento térmico em forno mufla a diferentes




L, A
conNnQpesc
temperaturas:<A amostra-l foi submetida a temperatura de 300 °C, a amostra 2 foi submetida a
500 °C, a amostra 3 foi submetida a 650 °C, o tempo dessas amostras na mufla foi de 2 horas \
ininterruptos.

Na Figura 1 esta apresentado um diagrama representativo da ativacdo térmica e

caracterizacgéo da argila Chocobofe.

Figura 1 - Diagrama representativo de ativacdo térmica e caracterizagdo da argila chocobofe.
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Fonte: Os autores (2022)
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Difracdo de Raios X (DRX)

A amostra foi passada em peneira ABNT n° 200 (0,074mm) e acondicionadas em porta
amostra de Aluminio para anélise por difracdo de raios X, em equipamento XRD 6000 da
Shimadzu. A radiacao utilizada foi a Ka do Cu (40kV/30mA); a velocidade do gonidémetro foi

de 2°/min e passo de 0,02°; na faixa de 5° a 50°.

Andlise quimica por fluorescéncia de raios X (FRX)

A amostra foi passada em peneira ABNT N° 200 (0,074mm) e submetidas & analise
quimica por fluorescéncia de raios X. O espectrémetro de fluorescéncia de raios-X determina
semi quantitativamente, os elementos presentes em uma determinada amostra, atraves da
aplicacdo de raios X na superficie da amostra e a posterior analise dos fluorescentes emitido
sem equipamento EDX 720 da Shimadzu. A geracdo de raios-X é feita por meio de um tubo

com alvo de Rh.

Capacidade de Troca de Cations (CTC)
O equipamento utilizado para determinacdo da Capacidade de Troca de Cétions (CTC)
foi um destilador de nitrogénio da marca ALPAX, modelo LS1904 220.

Adsorg¢éo Fisica de N2
A andlise foi realizada no equipamento ASAP 2020 Micromeritcs, com as seguintes

condigdes: Taxa de aquecimento: 10°C/min.; Temp. Maxima: 350°C; Vacuo: 10umHg.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Na Tabela 1 estdo apresentados os resultados da composicdo quimica da argila
Chocobofe natural e modificada termicamente a 300°, 500° e 650 °C.
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Tabela 1 - Composicao quimica das argilas Chocobofe: natural e modificada termicamente (300, 500
e 650 °C).
Componentes (%)
Amostras SiO2 Al203 Fe2Os | CaO MgO
Chocobofe natural 71,79 14,25 8,23 1,05 2,18
Chocobofe 300 °C 73,27 15,44 6,79 0,90 2,15
Chocobofe 500 °C 73,10 14,94 7,33 0,99 2,34
Chocobofe 650 °C 73,23 15,42 6,80 1,00 2,31

Fonte: Os autores (2022)

A anélise de composicdo quimica da argila Chocobofe indica a presenca de éxidos de
silicio (SiO2) e aluminio (Al.Oz) como principais constituintes dos minerais das argilas,
totalizando percentagem acima de 84%, além da presenca dos dxidos de ferro (Fe203), calcio
(CaO) e magnésio (MgO), caracteristicos dos argilominerais nas suas formas naturais. A
presenca do Al.O3 em quantidade significativa nas amostras (14,25 %) resulta, na sua maior
parte, do Al que estd combinado na estrutura como céation trocavel, derivado dos minerais
argilosos presentes nas amostras (SOUZA SANTOS, 1992). O teor de Fe.O3 também se
encontra em quantidade significativa nas argilas Paraibanas, provando que sao ricas em ferro.
De acordo com a anéalise da composicdo quimica a argila pode ser classificada como uma
bentonita policatidnica, devido & presenca dos cations Ca®* e Mg?* que séo relevantes para o
processo de adsorcdo. Esse tipo de argila é frequentemente a mais encontrada no Brasil
(CARMO et al., 2021; CORTES et al., 2010). O magnésio e o calcio, estdo presentes na
amostra, geralmente, como Oxidos de cétions trocaveis, adequados para 0 processo de adsor¢do
(BERTAGNOLLI et al., 2011). Praticamente ndo houve alteracdo na composic¢do quimica da
argila apds o tratamento térmico, sendo mantidos os principais elementos, como o silicio e 0
aluminio, e os céations trocaveis (CAVALCANTI et al., 2009; PANDEY et al., 2017).

Através do método do acetato de aménio realizado em equipamento de Kjeldahl, obteve-
se o resultado de CTC de 66 (meqg/100 g de argila). O valor da capacidade de troca catidnica
esta de acordo com a faixa esperada para argilas esmectiticas da literatura, 50 a 90 meqg/100 g
de argila (VIEIRA et al., 2010).

Na Figura 2 estdo apresentadas as isotermas de adsorcéo e dessor¢do de N2 a -196°C
referentes a argila Chocobofe natural.
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Figura 2 - Isotermas de fisissor¢do de N da argila Chocobofe natural.
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Ao analisar o comportamento das isotermas obtidas na Figura 2, é possivel classifica-

las, de acordo com Brunauer et al., (1938), como isotermas BET tipo IV. A forma da isoterma

é tipica de sélidos mesoporosos com baixa microporosidade (ALI SDIRI et al., 2011).

A classificacdo descrita pela IUPAC (1985) classifica o didmetro de poros com

dimens&o superior a 50 nm como macroporosos, poros entre 2 nm (20 A) e 50 nm (500 A)

mesoporosos e poros com diametro inferior a 2 nm microporosos. De acordo com essa

classificacdo, o valor obtido para a argila indica que o material possui predominancia de

mesoporos, confirmando o tipo de isoterma ao qual foi classificada como do tipo IV.

A determinacdo da area superficial especifica, volume e didametros de poros da argila

chocobofe natural, foi realizado a partir das isotermas de fisissorcdo de nitrogénio. Os

resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades texturais da argila Chocobofe natural.

B SBET th Vmicro Vmeso Dp
Argila
(m?.g?) (cm3.g™) (cm3.g™) (cm*.g™) (nm)
Chocobofe | 109 0,155 0,0129 0,1378 5,70

SBET=4rea especifica; th=vo|ume total de poros; Vmicro=volume de microporos; Vmicro=volume de Mesoporos; Dp=diémetro de

poros.

: \ Fonte: Os autores (2022)
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A argila Chocobofe natural apresenta valor de area superficial especifica de 109 m2.g?,

que indica a capacidade de superficie disponivel para certas reacdes por unidade de massa e
volume total de poros de 0,155 cm®.g?, valor tipico encontrado na literatura para argilas do
grupo das esmectitas (RODRIGUES, 2003; GUIMARAES et al., 2009).

Na Figura 3 estdo apresentados os difratogramas de Raios X da argila Chocobofe natural
e tratadas termicamente a diferentes temperaturas (300 °C, 500 °C e 650 °C).

Figura 3 - Difratograma de Raios X da argila chocobofe natural e modificada termicamente.
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Fonte: Os autores (2022)

Analisando o difratograma apresentado na Figura 3A da chocobofe natural, observa-se
a presenca de picos caracteristicos da esmectita (E) e do quartzo (Q), principais componentes
do argilomineral esmectitico, caracterizado pela distancia interplanar d= 15,61A e 3,35A,
caracteristicos das argilas esmectitas (SOUZA SANTOS, 1992). A identificacdo por difracdo
de Raios X mostrou que a argila Chocobofe € constituida por uma mistura de argilominerais do
grupo das esmectitas.
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Qualitativamente todas as amostras (argilas ativadas termicamente a 300, 500, 650 °C)
apresentam elevados teores de argilomineral esmectitico. No entanto, verifica-se também a de
quartzo em todas as amostras. Estes resultados estdo em concordancia com os encontrados na
literatura (BERTAGNOLLI et al., 2011). A estabilidade térmica é uma propriedade importante
do adsorvente que deve ser considerada.

Analisando os difratogramas (Figuras 3B, 3C e 3D), é possivel verificar que ap0s a
ativacdo térmica ocorreram modificacGes estruturais. Os picos referentes as argilas esmectitas
foram afetados, este fato foi evidenciado pela diminui¢éo da intensidade do pico caracteristico
da esmectita. Fazendo uma analise desses dados foi possivel destacar que as argilas ativadas a
300 °C e 500 °C foram menos afetadas que a amostra ativada a 650 °C. Este fato confirma a
influéncia do tratamento térmico (nas condi¢cGes em que foi realizado) sobre as propriedades
estruturais da argila chocobofe (BERTAGNOLLI et al.,, 2011). A argila quando sofre
modifica¢bes por meio do tratamento térmico permite aumentar suas capacidades de adsor¢éo
e troca catidnica, area superficial especifica, reciclabilidade e biocompatibilidade (NOVIKAU
e LUJANIENE, 2022).

CONSIDERACOES FINAIS

Uma associacdo das técnicas DRX e EDX demonstraram que a argila chocobofe natural
e tratada termicamente sdo formadas basicamente pelo argilomineral esmectita. As andlises de
CTC e adsorcao fisica de N2 mostraram que a argila Chocobofe apresenta potencial para
adsorcao.

Com base nos testes de ativagdo térmica foi possivel concluir que a argila chocobofe
apresenta modificacGes estruturais. Os picos referentes as argilas esmectitas foram afetados,

este fato foi evidenciado pela reducdo da intensidade do pico caracteristico da esmectita.
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