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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo principal caracterizar argila Chocolate (Boa — Vista, Estado da Paraiba)
natural e apds ativacdo térmica de 500 °C e avaliar sua potencialidade como adsorvente no processo de
remocdo de niquel em sistema de banho finito. Na primeira parte do trabalho a argila chocolate natural foi
ativada termicamente a 500 °C, foi caracterizada por Espectrofotometria de Raios-X por Energia Dispersiva
(EDX), Difracdo de Raios-X, e Espectroscopia na Regiéo do Infravermelho (IV). A ativagdo térmica a qual foi
submetida a argila modificou-a, 0 que pode ser observado pelas analises de EDX, DRX e IV. Na segunda
parte do trabalho foi realizado em forma de batelada um estudo da remocéao de metal pesado niquel de efluente
sintético utilizando como adsorvente a argila chocolate ativada termicamente a 500 °C, a solu¢do de nitrato de
niquel hexahidratado com concentracdo de 60 ppm e didmetro médio de particula da argila de 0,567 mm.
Apos o processo de batelada que ocorreu durante 5 hs as amostras foram filtradas e o filtrado foi analisado por
absorcdo atbmica com o intuito de saber a quantidade de metal que foi removido pela argila chocolate ativada
termicamente a partir da analise dos resultados pode-se constatar que a argila chocolate ativada termicamente
é um adsorvente promissor na remoc¢do do metal pesado niquel de efluente sintético.

PALAVRAS-CHAVE: Argila, Tratamento térmico, Niquel, Adsor¢éo.

INTRODUCAO

A crescente preocupagdo com o meio ambiente tem incentivado o desenvolvimento de pesquisas que visam
minimizar os efeitos nocivos dos efluentes industriais. Industrias do setor mineiro-metalGrgico, quimico e
metal-mecéanico eliminam diariamente grandes volumes de residuos aquosos, contendo elementos de
toxicidade variada, como metais pesados, 6leos, solidos finos, poeiras e produtos quimicos provenientes do
processo produtivo. A escassez dos recursos hidricos e a necessidade de reducdo de descarga de efluentes
provenientes das operacdes industriais sdo as principais raz0es para a reutilizagdo da agua de processo.

O desenvolvimento e o aperfeicoamento dos processos de separa¢do tem sido objeto de muitas pesquisas na
area de tratamento de efluentes. A continua necessidade de se controlar os niveis de poluentes emitidos pelas
inddstrias tem levado a um melhor estudo dos processos que possibilitam a diminuicdo da concentracdo de
contaminantes a niveis toleraveis. Atualmente uma das maiores preocupacdes diz respeito ao controle de
emissao de metais no meio-ambiente, principalmente por seus efeitos nocivos a satide humana.

Foi constatado que esses metais presentes nos sedimentos de fundo e nas particulas em suspensdo sdo mais
facilmente absorvidos pelos seres vivos. Essa absorgdo ocorre através de processos fisiologicos de absorcao
(plantas) ou de nutricdo (peixes).
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As argilas sdo utilizadas pelo homem nas mais diversas aplicacbes como, na antiguidade, na producdo de
utensilios domésticos e adornos de barro. A argila é responsavel por uma série de processos considerados
naturais, atuando como catalisadores, como por exemplo, em transformacGes quimicas em solos e formacéo de
petroleo.

Dentre os varios processos existentes, o da adsorcdo apresenta grande eficiéncia na remocdo de metais
pesados presentes em baixas concentracbes. Com isto, varias pesquisas vém sendo desenvolvidas com o
objetivo de se empregar adsorventes naturais, como por exemplo, as argilas, as quais apresentam baixo custo e
alta disponibilidade.

Este trabalho teve como objetivo caracterizar a argila Chocolate (Boa — Vista, Estado da Paraiba) natural e
apos ativacdo térmica de 500 °C, bem como avaliar sua potencialidade como adsorvente no processo de
remocao de niquel, de efluentes sintéticos, em sistema de banho finito.

MATERIAIS E METODOS

Ativacdo térmica da argila chocolate: A argila chocolate foi submetida a um tratamento térmico em mufla a
500 °C por um periodo de 24 horas visando sua menor expansdo quando submetida a solugdes aquosas.

Andlise Quimica por EDX: A andlise quimica a partir do Espectrofotdmetro de Raios-X por Energia
Dispersiva (EDX) permite identificar e quantificar a composi¢do quimica global de um sélido. A amostra a ser
analisada deve ser homogénea, peneirada a malha 200 mesh. A anélise foi realizada com o equipamento da
marca Shimadzu 720.

Difracdo de Raios—X (DRX): A Difracdo de Raios-X é uma técnica que permite o estudo de um sélido a nivel
atdbmico. A rede cristalina fornece um maximo de intensidade de difracdo para comprimentos de onda de sinal
monocromatico A, apenas para angulos de incidéncia especificos. Neste trabalho, foi utilizado o método de
varredura, que consiste na incidéncia dos raios — X sobre uma amostra em forma de p6 compactado sobre um
suporte.

Espectroscopia na Regido do Infravermelho (IV): A caracterizacdo por meio da espectroscopia de
Infravermelho das amostras da argila chocolate natural e tratada termicamente a 500 °C, foi realizada com
pastilhas feitas a partir de 0,0070 g de argila e 0,1000 g de KBr prensadas a 5 T durante 30 s. Os referidos
materiais foram caracterizados utilizando um espectrofotdmetro de infravermelho (V) da marca AVATAR
TM 360 FT-IR E.S.P na regido compreendida entre 4000 e 400 cm-1.

Apos as caracterizacOes foi realizada a segunda parte do trabalho, os ensaios em Sistema de Banho Finito: foi
realizado em forma de batelada um estudo da remocao de metal pesado niquel de efluente sintético utilizando
como adsorvente a argila chocolate ativada termicamente a 500 °C, a solucdo de nitrato de niquel
hexahidratado com concentracdo de 60 ppm e didmetro médio de particula da argila de 0,567 mm. Foi
colocado sob agitacdo mecénica de um agitador magnético - Shaker — Biotech International - 50 mL da
solucdo metalica em contato com 0,5 g da argila ativada termicamente por um periodo de 5 horas em
triplicata, com pH controlado em 4,5; para que ndo houvesse precipitacdo foram realizados ensaios em
temperatura ambiente. Passadas 5 horas a solucéo foi filtrada a vacuo, Quimis — O 355 B, e o filtrado foi
analisado por absorcdo atdbmica com o intuito de saber a quantidade de metal que foi removido pela argila
chocolate ativada termicamente.

CARACTERIZAGAO

Espectrometria por Energia Dispersiva (EDX):
As analises quimicas, expressas em 0xidos, das argilas: sem tratamento e ativada termicamente (500 °C) estao
apresentadas na tabela 1.
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Tabela 1: Constituintes quimicos das argilas Chocolate: sem tratamento e ativada termicamente (500
°C) obtidos através do EDX.

Componentes Natural 500 °C
SiO; 52,73 % 57,66 %
Al,04 16,38 % 18,31 %
Fe,Os 11,96 % 12,22 %
MgO | e -
CaO 0,343 % 0,347 %
Na,O | = | e
K;0 0,227 % 0,223 %

A analise quimica da argila chocolate sem tratamento da tabela 1 apresenta os principais componentes, SiO, +
Al,O3 + Fe, 03, constituindo 81,41 %.

A interpretacdo das composicdes quimicas para a argila ativada termicamente (500 °C) conduz aos seguintes
resultados: aumento do teor de S;O,, corroborando com o resultado de DRX, onde ha aumento da intensidade
do pico caracteristico do quartzo. Quando todas as ligacbes sdo feitas através dos oxigénios tem-se como
unidade estrutural SiO, que ocorre com uma estrutura tridimensional no quartzo. Segundo Souza Santos a
presenca do Al,Oz; em quantidade significativa na amostra vem na sua maior parte do Al que esta combinado
na estrutura como cation trocavel provavelmente proveniente dos minerais argilosos presentes nas amostras.

O teor de Fe,O3 também se encontra em quantidade significativa na amostra provando que a argila é rica em
ferro o que corrobora com a andlise térmica diferencial. O acimulo é proveniente das modificagdes do reticulo
cristalino dos argilominerais ap0s a ativacao térmica.

Difracdo de Raios-X (DRX):

A ativacdo térmica introduz algumas mudancas na estrutura cristalina dos argilominerais. A intensidade dos
picos de DRX da esmectita é reduzida apos a ativacao térmica e o pico caracteristico do quartzo aumenta. Isto
implica em mudancas no padrdo regular da estrutura da argila comparada a original (sem tratamento). Os
difratogramas de Raios X das argilas chocolate: sem tratamento e ativada termicamente (500 °C), estdo
apresentados na Figura 1 e 2 respectivamente.

Figura 1: - Difratograma de Raios X da argila chocolate natural.

1000 — (15,76A) Argila chocolate natural

800 — Q - Quartzo
C - Caulinita

E - Esmectita

600 o

400 o

Intensidade (cps)

200

T T T T T
0 10 20 30 40 50
20 (grau)

ABES — Associacao Brasileira de Engenharia Sanitaria e Ambiental 3



25° Congresso Brasileiro de Engenharia Sanitaria e Ambiental

1000 — Argila chocolate 500 °C
900 —f
800 — Q - Quartzo
1 C - Caulinita
700 — (3,34 A) E - Esmectita

Intensidade (cps)

26 (grau)

Para a argila chocolate natural, figura. 1, verifica-se a presenca do argilomineral esmectitico, caracterizado
pela distancia interplanar de 15,76 A, presenca de quartzo, caracterizado pelas distancias interplanares de 4,25
A e 3,39 A, e em menor quantidade caulinita, caracterizada pela distancia interplanar de 4,49 A, com pico
muito pouco intenso.

Na Figura 2, a amostra ativada termicamente (500 °C), o pico da esmectita (21,04 A) foi afetado pelo
tratamento térmico, como evidenciado pela diminuicdo da intensidade do pico caracteristico da esmectita e
aumento do pico caracteristico do quartzo. Este comportamento pode ser explicado possivelmente por uma re-
organizacao da estrutura da argila.

Espectroscopia na Regido do Infravermelho (1V):

As bandas de absor¢do que surgem nos espectros infravermelhos de argilas, minerais argilosos ou outros
minerais devem-se a excitacdo das vibracdes atdmicas sempre que a radiacdo 1V tem a mesma energia ou
freqUéncia das vibragdes atdbmicas que correspondem quer a movimentos de translacdo, quer a movimentos de
rotacdo dos 4&tomos ou moléculas. A absorcao ocorre quando as vibragdes estdo associadas com modificacbes
do momento dos dipolos.

Os espectros de absorcdo de IV podem proporcionar muita informacéo sobre identificacdo, quantificacdo e
aspectos estruturais dos minerais argilosos, cristalinos ou amorfos. As freqliéncias das bandas de absorcéo
dependem da natureza dos atomos (massa e cargas elétricas) envolvidos nas vibragdes, dos seus arranjos
geométricos (influencia ou interagdo com atomos vizinhos) e energia das ligagdes entre eles.

Os espectros de absorcdo de IV alem de permitirem a identificacdo por serem especificos dos edificios
cristaloquimicos das diferentes espécies cristalinas, fornecem informagdes ndo obtidas através de outras
técnicas analiticas, tais como DRX e ATD.

As Figuras 3 e 4, mostram espectros de infravermelho das argilas chocolate: natural e ativada termicamente
(500 °C), respectivamente.
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Figura 3: Espectro de Infravermelho da argila chocolate natural.
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Figura 4: Espectro de Infravermelho da argila chocolate ativada termicamente a 500 °C.
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Observando os espectros, das Figuras-3 e 4, podemos destacar da argila chocolate natural a verificacdo de
picos em 3632 cm™ referente & freqiiéncia de vibragdo dos grupos OH da montmorilonita, o pico presente a
3435 cm™ corresponde as vibragBes de H-O (estiramento) que na argila tratada termicamente diminui devido &
perda de 4gua durante 0 aumento de temperatura. E o pico a 1048 cm™ est4 provavelmente relacionado com as
vibracdes de grupos Si-O. Nas faixas de 920 cm™, 800 cm™, 525 cm™ e 420 cm™ observam-se os picos
caracteristicos das camadas osctaédricas. A Tabela 2 mostra as atribuicOes obtidas experimentalmente das
bandas espectrais para a argila chocolate.

Tabela 2: AtribuicGes das bandas espectrais na regido do infravermelho para argila chocolate (Dados
experimentais).

N° de onda Atribuicdes
cm-1
3632 OH (estiramento das ligacBes- SiO,)
3435, 1630 OH (estiramento das ligacdes)
1048 Si-O (SiO,) ou Al- O (Al,03); (Deformacéo angular)
920 Al-OH
800 Si — O (Deformacéo angular)
525 Al-O
420 Si-0O
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ENSAIOS EM SISTEMA DE BANHO FINITO

Conforme descrito na metodologia, apds as amostras terem sido analisadas por absorcéo atémica foram feitos
calculos e obtido o percentual de remocao de niquel através da argila chocolate ativada termicamente a 500
°C. Conforme € apresentado na Tabela 3.

Tabela 3: Percentual de remocéo de niquel pela argila chocolate ativada termicamente a 500 °C.

Ensaio Temperatura do Didmetro médio de Concentracéo Percentual de
S tratamento térmico particula inicial remocao
(Tc) (dp) (Co) (% Rem)
1 500 °C 0,337 mm 30 ppm 99,63
2 500 °C 0,855 mm 30 ppm 99,63
3 500 °C 0,337 mm 90 ppm 87,03
4 500 °C 0,855 mm 90 ppm 87,88

A partir da tabela 3 podemos observar que o percentual de metal (niquel) removido pela argila ativada
termicamente foi bastante significativo variando entre 87,03 % e 99,63 % onde a remoc¢do foi méaxima e o
mesmo resultado para dois pontos, observa-se que esta maior remocao se deu para a solucdo de menor
concentracdo onde é mais dificil a remogé&o.

CONCLUSOES

Com base no trabalho de ativacdo térmica (500 °C) a que a argila chocolate foi submetida provocou:
ModificagBes na composicéo quimica avaliada por espectrofotometria de Raios-X por Energia Dispersiva;
Mudancas significativas na estrutura da argila chocolate analisada por difracdo de Raios-X;

Aumento da distancia interplanar da esmectita e aumento do pico caracteristico do quartzo; modificagbes nas
bandas referentes a ligagdo OH, observada por Espectroscopia na regido do Infravermelho;

Os resultados mostraram ainda que o estudo realizado em sistema de banho finito com a argila ativada
termicamente (500 °C) permitiu chegar a seguinte conclusdo: a argila chocolate ativada termicamente é um
adsorvente promissor na remogao do metal pesado niquel de efluente sintético.
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