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RESUMO

Neste trabalho a argila esmectitica Chocobofe proveniente do estado da Paraiba foi
investigada com o objetivo de avaliar sua afinidade e capacidade para remocéo de
cadmio, utilizando-se um sistema de banho finito. A argila foi caracterizada por meio
de Difragdo de Raios X (DRX), Espectroscopia na Regido do Infravermelho (IV) e
Andlise Térmica Diferencial e Gravimétrica (ATD/TG). Um planejamento fatorial 2 foi
conduzido com trés pontos centrais em sistema de banho finito para determinar a
percentagem de remocdao (%Rem) e capacidade de remocao (geq) da argila. Valores
de 97,95% de percentagem de remoc¢ao e 4,43 mg/g de capacidade de remocao
foram atingidos nos experimentos, indicando que o uso da argila Chocobofe

apresenta-se como uma alternativa promissora na remocao de fons Cd?*.
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INTRODUCAO

A poluicdo ambiental causada pela disposicdo de metais pesados tem sido
motivo de grande preocupac¢do nos ultimos anos. Os metais sdo introduzidos no
meio ambiente como resultado das atividades industriais e desenvolvimento
tecnolégico 2, e tem causado diminuicdo na qualidade da agua, trazendo efeitos
nocivos para a flora e fauna e, conseqiientemente, prejudicando a saude humana,
pela sua acumulacdo na cadeia alimentar e persisténcia na natureza ©.

O cadmio e um dos poluentes metalicos mais comuns em aguas residuais,

devido o descarte no meio ambiente de forma direta ou indiretamente por diversos
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segmentos industriais tais como de galvanizacdo (tratamento de superficies
metélicas), opera¢cbes de mineracdo e fundicdo, industrias de fertilizantes, baterias
entre outros .

E considerado elemento carcinogénico ou altamente indutor de carcinogénese
em humanos tendo um tempo de permanéncia muito longo no corpo humano e
exposicdo desse metal afeta negativamente a satde ©©.

O cadmio esta na lista dos mais preocupantes devido a sua alta toxidade e
larga utilizacdo e vem sendo descrito como um dos elementos mais perigosos de
todos os metais contaminantes presentes no meio ambiente, ndo apenas pelos altos
niveis de toxicidade, mas também devido sua ampla distribuicdo e aplicacdo
industrial 9.

As principais técnicas utilizadas para reducdo da quantidade de ions de metais
pesados de &Aguas poluidas sdo: precipitacdo quimica, troca idnica, adsorcao,
separacdo por membrana e métodos eletroliticos ©19,

Como um processo de minimizacdo de controle da poluicdo por metais
pesados, a adsorcdo pode desempenhar um importante papel ambiental. Para tanto,
muitos adsorventes podem ser usados como alternativas eficientes V.

Argilominerais tem um grande potencial como adsorvente eficiente devido a
grande area superficial especifica, estabilidade quimica e fisica em suas camadas
estruturais, alta disponibilidade, baixo custo e alta capacidade de troca catidnica 2.

Portanto, dentro deste contexto este trabalho faz parte de uma série 318

que tem o
propdsito de avaliar a remocéao de cadmio em efluente liquido, através do processo
de adsorcéao utilizando-se sistema de banho finito e tendo como adsorvente a argila

Chocobofe natural.

MATERIAIS E METODOS
Foi utilizada uma amostra de argila denominada Chocobofe proveniente do
municipio de Boa-Vista/PB.

Caracterizacdo da argila Chocobofe Natural
Difracdo de Raios X (DRX)

As amostras foram analisadas através do método do p6 empregando-se um
difratbmetro Shimadzu XRD-6000 com tubos de raios X de alvo de Cobre (A = 1,
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5418A), tensdo de 40 KV, corrente de 30 mA, tamanho do passo de 0,02 em 26,

tempo de exposig¢ao por passo de 1 s e numa faixa de angulo 26 de 2° a 50°.

Espectroscopia na Regido do Infravermelho (1V)

As analises foram realizadas com pastilhas preparadas a partir de 0, 0070 g de
argila e 0,10 g de KBr prensadas a 5 T durante 30 s. As referidas amostras foram
caracterizadas utilizando um espectrofotometro de infravermelho (IV) da marca
AVATAR TM 360 FT-IR E.S.P na regido compreendida entre 4000 e 400 cm™.

Anélise Térmica Diferencial e Termogravimétrica (ATD/TG)

As andlises térmicas termogravimétrica (TG) e de diferencial (ATD) foram
realizadas em um equipamento de marca TA Instruments e modelo SDT Q600, com
uso de vazao de 100 mL/min. de ar, desde temperatura ambiente até 1000°C,
utilizando razéo de aquecimento de 10°C/min.

Capacidade de Adsorcdo

O teste de avaliacdo da capacidade de adsorcdo em solventes organicos foi
baseado na norma ASTM F 726 — 99. Esse teste foi aplicado a argila Chocobofe
sem tratamento (natural). Inicialmente, colocou-se em um recipiente Pyrex o
solvente a ser testado até ocupar a altura de 2cm. Posteriormente, em uma cesta
(fabricada manualmente a partir de tela de Aco Inoxidavel com abertura de
0,044mm) adicionou-se 1,0g do material adsorvente (argila chocobofe) a ser testado.
Em seguida, o sistema argila-cesta foi pesado e colocado no recipiente Pyrex com o
solvente, onde permaneceu por 15 minutos. Apds o tempo decorrido ergueu-se a
cestinha e deixou-se escorrer 0 excesso de solvente organico por 15 segundos e,
realizou-se uma nova pesagem. Esse procedimento foi repetido por trés vezes
visando obter resultados precisos. A quantidade adsorvida de solvente foi calculada
a partir da Equacao (A), mostrada abaixo.

Py— Py

Ad= (%£22)x 100 (A)

Preparacdo dos Efluentes Sintéticos
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Para a obtencdo da concentracdo de cadmio a 10, 30 e 50 ppm foi preparada
uma solucdo contendo 1500 ppm de Cd*" utilizando o sal Nitrato de cadmio
Cd(NO3)s.

Para o ajuste do pH das solu¢cdes contendo metal em contato com o
adsorvente foram preparadas soluc¢des de &cido cloridrico (HCI) e hidréxido 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.

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 das interacfes entre
esses fatores.

Foi realizado um planejamento fatorial 22 com 3 repeticées no ponto central,
como mostra a Tabela 1. A partir do planejamento, foi possivel identificar as
melhores respostas dos fatores. A adicdo de repeticbes no ponto central permite

avaliar o erro experimental e ndo-linearidades 9.

Tabela 1. Matriz de ensaios do planejamento fatorial 22 incluindo o ponto central.

Ensaios Fator Concentracédo (mg/L) Fator pH
1 -1 -1
2 +1 -1
3 +1 +1
4 -1 +1
5 0 0
6 0 0
7 0 0

Ensaios de Banho Finito

A capacidade de remocao (geq) € a Percentagem de remogéao (%Rem) do metal
cadmio foram avaliadas por meio de ensaios em banho finito, utilizando a argila
Chocobofe. Os ensaios foram realizados simultaneamente, seguiu-se a matriz de
planejamento de ensaios.

Pesou-se 0,5 g de argila e colocou-a em contato com 50 ml da solucéo

contendo zinco com concentragdes de 10, 30 e 50 ppm. Quando colocados em
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contato, solugéo e argila, rapidamente ajustou-se o pH para 3,0; 4,0 e 5,0 e colocou-
se sob agitacdo mecanica constante de 200 rpm durante 5 horas de forma a garantir
o equilibrio do sistema, onde a cada 60 min. observou-se a variagcdo de pH,

ajustando-se (quando necessario).

Determinacao do teor de metal

A espectrofotometria de absorcéo atébmica foi utilizada para a determinacao do
teor de metal presente na fase liquida das solucdes preparadas e submetidas aos
respectivos experimentos. A percentagem de remoc¢édo (%Rem), bem como a
capacidade de remogéo (geq) foram obtidas através das equagbes (B) e (C),

respectivamente:

%Rem:(%}*loo (B)

Em que, %Rem é a percentagem de cadmio removido; C, é a concentracéo inicial

(mg/L); Ceq € a concentracao final (mg/L).

Qeq = VE(CO - Ceq)

(©)

Em que, geq € a capacidade de remogéo no equilibrio (mg /g de adsorvente); V € o
volume do adsorbato (mL); m é a massa de adsorvente (g); C, = concentracéo inicial

(mg/L); Ceq = concentragéo no equilibrio (mg/L).

RESULTADOS E DISCUSSAO

O valor da capacidade de troca catibnica da argila Chocobofe (66 meq/100g)
esta de acordo com a faixa esperada para argilas esmectiticas da Paraiba, conforme
a literatura ?®, 50 a 90 meq/100g de argila.

A Figura 1 apresenta o difratograma da argila Chocobofe sem tratamento.

Analisando o difratograma da argila Chocobofe, observa-se a presenca de
picos caracteristicos da esmectita (E) e do quartzo (Q), principais componentes do
argilomineral esmectitico, caracterizado pela distancia interplanar de 15,61A e 3,35A

caracteristico das argilas esmectitas “°.

3630



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

1400
| —— Chocobofe Sem Tratamento
1200 4 E(15.61A)
—. 1000 + Q (3.35A)
© i
3
o 800
he]
©
=
@ 600
[0)
S
400 -
] WMWM
0 — 71t r 1 - 1 -~ r - 1t - 1T - T - 1T = T 7
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
260

Figura 1. Difratograma da argila Chocobofe sem tratamento.

A Figura 2 apresenta o0 espectro na regido do infravermelho da argila

Chocobofe sem tratamento.
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Figura 2. Infravermelho da argila Chocobofe sem tratamento
Com base no espectro apresentado na Figura 2 para a argila Chocobofe sem

tratamento, apresenta bandas na regi&o entre 3750 cm™ e 3500 cm™ as quais s&o

atribuidas as vibracdes do estiramento dos grupos hidroxilas e 1640 cm™ referente a
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agua adsorvida na estrutura do material. Bandas séo observadas em torno de 1050
cm™ relativas as vibracdes dos grupos Si-O-Si das camadas tretaédricas de silicato,
e bandas em torno de 920 cm™ relativas aos grupos Al-OH-Al das camadas
octraédricas de alumina 22,

Na Figura 3 sdo mostradas as curvas de TG (termogravimétrica) e DTA

(analise térmica diferencial) da argila chocobofe sem tratamento.

% Massa

DTA

80
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Figura 3. Curva de Andlise Térmica Diferencial e Termogravimétrica da Argila

Chocobofe sem tratamento.

Observa-se através da curva de TG da argila Chocobofe sem tratamento uma
perda de massa de cerca de 11,87%, referente a perda de agua livre e pela curva de
DTA verifica-se o carater endotérmico dessa perda que ocorre entre 19°C e 150°C,
percebe-se também uma perda de massa de 0,93% entre 160°C e 344°C
provavelmente devido & perda de matéria organica presentes na argila. Outra perda
de massa de ordem de 2,43% é observada entre 400°C e 630°C devido a perda de
hidroxila estrutural. Diante do exposto, a andlise termogravimétrica para a amostra
da argila Chocobofe sem tratamento, indica uma perda total de massa de 15,23%
(23).

Foi utilizada metodologia baseada na norma ASTM F 726-99 com o objetivo de
obter a medida da capacidade de adsor¢céo da argila Chocobofe sem tratamento e

os resultados obtidos no teste estdo apresentados na Tabela 3 e na Figura 4.
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Tabela 2. Dados de adsorcéo para a argila Chocobofe sem tratamento

Solvente Argila Chocobofe natural
Gasolina 3,16
Querosene 1,97
Diesel 3,76
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Figura 4. Capacidade de adsorcao da argila Chocobofe sem tratamento

De acordo com os dados obtidos na Tabela 2 foi possivel observar que a
argila Chocobofe sem tratamento obteve um melhor desempenho no solvente Diesel
(3,76) quando comparado com 0s solventes gasolina e querosene. Através dos
resultados (Figura 4), verifica-se que a argila Chocobofe se tratamento adsorveu na

seguinte ordem: diesel > gasolina > querosene.

Avaliacdo do potencial da Argila Chocobofe na remocdo de cadmio em sistema de

banho finito.
Os resultados obtidos no planejamento experimental para o sistema de

remocdo de cadmio em efluente liquido utilizando-se argila Chocobofe sem

tratamento estdo apresentados na Tabela 3.
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Tabela 3. Resultados obtidos do planejamento experimental 2% + 3 pontos centrais

para a argila Chocobofe sem tratamento.

Ensaios pH Co Teobrica (mg/L) % Rem Jeq (MQ/Q)
1 3 10 64,22 0,53
2 3 50 81,94 4,10
3 5 50 88,54 4,43
4 5 10 97,95 0,81
5 4 30 89,47 2,68
6 4 30 92,50 2,78
7 4 30 93,03 2,79

Analisando o comportamento do conjunto de dados obtidos pela tabela 4 foi
verificado que a argila Chocobofe sem tratamento apresentou para os ensaios 3 e 4
os melhores resultados com capacidade de remocao atingindo 4,43 mg de cadmio
removido/g de argila (pH 5 e concentracdo 50 ppm), e percentual de remocao de
97,95%.

Nessa faixa de pH (3-5), os efeitos da precipitacdo do metal (Cd**) em forma
de hidréxidos séo reduzidos, ou seja, a remocao se da potencialmente por adsorc¢ao.
Para valores de pH > 6 h4 uma diminui¢cdo da solubilidade dos metais, favorecendo
a precipitacdo ¥,

Os bons resultados sé&o explicados pela alta capacidade de adsorcdo e a
afinidade da argila esmectitica pelo metal cadmio, que de acordo com Bergaya °,
as argilas apresentam uma relativa afinidade com os céations divalentes, no caso da
montmorilonita, a afinidade segue a seguinte sequiéncia: Ca** > Pb** > Cu®** > Mg?* >
cd?* > zn*.

CONCLUSOES

Através das técnicas de Difracdo de raios X foi possivel verificar que a argila
Chocobofe, é constituida por uma mistura de argilominerais do grupo da esmectitica.
O processo de adsorcdo para (Cd**), no sistema de banho finito, utilizando a
argila Chocobofe apresentou boa percentagem de remocéo (81,94-97,95%), levando
em consideracdo que nao houve precipitacdo do metal. Em relacdo a capacidade de
adsorcao, a argila apresentou um potencial de remog¢éo (maximo de 4,43 mg metal/g

de argila Chocobofe).
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EVALUATION OF CLAY BENTONITE CHOCOBOFE TYPE IN ADSORPTION OF
CADMIUM IN BATH FINITE SYSTEM

ABSTRACT

In this work the smectite clays Chocobofe from the state of Paraiba was investigated
in order to assess its affinity and ability to remove cadmium, using a finite bath
system. The clay was characterized by X-ray Diffraction (XRD), Infrared
Spectroscopy in the Region (IV) and Gravimetric and Differential Thermal Analysis
(DTA/TG). A 22 factorial planning was conducted with three center points in finite
bath system to determine the percentage removal (% Rem) and removal capability
(geq) of the clay. 97.95% Values of percent removal, and 4.43 mg / g of removal
capability were achieved in experiments, indicating that the use of clay Chocobofe

appears as a promising alternative for the removal of Cd?* ions.
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