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APRESENTAÇÃO

Química é a ciência que estuda a estrutura das substâncias, a composição 
e as propriedades das diferentes matérias, suas transformações e variações de 
energia. A Química conquistou um lugar central e essencial em todos os assuntos 
do conhecimento humano, estando interligada com outras ciências como a Biologia, 
Ciências Ambientais, Física, Medicina e Ciências da Saúde.

Pesquisas na área da Química continuam evoluindo cada dia, sendo benéficas 
devido maior conscientização de como usar os conhecimentos químicos em prol da 
qualidade de vida e do desenvolvimento da sociedade; prezando pelo meio ambiente, 
surgindo assim processos e novas tecnologias com menor agressão e impacto.

Muitas são as fontes degradadoras da natureza, porém os resíduos químicos são 
considerados os mais agressivos. Ao longo dos anos inúmeros tipos de contaminantes 
foram lançados no meio ambiente, causando contaminação e poluição em diversos 
tipos de compartimentos ambientais como solos, rios e mares. O avanço e crescimento 
industrial no mundo é uma das principais causas da poluição excessiva e liberação de 
resíduos químicos.

Devido estudos na área da Química é possível realizar remoção de poluentes 
por diversos processos e o desenvolvimento de técnicas e materiais é abordado 
neste volume, que trata de processos como adsorção para retirada de contaminantes 
da natureza. Além destes processos, este volume também trata de novos materiais 
para aplicação em substituição aos polímeros convencionais, como os biopolímeros, 
produzidos a partir de matérias-primas de fontes renováveis, ou seja, possuem um 
ciclo de vida mais curto comparado com fontes fósseis como o petróleo o qual leva 
milhares de anos para se formar.

Fatores ambientais e sócio-econômicos estão relacionados ao crescente 
interesse por novas estratégias que buscam alternativas aos produtos e processos 
convencionais. Neste enfoque, os trabalhos selecionados para este volume oportunizam 
reflexão e conhecimento na área da Química, abrangendo aspectos favoráveis para 
ciência, tecnologia, sociedade e meio ambiente.

Boa leitura.

Carmen Lúcia Voigt
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MODIFICAÇÃO TÉRMICA DA ARGILA BRASGEL VISANDO 
SUA UTILIZAÇÃO NA REMOÇÃO DE NÍQUEL EM SISTEMA 

DE BANHO FINITO

CAPÍTULO 17
doi

Joseane Damasceno Mota
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RESUMO: O processo de adsorção pode 
ser efetivamente usado na remoção de 
metais pesados de efluentes. As argilas 
vêm surgindo como excelentes materiais 
alternativos no processo de adsorção, isso 
devido às suas características físico-químicas, 
sua fácil obtenção e seu consequente baixo 
custo. O objetivo deste trabalho foi modificar 
termicamente à 500°C a argila Brasgel e 
caracterizá-la por meio das técnicas de difração 
de raios X e adsorção física de nitrogênio, além 
da realização de ensaios de banho finito em 
determinadas condições de pH e concentração 
no sentido de avaliar e comparar a melhor 
eficiência da argila na remoção de níquel. Foi 

utilizado um planejamento experimental fatorial 
22+3, avaliando o percentual de remoção 
(%Rem) e a capacidade de remoção (qeq). 
Observou-se que a argila Brasgel pertence 
ao grupo das esmectíticas. Os resultados 
mostraram-se promissores no processo de 
remoção de metal, com remoção de até 90% 
de níquel pela argila natural.
PALAVRAS-CHAVE: Argila; modificação 
térmica; níquel; Adsorção.

ABSTRACT: The adsorption process can be 
effectively used in the removal of heavy metals 
from effluents. Clays are emerging as excellent 
alternative materials in the adsorption process, 
due to their physicochemical characteristics, 
their easy attainment and their consequent 
low cost. The objective of this work was to 
thermally modify the Brasgel clay at 500 °C and 
characterize it by means of X-ray diffraction 
and physical nitrogen adsorption techniques, 
as well as finite bath tests under certain pH 
and concentration conditions to evaluate and 
compare the best clay efficiency in the removal 
of nickel. A factorial experimental design (22 + 3) 
was used, evaluating the percentage of removal 
(% Rem) and the removal capacity (qeq). It was 
observed that the Brasgel clay belongs to the 
group of smectic. The results showed to be 
promising in the metal removal process, with 
removal of up to 90% of nickel by the natural 
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clay.
KEYWORDS: Clay; thermal modification; nickel; Adsorption.

1 | 	INTRODUÇÃO

É cada vez maior a preocupação da população e dos órgãos ambientais com a 
contaminação da água por metais pesados provenientes de efluentes industriais. Em 
virtude dessa problemática, busca-se estudar e desenvolver processos de remoção de 
metais pesados mais eficientes. Conhecidos por sua toxicidade, seu vasto emprego e 
sua importância, alguns desses metais pesados são: níquel, cromo, cobre, chumbo, 
manganês, mercúrio, cádmio, zinco, antimônio.

Dessa forma, no sentido de reduzir os problemas ambientais no que se diz respeito 
à poluentes orgânicos e inorgânicos, as argilas vêm surgindo como adsorventes 
de baixo custo, com características físico-químicas favoráveis na remoção destes 
poluentes.

As argilas esmectíticas possuem um alto potencial de adsorção, como também a 
possibilidade de ativação quando submetida a processos que promovam melhorias de 
suas propriedades. As esmectitas são largamente usadas numa gama de aplicações 
devido a sua capacidade de troca de cátions, capacidade de expansão, alta área 
específica e por possuírem fortes capacidades de adsorção/absorção (Abreu, 1973).

Este estudo, assim como outros trabalhos que vem sendo desenvolvidos no 
Laboratório de Desenvolvimento de Novos Materiais (LABNOV) (Lima, 2011; Lima et 
al., 2011; Mota et al., 2011; Rodrigues, 2003), foi realizado para caracterizar a argila 
Brasgel na sua forma natural e modificada termicamente a 500ºC no sentido de utilizá-
la como adsorvente no processo de remoção de níquel por meio de ensaios de banho 
finito. A argila Brasgel foi caracterizada por meio das técnicas de difração de raios X 
(DRX) e adsorção física de nitrogênio, além de ensaios de banho finito.

2 | 	MATERIAIS E MÉTODOS

A argila utilizada neste trabalho foi a argila Brasgel, fornecida pela empresa 
BENTONISA – Bentonita do Nordeste S.A., situada no município de Boa Vista/PB. 
A mesma foi caracterizada por meio das técnicas de difração de raios X (DRX) e 
adsorção física de nitrogênio. 

2.1	Caracterização da Argila

Difração de raios X (DRX)
Os dados foram coletados utilizando o método do pó empregando-se um 

difratômetro Shimadzu XRD-6000 com radiação CuKα, tensão de 40 KV, corrente de 
30 mA, tamanho do passo de 0,020 2θ e tempo por passo de 1,000s, com velocidade 
de varredura de 2º(2θ)/min, com ângulo 2q percorrido de 5º a 50º.
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Adsorção Física de Nitrogênio
Na obtenção das isotermas de adsorção de N2 a -196ºC para argila Brasgel 

utilizou-se um aparelho ASAP 2020 da Micromeritics, onde a amostra inicialmente foi 
pesada e levada à secagem a 300°C por 24 horas sob vácuo. Logo após, a amostra 
foi novamente pesada e assim iniciou-se a análise, para a obtenção de isotermas de 
adsorção de N2 a -196°C (77K), em diferentes pressões parciais de N2.

2.2	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 concentração inicial e o pH, além das interações entre estes 
fatores, através da análise de variância – ANOVA utilizando o Software Minitab 15.0 
(Minitab, 2006).

Na realização deste trabalho foi adotado o planejamento fatorial 22 com triplicata 
no ponto central. Os efeitos adotados foram concentração (10, 30 e 50 ppm) e pH 
(3, 4 e 5). A matriz de entrada de dados e os sinais para os efeitos fatoriais estão 
apresentados na Tabela 1, totalizando 7 experimentos. A partir do planejamento, foi 
possível identificar as melhores respostas dos fatores. 

Ensaio Fator Ci
(ppm) Fator pH Nível do fator Ci 

(ppm) Nível do fator pH

1 10 3 - -

2 50 3 + -

3 10 5 - +

4 50 5 + +

5 30 4 0 0

6 30 4 0 0

7 30 4 0 0

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

A triplicata do ponto central (0) permite obter uma estimativa independente do 
erro a ser obtido, ou seja, não repercutem nas estimativas usuais dos efeitos em um 
planejamento fatorial 22 (Montgomery, 1996). 

2.3	Preparação das soluções e ensaios de banho finito

As soluções de efluentes sintéticos foram preparadas a partir do reagente nitrato 
de níquel hexahidratado (Ni(NO3)2.6H2O) nas seguintes concentrações: 10, 30 e 50 
mg.L-1. Para ajustar o pH das soluções para os respectivos valores estabelecidos (3, 
4 e 5), foram utilizadas soluções diluídas a 3% de ácido clorídrico (HCl) e hidróxido de 
sódio (NaOH). 

Os ensaios de banho finito, constaram da dispersão de 0,5 g de argila em 50 mL 
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dos efluentes sintéticos com as concentrações de 10, 30 e 50 mg.L-1 e pH de 3, 4 e 
5, os quais foram definidos partindo-se de um teste de precipitação de níquel. O pH 
da solução foi controlado a cada hora e com agitação constante de 200 rpm durante 
5 horas utilizando o equipamento shaker. Ao final deste período, foi realizada uma 
filtração e o filtrado seguiu para análise. 

Na determinação da quantidade de metal foi utilizado o método de 
espectrofotometria de absorção atômica para a determinação do teor de metal 
presente na fase líquida das soluções preparadas e submetidas aos respectivos 
experimentos. A tecnologia de espectrofotometria de absorção atômica foi usada por 
ser relativamente precisa rápida e ainda pelo fato de se utilizar pequenas quantidades 
de amostra.

A percentagem de remoção (%Rem), bem como a capacidade de remoção foram 
obtidas através das equações, 01 e 02, respectivamente:

          (01)                                           

em que: 
%Rem é a percentagem de metal removido; Ci é a concentração inicial (mg.L-1); 

C é a concentração final (mg.L-1).

            (02)                                         

em que:
qeq é a capacidade de remoção no equilíbrio (mg de metal/g de adsorvente); V é 

o volume do adsorbato (mL); m é a massa de adsorvente (g); Ceq é a concentração no 
equilíbrio (mg.L-1).

3 | 	RESULTADOS E DISCUSSÃO

As Figuras 1 e 2 apresentam os difratogramas de raios X da argila Brasgel natural 
e modificada termicamente a 500ºC, respectivamente. 
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Figura 1. Difratograma de raios X da argila Brasgel natural.

Figura 2: Difratograma de raios X da argila Brasgel modificada termicamente a 500°C.

Os difratogramas de raios X apresentam a composição mineralógica da argila 
Brasgel.

Analisando o difratograma da argila Brasgel natural apresentado na Figura 2, 
observa-se o aparecimento do pico a uma distância interplanar de (d=1,300 nm), que 
segundo Souza Santos (1989) é característico do grupo da esmectita. Observou-
se também a presença do quartzo, caracterizado pelas distâncias interplanares de 
d=0,424 nm e d=0,334 nm (Souza Santos, 1989).

Analisando os difratogramas (Figuras 1 e 2), foi possível verificar que após a 
ativação térmica ocorreram de fato modificações estruturais. Os picos referentes 
às argilas esmectitas foram afetados, este fato foi evidenciado pela diminuição da 
intensidade do pico característico da esmectita. 

Qualitativamente, a argila ativada termicamente a 500 ºC apresenta elevado teor 
de argilomineral esmectítico. No entanto, verifica-se também a de quartzo em todas as 
amostras. Estes resultados estão em concordância com os encontrados na literatura 
(Rodrigues, 2003).

Os resultados obtidos para a área específica da amostra de argila Brasgel natural 
e modificada termicamente a 500°C encontra-se na Tabela 2.

Argila 
Brasgel 

Área (BET) 
(m2/g)

Volume 
microporos 

(cm3/g)

Volume 
mesoporos 

(cm3/g)

Natural 73 0,009913 0,07259

500 ºC 66 0,0080 0,0853

Tabela 2: Propriedades texturais da argila Brasgel natural.

Observa-se que valor de microporos (0,009913 cm3/g) é bem inferior ao valor 
de mesoporos (0,07259 cm3/g) estando em concordância com a literatura (Bergaya 
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et al., 2006), onde na argila esmectítica existem mais quantidade de mesoporos que 
microporos.

Os resultados das propriedades texturais mostram que a área superficial 
específica praticamente permaneceu inalterada (pois os valores das áreas superficiais 
específicas estão dentro dos 10% da faixa de erro do equipamento). Existe também 
um aumento do volume mesoporoso com o aumento da temperatura. De acordo 
com Bojemueller et al., (2001), para longos períodos de calcinação (superior a 12 
h) e altas temperaturas (superior a 400 ºC) existem modificações nas bordas com 
desintegração de várias folhas, criando mesoporos e liberando íons alumínio ou 
cátions hidroxialumínio. 

A isoterma de adsorção de Nitrogênio da argila Brasgel natural e modificada 
termicamente a 500°C encontra-se nas Figuras 3 e 4, respectivamente.

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
10

20

30

40

50

60

Q
ua

nt
id

ad
e 

A
ds

or
vi

da
 (c

m
3/

g)

Pressao R elativa (P/P0)

 Adsorçao

Figura 3: Isoterma de adsorção de Nitrogênio da argila Brasgel natural.
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Figura 4: Isoterma de adsorção de Nitrogênio da argila Brasgel natural.

As Figuras 3 e 4 mostram a forma clássica de uma isoterma de adsorção. Na 
região de baixa pressão, de P/P0 = 0 a 0,2, a adsorção ocorre na superfície externa das 
partículas e a superfície de microporos, se tais poros (diâmetro 0-2 nm) existem. Em 
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altas pressões relativas (0,4 < P/P0 < 0,95), a adsorção da segunda e terceira camada 
ocorre acompanhada pela condensação em mesoporos (4-40 nm). Finalmente, às 
pressões relativas > 0,95, a condensação em macroporos (40 nm) ocorre (Bergaya et 
al., 2006). 

Os resultados obtidos para a percentagem de remoção (%Rem) e capacidade de 
remoção (qeq), através do planejamento fatorial 22 com triplicata no ponto central para 
o sistema de remoção simples de níquel estão apresentados na Tabela 3.

Variáveis Brasgel Natural Brasgel Modificada

Ensaio Ci 
(mg.L-1) pH % Rem qeq 

(mg.g-1) % Rem qeq 
(mg.g-1)

1 10 3 49,45 0,36 52,33 0,32

2 50 3   49,16 1,75 34,78 1,20

3 10 5 75,08 2,67 63,77 2,20

4 50 5 90,00 0,66 63,88 0,39

5 30 4 73,61 1,59 44,33 0,86

6 30 4 67,92 1,47 20,62 0,40

7 30 4 74,68 1,61 46,39 0,90

TABELA 3. Resultados obtidos do planejamento experimental 22 + 3 pontos centrais para a 
argila Brasgel na remoção de níquel.

De acordo com as análises dos teores de níquel, verificou-se que os maiores 
percentuais de remoção foram nos ensaios 4, com porcentagens de 90%, para uma 
concentração inicial de 50 mg.L-1 e pH de 5. Enquanto que as melhores capacidades 
de remoção foram alcançadas nos ensaios 3 com valore de 2,67 de metal/g de argila 
para os menores valores de concentração de 10 (mg.L-1) e pH 5. A argila Brasgel 
modificada termicamente a 500 °C seguiu o mesmo comportamento da argila natural, 
onde os melhores resultados são vistos para o nível mais elevado de pH (pH = 5). A 
mesma removeu até 63,88% de níquel, com uma concentração inicial (Ci) igual a 50 
mg.L-1 (nível mais alto de concentração). 

Fases de hidróxidos (íons dos metais pesados) podem formar-se como precipitados 
sobre a superfície dos argilominerais, especialmente quando as concentrações 
dos íons dos metais pesados são mais elevadas do que aquelas encontradas em 
águas naturais, e o pH está próximo ao neutro ou alcalino. No entanto, como Tiller 
(1996) referenciou é difícil explicar os resultados das interações sólido - solução em 
termos de precipitação. O pH, muitas vezes, tem uma forte influência sobre o grau de 
adsorção porque afeta a natureza do cátion do metal pesado (Jackson, 1998; Garcia 
et al., 1999). Geralmente, o pH elevado favorece a adsorção através da produção de 
cátions hidroxilas (Jackson, 1998). Com o pH elevado também pode resultar em maior 
especificidade dos argilominerais dos íons de metais pesados em relação aos íons de 
metais alcalino-terrosos, provavelmente por causa da tendência muito maior dos íons 
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de metais pesados para hidrolisar (McBride, 1991).

4 | 	CONCLUSÕES

Dessa forma, conclui-se de acordo com os resultados de caracterizações, que a 
argila pertence ao grupo das esmectitas possuindo assim, caráter que lhes conferem 
propriedades específicas e favoráveis frente aos processos adsortivos. Foi visto ainda, 
que a modificação térmica a 500°C da argila Brasgel provocou algumas alterações 
estruturais.

Os resultados relacionados ao percentual de remoção e capacidade de remoção 
de níquel para as duas argilas estudas foram satisfatórios, tendo em vista que a argila 
natural removeu 90% de níquel. As condições que apresentaram melhores resultados 
foram os maiores níveis estudados de concentração inicial e pH (50 mg.L-1 e 5). A argila 
Brasgel natural apresentou maior eficiência na remoção de níquel, quando comparada 
a argila Brasgel modificada termicamente a 500 oC, o que a torna promissora, tendo 
em vista de não haver necessidade de sua modificação tornando todo o processo 
viável técnico e economicamente. 
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