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RESUMO

O agravamento dos problemas ambientais em virtude do aumento da atividade industrial tem
despertado na sociedade a demanda de novas tecnologias para lidar com os residuos gerados.
Neste ambito inclui-se a industria téxtil, cujos rejeitos de corantes sdo potencialmente
poluidores aos ecossistemas, conduzindo ao comprometimento da qualidade da agua e do
solo. Diversas técnicas vislumbram a remocéo de corantes dos efluentes da industria téxtil
que em geral apresentam custos elevados, enquanto que os bioadsorventes caminham na
proposta sustentavel de aproveitamento de fibras vegetais e outros materiais renovaveis para
a parcial ou completa eliminacdo dos materiais poluentes nestes rejeitos. O trabalho em
questdo, apresenta o hidroxido duplo lamelar como técnica para a remogdo do corante téxtil
de efluentes industrais. Sintetizando o HDL por meio de um sistema de batelada em reatores
agitados. Os métodos utilizados para a caracterizacdo do HDL foram a Difracdo de raio X,
Espectroscopia na regido do Infravermelho, e Miscroscopia Eletronica de Varredura. Foi
realizado andlises para encontrar a melhor massa de HDL, o melhor tempo de contato com o
pH em valor constante. De acordo com as pesquisas realizadas, a melhor massa foi de 40 mg,
o melhor tempo de contato de 4 horas utilizando o HDL a 60 graus em 6 horas de agitacéo,

com 70% de remocdo do corante da agua.

Palavras-chaves: Corantes; fibras; Hidroxido Duplo Lamelar.
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1 TEMA

Remocéo de corantes em efluentes industriais utilizando hidroxido duplo lamelar.

1.1 DELIMITACAO DO TEMA

O projeto foi realizado no Instituto Federal Catarinense - Campus Araquari no ano
de 2016 com analises experimentais em laboratério, utilizando um sistema de batelada em
reatores agitados, na sintese do hidréxido duplo lamelar para remocéao de corantes comerciais

de efluentes téxteis.

1.2 SITUACAO PROBLEMA

Quais os problemas que ocorrem ao meio ambiente com o desprezo a um tratamento

adequado das industrias téxteis aos corantes, antes de serem despejados nos mananciais?

1.3 HIPOTESES

Definir o melhor pH e a melhor temperatura para a realizagdo da sintese do
hidroxido duplo lamelar, para que se possa realizar a remogdo de corantes em industrias

téxteis, que apresentam um grande problema para o meio ambiente.



1.4 OBJETIVO GERAL

Avaliar a capacidade de adsorventes inorganicos nanoporosos na remocgao de
corantes téxteis utilizando um sistema de batelada em reatores agitados, com a utilizacdo do

hidroxido duplo lamelar.
1.4.1 Objetivos especificos

a) Sintetizar os hidroxidos duplos lamelares a partir de cloretos de magnésio
aluminio;
b) Investigar a influéncia do pH, concentracéo inicial, tempo de contato na

capacidade de adsorcdo, utilizando corantes comerciais.

2 INTRODUCAO

Os corantes apresentam grandes utilidades atualmente, sendo conhecidas desde os
tempos primdrdios, usando a seiva de plantas que produziam corantes naturais até os dias
atuais com o uso em alimentos, indUstrias téxteis e cosméticos. A utilizacdo mais concentrada
tem sido a dos corantes sintéticos nos meios de producdo, como industrias téxteis, que exibem
um demasiado risco ao ambiente aquatico por conta do descarte desses efluentes na agua.

Os corantes sintéticos sdo um dos poluentes mais comuns e frequentemente
encontrados nas industrias téxteis. A destinacdo de esgoto contendo corantes para corpos de
agua é extremamente importante do ponto de vista ambiental, ja que mesmo em baixas
concentragdes 0s corantes podem ser altamente toxicos para os sistemas aquaticos. A elevada
toxicidade é um dos grandes problemas de aguas residuais contendo corantes, provocando
problemas na questdo do uso populacional e na fauna e flora dos ecossistemas aquéticos.
Cerca de 100 m® de 4gua sdo consumidos em média para cada tonelada de tecido processado
(82,0 milhdes de toneladas de tecidos sdo processados na industria brasileira), sendo que apds
tratamento, muitas vezes ineficientes, € descartado em rios e lagos, aumentado a polui¢do do
meio ambiente. Estima-se que 88% desse volume é descartado como efluente; e os 12%
restantes compdem as perdas por evaporacao.

Neste projeto foi apresentada a referéncia bibliogréfica dos corantes, acentuado o



8

Hidroxido duplo lamelar como método para remocdo dos efluentes industriais que
apresentam excelentes propriedades como, adsorvente, sua elevada area superficial e a
capacidade de ser reutilizado. O Hidroxido duplo lamelar foi sintetizado pelo método de
coprecipitacdo & pH constate que favorece melhores condi¢des para absorver o corante na sua

estrutura.

3 FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 CORANTES

Os corantes tém sido utilizados a muito tempo atras em diversos casos pelo ser
humano, especificadamente comegou com o uso natural, extraido de plantas que possuiam
substancias capazes de se obter um corante. Ao longo dos anos foi desenvolvida a criacdo de
corantes sintéticos, sendo a grande maioria compostos organicos contendo atomos de carbono
capazes de combinar-se e formar varias estruturas como ramificaces e anéis aromaticos. O
uso intencional do corante tornou-se viavel para fins lucrativos, inserido em industrias téxteis
para o tingimento de tecidos com o objetivo de render mais lucros com uma alta fixacdo do
corante nas fibras do tecido, passando por muitos processos como montagem, fixacdo e
tratamento final com a finalidade de introduzir no mercado. (ZANONI, 2000)

A diversidade de corantes tem crescido abundantemente, devido as fibras disporem
um requerimento de tintura com caracteristicas proprias que mais enquadram-se ao Seu USO
levando em conta uma qualidade melhor. A fixacéo desses corantes nas fibras é realizada por
diversas reacdes quimicas, com o intuito de ao serem colocadas na dgua, ndo ocorrer a perda
da coloracdo, alcancando uma resisténcia a remocdo. Porém, esses corantes possuem
substancias toxicas ao meio ambiente. (ZANONI, 2000)

Esses efluentes téxteis se tornaram um grande problema ambiental pelo seu descarte
nas aguas publicas, inibindo o processo de fotossintese realizado pelas algas, poluindo a vida
aquatica e até mesmo contaminando o tratamento de agua do uso populacional. A adversidade
enfrentada é causada pelos corantes apresentarem alta solubilidade na agua e baixa
degrabilidade, ha diversos corantes que se solubilizam na agua dificultando sua retirada
ocasionando toxidade ao ambiente. (ZANONI, 2000)



3.1.1 Classificacdo dos corantes

Os efluentes téxteis sao classificados de acordo com a sua estrutura quimica ou pelo
modo como se fixam nas fibras. A estrutura da fibra é de extrema importancia para prever
qual corante devera ser utilizado e 0 método da aplicacdo mais adequado. A classificacdo dos
corantes mediante a sua estrutura quimica divide-se em cromoforos e auxocromos, ambos
responsaveis pela coloracdo e intensidade da cor, absorvendo radiacdo na luz visivel em
virtude de a estrutura dos anéis aromaticos possibilitarem a circulacao de elétrons, facilitando

a absorcdo. Sera abordado a classificacdo pelo método de fixacdo nas fibras.

3.1.1.1 Corantes reativos

Os corantes reativos sao caracterizados por terem alta solubilidade na agua e na
formacédo de ligacGes covalentes com as moléculas das fibras, ocasionando maior estabilidade
na cor do tecido. O corante reativo em uma fibra celuldsica faz ligacdo com os grupos
hidroxilas, nas fibras proteicas, interagem com 0s grupos aminas e hidroxilas e nas fibras
poliamidas faz ligacdo apenas com o0s grupos aminas. S80 muito usados para a coloracdo em
algoddo e se destacam por ser um grande problema no tratamento de efluentes por conta da
sua toxidade. (ZANONI, 2000)

Figura 1. Representacdo da molécula do corante reativo azul 4.
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Fonte: http://www.chemblink.com/products/12225-25-1.htm.
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3.1.1.2 Corantes diretos

Os corantes diretos sdo fixados nas fibras sem a necessidade de agentes quimicos
para um aumento na fixagdo. Esses grupos sdo sollveis em agua e se impregnam no tecido
através das interagcdes de Van der Waals, porém apresentam baixa fixacdo na lavagem. Um
ponto positivo desse corante é o fato dele ter um baixo descarte de residuos nas &guas, outra
observacgdo encontrada € a dupla ligagcdo deles que aumentam a adsor¢do do corante na fibra.
(ZANONI, 2000)

Figura 2. Representacdo da molécula do corante direto vermelho congo.

SO;Na
So:Na @
N
00+ OO S
/ - H
H

Fonte: http://www.chemblink.com/products/12225-25-1.htm.
3.1.1.3 Corantes azdicos

Sdo considerados um dos melhores grupos de corantes na parte econdmica, por ndo
precisarem de maquinas especificas para 0 seu processo, tendo baixo custo para as industrias
e por apresentarem um brilho intenso no qual muitos corantes ndo possuem. Gragas a alta
quantidade de grupos azos e a posicdo que ocupam no anel aromatico sdo compostos
coloridos. Os grupos azos sdo ligados aos atomos de carbono de hibridizacdo mE2. Esses
corantes sdo resultantes de uma reagdo entre um composto solGvel na agua fixado em uma
fibra de celulose, em seguida adicionado o sal de dioz6nio produzindo um corante insoluvel
na agua, permitindo uma alta fixacdo e resisténcia contra luz e umidade. E importante
ressaltar que € um dos corantes mais toxicos para 0 meio ambiente e seu descarte nas aguas
resulta em sérias complicacdes devido a funcdo azo, identificada pela presenca de dois
atomos de nitrogénio conectados por uma dupla ligagdo -N=N- e solGveis em agua. No ser
humano, ao entrar em contato com a corrente sanguinea, sdo metabolizados pelas enzimas do

figado e de outros 6rgdos. Essa metaboliza¢do acarreta na quebra da molécula do corante,
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gerando subprodutos téxicos, como aminas, benzidinas e outros componentes que tém

potencial para causarem cancer. (LEAL. 2011)

Figura 3. Representacdo da estrutura quimica de grupo cromoforos azo corantes.
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Fonte: (LEAL,2013)

3.1.1.4 Corantes acidos e basicos

Os corantes &cidos correspondem a um enorme grupo de corantes ani6nicos, que por
serem ionizaveis sdo sollveis em agua. A fixacdo dele na fibra ocorre da seguinte forma, o
corante previamente neutralizado interage com a mesma através de uma troca idnica
envolvendo o par de elétrons dos grupos aminas e carboxilas das fibras proteicas. Sdo
caracterizados por terem um alto rendimento de cor e também, sdo fixados em fibras como la
e seda. Os corantes basicos sdo compostos catiénicos, substancias quimicas solGveis na dgua
e muito utilizadas para tingimento de materiais acrilicos. (ZANONI. 2000)

Figura 4. Representacdo da molécula do corante acido violeta.
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Fonte: http://www.chemblink.com/products/12225-25-1.htm.


http://www.cetesb.sp.gov.br/userfiles/file/laboratorios/fit/benzidina.pdf
http://www.cetesb.sp.gov.br/userfiles/file/laboratorios/fit/benzidina.pdf
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3.1.1.5 Corantes dispersivos

Sdo categorizados em substancias insolUveis na &gua, sofrendo hidrélise no processo
de tingimento. No processo sdo utilizados agentes dispersantes que possuem longas cadeias,
estabilizando a suspensdo do corante que facilita o contato entre ele a fibra. A fixagdo desse
residuo é mais encontrada nas fibras de acetato, celulose, nylon e poliéster. Na fibra de
poliéster a fixacdo do corante necessita de um ponto de ebulicdo acima de 100° C que
favorece bons niveis de solidez aderindo cores intensas no tecido. (ZANONI, 2000)

3.1.1.6 Corantes pré-metéalicos

Sua utilizacdo é mais encontrada nas fibras proteicas e poliamidas, sendo
evidenciado grupos de hidroxila e carboxila que permitem a formacdo de ions metalicos
complexos. A interacdo entre o corante e a fibra se da ao fato de os ions metalicos atrairem os
pares de elétrons livres dos grupos, principalmente da fibra poliamida. Um problema da
utilizacdo desse corante € o risco que causa no ambiente pelo descarte de residuos tdxicos na
agua. (ZANO
NI, 2000)

Figura 5. Representacdo da molécula do corante pré- metalico.
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Fonte: http://www.chemblink.com/products/12225-25-1.htm.
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3.1.1.7 Corantes branqueadores

Esses corantes séo utilizados quando as fibras téxteis possuem um tom amarelado ao
estarem no seu estado bruto e serem compostas inicialmente por matéria organica. Ha4 meios
de reduzir essa tonalidade usando alvejante quimico na oxidacdo da fibra ou um corante
branqueador. Esse corante absorve os raios ultravioleta e os reflete ocasionando um
fendmeno de fluorescéncia. (ZANONI, 2000)

3.1.2 Fixacdo do corante

A fixacdo do corante acontece por interacdes entre as moléculas do corante com os
grupos das fibras em solugdes aquosas. Assim, observa-se que quanto maior a interacao entre
o0 corante e a molécula, mais dificultosa sera a quebra da ligagcdo que por sua vez, aumenta o

grau de fixacdo do corante no tecido. Pode envolver quatro tipos de ligagdes:
a) Ligacdo ibnica: Os grupos aminas e carboxilas situam-se em meio &cido, a molécula
do corante se aproxima atraindo a carga positiva dos grupos da fibra pela carga idnica

do corante (ou ao contrario). Esse tipo de interacdo ocorre em fibras de poliamida.

Figura 6. Interacdo idnica entre o corante e a fibra de Ia.

I ® |
© NH, cof + NaD° —>  NH, Ccof Na®
DO
Corante
grupos disponiveis interagao idnica entre
da fibra em meio Corante (D) e a fibra
acido

b) Interacbes de Van der Waals: Essa interacdo acontece em uma méxima de
aproximac&o entre os orbitais do corante com as moléculas da fibra, de modo que 0s
corantes se fixam nas fibras sem ter uma ligagdo direta. Essa atracdo é verificada no
momento em que a molécula do corante apresenta uma estrutura linear ou longa
podendo se aproximar ao méximo da fibra. Essa interacdo ocorre principalmente em

fibras de 1a e poliéster.
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c) Interagdes de hidrogénio: E proveniente da ligacdo entre atomos de hidrogénio
ligados covalentemente aos corantes e pares de elétrons livres de 4&tomos doadores
em centros presentes na fibra. E encontrada na tintura de 13, seda e fibras sintéticas
como celulose e acetato.

d) Ligacdo covalente: Ocorre a formacédo de uma ligacdo covalente entre a molécula do
corante contendo triazina com o grupo hidroxila presente na celulose da fibra de
algodédo. (ZANONI, 2000)

Figura 7. Interacdo covalente entre o corante e fibra celulose.

N N

N NN
R—C C—=Cl+H=0O-celulose —>» R—C C — O~ celulose + HCI
0 | OH~ I |
N N N
~c? fibra ~ c)
I |
H H
corante

3.1.3 Agentes quimicos auxiliares

No tratamento final do tingimento nos tecidos € utilizado varios produtos que
conferem uma melhoria no tecido, fixando bem a tinta, realcando propriedades existentes ou
aderindo produtos que possam evitar futuros acontecimentos, como as tragas que corroem o
tecido.

No tingimento dos tecidos, além dos corantes que visam tingi-los, sdo encontradas
outras substancias que ajudam na adsorcdo do corante nas fibras. Um banho de tingimento
comum formula compostos quimicos como: corantes, sequestrantes, fixadores, retardantes,
carregadores e entre outros.

Os sequestrantes interferem nos ions que sdo responsaveis pela dureza de uma
substéncia, eles interagem com 0s ions presentes N0 meio aquoso mantendo-os em solugéo
para evitar a formacdo de sais orgéanicos do corante sem deixar sobrevir uma precipitacéo.

Esses sequestrantes sdo prejudiciais a vida aquatica sendo essencial um certo cuidado

para nao dispersar nas aguas.
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Os fixadores servem para a constituicdo de uma ponte entre a molécula do corante e a
fibra, impregnando de uma tal forma que o corante ndo possa migrar para 0 meio externo. Os
retardantes sdo substancias que exercem a funcdo de amenizar a tonalidade do corante para
n&o os deixar sobrecarregados.

Um carregador € usado em banhos de tingimentos com o intuito de alcangar uma
dispersdo dos corantes sobre o poliéster aumentando a absor¢do. Apds ser usado no
tingimento do tecido, eles podem evaporar. Eles sdo prejudiciais ao meio ambiente por serem
geralmente derivados de bifenilos policlorados.

Os acidos mais utilizados sdo o &cido cloridrico e o &cido sulfirico sendo os mais
fortes na neutralizacdo de tecidos tingidos em meio alcalino. A maior utilizacdo do oxidante é

no branqueamento do tecido que ird oxidar a fibra utilizando um alvejante quimico.

A maioria dos auxiliares de tingimento utilizados nas indUstrias téxteis sdo
formulagdes a base de tensoativos. S&o substancias constituidas por uma parte
hidrofilica (polar) e uma parte hidrofébica (apolar); estas substancias tém a
propriedade de reduzir a tensdo superficial dos liquidos. (PERUZZO, 2003, p. 8)

Os agentes quimicos sdo importantes na auxiliacdo dos corantes, provendo uma
melhor qualidade aos tecidos, aumentando o grau de fixag&o, insolubilidade, absorcéo e entre
outros. Porém, o uso dessas substancias juntamente com o corante indaga um grande
problema ambiental, acarretando o descarte desses residuos nas aguas agravando a situacao.
(PERUZZO, 2003)

3.1.4 Tratamentos para remogao

Os efluentes téxteis possuem peculiaridades préprias que influenciam em métodos
especificos para sua eliminacdo em aguas residuais. Os tratamentos sdo simples tratando-se
de residuos sélidos e quimicos, porém, quando se defrontam com efluentes toxicos, é
necessarias técnicas de remogdo mais complexas para abster a poluicdo. O que modifica o
tratamento especifico de cada substancia é ao fato de alguns corantes terem alta intensidade
na cor, agentes contaminantes e a presenca de outras substancias que as tornam devidamente
toxicas. Ha processos quimicos que visam diminuir a toxidade do corante por meio de

reacOes usando uma substancia capaz de reagir com o corante.
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Os tratamentos fisicos destinam-se na retencéo dos corantes por meio de adsorventes,
filtracGes ou processos fotoquimicos que degradam os compostos toxicos. Encontram-se
varios métodos aplicaveis na remocao desses efluentes, como o reagente de fenton, que é
usado no tratamento da &gua residual por quebrar compostos organicos, o percloetileno, que é
usado em produtos de limpeza. Outro método quimico empregado € por ozonizagdo que €
caracterizado por ter um alto nivel oxidante, destruindo hidrocarbonetos, coagulando e
precipitando compostos organicos como, por exemplo, o rompimento das duplas ligagdes dos
grupos cromoforos pelo o0zdnio. Por este motivo é muito utilizado na remogao de substancias
nocivas ao ambiente, sendo aplicado na agua que reage com a substdncia contaminante
gerando moléculas precipitadas. Processos fotoquimicos também s&o utilizados, degradando
compostos toxicos. (PERUZZO, 2003)

Os procedimentos biologicos utilizam bactérias que oxidam em condicdes aerobias e
anaerodbias. O emprego de microrganismos promove uma reducao na coloracdo ou até mesmo
a remocdo total da cor, fundamentando-se na oxidacdo por acdo enzimatica de
microrganismos através de processos bioguimicos que transformam compostos organicos
toxicos em dioxido de carbono, dgua ou metano. Os fungos tém se mostrado eficientes para o
tratamento de aguas residuais téxteis por apresentarem uma grande capacidade de romperem
moléculas do corante por meio de enzimas, descolorindo efluentes industriais. A biossorcao é
um mecanismo dos fungos para a remocgao dos corantes, tanto os fungos, como bactérias e
algas, possuem a propensdo de servirem como material adsorvente. 1sso se da ao fato de o
fungo desenvolver étimas caracteristicas que aumentam o poder de biossorcdo como a
elevacdo de reproducdo, sintese de biomassa e a manipulacdo genética. Apesar de ser um

método de alto custo, dispdem excelentes resultados em suas aplicacdes. (PEIXOTO, 2013)

E importante salientar que, a adequacéo de qualquer um dos métodos de tratamento
escolhido para degradacdo do corante serd muito mais efetivo, mais facil e mais
barato se realizado na estagdo de tratamento da inddstria, isto &, antes de atingir 0s
mananciais. (ZANONI, 1999, p.75)

Desde modo, o cuidado com o descarte de rejeitos toxicos nos fluidos é de extrema
seriedade, sendo consequente de interferir na absorcdo de luz dos vegetais no ambiente
aquatico provocando o aniquilamento de muitas espécies e contribuindo para a contaminacao

das aguas afetando o uso publico.
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3.1.5 Impactos no ecossistema

E de devido conhecimento os impactos provocados pela iminéncia do descarte de
efluentes téxteis nas dguas, causando uma série de complicagdes vivenciadas atualmente. Os
corantes por apresentarem caracteristicas como: alta intensidade de cor, solubilidade na agua
e toxidade; geram um problema ambiental, tanto para a vida aquatica como para 0S seres
humanos. (ZANONI, 2000)

A acdo do corante pelos seres humanos causa preocupacfes alarmantes por serem
responsaveis pela formacdo de aminas, benzidinas e outros compostos com o potencial
carcinogénico. Os corantes insollveis em agua, ao serem ingeridos pelo ser humano sao
transportados para o intestino sofrendo a acdo bacteriana floral o que ndo ocasiona
biocumulacdo. J& os sollveis sdo excretados mais facilmente, sdo metabolizados na
microflora intestinal. A grande preocupacdo esta nos grupos dos corantes que possuem a
funcdo azo-aromatico como cromoforo pela formacdo de benzidinas catalogados como
cancerigenos. (ZANONI, 2000)

Os efluentes téxteis passam por uma série de processos. Nestes processos ha uso de
outras substancias com os corantes aumentando o grau de risco, ndo sendo tratados antes de
serem lancados em &guas naturais que trazem preocupacdes ecoldgicas. A solubilidade do
corante influencia muito nos impactos, sendo visivel o desprendimento do corante no tecido
ao ser lavado, ndo encontrando apenas residuos do corante, mas sim, outras substancias que
servem como auxiliadoras na fixacdo da cor sendo elas, nocivas.

O corante diminui a transparéncia da agua dificultando a passagem de luz solar que
inibe o processo fotossintético realizado pelas algas, afetando os seres vivos que dependem
dela direta e indiretamente. Esses efluentes téxteis demoram para se degradarem, levando em
média cinguenta anos para seu desaparecimento.

O langcamento nos rios de corantesque possuem metais pesados, como
cobalto, niquel e cobre, também sdo um grande problema para o meio ambiente e para a
salide humana. Se esses efluentes penetrarem no lencol freatico ou o agricultor utilizar a &gua
contaminada para irrigar as plantagdes, os problemas relacionados podem ser muitos, como a
contaminagé@o de pessoas pela ingestdo dos alimentos irrigados, contaminacdo pela ingestao

dessa dgua e morte de espécies da fauna e da flora local.


http://www.ecycle.com.br/component/content/article/67-dia-a-dia/1840-niquel-caracteristicas-consumo-contato-bijuterias-alimentacao-exposicao-impacto-efeito-riscos-toxico-saude-sensibilidade-doencas-cancer-contaminacao-extracao-mineracao-poluicao-degradacao-meio-ambiente-reciclagem-reaproveitamento-sustentavel-cuidados.html
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Alguns corantes de alto poder de fixacdo, usados para tingir pegas de algoddo ou
seda, também podem ser nocivos aos seres vivos. Durante a etapa de tintura da
fibra, alguns corantes, como os pré-metalizados, chegam a liberar substancias
toxicas altas concentragcBes de metais pesados. Outros podem ser acumulados por
plantas expostas a efluentes da indlstria téxtil e consequentemente passar para a
cadeia alimentar, contaminando outros organismos. (CIENCIA HOJE, 2001, p.71)

Os riscos causados ao ambiente aquatico e a populacdo, sem o devido cuidado desses
efluentes téxteis, acarretardo serios problemas se ndo forem tomadas medidas drésticas que

influenciem a inibicao desses corantes nocivos nas aguas.

4. HIDROXIDO DUPLO LAMELAR

O HDL designa-se do termo argila aniénica, um termo muito utilizado para
caracterizar estruturas lamelares contendo cations nas lamelas e anions juntamente com a
agua em seu dominio interlamelar.

Os minerais da familia da argila anibnica sdo estudados desde 1842 usando a
hidrotalcita como referéncia de um mineral natural, por conter em suas lamelas hidroxido
duplo de magnésio e aluminio, e no seu espaco interlamelar os ions carbonatos. Os estudos
do hidroxido duplo lamelar iniciaram-se com a sintese pela reacdo precipitada de sais
metalicos com base, compondo-se de cations divalentes e trivalentes em lamelas opostas com
0s ions no dominio interlamelar. Estudos prosseguiram e identificaram que os céations se
encontravam juntos nas lamelas, através de andalises de difracdo de raio-X. (CREPALDI;
VALIM, 1998)

A sintese do hidréxido duplo lamelar iniciou nos primeiros estudos do mineral
hidrotalcita, com a formacdo da maceracdo de um poO branco produziu-se o composto
contendo duas lamelas. Com a reacdo de sais metalicos em uma solugéo aquosa alcalina
precipitada, sintetizou o hidréxido duplo lamelar com uma estrutura semelhante a brucita,
cations de magnésio localizados no centro de um octaedro e &s veértices com o anion
hidroxila, apresentando ligagcdo de hidrogénio e forcas de Van der Waals para manté-las
unidas. (CREPALDI; VALIM, 1998)

Alguns hidréxidos duplos lamelares sdo parte ou precursores de uma familia mais
geral de compostos, designados como estruturas lamelares pilarizadas, PLS (do
inglés: “pillaredlayeredstructures”). PLS apresentam nanoestruturasl constituidas
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pela ligagdo quimica de moléculas ou coldides em um “hospedeiro” lamelar
(CREPALDI; VALIM, 1998, p. 300)

Apds alguns anos foi estudado a estrutura dos hidroxidos duplos lamelares (Figura. 2)
tendo como principal modelo a hidrotalcita que contém dois tipos de estruturas, um sistema

romboédrico e um sistema hexagonal.

Figura 8. Representacdo esquematica de um hidréxido duplo lamelar
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Fonte: (COSTA, 2014)

Para estabilizar as lamelas é necessaria a constituicdo de um espaco interlamelar com
anions em seu dominio, essa composi¢do juntamente com agua designa um dominio quase
liquido por caracterizar um estado desordenado pelas propriedades elétricas e o estado de
hidratacdo que influenciam nisto. Além da agua encontrada no dominio interlamelar, o
composto pode absorver a umidade do ar adsorvendo a agua. Os anions podem ser haletos,
oxo-anions, anions complexos, polioxo-metaletos e anions organicos. “Na preparacao de
HDLs um fator de grande importancia é a capacidade de estabilizacdo da estrutura lamelar
pelo &nion intersticial. Quanto maior a capacidade de estabilizacdo mais facilmente o HDL se
formara. ” (CREPALDI; VALIM, 1998, p. 303). Para ter-se uma maior estabilizacdo é de
grande importancia as interacOes eletrostaticas e separacdo entre anions monovalentes e
divalentes, por conta dos anions divalentes exibirem uma alta estabilizagdo como, por

exemplo, o carbonato.
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Os cations metalicos estdo localizados nas lamelas contendo cétions divalentes como
0 magnésio e cations trivalentes como o aluminio. Ha uma razéo entre cations divalentes e
trivalentes que denotam caracteristicas importantes ao composto. O ideal da razéo é entre um
e oito, valores abaixo de um implicam nas trocas idnicas dificultando-as, ja valores maiores
que oito diminuindo a cristalinidade da estrutura. A cristalinidade é uma caracteristica dos
polimeros, quanto mais a estrutura do polimero for homogénea, mais cristalino o polimero
tende a ser. A cristalinidade tem consequéncias nas propriedades dos polimeros. Quanto mais
cristalino for o polimero mais denso e resistente ele é, e menor é a sua dureza, devido ao
empacotamento das macromoléculas que se verifica nestas zonas.

Na remocdo de corantes através do hidroxido duplo lamelar é importante que o
hidroxido tenha a sua estrutura a mais cristalina possivel, pois assim a interacdo entre o HDL
e o corante fica maior, possibilitando uma maior remocéo do corante. (CREPALDI; VALIM,
1998)

4.1 Propriedades

Os hidrdxidos duplos lamelares possuem caracteristicas de extrema importancia como
estabilidade térmica, troca i6nica, area superficial, porosidade e eletroquimica.

A estabilidade térmica, capaz de decompor os compostos por meio de faixas de
temperaturas que sdo totalizadas em trés faixas. A primeira faixa tem duas subdivisdes, sendo
a primeira a perda de agua que o composto absorve da umidade utilizando-se uma
temperatura até 100° C, e a segunda, a perda de &gua que 0 composto ja contém em seu
dominio interlamelar entre 100° C e 200°C. A segunda faixa esta relacionada a decomposicao
do &nion hidroxila em uma faixa de 200°C até 500°C e sua Ultima faixa entre 500°C & 700°C,
visando a formacdo de 6xidos que apresentam potencial na area da catalise devido as suas
propriedades basicas. (REIS, 2009)

A troca ibnica é caracterizada pelas fracas interacdes entre o anion e a lamela que
possibilitam a facilidade de troca i6nica obtendo-se novos compostos. A capacidade de um
composto substituir um anion € preciso conhecimento no anion que sera substituido e o anion
que serd intercalado por meio de um percursor. Na troca idnica é utilizado um percursor de
solugdo concentrada como o cloreto, j& em meio &cido é empregado o carbonato por dispor
um pH elevado, para ndo destruir a lamela hidroxilada. (REIS, 2009)
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A eletroguimica é empregada na utilizacdo de cations eletroativos como 0s metais de
transicdo ou anions eletroativos, ambos podendo ser favoraveis na otimizacdo de
transferéncia das cargas. Em relagdo aos anions eletroativos eles apresentam mobilidade no
dominio interlamelar devido a condutividade elétrica, com excecdo da hidroxila que
apresentam condutividade pelo transporte de prétons, os demais anions sdo conduzidos
devido a sua propria mobilidade. Os &nions carbonato e fluoreto exibem baixa condutividade
em consequéncia das fortes interagdes com as lamelas, ja o anion nitrato denota baixa
condutividade devido a sua geometria, que por ser esférica, ocupa o espaco interlamelar nao
podendo se mobilizar. (REIS, 2009)

A érea superficial tem grande influéncia em processos de adsorcdo e catalisagdo sendo
de vasta importancia. Alguns fatores de sintese interferem na éarea superficial como
tratamento hidrotérmico, velocidade da adi¢do e concentracdo das solucdes que afetam a

coagulacdo modificando a porosidade das particulas formadas. (REIS, 2009)

Os valores de area superficial especifica, encontrados na literatura para os HDLS
normalmente estdo em uma faixa de 50 a 80 m2/g. Raramente se encontram valores
superiores a 80 m2/g. Entretanto, Reichle2 preparou HDLs do sistema [Mg-AlCO3]
com tratamento hidrotérmico em vérias temperaturas diferentes (entre 65 oC e 300
0C), obtendo uma area superficial especifica de 200 m2 [...] (CREPALDI; VALIM,
1998, p. 300)

A porosidade de um material tem grande influéncia em propriedades fisicas como
densidade, condutividade térmica e resisténcia mecanica com alto desenvolvimento na

capacidade de adsorcdo prevendo uma economia da matéria prima e energia. (REIS, 2009)

4.2 Métodos para a sintese

Serdo abordados alguns métodos para a sintese do Hidroxido Duplo Lamelar
destacando aspectos importantes da sintese e sua viabilidade para o uso na remocdo do

corante.
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4.2.1 Coprecipitagéo

Este método consiste no emprego de uma solucdo contendo sais de metais divalente e
trivalente sob uma solucédo envolvendo o hidroxido e o anion a ser intercalado. Esse processo
pode ocorrer de duas formas, uma sendo a pH variavel e a outra a pH constante.

O processo com pH varidvel necessita de condigdes que impliqguem no meio como:
agitacdo da solucdo, velocidade da adicdo, pH final apds a mistura das solugdes e temperatura
relativamente baixa para evitar a formagdo de uma fase com precipitagdo do hidréxido. Para
obter a cristalizacdo do material, € posto a temperaturas baixas seguidas de um tratamento
hidrotérmico. A desvantagem ao ser utilizado pH varidvel consiste na tendéncia do metal
trivalente precipitar em pH mais baixo que o metal divalente, ndo atingindo a pureza do
material.

O método a pH constante consiste na simultaneidade das duas solu¢Ges com a adicéo
do hidréxido de sédio ou potassio até atingir um pH 6timo para manter-se constante. Esse
método apresenta resultados satisfatério dispondo a pureza do material e uma boa
cristalinidade. A Unica exce¢do € no uso do anion carbonato que em concentracbes & pH
baixo é convertido em bicarbonato e & pH alto forma-se sais insollveis de metal divalente.

De maneira geral, o efeito que abrange as maiores qualidades ao material é no
emprego da coprecipitacdo a4 pH constante que salienta homogeneidade para cristalizacdo do
material. (CREPALDI; VALIM, 1998)

Figura 9. Esquema da sintese de coprecipitacéo.

Sais de metais a
divalente e trivalente _|_ OH + Anion

pH variavel ou pH
constante

Fonte: Elaborado pelos préprios autores.
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4.2.2 Sal-6xido

Esse método consiste na suspensdo do oxido de um metal divalente reagindo com
uma solucgdo contendo o metal trivalente com o anion a ser intercalado. Para que ocorra essa
reacao leva-se em conta dois fatores.

O primeiro fator diz respeito a hidrolise lenta que deve advir da reacdo entre o 6xido
do metal divalente com o metal trivalente, ou seja, ndo reagir com a agua rapidamente sendo
necessario o pH levemente acido.

O outro fator refere-se na formagdo de um sal soltvel através da reacdo de um metal

trivalente com o anion intercalado, carecendo da estabilidade em meio &cido. (CREPALDI;
VALIM, 1998)

4.2.3 Sintese hidrotérmica

Visam a suspensdo de metais 0xidos em agua, ambos sendo divalente ou trivalente
com a adi¢cdo de uma solucdo acida com a intuicdo de intercalar-se. Essa sintese denota uma
vantagem inerente por ndo gerar sais, evitando a producdo de residuos exibindo hidroxidos
duplos lamelares livres de sodio, cloreto e entre outros. Deve-se realizar o método perante a
temperatura elevada e alta presséo.

Por apresentar uma vantagem contribuinte para o material e sendo eficaz nos
resultados, ndo se usa muito este procedimento por possuir uma gama de métodos com 0s
mesmos resultados, porém mais simples. (CREPALDI; VALIM, 1998)

Figura 10. Esquema da sintese hidrotérmica.

M+2 0+ M+3 0 )
+ Solugdo dcida
Suspensos na agua

Sem produgdo de residuos

Fonte: Elaborado pelos préprios autores.
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4.2 .4 Sintese de hidrélise induzida

Esse método foi estudado por Taylor, que realizou a reacdo entre o hidroxido de um
metal trivalente com uma solucdo de metal divalente e o anion a ser intercalado, consistindo
em uma precipitacéo.

Ao comparar com 0s outros métodos € visto que exibem uma baixa cristalinidade,
porém, uma vantagem encontrada é a reducdo do tempo necessario na formacdo de um
hidréxido duplo lamelar. (CREPALDI; VALIM, 1998)

4.2.5 Sintese indireta

Os éanions estdo localizados no dominio interlamelar com camadas positivas
aprisionando-o0s sob uma atracdo eletrostatica que favorece a troca de ions. Exige uma serie
de fatores que contribuem para a troca idnica como a geometria, densidade da carga e
capacidade de estabilizacdo das lamelas que o anion substituinte deve exercer. Essa troca tem
influéncia em novos materiais com caracteristicas aprimoradas.

A troca ibnica pode ocorrer por meio de uma solucdo concentrada contendo o anion
que sera intercalado. E analisado a densidade da carga do &nion, quando maior a densidade
maior sera a atracdo eletrostatica com as lamelas favorecendo tendéncia para a substituicao.
O intermediario mais utilizado para esse processo € o cloreto.

A troca ibnica em meio &cido usa-se precursores como, carbonato ou tereftalato que
possuem pH elevados suficientes para ndo destruir a lamela hidroxila. Quando o carbonato
for o anion a ser substituido, serd eliminado do meio como didxido de carbono. A
desvantagem dessa troca em meio acido € por provocar a destruicdo parcial das lamelas,
embora ndo seja tdo significativa. Os anions organicos podem ser intercalados desde que
sejam estaveis em meio acido.

A troca ibnica por regeneracdo de um precursor calcinado depende do precursor
carbonato e a temperatura da calcificagcdo. O uso do carbonato deve-se ao fato de decompor-
se em baixas temperaturas e do seu gas resultante ndo oxidar quando comparado a outros

jons. A calcificacdo deve ser realizada em uma temperatura que possa decompor o anion
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interlamelar e decompor parcialmente as hidroxilas para que ao ser colocado em uma solucao
aquosa regenere. O cuidado com a elevacdo do pH deve ser analisado para que ndo ocorra a
intercalacdo de anions hidroxila e evitar o contato com o ar, por conta da regeneracdo do
carbonato devido a presenca de dioxido de carbono. (CREPALDI; VALIM, 1998)

4.3 Fatores para a sintese

Para uma melhor sintese do hidréxido duplo lamelar encontra-se pardmetros que
ajudam na melhor formacéo possivel.

Ha aspectos relacionados aos cations que possibilitam a formacéo do hidréxido duplo
lamelar, como o raio iénico, energia reticular, nimero de coordenacdo e tamanho da esfera de
coordenacdo. O raio idnico dos cations ndo deve ser muito diferente, pois impossibilitara na
formacdo do hidréxido duplo e sim, formara um hidréxido simples. Geralmente, os cations
possuem o raio idnico entre 0,5 e 0,74 A. O nimero de coordenacdo deve ser o mesmo para
ambos e também € necessario que o tamanho dos céations e seus ligantes sejam
respectivamente proximos um do outro juntamente com a energia reticular. (RODRIGUES,
2007)

Na velocidade de adicdo ndo ha estudos especificos que descrevem esse fator bem
abrangente. Sabe-se que € um dos fatores de grande influéncia nos métodos de coprecipitacao
e sal-Oxido, obtendo um alto grau de cristalinidade devido a uma adi¢do lenta com uma forte
agitacdo. (RODRIGUES, 2007)

O tratamento hidrotérmico € um fator empregado para a obtencdo de maior
cristalinidade ao material apds o método de coprecipitacdo. Usa-se um reator controlando a
temperatura e a pressdao que sdo elevadas. O tratamento hidrotérmico alcanca uma
cristalinidade a 200°C. (RODRIGUES, 2007)

4.4 Aplicagdo na remocao de efluentes téxteis

As empresas téxteis tém grande destaque no mercado mundial por sua alta
produtividade e inovagOes, alcancando grandes niveis de importacGes e exportaces pela
gama de variedades. A sociedade em si preza pela qualidade e modelo de vestuarios, porém o

modo do procedimento e os problemas gerados sdo invisiveis quando se trata de lucros que
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essas empresas geram. Dentro da empresa, varios métodos sdo empregados na confeccéo dos
tecidos, como a fixagdo do corante por meio do banho de tingimento.

Os corantes usados no tingimento de tecidos sdo descartados nas aguas, provendo
consequéncias ao ambiente como o aniquilamento de espécies aquéticas e a inibicdo da
fotossintese por algas, que de acordo com 0s pesquisadores, a maior producdo de oxigénio
vem dos planctos encontrados nas aguas.

Diante dos problemas enfrentados, varias pesquisas foram realizadas para se obter
uma maneira de remover esses compostos organicos que trazem grandes impactos. Um dos
métodos que apresentam resultados satisfatérios € o uso do carvéo ativado, que por ser um
adsorvente, é capaz de remover o corante, porém o uso do mesmo tem se tornado pouco
eficiente ao se tratar de corantes com intensa coloracdo, levando a altos custos e a
incapacidade de reutilizacéo.

As argilas anibnicas possuem uma gama de propriedades que se aplicam como
métodos para a remocao de efluentes téxteis. Devido a presenca de anions interlamelares e os
anions presentes nos compostos organicos procede-se a troca ionica. (RODRIGUES, 2007)

A sorcdo pode ser realizada pelo processo de reconstrucdo, partindo de um HDL
calcinado em meio aquoso, com o0s &nions sorvidos ocupando 0S espagos
interlamelares, enquanto a adsorcdo ocorre apenas na superficie do HDL,
principalmente por interagdo eletrostatica dos anions com as cargas superficiais do
adsorvente (REIS, 2009, p. 16)

A elevada é&rea superficial nos hidroxidos duplos lamelares torna-os excelentes
adsorventes. O corante sendo um fluido associa-se ao hidroxido duplo lamelar, ambos contém
anions, realizando a troca ionica que favorece a decomposic¢do dos componentes do corante.
A adsorcéo pode ser quimica ou fisica. (RODRIGUES, 2007)

A adsorcdo fisica é decorrente das fracas interacdes entre o adsorvente e o adsorvato,
conhecida como interacdo de Van der Waals. A substancia adsorvida ndo penetra no
hidroxido duplo lamelar que néo se dissolve em sua estrutura, apenas fica sob a superficie.
(RODRIGUES, 2007)

A adsor¢do quimica comparada a adsorcdo fisica, apresenta maiores forcas de
interacdo entre o corante e o hidroxido duplo lamelar, onde a substancia adsorvida se liga
com a molécula da superficie do adsorvente constituindo uma camada de moléculas
adsorvidas. (RODRIGUES, 2007)
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As argilas anibnicas sdo adsorventes eficientes para remover varias espécies
organicas coloridas de solucBes aquosas, especialmente na remogdo de espécies
anidnicas. O uso de HDLs calcinados como adsorventes tém despertado interesse
devido a sua alta capacidade de retencdo anidnica e o procedimento simples de
regeneracdo térmica. (RODRIGUES, 2007, p. 23)

A vantagem do uso das argilas anidnicas como adsorventes na remocéao de efluentes
téxteis tem grande destaque no fato de regenerar-se e ser reutilizada, conhecido como efeito
memdaria. Ao adsorver 0 corante na sua superficie, acaba sendo constituido por poluentes
necessitando da remocao da substancia adsorvida e a regeneracao do adsorvente. O hidroxido
duplo lamelar apresenta essa propriedade, ocorrendo da seguinte forma: o composto com o
anion carbonato no dominio interlamelar é eliminado por conta da temperatura ideal para este
processo e depois é posto em agua. A calcinacao fornece como produto éxidos mistos que sao
reidratados recuperando sua estrutura original e intercalando anions para manter a
neutralidade. Ao serem postos na agua permite a intercalacdo do anion hidroxila na estrutura.
De forma geral, o hidréxido duplo lamelar com o poluente na superficie sofre decomposicdo
térmica decorrente de uma calcinacdo com formacédo de 6xidos mistos e eliminacdo do ion
carbonato, esses Oxidos regeneram o composto e por Gltimo a adi¢do de agua no produto
final. (RODRIGUES, 2007)

Sendo assim, o hidroxido duplo lamelar tem se mostrado um método eficiente na
remocgdo dos corantes das aguas por sua capacidade de adsorver, realizar troca inica e 0
efeito memoria que pressuponham em resultados satisfatérios. (RODRIGUES, 2007)

5. METODOLOGIA

O projeto foi desenvolvido com base na aplicagdo de novas técnicas que promovam
a remocao dos corantes téxteis dos efluentes, com a utilizagdo de Hidréxido Duplo Lamelar
(HDL). A realizacdo do projeto constitui em avaliar a capacidade de adsorventes inorganicos
nanoporosos com a utilizacdo de um sistema de batelada em reatores agitados.

Para que possa ser realizado, foi feita sintese dos HDLs a partir de cloretos
de magnésio e aluminio, utilizando o método de coprecipitacdo, que consiste em uma solucéo

contendo os sais de metal divalente e trivalente, cloreto de magnésio e de aluminio
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respectivamente, sob uma solugdo envolvendo o hidroxido de amdnia e um anion a ser
intercalado, no caso foi o cloro. O procedimento consiste na adigdo dos sais divalente e
trivalente sob uma solucdo aquosa submetida a uma temperatura, em agitacdo durante um
tempo determinado com aplicacdo de um composto que precipite a solugdo. Apoés isso, é
sujeito a centrifugacdo para precipitar. O término do procedimento consiste em deixar
algumas horas na estufa, logo em seguida na maceragdo do produto. E utilizado a difracéo de
raio-X para analisar a estrutura cristalina do composto.

Neste projeto foi realizado a sintese com duas variages de tempo sob agitacdo. Os
tempos de agitacdo realizado foram quinze minutos e seis horas, em cada uma sendo aplicada
uma temperatura ambiente e outra a temperatura de 60°C.

Primeiramente foi realizada a separacdo dos matérias e organizacéo da bancada. Em
seguida, foi utilizado o vidro de relégio para a pesagem dos sais (cloreto de magnésio e
aluminio vetec p.a.) na balanca analitica procurando obter um valor bem aproximado da
massa estipulada. Para a sintese em temperatura ambiente, foram colocados em um béquer,
100 mL de agua destilada no agitador e logo em seguida, foram postos os dois sais
simultaneamente, colocando 10 mL do hidroxido de amodnia a 10% para uma melhor
precipitacdo. Para a sintese de 60°C, primeiramente foram aquecidos 100 mL de &gua
destilada até obter a temperatura desejada, depois foram adicionados 0s sais
simultaneamente, sendo aplicados 10 mL do hidroxido de aménio a 10% colocando sob
agitacdo. Ao retirar do agitador magnético, a solucao é colocada nos tubos para centrifugar a
uma agitacdo de 3000 rpm por cinco minutos, repetindo esse processo cerca de cinco vezes, e
colocando agua destilada ao término. Apos centrifugar, foi colocado no cadinho e na estufa
por 18 horas a 50°C. Ao final desse processo, foi feito a maceracdo do hidréxido duplo
lamelar formado usando o cadinho e pistilo para o processo.

Foram realizados ensaios de caracterizagdo do HDL por difracdo de raio X
utilizando-se um difratdbmetro Shimadzu modelo XRD-6000. As medidas foram realizadas a
uma velocidade de varredura de 2°/min, tensdo de 40KV, corrente de 30 mA e radiacdo
CuKal (A = 1,5418 A). As medidas de espectroscopia UV-Visivel UV-1800 Shimadzu, na
regido do infravermelho (FTIR). As amostras foram preparadas com pastilhas de KBr (1% de
brucita em peso), acumulacéo de 16 medidas e resolucéo 2 cm™. A definicio do tempo ideal
foi feita adicionando-se uma mesma quantidade de HDL 20 mg/L em uma solugdo de 50

mg/L de corante, aliquotas de 5 ml foram retiradas a cada 30 minutos para a analise do teor
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de ions ainda presentes na solu¢do. Com o tempo definido, foi variada a massa de HDL de 10
mg a 50 mg, para a defini¢do da melhor massa. Os ensaios foram realizados em triplicata e o
valor medio das medidas foi utilizado. Os teores dos respectivos anions foram determinados
por UV/Vis com um comprimento de onda 650 nm e com o pH em torno de 8 a 10. O corante

utilizado foi o azul de metileno cuja formdla molecular é C1H1sN3SCI e a formula estrutural

HA.C
3 jL/;\rN\ CH,
- /“\\
H,C” NH s": : :‘NH CHs

Ccl

é:

Figura 11- Estrutura do corante catonico do Aul de Metileno

Na identificacdo da cristalinidade e da area superficial foi utilizado o microscépio

eletrbnico de varredura fide imission da zaees.

6. RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 Caracterizagdo do HDL

6.1.1 Difragéo de raio X

A presenca do HDL na amostra foi confirmada através de dados da literatura (JCPDC-
ficha 44- 1482).
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Figura-12 — Difratograma do HDL
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A andlise mostra um diafratograma tipico do HDL. Verifica-se os picos de difracéo

referente aos planos (003), (012), (015), (018), (110) e (112) caracteristicos de materiais
hidrocalciticos, o que indica que o método de obtencdo dos HDLs gerou a estrutura desejada

6.1.2 Espectroscopia na regido do Infravermelho

Esta técnica é muito atil para complementar os métodos de caracterizacdo para

compostos argilosos
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Figura-13 — Espectro de Infravermelho
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O espectro apresenta uma banda de absorcdo em 3400cm™ que é o estiramento da
ligacdo O-H de moléculas de 4gua que estdo no espaco interlamelar, em 1640 cm™ é atribuida
a deformacdo das moléculas de 4gua interlamelares. As bandas 1364 ,1420 e 1483 cm™ sdo
relativas ao carbonato intercalado, as bandas caracteristicas da ligagdo oxigénio-metal-
oxigénio tem um comprimento de onda menor que 1000 cm™.Os picos ente 800 e 500 cm™
correspondem ao estiramento das ligacbes entre magnésio-oxigénio e aluminio-oxigénio, bem

caracteristico de materiais argilosos

6.1.3-Microscopia eletronica de varredura dos HDLs-Ampliacdo de 10.000 vezes
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Figura 14- HDL —T.A. com precipitacdo imediata Figura 15-.HDL — 60°C com precipitacdo imediata

Na microscopia eletronica de varredura realizada no HDL, com precipitagdo
imediata a temperatura ambiente, 0 composto obteve pouca cristalinidade e pouca area
superficial. Porém, a medida que foi elevando a temperatura do HDL para 60°C, ocorreu um

aumento na cristalinidade e na area superficial.

Figura 16- HDL —T.A. com 6 horas de agitacéo Figura 17-.HDL — 60°C com 6 horas de agitagio
M‘,‘;fx;;- '_., é’ il - ,.’3 {:{,j‘:l o~ v

W e &

Na microscopia eletronica de varredura realizada nos HDLs com precipitacdo
imediata e com 6 horas de agitacdo, observou que, tanto a temperatura ambiente como a
60°C, foi evidenciado que quanto maior o tempo de agitacdo e temperatura de precipitacéo,

maior é a sua area superficial e cristalinidade.
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A comprovagdo da cristalinidade dos HDLs, é observada em fungdo dos cristais
finos, analisados nas microscopias eletronica de varredura dos HDLs, e pela quantidade

desses cristais finos € possivel evidenciar a area superficial.

6.1.4 — Curva de adsorcéo para determinacdo do melhor tempo de remocéo

Foi escolhida uma massa 20 mg/L de HDL aleatoriamente para a deteminagdo do

melhor tempo de contato com o material adsorvente.
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Pode-se concluir que o melhor tempo do adsorvente em contato com a solugéo para a
remogdo do corante é em torno de quatro horas, acima deste tempo a remocdo € quase

insignificante.
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6.1.5 — Curva de adsorcéo para determinacdo da melhor massa de HDL
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A melhor massa para remoc¢édo do corante foi em torno 40mg, acima deste valor a
remocdo nao é significante.

Pode-se concluir que o melhor tempo de remocéo € de 4 h associado a uma massa de
50mg do HDL produzido a 60° C e seis horas de agitacdo, pois 0 mesmo apresenta uma
maior cristalinidade e area de contato para a remocéo do corante.

Na literatura encontrada, houve a sintese da argila calcinada Ni-Fe para remoc¢éo do
corante reativo azul direto 53 com adsor¢do de 70% nos primeiros minutos (Saiah et al.
2008). Na literatura de Namasivayam; Sumithra (2005) usou-se o HDL Fe (I1I) Cr (1l) na

-1,_-1
remocdo do azul de metileno apresentando uma capacidade de adsorcdo de 23.mg. g

Na adsorc¢do do acido azul 29 apresentou uma remocao de 99% em um tempo de uma hora.

Na literatura de Aguiar E.J (2012) foi sintetizado o HDL com uma solugéo aquosa
de 00996 mollL de Mg(VO3)2NO3);6H20 e 0,0332 mollL AINO3);3.9H20

(NO3)3.9H20  aerescentando 100 mL de uma solugio aguosa contendo 0,249 mol/L de
NaHCO3 a 60°C. Sob agitacdo e depois posto na centrifuga. Apos isso, foi colocado na
estufa a 80°C por 96 horas. Na remocdo do corante pelo HDL foi usado o corante azul de
metileno e RP5, com 20 mL da solucdo do corante, concentracdo de 100ppm e a massa do
HDL de 0,015 g. Foi posto em frascos com capacidade de 50 mL passando por uma agitacdo
de 20 rpm em um sistema rotatorio orbital. O pH foi ajustado para 9 com adicdo de NaOH. A
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solucao foi coletada apds centrifugacdo a 10000 rpm por 10 minutos. A concentracdo foi
analisada por espectrofotdbmetro. Foi a analisado que a influéncia do pH controla a carga da
superficie do HDL e é responsavel pelo grau de ionizacdo de materiais em solucéo. Favorece
0s mecanismos de interacdo eletrostatica e reacdo quimica entre o adsorvente e o corante.
Significa que a capacidade de adsorgédo varia com o pH. O resultado obtido apresentou um
tempo de contato de 2 horas, massa do hidroxido duplo lamelar de 0.015 g e o pH 9.
Comparando os resultados do seguinte projeto com o resultado obtido na literatura,
apresentou uma adsorcédo eficiente, visto que os hidroxidos duplos lamelares exibiram uma

diferenca no procedimento da sintese, implicando em valores aproximados.

7 CONCLUSAO

O hidréxido duplo lamelar apresenta uma gama de propriedades que facilitam a sua
capacidade de adsorver o corante encontrado em uma solugdo aquosa. Tais como, sua elevada
area superficial, calcinacdo, troca idnica e a regeneracdo que pode ser reutilizado para outros
processos. Ha também fatores que influenciam na sintese desse composto como velocidade
da adicdo, tamanho, razdo dos cétions e a estabilidade térmica.

A sintese do HDL e sua caracteriza¢do foram realizadas para determinar a melhor
curva de tempo e de massa para a remoc¢do do corante textil. Nas pesquisas realizadas, foi
encontrado que o melhor tempo para a remogdo do corante é em torno de 4 horas, acima deste
tempo a remocdo é insignificante, com uma massa de 40 mg de HDL. Assim pode ser

removido em torno de 70,00% com HDL de 6 horas de agitacdo a 60 graus.
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