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RESUMO: Nos últimos anos, vêm sendo desenvolvidas pesquisas para obtenção de novos 

materiais e metodologias que visam minimizar problemas ambientais decorrente do descartes 

de efluentes industriais contaminados com metais pesados. A adsorção vem sendo utilizada 

como uma tecnologia alternativa eficaz, economicamente viável e potencialmente importante 

para a redução dos metais, principalmente quando se utiliza adsorventes naturais como alguns 

tipos de argilas. A quitosana, polímero de origem natural, presente na carapaça de crustáceos 

e insetos, também tem sido usada para esse fim. Dentre as argilas, a vermiculita se destaca 

pela sua boa capacidade de troca iônica e na sua forma expandida potencializa suas 

propriedades por aumentar bastante sua superficial específica. O presente trabalho teve como 

objetivo avaliar a funcionalidade do material híbrido obtido através da modificação da 

vermiculita expandida com quitosana na remoção de íons de chumbo (II) em efluentes 

aquosos. O material obtido foi caracterizado por espectroscopia do infravermelho (IV) com o 

intuito de se avaliar a eficiência da modificação da matriz inorgânica, a vermiculita, pelo 

material orgânico, a quitosana. A estabilidade térmica do material e a relação argila /polímero 

foram avaliadas através da termogravimetria. Para a avaliação da superfície do material foi 

usada a microscopia de varredura eletrônica (MEV) e (BET). A análise de BET revelou um 

aumento significativo da área superficial da vermiculita que, após interação com a quitosana, 

foi obtido um valor de 21, 6156 m
2
/g. Foram realizados ensaios de adsorção em função do 

tamanho de partícula, concentração e tempo. Os resultados mostram que a capacidade de 

remoção dos íons através da vermiculita foi, em média, de 88,4% para chumbo em 

concentrações na faixa de 20-200 mg/L e de 64,2 % na faixa de concentração de 1000 mg /L. 

Em relação ao tamanho de partícula, observou-se um aumento da adsorção com a diminuição 

da granulometria. Em função do tempo de contato, foi observado um equilíbrio de adsorção 

em 60 minutos com capacidade de adsorção. Os dados das isotermas foram ajustados a 

equação de Freundlich. O estudo cinético de adsorção mostrou que o modelo de pseudo 

segunda ordem descreve melhor o processo de adsorção, sendo encontrado os seguintes 

valores: K2 = 0,024 g. mg
-1

. min
-1

, Qmáx= 25,75 mg/g valor bastante próximo do Qe calculado 

= 26,31 mg/g . A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que o material utilizado pode 

ser utilizado em sistemas de tratamento de efluentes como fonte adsorvente de íons metálicos 

devido a sua alta capacidade de adsorção. 
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ABSTRACT 

 

Actually, surveys have been developed for obtaining new materials and methodologies that 

aim to minimize environmental problems due to discharges of industrial effluents 

contaminated with heavy metals. The adsorption has been used as an alternative technology 

effectively, economically viable and potentially important for the reduction of metals, 

especially when using natural adsorbents such as certain types of clay. Chitosan, a polymer of 

natural origin, present in the shells of crustaceans and insects, has also been used for this 

purpose. Among the clays, vermiculite is distinguished by its good ion exchange capacity and 

in its expanded form enhances its properties by greatly increasing its specific surface. This 

study aimed to evaluate the functionality of the hybrid material obtained through the 

modification of expanded vermiculite with chitosan in the removal of lead ions (II) in aqueous 

solution. The material was characterized by infrared spectroscopy (IR) in order to evaluate the 

efficiency of modification of matrix, the vermiculite, the organic material, chitosan. The 

thermal stability of the material and the ratio clay / polymer was evaluated by 

thermogravimetry. To evaluate the surface of the material was used in scanning electron 

microscopy (SEM) and (BET). The BET analysis revealed a significant increase in surface 

area of vermiculite that after interaction with chitosan, was obtained a value of 21, 6156 m
2
 / 

g. Adsorption tests were performed according to the particle size, concentration and time. The 

results show that the capacity of removal of ions through the vermiculite was on average 

88.4% for lead in concentrations ranging from 20-200 mg / L and 64.2% in the concentration 

range of 1000 mg / L. Regarding the particle size, there was an increase in adsorption with 

decreasing particle size. In fuction to the time of contact, was observed adsorption equilibrium 

in 60 minutes with adsorption capacity. The data of the isotherms were fitted to equation 

Freundlich. The kinetic study of adsorption showed that the pseudo second- order model best 

describes the adsorption adsorption, having been found following values K2=0,024 g. mg
-1

 

min
-1

and Qmax=25,75 mg/g, value very close to the calculated Qe = 26.31 mg / g. From the 

results we can conclude that the material can be used in wastewater treatment systems as a 

source of metal ions adsorbent due to its high adsorption capacity. 
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1 Introdução  

Ao longo dos anos, o aumento da produção industrial está gerando problemas em 

nosso ambiente, devido ao descarte de efluentes em águas superficiais e nos solos, tais como 

produtos químicos e resíduos industriais que expõem o ser humano a problemas de saúde 

através da inalação, ingestão ou absorção pela pele. Indústrias de galvanoplastia, pilhas, 

baterias, mineração, elétrica e tintas são alguns exemplos das indústrias que lançam estes 

poluentes que podem conter uma considerável quantidade de resíduos tóxicos e poluentes, tais 

como, íons metálicos (Voleski, 2001). Alguns metais pesados são necessários à vida de 

organismos em determinadas quantidades, no entanto, acima de certas concentrações tornam-

se tóxicos ao ser humano (Veli & Alyuz, 2007). A presença desses íons nos efluentes 

representa formas de contaminação de recursos hídricos, cuja qualidade das águas torna-se 

cada vez comprometida, uma vez que estes podem ser disseminados via cadeia alimentar. 

(Aguiar & Novaes, 2002).  

Atualmente, um dos resíduos de maior preocupação é o gerado pelo manuseio do 

chumbo, que possui alto grau toxicológico em, praticamente, todas as suas composições 

químicas. Os resíduos industriais contendo chumbo são classificados, segundo a norma 

brasileira ABNT NBR 10004 -2004, como perigosos. O uso principal do chumbo é na 

construção de baterias ácidas automotivas e industriais, que consumem em torno de 90% em 

todo mundo (Kreusch, 2005). 

O consumo mundial de chumbo cresceu 18,53 % no período de 2004 a 2008, partindo 

de 7297 mil toneladas em 2004 para 8649 mil toneladas em 2008 (ILZSG, 2009). O Brasil 

consumiu, em 2000, 156,4 mil toneladas do chumbo metálico, e em 2008, 182,2 mil 

toneladas, o que representa um crescimento de 16,51% na demanda de chumbo para o 

período, a uma taxa média de 1,93% ao ano. No Brasil, o parque produtivo do chumbo 

secundário, devido à recuperação do metal de sucatas, se concentra em metalúrgicas 

distribuídas nas três regiões do país: região nordeste (Pernambuco); região sudeste (São 

Paulo, Rio de Janeiro e Minas Gerais) e Sul (Paraná e Rio Grande do Sul). Estas metalúrgicas 

são ligadas em geral às empresas produtoras de baterias e possuem uma capacidade total do 

refino de160 mil toneladas por ano (Silva &Teixeira, 2009a). 
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Diversos métodos de tratamento de efluentes industriais têm sido estudados visando 

atender às exigências ambientais existentes, tais como, precipitação por via química, osmose 

reversa, troca iônica. No entanto estes métodos acarretam um alto custo, que inviabiliza o 

tratamento de efluentes gerados pelas indústrias (Halim et al., 2003).  

O processo de adsorção é uma tecnologia alternativa eficaz, economicamente viável 

e potencialmente importante para a redução da disponibilidade dos metais, por representar um 

processo essencialmente irreversível, em que a presença de uma fonte adsorvente pode 

acarretar reduções na disponibilidade dos mesmos em solos ou nas águas (Dermirbas, 2008). 

Atualmente, devido ao aumento considerável dos descartes de efluentes industriais 

contaminados com metais pesados, aliados às leis ambientais cada vez mais rigorosas, faz-se 

necessária, sempre mais, a busca de novas tecnologias visando à obtenção de novos materiais 

alternativos que combinem baixo custo de produção, fácil regeneração e maior seletividade 

com íons de metais pesados para gerar alternativas racionais para minimizar os problemas 

ambientais gerados ao meio (Brald, 2004; Arias et al., 2006). 

Dentre os materiais alternativos, o argilomineral vermiculita vêm sendo utilizado 

como material adsorvente, devido apresentar boas características para remoção de metais 

pesados. Sua alta porosidade e baixa densidade lhe confere uma capacidade de troca iônica 

elevada, podendo ser utilizado como peneira molecular, agente condicionante de solos ácidos 

e argilosos. Outro material que vem despertando o interesse dos pesquisadores é a quitosana, 

poliaminosssacarídeo obtido pelo processo de desacetilação da quitina, onde sua capacidade 

adsortiva advém da grande quantidade de grupamentos funcionais amino e hidroxila presente 

em sua estrutura. Estes materiais, a vermiculita e a quitosana, podem ser considerados como 

materiais de baixo custo por apresentar as seguintes características: 

I. Material de origem natural; 

II. Abundante na natureza e também subproduto de indústrias; 

III. Os materiais e reagentes utilizados no processo são baratos. 
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Nessa direção, o propósito do presente trabalho de pesquisa é investigar a 

funcionalidade do material híbrido obtido através a vermiculita expandida e a quitosana com o 

intuito da remoção de íons de chumbo através de ensaios de adsorção para aplicação em águas 

e efluentes gerados pelas indústrias. 

 

1.1 Objetivos 

1.1.1 - Geral 

Combinar propriedades da vermiculita tais como baixo custo, grande área superficial 

específica e troca iônica com a capacidade de complexação de metais apresentada pela 

quitosana a fim de obter um material híbrido com potencial para purificação de efluentes 

contaminados com íons chumbo.  

 

 

1.1.2 - Específicos 

 Caracterizar a vermiculita expandida proveniente da indústria Eucatex Agro, a 

quitosana e o material híbrido por técnicas como termogravimetria (TG), análise 

BET, espectrofotometria de absorção na região do infravermelho (IV), 

microscopia de varredura eletrônica (MEV) e fluorescência de raios-X. 

 Preparar o material híbrido de vermiculita e quitosana. 

 Avaliar a capacidade de remoção de chumbo (Pb
2+

) pelo material híbrido através 

de um planejamento fatorial 2
4
. 

 Obter isotermas de adsorção através de ensaios em reatores envolvendo a 

vermiculita revestida e os íons metálicos de chumbo  

 Correlacionar às isotermas obtidas experimentalmente aos modelos de Langmuir e 

Freundlich. 
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2. Revisão bibliográfica 
 

Neste capítulo serão demonstrados os aspectos teóricos da vermiculita, da quitosana, 

a adsorção e os modelos cinéticos de adsorção, objeto desta proposta de dissertação. Também 

será abordada a técnica do planejamento experimental, utilizada durante o trabalho. 

 

2.1 Metais pesados 

Os metais pesados podem ser considerados elementos de elevadas massas atômicas, 

sendo algumas substâncias altamente tóxicas para os seres vivos, provocando um conjunto 

específico de sintomas. Os dois principais mecanismos de ação dos metais pesados, no ser 

vivo, é a formação de complexos com os grupos funcionais das enzimas, que prejudica o 

perfeito funcionamento do organismo e a combinação com as membranas celulares, que 

perturba ou, em alguns casos, impede completamente o transporte de substâncias essenciais, 

tais como os íons Na
+
 e K

+
, e de substâncias orgânicas. Os sintomas da intoxicação metálica 

dependem de cada metal em particular, mas de um modo geral afetam os rins, o trato 

gastrointestinal e o cérebro (Oga, 2003; Pimentel, 2005). 

O aumento das atividades industriais tem intensificado o acúmulo destes poluentes 

perigosos, através de despejos de resíduos industriais, quando depositados no solo ou em 

corpos d’água, ou em processos de incineração de lixo urbano e industrial, provocando a 

volatilização e formando cinzas ricas em metais. 

Os metais, para os organismos, podem ser classificados em: 

 Elementos essenciais: sódio, potássio, cálcio, ferro, zinco, cobre, níquel e magnésio. 

Estes metais são importantes para o crescimento de organismos, como exemplo, o 

ferro é constituinte da hemoglobina.  

 Micro-contaminantes: arsênio, chumbo, cádmio, mercúrio, alumínio, titânio, estanho e 

tungstênio. Estes elementos não desempenham funções nutricionais ou bioquímicas 

em microorganismos, plantas ou animais. 
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 Elementos essenciais e simultaneamente micro-contaminantes: cromo, zinco, ferro, 

cobalto, manganês e níquel.  

Os processos de remoção dos metais pesados visam à adequação das descargas 

líquidas aos padrões de qualidade ambiental exigidos pela legislação (Barros, A. et al., 2006). 

A Tabela 2.1 apresenta as principais indústrias responsáveis pelo aumento da contaminação 

desses metais no meio ambiente. 

Tabela 2.1- Principais poluentes presentes nos despejos industriais 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Volesky, 2001. 

 

Estes metais, quando encontrados nos efluentes industriais, devem ser removidos 

antes do tratamento biológico, evitando a inibição dos microrganismos responsáveis pela 

oxidação da matéria orgânica, ou antes, do lançamento em corpos d’água. Alguns destes 

metais precipitam-se sob a forma de hidróxidos (insolúveis) ou carbonatos, sendo removidos 

juntamente com o lodo em decantadores. Geralmente existe um tratamento específico para 

cada substância e na maioria são tratamentos químicos, físicos e físico-químicos (Nunes, 

2001). 

 

 

 

 

 

Indústria Metal 

Mineração 

Eletrodeposição 

Processamento do metal 

Geração de energia 

Operações especiais 

Cu, Zn, Pb, Mn, U, Cr, As, Se, V 

Cr, Ni, Cd, Zn 

Cu, Zn, Mn 

Cu, Cd, Mn, Zn 

Hg, Au e outros  
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2.1.1 Características e efeitos tóxicos do Chumbo (Pb) 

O chumbo é relativamente abundante na crosta terrestre, tendo um peso molecular 

igual a 207,9 g.mol
-1

. As maiores fontes naturais de chumbo são emissões vulcânicas, 

intemperismo geoquímico, tendo como principais fontes geológicas de chumbo as rochas 

ígneas e metamórficas. A galena ou sulfeto de chumbo (PbS) é a mais importante fonte 

primária e comercial do mesmo (Paoniello & Chasin, 2001). Ele pode ser utilizado na forma 

de metal, puro ou ligado com outros metais tais como antimônio, arsênio, estanho e bismuto, 

como compostos químicos na forma de óxidos, devido as suas propriedades de alta 

maleabilidade, baixo ponto de fusão (327, 502 °C), alta resistência à corrosão, alta densidade 

e estabilidade química no ar, solo e água. Caracteristicamente, o chumbo inorgânico se 

apresenta nos estados de oxidação bivalente (Pb
2+

) e tetravalente (Pb
4+

). O chumbo é bastante 

utilizado na fabricação de baterias, secantes para tintas, indústria petrolífera, óleos 

lubrificantes entre outros (DNPM, 2009). 

Segundo a APROMAC- Associação de Proteção ao Meio ambiente de Cianorte- 

várias tintas brasileiras contêm chumbo acima de 600 partes por milhão (ppm), conforme 

relatório demonstrado no anexo (I). A preocupação em relação ao chumbo reside ao fato a sua 

contaminação pode causar problemas de saúde ocupacional nas fábricas de tintas e também 

quando esses produtos são aplicados nas superfícies, expondo os usuários à inalação do metal. 

Essa substância pode ser liberada para o meio ambiente quando a tinta da parede é lixada ou 

descasca pelo desgaste normal da pintura. Nesses casos forma-se uma fina poeira de 

partículas do chumbo que se aloja no organismo humano ou de animais pela inalação ou se 

deposita no solo ou na água.  

No Brasil, um caso recente de contaminação por chumbo ocorreu em 1997, nas 

indústrias do grupo Moura, onde cerca de 63% dos trabalhadores examinados apresentavam 

níveis de contaminação com chumbo acima de 60 microgramas de chumbo para cada 100 

mililitros de sangue, ou seja, mais da metade apresentou índice de contaminação acima do 

máximo permitido por lei, que equivale a 60 microgramas. Análises de solo e de água nas 

vizinhanças da indústria, encomendadas pela Associação Pernambucana de Defesa da 

Natureza, Aspan, revelaram que o índice de contaminação por chumbo e outros resíduos 

químicos foi dez vezes superior à quantidade tolerada pelos padrões internacionais. Em 1993, 
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a Moura ganhou da Aspan o título de empresa mais poluidora do Estado (Traumann, 1997). 

Para população, em geral, a exposição ao chumbo ocorre principalmente por via oral, com 

alguma contribuição da via respiratória, podendo causar efeitos nos sistemas cardiovasculares, 

gastrointestinais, hematológicos, renais e neurológicos (Paoniello & Chasin, 2001). O sistema 

nervoso, a medula óssea e os rins são considerados órgãos críticos para o chumbo (Oga, 

2003). 

A resolução do Conselho Nacional de Meio Ambiente (CONAMA), número 397, de 

3 de abril de 2008, segundo o artigo 34 estabelece que a concentração máxima permitida para 

descarte de chumbo seja 0,5 mg/L conforme mostrado no anexo (II). 

 

 

2.2 Adsorção 

A adsorção é o processo de transferência de um ou mais constituintes em uma fase 

fluida para a superfície de uma fase sólida, em que a substância dissolvida ou acumulada é 

chamada de adsorbato. A interface entre a fase fluida e o sólido denomina-se como adsortivo 

e o sólido, no qual a adsorção ocorre é o adsorvente, conforme pode-se verificar na Figura 3.7 

(Pereira, 2008). 

     

Figura 2.1 - Adaptada de Chaves (2009). Representação do processo de adsorção. (a) 

Representação esquemática do processo da adsorção no tempo igual a zero (t=0), (b) após o 

processo de adsorção no tempo tendendo a infinito (t= α) onde A representa o adsorvato e B 

representa o adsorvente. 
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 A Equação (1) representa a reação química de adsorção de material adsorvente. 

Onde A é o adsorbato, B é o adsorvente e A.B é o adsorbato adsorvido no adsorvente . 

(1) 

 

 Existem dois principais tipos de adsorção que são: 

 Adsorção física  

É aquela que ocorre quando as forças intermoleculares de atração das moléculas na 

fase fluida e da superfície sólida são maiores que as forças atrativas entre as moléculas do 

próprio fluido. As forças envolvidas na adsorção física incluem as forças de van der Waals 

(repulsão e dispersão) e interações eletrostáticas (Pereira, 2008).  

 Adsorção química  

A adsorção química (quimissorção) envolve a interação química entre o fluido 

adsorvido e o sólido adsorvente, conduzindo a formação de um composto químico de 

superfície ou complexo de adsorção (Pereira, 2008).  

Os materiais adsorventes são materiais encontrados na natureza ou sintéticos, que 

possuem superfície porosa interna acessível para combinação seletiva com solutos em fase 

gasosa ou líquida. É de fundamental importância que estes apresentem boa capacidade de 

adsorção, seletividade quanto à capacidade de adsorverem solutos específicos e de baixo custo 

(Pimentel, 2005). A quantidade de adsorbato que o adsorvente pode acumular na sua 

superfície é uma das mais importantes características do processo de adsorção. Alguns 

fatores podem influenciar no grau de adsorção de um composto sobre uma superfície porosa, 

tais como, temperatura, natureza do adsorvente, pH da solução, área superficial, tamanho do 

poro, densidade e grupos funcionais presentes na superfície (Curbelo, 2002). 

A capacidade de um adsorvente interagir com um determinado soluto é controlada 

pelo equilíbrio de fase. Podemos dizer que o processo de adsorção está em equilíbrio quando, 

por maior que seja o tempo de contato entre o material adsorvente e a espécie a ser adsorvida, 

não é mais observada variação na concentração das espécies presentes na solução (Curbelo, 

2002). 
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A eficiência de adsorção de um determinado material em adsorver determinada 

quantidade de metal do soluto é calculada através de um balanço de massa do sistema de 

sorção no qual a quantidade de soluto adsorvida no sólido deve ser igual à quantidade de 

soluto removida da solução, conforme Equação (2): 

 

 (2) 

 

 

Onde: Q é a capacidade de adsorção (mg/g), Co e Ce são as concentrações (mg/L) do soluto 

na solução inicial e em equilíbrio, V é o volume da solução (L) e W a massa do adsorvente (g). 

 

 

2.2.1 Isotermas de adsorção 

As isotermas de adsorção são apresentadas através de gráficos (Figura 4.9), 

relacionando a concentração de equilíbrio em solução (Ce em mg/L) e a quantidade de 

material adsorvido (W em mg/g). Estas isotermas podem fornecer informações importantes 

sobre o mecanismo de adsorção, demonstrando a relação de equilíbrio entre a concentração na 

fase fluida e a concentração nas partículas adsorventes em uma determinada temperatura 

(Pino, 2005). 

 

Figura 2.2.-Tipos de isotermas de adsorção (Pino, 2005). 
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 As isotermas de adsorção sólido- solução podem ser representadas através do 

modelo desenvolvido por Gilles, onde são classificadas como do tipo S (sigmoidal), L 

(Langmuir), H (alta afinidade) e C (Constante), que são representadas por subgrupos 

dependendo do comportamento em concentração mais alta (Porpino, 2009), conforme está 

demonstrado na Figura 3.9. Em função da classificação das isotermas pode-se dizer que:   

 

 As isotermas do tipo S apresentam uma curvatura inicial voltada para cima, devido as 

interações adsorvente - adsorbato são mais fracas que as interações adsorbato - 

adsorbato e solvente - adsorvente. 

 

 As isotermas do tipo L possuem curvatura inicial voltada para baixo que está 

associado à diminuição da disponibilidade dos sítios ativos. 

 As isotermas do tipo H aparecem quando o adsorbato tem grande afinidade pelo 

adsorvente. A quantidade adsorvida inicial é alta e logo após o equilíbrio é alcançado. 

 As isotermas do tipo C apresentam inicialmente um comportamento linear indicando 

que o número de sítios ativos é constante. 

 

Figura 2.3 - Representação das isotermas sólido-solução. Fonte: Porpino (2009) 
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2.2.2 Modelos cinéticos de adsorção  

Existem vários modelos que descrevem as isotermas de adsorção no sentido de 

desenvolver expressões matemáticas que representem a relação da capacidade de adsorção e a 

concentração do adsorbato na solução. Essas isotermas são desenvolvidas a partir de 

mecanismos propostos de adsorção e dentre estes modelos os mais conhecidos são o modelo 

de Langmuir e de Freundlich.  

2.2.2.1 Modelo de Langmuir  

Em 1916, Langmuir descreveu uma teoria para explicar a adsorção sobre uma 

superfície uniforme, simples, infinita e não porosa. A isoterma de Langmuir foi desenvolvida 

para descrever a dependência do recobrimento da superfície por um gás adsorvido na pressão 

do gás acima da superfície a uma dada temperatura (Sousa, 2007). 

 O modelo baseia-se nas seguintes hipóteses: 

 

• O sistema é ideal; 

 

• As moléculas são adsorvidas e aderem à superfície do adsorvente em sítios definidos e 

localizados, com adsorção em monocamada em superfície homogênea; 

 

• Cada sítio pode acomodar uma, e somente uma molécula adsorvida; 

 

• A energia da espécie adsorvida é a mesma em todos os sítios da superfície e não depende da 

presença ou ausência de outras entidades adsorvidas nos sítios vizinhos, ou seja, apresenta 

interação desprezível entre as moléculas adsorvidas. 

 

A teoria de Langmuir baseia-se em um conceito de equilíbrio dinâmico entre as 

velocidades de adsorção e dessorção. 

 

A Equação geral que representa a isoterma de Langmuir está descrita na Equação (3): 

 
 ( 3) 
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Onde, Qe é quantidade do soluto adsorvido por grama de adsorvente no equilíbrio (mg/g); Qm 

é capacidade máxima de adsorção (mg/g); Ce concentração,no equilíbrio (mg/L) e KL 

constante de equilíbrio (L/mg). 

 

Para analisar os parâmetros de adsorção deste modelo, lineariza-se a Equação (3), 

que resulta na Equação (4): 

                                                                                               

(4) 

 

 

A representação gráfica de Ce/Qe em função de Ce é uma reta de interseção 1/QmKL  

e inclinação 1/KL.  

 

Pode-se prever o comportamento da isoterma em função do processo de adsorção 

estudado através de um parâmetro de equilíbrio RL, que este indica se a adsorção é favorável 

ou desfavorável e pode ser calculado através da Equação (5): 

 

 

                                                                                     (5) 

 

 

A possibilidade de adsorção pode ser determinada pela relação com o valor de RL, 

como está demonstrado na Tabela 3.5: 

Tabela 2.2- Relação entre o valor de RL e possibilidade de adsorção 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

              

              

Fonte: Porpino, 2009. 

Fator de separação (RL ) Tipo de isoterma 

RL>1                                             Desfavorável 

RL=1                                                Linear 

0<RL<1                                        Favorável 

RL=0                                            Irreversível 
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2.2.2.2 Modelo de Freundlich  

Em 1907, o modelo de adsorção proposto por Freundlich foi um dos primeiros a 

equacionar a relação entre a quantidade de material adsorvido e a concentração do material na 

solução que corresponde a uma distribuição exponencial de calores de adsorção. Este modelo 

empírico pode ser aplicado a sistemas não ideais, em superfícies heterogêneas e sorção em 

multicamada (Sousa, 2007). 

 

A expressão matemática da isoterma de Freundlich que denota a capacidade de 

adsorção Qe é dada pela Equação (6): 

 

(6) 

 
 

Onde: Qe é quantidade do soluto adsorvido por grama de adsorvente no equilíbrio (mg/g); Ce 

é a concentração no equilíbrio (mg/L); n e KF são as constantes de Freundlich que serão 

determinadas empiricamente. 

 
Na forma linearizada a Equação (6) torna-se a Equação (7): 

 

      
                                                                                    (7) 

 

 
Em geral, em sistemas que seguem a isoterma de Freundlich apresentam adsorção 

que ocorre com a formação de multicamadas. Os valores de 1/n e KF estão relacionados com a 

capacidade do adsorvente em reter o soluto. O coeficiente KF pode ser entendido como uma 

medida da distribuição de equilíbrio entre as fases sólida e líquida no material.Assim sendo, 

quanto maior a capacidade adsortiva, maior será o KF (Fungaro & Silva, 2002). 
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2.2.2.3 Modelos cinéticos  

 Os modelos cinéticos demonstram a velocidade de remoção do soluto em função das 

características físicas e químicas do adsorvente, do adsorbato e do sistema experimental. O 

conhecimento da cinética da reação permite observar o mecanismo da reação que controla a 

adsorção, tais como transferência de massa ou reação química. O estudo dos modelos 

cinéticos é realizado através da aplicação dos modelos de pseudo primeira-ordem e o de 

pseudo segunda-ordem (Alves, 2009). 

 

           O modelo pseudo- primeira ordem ou de Lagergren pode ser representado através da 

Equação (8): 

                                                                                 (8) 

 

 Onde: Qe é a quantidade do metal adsorvido no equilíbrio (mg/g) no modelo de primeira 

ordem , k1 é a constante de velocidade de pseudo primeira-ordem (min
-1

) e Qt é o valor de Qe  

no tempo t; 

 

        A Equação (8) pode ser apresentada na forma linearizada como: 

 

                                                                                       (9) 

 

 

O modelo cinético de pseudo segunda-ordem é expressa pela Equação (10): 

 

 

(10) 

    

 

 

 Integrando a Equação (10) nos limites de t = 0 até t = t e de Qt = 0 até Qt = Qt, é obtida em 

sua forma linear a Equação (11): 

 

 

(11) 
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Onde: 

k2 é a constante de velocidade de pseudo segunda-ordem (g mg
-1

 min
-1

).O gráfico de t/Qt em 

função de t é uma reta com inclinação 1/Qe e interseção 1/(k2 Qe
2
). Os modelos cinéticos de 

pseudo primeira-ordem ou pseudo segunda ordem serão aplicáveis, quando o coeficiente de 

correlação apresentar um valor próximo a 1, como também o valor de Qe calculado seja 

próximo ao Qe experimental (Porpino, 2009). 

 

 

2.3 Materiais adsorventes  

 

2.3.1 Vermiculita  

A vermiculita (Figura 2.4) é um aluminossilicato básico hidratado de magnésio, ferro 

e alumínio com estrutura lamelar e com diferentes composições químicas e propriedades 

físicas pertencente ao grupo das micas. O nome deriva do latim vermicularis que significa 

vermes e refere-se ao fenômeno peculiar da exfoliação manifestada pela amostra quando 

rapidamente aquecida. Esta pode ser obtida pela alteração da biotita por ação hidrotermal, 

onde formam cristais planos hexagonais, com clivagem bem marcada, paralela à direção das 

superfícies planas, o que lhes confere a propriedade de delaminação, ou seja, de se dividir em 

lâminas (Luz & Lins, 2005). 

 

Figura 2.4-Amostra de vermiculita em sua forma expandida. 
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A estrutura da vermiculita consiste de camadas estruturais típicas das micas 

trioctraédricas, sendo esta semelhante à da flogopita, uma vez que possui uma camada central 

de íons (Mg
2+

, Fe
3+

) coordenados octaedricamente e que situam entre duas camadas de 

tetraedros, (Si,Al)O4, cujos vértices apontam para o interior da estrutura. A substituição de Si 

por Al origina uma carga negativa, que só é parcialmente compensada pela substituição, na 

camada central, de Mg por (Al
3+

, Fe
3+

), sendo o conjunto de cargas negativas equilibrado 

pelos cátions intercalados que na vermiculita são principalmente de magnésio em vez do 

potássio (Deer et al., 1996). 

Uma diferença acentuada em relação à flogopita é a ocorrência de moléculas de água 

entre as camadas estruturais. As moléculas de água e os cátions intercalados ocupam posições 

definidas relativamente aos oxigênios das camadas tetraédricas vizinhas. As posições das 

moléculas de água formam um arranjo hexagonal distorcido de tal modo que cada molécula 

está unida por ligação de hidrogênio a um oxigênio na superfície da camada do silicato. As 

moléculas de água no mesmo plano estão unidas entre si por ligações de hidrogênio fracas e 

os pares de planos de moléculas de água estão ligados uns aos outros pelos cátions 

permutáveis que ficam a meia distância entre eles; os cátions tem à sua volta uma camada de 

moléculas de água de hidratação (Deer et al., 1996).  

O espaçamento entre as camadas estruturais sucessivas pode variar entre 10 e 15 Å, 

apresentando alta porosidade e baixa densidade, potencializando certas propriedades 

características das argilas, dentre as quais a capacidade de troca iônica e a facilidade de 

formar complexos com substâncias orgânicas (Santos, 1989). As propriedades características 

da vermiculita são devido a sua estrutura lamelar que confere ao mineral elevada 

microporosidade interna
 

e resistente a altas temperaturas. As vermiculitas expandidas 

fornecem um material de baixa densidade com excelentes propriedades de isolamento térmico 

e acústico. A vermiculita expandida também possui algumas aplicações, tais como, elemento 

filtrante, peneira molecular, agente condicionante de solos ácidos e argilosos, absorvente de 

umidade e contaminações fluidas (Luz & Lins, 2005). 

Este argilomineral possui as seguintes propriedades óptico-mineralógicas, conforme 

apresentada na Tabela 2.3: 
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Tabela 2.3- Propriedades óptico-mineralógicas da vermiculita 

Propriedades óptico-mineralógicas Característica 

Fórmula química (Mg,Ca)0,7(Mg,Fe
3+

,Al)6,0[(Al,Si)8O20](OH)4.8H2O  

Cor Amarelo, verde ou marrom. 

Sinal de elongação Negativo nas seções longitunais. 

Birreferência  Moderada alta, variando de 0,02 a 0,03 . 

Sistema cristalográfico  Monoclínico 

Caráter e sinal óptico Biaxial negativo   

Índice de refração na=1,525 a 1,564 ; nb=1,545 a 1,583 ;ng =1,545 a 

1,583,ângulo 2V=0º a 8º. 

Relevo Baixo sinal positivo ou negativo 

Extinção Reta nas seções longitudinais 

Hábito Lamelar  

Clivagem  Perfeita na seção {001} 

Fonte: Machado, 2010. 

As principais reservas de vermiculita no Brasil localizam-se nos Estados de Goiás, 

Paraíba, Bahia, Piauí e São Paulo. O estado de Goiás é atualmente o maior produtor de 

minério beneficiado seguido pelo estado do Piauí (Silva & Teixeira, 2009b). A vermiculita 

expandida apresenta-se como um material de baixa densidade com excelentes propriedades de 

isolamento térmico e acústico, sendo também utilizada como elemento filtrante, peneira 

molecular, agente condicionante de solos ácidos e argilosos, absorvente de umidade (Luz & 

Lins, 2005). 

A vermiculita apresenta estrutura constituída por finas folhas de cristais, normalmente 

unidos face a face, originando uma célula unitária. O empilhamento, face a face, dessas folhas 
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forma o retículo cristalino. A célula unitária da vermiculita é constituída por duas folhas 

tetraédricas e uma octaédrica, unidas entre si por átomos de oxigênio, onde estas folhas são 

unidas por ligações covalentes, tornando-a estável. Por outro lado, no reticulado são mantidas 

juntas através de forças de Van der Waals e valências secundárias entre os átomos justapostos. 

Por este motivo, a clivagem da rede ocorre justamente ao longo da superfície basal (Silva 

Júnior, 2002). 
 
A Figura 2.5 representa um cristal de vermiculita.  

 

Figura 2.5 - Estrutura cristalina da vermiculita. Fonte: Alves (2009) 

 

2.3.1.1 Estudos recentes da vermiculita 

Estudos recentes comprovam a eficiência no processo de adsorção através da 

vermiculita (Abollino et al., 2007). Segundo Oliveira (2008), a vermiculita é o argilomineral 

que apresenta maior capacidade de troca de cátions dentre os minerais. 

Silva Jr. et al. (2003), estudaram a adsorção de óleo bruto em amostras de 

vermiculita expandida e hidrofobizada com cera de carnaúba através do método em coluna. O 

material foi caracterizado por análises térmicas e BET. Os resultados demonstraram que a 

matriz hidrofobizada apresentou um aumento de 50% na capacidade de adsorção em relação à 

vermiculita expandida. 

Fonseca et al. (2005), em um estudo da adsorção dos íons metálicos de chumbo, 

níquel, cobre e cobalto, em vermiculita natural,  através de isotermas de troca iônica pelo 

método em batelada, observaram que este estudo foi dependente do tempo de reação, da 
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concentração do cátion e influência do pH. Os resultados obtidos através do modelo de 

Langmuir mostraram que para o parâmetro relacionado à constante de equilíbrio foi 

Pb
2+

>Cu
2+

>Co
2+

>Ni
2+

. 

Mysore et al (2005), investigaram através da emulsão óleo-água a eficiência da 

adsorção através da vermiculita expandida e hidrofobizada para a remoção de óleo em águas 

residuárias, onde foram analisados diversos óleos ,tais como, óleo mineral padrão(SMO), óleo 

canola (CO), óleo Kutwell (KUT45) e efluente de refino (RE). A vermiculita hidrofobizada 

foi obtida através da mistura com a cera da carnaúba a 200 °C. Os resultados demonstraram 

que a vermiculita expandida denotou melhor capacidade adsortiva, onde foi observado neste 

estudo a pH igual 9 uma eficiência de remoção de 79%, 93%, 90 e 57% para óleo mineral 

padrão(SMO), óleo canola (CO), óleo Kutwell (KUT45) e efluente de refino (RE) 

respectivamente para a vermiculita expandida e 56%, 58%, 47% e 43% para os respectivos 

óleos para a vermiculita hidrofobizada. 

Fonseca et al. (2006), realizaram um estudo de síntese e caracterização de derivados 

híbridos resultantes da reação da vermiculita com diaminas alifáticas (etil-,propil-,butil- e  

hexildiamina). Os resultados demonstram que a capacidade adsorptiva da vermiculita diminui 

com o aumento da estrutura das diaminas. 

Malandrino et al. (2006), estudaram o comportamento de adsorção da vermiculita 

com relação aos diferentes metais pesados em função do pH e na presença de diferentes 

ligantes. Eles demonstraram que a adsorção dos íons metálicos em vermiculita reduziu com a 

diminuição do pH e aumento da força iônica. 

Stylianou et al. (2007), estudaram a habilidade da zeolita natural (clinoptilotita) e da 

vermiculita para a remoção de íons metálicos de cobre em soluções aquosas através de 

colunas de leito fixo e reatores em batelada. O efeito da velocidade de agitação (100, 200, 400 

rpm), temperatura (25, 45, 60 °C) e tamanho de partícula foram estudados.O pH variou entre 

a faixa de 1 a 4, em função da remoção de cobre através da variação de tempo entre 1 a 120 

minutos a uma temperatura de 25°C. Os autores observaram que a eficiência de remoção de 

cobre em ambos os métodos que a vermiculita apresentou uma alta remoção de cobre, onde a 

ordem de capacidade de remoção foi vermiculita > pó de clinoptilotita > clinoptilotita 2.2-

5.0mm. 
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Santos & Masini (2007) estudaram a remoção de cádmio (Cd
2+

), chumbo (Pb
2+

) e 

cobre (Cu
2+

) em águas residuárias de uma indústria de revestimentos com a adsorção na 

vermiculita. Foi realizado um estudo comparativo entre a vermiculita expandida e não 

expandida, em função do pH e do tempo de contato.Neste estudo foi utilizado uma 

concentração de vermiculita não expandida de 10 g/L para as condições de pH =4 e 5 g/L para 

experimentos com pH= 5 e 6, utilizando uma concentração igual a 3 μmol /L para todos os 

íons. O tempo de interação do sistema foi entre 10 a 360 minutos. Os resultados demonstram 

que a vermiculita pode ser utilizada como um adsorvente eficiente (76%) e de baixo custo 

para esses íons. 

 

2.3.2 Quitosana  

A quitosana (Figura 2.6) é um poliaminossacarídeo constituído por unidades de 

poli(1→4) 2-amino-2-deoxi-ß-D-glucopiranose (principalmente) e poli( 1→4) 2-acetamida-2-

deoxi-ß-D-glucopiranose, obtido pelo processo de desacetilação da quitina, oriunda das cascas 

de caranguejo, camarão ,escorpiões , aranhas e na parede celular de algas verdes, alguns 

fungos e leveduras (Janegitz et al., 2007; Dragan et al., 2010). Este processo de desacetilação 

é realizado em diferentes combinações de temperatura (80-140 °C), acima de 10 h, utilizando 

soluções em concentrações (30-60 % massa/volume) de hidróxido de sódio ou potássio.  

 

Figura 2.6 - Quitosana em pó 
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A temperatura, a concentração alcalina e o tempo do processo devem ser 

controlados, já que estes fatores influenciam no grau de desacetilação, massa molecular e 

distribuição da massa molecular, assim como, na distribuição das unidades desacetiladas ao 

longo da cadeia do polissacarídeo (Barros, F. et al., 2006). Um método alternativo de 

produção da quitosana, que garante a quase completa desacetilação, consiste da incubação 

prévia da quitina a 4 ºC em 50 % de NaOH por 24 horas, seguida por sua separação, 

misturando com NaOH a 10% aquecendo-a acima de 230°C, com súbita descompressão da 

mistura do polissacarídeo e da solução básica (Oliveira, 2004). 

A quitosana possui uma estrutura molecular quimicamente similar à fibra vegetal 

chamada celulose, diferenciando-se somente nos grupos funcionais (Figura 2.7). Apresenta 

maior versatibilidade química, devido à presença de grupos amino livres. É um excelente 

adsorvente de metais pesados, já que possui a capacidade de formar complexos com íons de 

metais de transição. A capacidade de adsorção da quitosana varia de acordo com a 

cristalinidade, afinidade por água, porcentagem de desacetilação e quantidade de grupos 

amino (Chen et al., 2008). Sua capacidade adsortiva advém da grande quantidade de 

grupamentos funcionais amino e hidroxila presente em sua estrutura, uma vez que os grupos 

amino servem como sítios de coordenação, no caso dos íons metálicos, o nitrogênio do grupo 

amino age como doador de elétrons, geralmente em pH elevado formando um complexo com 

íon metálico (Barros, 2005).  

 

Figura 2.7 - Estruturas da celulose (a), quitina (b) e quitosana (c). Fonte: Barros, 2005 
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2.3.2.1 Estudos recentes sobre a quitosana 

Vários estudos de adsorção de íons metálicos através da quitosana têm sido 

realizados, tais como, a remoção de cobre, níquel e chumbo em soluções aquosas (Paulino et 

al., 2007; Ngah & Fatinathan, 2008).  

Lee et al.(2005) estudaram a síntese da quitosana com polímeros surfactantes e suas 

propriedades adsortivas para metais pesados e ácidos graxos. O material obtido nesse estudo 

demonstrou uma alta capacidade de adsorção em relação a quitosana natural.   

Ding et al., (2006) estudaram a adsorção de íons de Zn (II) em derivados de 

quitosana (KCTS e HKCTS), e observaram que os resultados das isotermas se ajustaram ao   

modelo de Langmuir e ao modelo cinético de segunda ordem, indicando que o mecanismo 

que estabelece a adsorção é a reação química. Neste estudo, foi observado uma energia de 

ativação de 25,47 KJ.mol
-1

 e 5,473 KJ.mol
-1

 e a constante de adsorção  com valor igual a 

0,0031 g.mg
-1

.min
-1

 e  0,005 g.mg
-1

.min
-1

 para KCTS e HKCTS, respectivamente. Neste 

estudo, os derivados de quitosana demonstraram através de seus resultados que podem ser 

usados como adsorvente de zinco em soluções aquosas 

Baroni et al. (2008) comparando o equilíbrio e o comportamento da adsorção de 

cromo em membranas de quitosana natural e em membranas de quitosana  reticulada, 

observaram um aumento significativo na capacidade de adsorção de cromo. Neste estudo foi 

comprovado que o processo de adsorção ocorre principalmente no grupo amino da quitosana, 

demonstrando uma melhor adsorção com as membranas de quitosana reticulada. 

Swayampakula et al., (2009) estudaram uma nova composição de quitosana revestida 

com perlita para melhoramento da capacidade de adsorção na remoção de metais pesados. O 

processo de adsorção foi dependente de parâmetros de massa do adsorvente (0,05 a 0,5 g), 

concentração dos íons (50 a 200 ppm), tempo de agitação ( 50 a 300 minutos) e pH da solução 

(pH 3 a pH 8). Os ensaios foram realizados a partir de soluções binárias e ternárias de Cu (II), 

Co (II) e Ni (II) através do estudo em colunas. A remoção máxima de Cu (II), Co (II) e Ni (II) 

foi na faixa de pH 5,0 e o tempo de contato de equilíbrio foi alcançado a 150 minutos. Os 

autores observaram que a ordem de afinidade de adsorção dos íons estudados foi Cu (II) > Co 

(II) > Ni(II) , tanto em soluções binárias quanto ternárias alcançando sua máxima de adsorção 

com uma massa de 0,04 g do adsorvente nas diferentes concentrações. 
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Wan et al. (2010) estudaram uma aplicação de uma imobilização adequada da 

quitosana em areia com objetivo da busca de materiais de baixo custo para a remoção de 

metais pesados de águas subterrâneas para fins da aplicação industrial. Os modelos Langmuir 

e Freundlich foram usados para descrever as isotermas e suas constantes. A capacidade 

máxima de adsorção foi de 8,18 mg/g e 12,32 mg/g para Cu (II) e Pb (II) em 4 horas de 

contato, respectivamente. Neste estudo foi comprovado a alta eficiência em remoção de íons 

de Cu (II) e Pb (II) na água. 

 

 

2.4 Materiais híbridos  

Os materiais híbridos orgânico-inorgânicos são constituídos pela combinação dos 

componentes orgânicos e inorgânicos que, normalmente, apresentam propriedades 

complementares, dando origem a um único material com propriedades diferenciadas daquelas 

que lhe deram origem. Esses materiais são homogêneos, devido à mistura dos componentes 

em nível molecular (José & Prado, 2005). Os adsorventes híbridos baseiam-se na adição de 

polissacarídeos em matrizes pré-existentes tais como resinas, sílicas dentre outros. Estes 

materiais são importantes devido à combinação das propriedades mecânicas da matriz e as 

propriedades químicas do polissacarídeo. Os materiais híbridos possuem maior capacidade de 

adsorção para íons metálicos, em decorrência da combinação dos grupos químicos do 

polissacarídeo e da matriz para interagir como os poluentes (Chaves, 2009).  

 

 

2.5 Planejamento estatístico  

 

2.5.1 Planejamento experimental  

No planejamento de qualquer experimento, deve-se, inicialmente, decidir quais são 

os fatores e as respostas de interesse. Os fatores, em geral, são as variáveis que o 

experimentador tem condições de controlar, que pode ser qualitativo como tipo de catalisador, 

por exemplo, ou quantitativo, como a temperatura. Às vezes, num determinado experimento 
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existem fatores que podem afetar as respostas, mas que não se tem condições ou não se tem 

interesse em controlar. Faz-se necessário tomar muito cuidado com fatores desse tipo, para 

que o seu efeito não seja confundido com os efeitos de interesse (Barros Neto, 2007). 

As respostas são as variáveis de saída do sistema, nas quais se tem interesse, e que 

serão ou não afetadas por modificações provocadas nos fatores. Também podem ser 

qualitativas ou quantitativas. Dependendo do problema, podem-se ter várias respostas de 

interesse, que talvez precisem ser consideradas simultaneamente. A Figura 4.7 ilustra um 

sistema com fatores de entrada e respostas.  

Figura  

 

Figura 2.8 - Representação esquemática de um sistema ligando os fatores (variáveis de 

entrada) às respostas (variáveis de saída). Fonte: Barros Neto, 2007. 

 

Tendo identificado todos os fatores e respostas, o próximo passo é definir, com o 

máximo de clareza, o objetivo que se pretende alcançar com os experimentos, para que então 

se possa escolher o planejamento mais apropriado. O planejamento dos experimentos, isto é, a 

especificação detalhada de todas as operações experimentais que devem ser realizadas, vai 

depender do objetivo particular que se deseja atingir. Objetivos diferentes precisarão de 

planejamentos diferentes (Barros Neto, 2007). 

 

 

 

 

Fator 1 

Fator2 

Fator k 

..........

... 

Resposta 1 

Resposta 2 

Resposta j 

.......... 

Sistema 
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2.5.2 Planejamento fatorial  

Para executar um planejamento fatorial, começa-se especificando os níveis em que 

cada fator deve ser estudado, isto é, os valores dos fatores (ou as classes, nos casos 

qualitativos) que será usado para fazer o experimento. Pode-se, por exemplo, estudar o efeito 

do fator temperatura em quatro níveis, 50ºC, 60ºC, 70ºC e 80ºC, e o fator do catalisador em 

três níveis, os catalisadores A, B e C, por exemplo. Para fazer um planejamento fatorial 

completo, deve-se realizar experimentos em todas as possíveis combinações dos níveis dos 

fatores. Cada um desses experimentos, em que o sistema é submetido a um conjunto de níveis 

definido (por exemplo: temperatura de 60ºC e catalisador do tipo A), é um ensaio 

experimental. Havendo quatro níveis num fator e três no outro, como neste exemplo, são 

necessários 4 x 3 = 12 ensaios diferentes, e o planejamento é chamado de fatorial 4 x 3. Em 

geral, se houver n1 níveis do fator 1 e n2 níveis do fator 2, ..., e nk do fator k, o planejamento 

será um fatorial n1 x n2 x ... x nk. Isso não significa obrigatoriamente que serão realizados 

apenas n1 x ... x nk experimentos. Este é o número mínimo necessário para um planejamento 

fatorial completo. Pode-se querer estimar o erro experimental a partir de ensaios repetidos, e 

nesse caso irá precisar de mais experimentos. 

Para estudar o efeito de qualquer fator sobre uma dada resposta, precisa-se fazê-lo 

variar de nível e observar o resultado que essa variação produz sobre a resposta. Como, para 

isso, precisa-se ter o fator, em pelo menos dois níveis diferentes, pode-se concluir que o 

planejamento mais simples de todos é aquele em que todos os fatores são estudados em 

apenas dois níveis (Barros Neto, 2007). 
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3. Metodologia 
 

Neste capítulo será realizada uma descrição geral dos materiais e dos equipamentos 

utilizados nesta pesquisa, como também as técnicas analíticas utilizadas para a caracterização 

dos materiais, tais como, a análise de infravermelho, termogravimetria (TG e DTA), área 

superficial (BET), análise química (FR-X), microscopia de varredura eletrônica (MEV) e 

cristalinidade (DRX) e a metodologia adotada para realização dos ensaios de adsorção.  

3.1 - Material  

 

3.1.1 - Matéria prima  

Os materiais adsorventes utilizados neste trabalho foram a vermiculita expandida 

Eucatex Agro e a quitosana em pó Polymar com grau de desacetilação igual a 86,5% segundo 

especificação do fabricante, conforme demonstrado em anexo (III). 

 

3.1.2 - Solventes e reagentes utilizados    

Os solventes e reagentes utilizados para realização dos procedimentos experimentais 

estão apresentados abaixo: 

 Nitrato de chumbo (PbNO3)                                                     

 Brometo de potássio (KBr)                                         

 Ácido acético                                                             

 Água destilada                                                                                                                                          

 Peróxido de hidrogênio  

 Ácido Clorídrico  

 Hidróxido de amônio 

 Álcool etílico           

 Acetato de sódio                            
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3.1.3 - Equipamentos  

Todos os equipamentos utilizados durante a realização deste trabalho estão citados 

abaixo: 

 Banho termostático Lauda  

 Balança AG-200 Gehaka                                                            

 Agitador magnético com aquecimento Biothec                           

 Estufa                                                                                          

 Peneiras granulométricas Bertel                                                

 Bastão de vidro                                                                           

 Becker                                                                                         

 Dessecador                                                                                

 Reator isotérmico                                                                       

 Espectrofotômetro de absorção  Varian-AA240 

 Espectrofotômetro FT-IR Thermo Nicolet Nekus 470 

 Espectrômetro de Fluorescência de Raios-X, 700 

 Equipamento de TG/DTG Shimadzu 60 

 Equipamento de microscopia de varredura eletrônica Philips 30 XL-SEM 

 

 

3.2 - Obtenção do material híbrido através da interação da vermiculita com 

a quitosana 

 

 Para obtenção do material híbrido foi necessário a realização de três etapas 

(padronização, purificação e obtenção) conforme descrito a seguir. 
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3.2.1 - Padronização da amostra de vermiculita expandida  

A amostra de vermiculita foi moída, em moinho de lâmina, e passada por peneiras de 

várias granulometrias com o objetivo de classificar o material em frações, de acordo com o 

tamanho de partículas, para se ter um padrão uniforme. A padronização das mesmas foi 

realizada através do peneiramento em peneiras da série Tyler com tamanhos de 9, 16, 28 e 48 

mesh. 

 

3.2.2 - Purificação da vermiculita  

A purificação da vermiculita foi feita seguindo a metodologia proposta por Oliveira 

(2008). Inicialmente, o material foi lavado com água bidestilada, e posto em repouso por 30 

minutos para a retirada de alguns interferentes orgânicos. Em seguida foram filtrados e secos, 

por três dias, a temperatura ambiente. Na argila seca, foi adicionado 100 mL de uma solução 

tampão de acetato de sódio pH= 5, mantendo sob agitação e aquecimento até atingir a 

temperatura de 40°C. 

Em seguida, foi adicionado 40 mL de uma solução de peróxido de hidrogênio, e o 

mesmo permaneceu em repouso por 3 dias. Após esse período, o mesmo foi lavado com água 

bidestilada por 5 vezes. A vermiculita foi seca, novamente, por três dias a temperatura 

ambiente. Após este tempo a mesma permaneceu na estufa, a uma temperatura a 110 °C, para 

perda da umidade. 

 

3.2.3 - Preparação do material híbrido  

Para obtenção do material híbrido foi necessário inicialmente a preparação de uma 

solução de quitosana a 1,5 % (m/v) obtida da dissolução da quitosana em pó, em ácido acético 

0,1 mol/L, sob agitação, por 24 horas. Em seguida, foram adicionados 50 gramas de 

vermiculita em 250 mL de solução de quitosana sob agitação e aquecimento até total 

evaporação. Logo após levou-se o material para a estufa em uma temperatura programada de 

105 °C, onde permaneceu por um período de 72 horas para total perda da umidade 

apresentada, conforme fluxograma experimental mostrado na Figura 3.1. 
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Figura 3.1 - Fluxograma experimental para obtenção do material híbrido 

 

 

3.3 - Caracterizações  

 

3.3.1 - Análise química (F-RX) 

A fluorescência de raios –X é utilizada para identificação qualitativa de um 

material,sendo empregada uma análise elementar semiquantitativa ou quantitativa, onde 

normalmente é determinado parâmetros como umidade, perda de fogo, SiO2, Al2O3, TiO2, 

Fe2O3, FeO, CaO, MgO, Na2O, K2O da amostra pretendida. O ensaio foi realizado no 

Laboratório de Geoquímica da UFRN, onde seus resultados determinaram a porcentagem de 

óxidos presentes na vermiculita. Os ensaios foram realizados em um Espectrômetro de 

Fluorescência de Raios-X, Shimadzu 700, com tubo de Rh. 
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3.2.2 - Análise térmica (DTA/TGA) 

Na análise termogravimétrica é gerado um gráfico da massa ou do percentual da 

massa em função do tempo, que é chamado de termograma ou curva de decomposição térmica 

(Skoog & James, 2002). A análise dos picos fornece informações a cerca da natureza da 

amostra. Os ensaios de TGA e DTA foram realizados nos equipamentos 51H Shimadzu e 50H 

Shimadzu respectivamente, nas seguintes condições: Taxa de aquecimento de 10°C/min, 

atmosfera de ar, temperatura de1000°C e vazão de gás 50 mL/min. 

 

3.3.3 - Difração de Raios - X (DRX) 

Este método foi utilizado para a identificação da estrutura cristalina, onde as amostras 

foram moídas, passadas em peneira de 170#, utilizando Difratômetro Shimadzu 6000, 

operando com radiação de cobre K- , com tensão acelerada 30KV e corrente de 30 mA. As 

análises foram realizadas no Laboratório de Microscopia Eletrônica do NEPGN- Núcleo de 

Estudos em Petróleo e Gás Natural. 

 

3.3.4 - Análise do MEV da Vermiculita  

A análise da microscopia de varredura eletrônica (MEV) foi realizada através do 

microscópico eletrônico de varredura modelo Philips XL 30-SEM. Este método é um recurso 

útil na caracterização de amostras orgânicas e inorgânicas, haja vista a possibilidade de se 

poder captar e medir as diversas radiações provenientes das interações elétron-amostra. Estas 

interações podem revelar informações da natureza da amostra incluindo composição, 

topografia, potencial eletrostático, campo magnético local e outras propriedades da amostra 

(Ding et al., 2006).O MEV foi utilizado com o objetivo de fornecer informações sobre a 

morfologia da estrutura da vermiculita antes e após a interação com a quitosana. 
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3.3.5 - Análise de infravermelho 

Esta técnica é utilizada para análise das características do material estudado em 

função das vibrações moleculares, onde estas podem ser classificadas em dois tipos, vibrações 

de deformação axial ou estiramento e de deformação angular (Silverstein et al., 2007). A 

caracterização através da espectroscopia de infravermelho foi realizada com objetivo de 

observar espectroscópicas no sólido antes e após a modificação, onde estas análises foram 

efetuadas de pastilhas auto-suportadas diluídas em KBr. 

 

3.3.6 - Análise de BET  

A caracterização através do método de BET foi realizada através do equipamento de 

análise BET NOVA, tendo como adsorbato nitrogênio (N2) líquido com a finalidade de 

observar a mudança da área superficial da amostra, devido esta ser um fator importante para 

análise de adsorção de materiais. 

 

3.3.7 - Umidade  

Para a análise da umidade do material estudado utilizou-se o método ASTM D 3173-

85. Lavou-se um cadinho e em seguida colocou-se em uma estufa a 110 
o
C por 1 hora. 

Retirou-se e colocou-se em um dessecador por 30 minutos. Pesou-se e anotou-se o valor. 

Repetiu-se a operação até peso constante do cadinho (Pco). Em seguida, pesou-se 

aproximadamente 1 g da amostra de argila. Anotou-se o peso da amostra (Mi). Levou-se a 

estufa durante 1 hora a 110 
o
C. Retirou-se e colocou-se em dessecador por 30 minutos. Pesou-

se e anotou-se o valor. Repetiu-se a operação até peso constante do cadinho (PC1). 

O teor de umidade foi determinado de acordo com a Equação (11): 

 

Umidade (%) = [(Pco + Mi) – PC1] / Mi x 100                                                     (11) 

Onde: 

Pco = peso do cadinho sem amostra 

PC1 = peso do cadinho + amostra após o aquecimento 

Mi = peso da amostra inicial 
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3.3.8 – Cinzas  

Para a análise de cinzas do material estudado, foi utilizado o método sugerido por 

Sánchez et al., (2009). Onde lavou-se um cadinho e colocou-se em uma mufla a 815 
o
C por 

30 minutos. Retirou-se e colocou-se em um dessecador por 1 hora. Pesou-se e anotou-se o 

valor. Repetiu-se a operação até peso constante do cadinho (Pco). Pesou-se aproximadamente 

1 g da amostra de argila. Anotou-se o peso da amostra (M). Levou-se a mufla durante 30 

minutos a 815 
o
C. Retirou-se e colocou-se em um dessecador por 1 hora. Pesou-se e anotou-se 

o valor. Repetiu-se a operação até peso constante do cadinho (PCinzas). 

O teor de cinzas foi calculado segundo a Equação (12): 

% Cinzas = (PCinzas- Pco)/Mi x100                                                                     (12) 

Onde: 

PCinzas = peso do cadinho + cinzas 

Pco = peso do cadinho vazio 

Mi = peso da amostra inicial 

 

 

3.4 - Preparação do efluente sintético  

O efluente sintético foi preparado a partir de reagente químico de pureza analítica. Foi 

pesado um sal de chumbo (PbNO3), em balança analítica AG-200 Gehaka seguido de sua 

dissolução em água destilada em um balão volumétrico de 1L para obtenção da solução-

padrão de 10000 mg/L. Em seguida, foram obtidas soluções na faixa de 20 a 2000 mg/L, 

através da diluição da solução-padrão em balões volumétricos de 500 mL, para observar a 

eficiência da vermiculita em função de diferentes concentrações através dos ensaios de 

adsorção. As soluções foram armazenadas em frascos plásticos até sua utilização.  
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3.5 - Ensaios de adsorção de íons de chumbo (Pb
++

) 

Os ensaios de adsorção com a vermiculita natural e a vermiculita revestida com 

quitosana foram realizados em reator do tipo batelada, constituído de dois tubos concêntricos 

de vidro borossilicato de capacidade 100 mL de solução. O sistema foi mantido sob agitação, 

em banho termostático, conforme demonstrado na Figura 3.2, onde foram realizados ensaios 

em função do planejamento experimental e estudos cinéticos com os materiais para a remoção 

de íons de chumbo contido no efluente sintético. 

 

Figura 3.2 - Esquema representativo do sistema 

 

 

3.6 - Planejamento fatorial 2
4
 completo  

Neste trabalho foi utilizado um planejamento fatorial completo de dois níveis e 

quatro fatores. Nestes ensaios foram analisados os fatores, tais como, a temperatura, a 

granulometria, a massa do adsorvente e sua concentração, conforme apresentado na Tabela 

3.1, para avaliar o desempenho do material através da utilização de soluções de nitrato de 

chumbo (PbNO3). Para a realização deste planejamento especificou-se, inicialmente, os níveis 

em que cada fator estudado, onde os ensaios foram realizados em duplicata e sendo usada a 

média aritmética das respostas para os resultados. O ensaio consistiu na adição do material, 

sob agitação, durante uma hora em 50 mL da solução do metal em estudo, onde as condições 

foram controladas através de um planejamento fatorial. 
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Tabela 3.1 - Fatores usados na análise com os respectivos valores dos níveis inferiores  (-) e 

superiores (+) 

FATORES NÍVEIS 

 - + 

x1 = Concentração de chumbo 200 mg/L 2000 mg/L 

x2 = Temperatura 30 ºC 40°C 

x3 = Massa da vermiculita 

x4 = Granulometria 

1,0g 

16 mesh 

1,5g 

48 mesh 

 

 

3.6.1 - Matriz de planejamento fatorial 2
4
 completo 

A Tabela 3.2 mostra a matriz do planejamento fatorial completo, onde são 

apresentados oito ensaios, em que cada um deles é resultado da combinação dos três fatores e 

os dois níveis. Os símbolos x1, x2 x3 e x4 representam as variáveis estudadas: concentração, 

temperatura massa da vermiculita e granulometria. Os sinais – e + indicam o nível em que 

cada fator se encontra no respectivo ensaio. 
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Tabela 3.2 - Matriz de coeficiente de contraste para um planejamento fatorial 24completo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.7 - Efeito da capacidade de remoção de íons de chumbo com a vermiculita 

revestida com quitosana, vermiculita natural e quitosana em pó 

Para estudo comparativo com vermiculita revestida com quitosana, foram realizados 

ensaios com a vermiculita natural e a quitosana em pó, para observar a influência da 

modificação da vermiculita natural expandida para o estudo da remoção de íons metálicos de 

chumbo. Os ensaios foram realizados através do planejamento fatorial 2
3
, com os fatores de 

concentração, temperatura e massa do adsorvente conforme demonstrado na Tabela 3.3. 

Foram utilizadas amostras de vermiculita (natural e revestida) com tamanho de partícula de 

0,300 mm (48 mesh), onde foram conduzidos através da adição do material, sob agitação, 

durante uma hora em 50 mL da solução do metal em estudo. Em seguida, passado o tempo de 

agitação, foram retiradas alíquotas do sobrenadante para análise de espectrofotometria 

absorção atômica. 

Ensaios x1 x2 x3 X4 

1 - - - - 

2 + - - - 

3 - + - - 

4 + + - - 

5 - - + - 

6 + - + - 

7 - + + - 

8 + + + - 

9 - - - + 

10 + - - + 

11 - + - + 

12 + + - + 

13 - - + + 

14 + - + + 

15 - + + + 

16 + + + + 
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Tabela 3.3- Fatores usados na análise com os respectivos valores dos níveis inferiores  (-) e 

superiores (+) para o estudo comparativo dos materiais  

FATORES NÍVEIS 

 - + 

x1 = Concentração de chumbo 200 mg/L 2000 mg/L 

x2 = Temperatura 30 ºC 40°C 

x3 = Massa da vermiculita 1,0g 1,5g 

 

 

3.8 - Variação da concentração inicial do metal  

Para a análise da capacidade de remoção do adsorvente em função da concentração 

foram realizados experimentos em diferentes concentrações iniciais de chumbo (Pb
++

). As 

concentrações iniciais utilizadas se situaram na faixa de 20 a 1000 mg/L. Durante os ensaios 

foi empregada uma massa igual a 1,5 g de vermiculita revestida. O volume do efluente 

sintético foi de 50 mL. Os testes foram realizados a uma temperatura de 30°C por um período 

de 1 hora em contato com o efluente sintético. Em seguida, após a decantação do material 

adsorvente foram retiradas alíquotas de aproximadamente 30 mL do líquido sobrenadante do 

reator para determinação das concentrações analíticas dos metais estudados. 

 

 

3.9 - Cinética de adsorção em função da temperatura  

Os ensaios de adsorção com a vermiculita revestida com quitosana em função da 

temperatura foram realizados pelo método de batelada para análise da influência da 

temperatura em função da concentração e da massa do adsorvente para avaliar o desempenho 

do material em função da remoção de íons de chumbo (Pb
2+

) através da utilização da solução 

de nitrato de chumbo (PbNO3) com a variação da temperatura entre  20° a 60°C. A 

verificação da temperatura durante a realização dos experimentos foi obtida através do 

termômetro acoplado no tubo interno dos reatores conforme demonstrado na Figura 3.3. 
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Figura 3.3- Equipamento utilizado nos ensaios 

 

 

3.10 - Cinética de adsorção em função do tempo  

Os ensaios de adsorção com a vermiculita revestida com quitosana em função do 

tempo foram realizados através da adição de 1,5 g do adsorvente em 50 mL da solução do 

efluente sintético contendo íons de chumbo com concentração de 1000 mg/L, a temperatura 

ambiente (30°C), para análise do modelo cinético de reação e sua capacidade adsortiva na 

remoção dos íons metálicos com a variação do tempo entre 1 a 90 minutos. A concentração 

utilizada nestes ensaios teve como objetivo observar a saturação do material adsorvente em 

função da sua capacidade máxima de adsorção (Qe). O sistema para realização do mesmo está 

demonstrado na Figura 3.3.  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Capítulo 4 

Resultados e discussões 



 

Capítulo 4: Resultados e discussões 

Anne Priscila Oliveira da Silva. Dezembro / 2010.                                                                                         42 

 

4 Resultados e discussões  
 

Neste capítulo serão apresentados os resultados obtidos através da caracterização do 

material através das diferentes das técnicas analíticas, como também os ensaios de adsorção 

em função do planejamento fatorial, do tempo, da concentração e da temperatura. 

4.1 - Caracterização do adsorvente   

 

4.1.1 - Termogravimetria (TG) e termogravimetria derivada (DTG)  

 

4.1.1.1 - Termogravimetria (TG) e termogravimetria diferencial (DTG) da vermiculita 

 A termogravimetria da vermiculita natural expandida está apresentada nas Figuras 4.1 

e 4.2 e na Tabela 4.1, onde pode-se observar através das curvas TG/DTG três eventos. O 

primeiro em torno de 79 °C e o segundo em torno de 174 °C correspondentes à perda de água 

de adsorção. Segundo Oliveira (2008) a perda de água adsorvida e de coordenação presentes 

no espaço interlamelar da estrutura ocorre no intervalo de temperatura entre 30 a 478 °C. O 

percentual de perda de massa à temperatura de 100 °C foi de 8,1 %, valor próximo do obtido 

para o teor de umidade dessa amostra na análise gravimétrica clássica (6,22 %). No segundo 

evento ocorreu uma perda de massa de 1,8 % que está associado ao desprendimento das 

moléculas de água do espaço interlamelar da estrutura. 

O terceiro evento que está associado ao processo de deshidroxilação do argilomineral 

em torno de 600 e 700 °C. A perda de massa neste intervalo de temperatura foi 0,49 %. 

Segundo Oliveira (2008) a eliminação de água por decomposição das hidroxilas ocorre de 

forma gradativa e situa-se entre 550 a 850 ºC. Pode-se observar no final da análise 

termogravimétrica uma variação total da massa de 10,39 % em relação à massa inicial 
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Tabela 4.1 - Valores obtidos da análise termogravimétrica da vermiculita natural          

Eventos  T.i(°C ) Tmáx(°C ) Tf (°C ) ΔTv(°C ) %W DTG(mg/seg) 

1 22,74 79,65 109,05 86,31 8,1 -1,81*10
-3 

2 

3 

119,57 

608,23 

174,91 

656,83 

204,2 

698,99  

55,34 

90,76 

1,8 

0,49 

-2,90*10
-4 

-2,3*10
-4 

 

Onde: 

Ti – Temperatura inicial do evento 

Tf – Temperatura final do evento 

Tmax – Temperatura na qual a derivada da função é zero 

∆Tv – Diferença de temperatura, ∆Tv = Tf – Ti 

% w – porcentagem de perda de massa no intervalo de temperatura do evento 

DTGmax – Máxima taxa de perda de peso do evento 
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Figura 4.1 - TG da vermiculita natural expandida 
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Figura 4.2 - DTG da vermiculita natural expandida 

 

4.1.1.2 - Termogravimetria (TG) e termogravimetria diferencial (DTG) da quitosana 

A termogravimetria da quitosana está apresentada nas Figuras 4.3 e 4.4 e na Tabela 

4.3. Através da análise das curvas TG/DTG pode-se observar que a degradação térmica da 

amostra, ocorre através de três eventos, onde o primeiro com máximo em 51 ºC, 

correspondente a perda de água, o segundo em 289 ºC e o terceiro em torno de 490 ºC 

correspondentes à decomposição de matéria orgânica.  

Segundo Shen e Zhang (2003), as temperaturas características de decomposição de 

alguns compostos são as temperaturas demonstradas na Tabela 4.2. 
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Tabela 4.2. – Temperatura de decomposição de compostos e grupos orgânicos 

Grupos de Compostos Faixa de Temperatura (
o
C) 

Umidade Até 150 

Carboxílico 150 - 600 

Fenólico 300 – 600 

Éter Até 600 

Celulose Até 650 

Outros compostos contendo oxigênio 150-900 

 

Fonte: Shen e Zhang (2003) 

 

 O porcentual de perda de massa da quitosana à temperatura de 50 °C foi 11,95 %. 

No segundo e terceiro evento são observados perdas de massas em torno de 49,03 e 31,9 % 

respectivamente, onde pode-se observar através da Tabela 4.3 que está relacionado a perda do 

grupo carboxílico presente na estrutura. Tirkistani (1996) encontrou uma perda de massa de 8 

% relativo a moléculas de água a temperatura de 80°C, onde o autor também observou um 

segundo evento no intervalo de temperatura de 271 a 334 °C correspondente a uma perda de 

massa de 49% devido a degradação da estrutura da quitosana. Ma et al. (2009) observaram 

uma perda de massa de 57 % no intervalo de temperatura de 250 a 350 °C quando estudaram 

a síntese e a caracterização da quitosana acetilada pelo cloreto de n-octadecanol. A partir da 

temperatura de 500 °C foi observado à degradação total da amostra em função da 

temperatura. Lee et al. (2010) observaram a perda total da amostra de quitosana na 

temperatura em torno de 600 °C, quando estudaram a estabilidade térmica da quitosana e do 

ácido húmico para utilização como filtro para íons metálicos. 
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Tabela 4.3-Valores obtidos da análise termogravimétrica da quitosana          

Eventos  T.i(°C) Tmáx(°C ) Tf(°C ) ΔTv(°C ) % W DTG(mg/seg) 

1 22,58 50,97 99,94 77,36 11,95 -1,34*10
-3

 

2 114,23 289,33 349,59 235,36 49,03 -3,58*10
-3

 

3 387,29 492,98 547,73 160,44 31,9 -1,27*10
-3
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Figura 4.3 - TG da quitosana 
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Figura 4.4 - DTG da quitosana 

 

 

4.1.1.3 - Termogravimetria (TG) e termogravimetria diferencial (DTG) da vermiculita 

revestida com quitosana 

 

 A termogravimetria da vermiculita revestida com quitosana está apresentada nas 

Figuras 4.5 e 4.6 e na Tabela 4.4. Após da análise das curvas TG/DTG pode-se observar, 

através da análise dos dados obtidos, que a amostra denota características semelhantes em 

relação à vermiculita natural em torno das temperaturas 100 ºC e 150ºC em função da perda 

de umidade do material. São observados cinco eventos na análise térmica, o 1ºe o 2º evento 

está relacionado à água de adsorção e de coordenação presentes no espaço interlamelar da 

estrutura (Almeida, 2008). O 3º e o 4º evento estão relacionados a degradação do material 

orgânico em torno da temperatura 250-500 °C, onde pode-se observar através destes eventos 

termogravimétricos a ocorrência do recobrimento da argila com quitosana. A perda de massa 

à temperatura em torno de 100,16ºC foi de 8,18 %, valor próximo dessa amostra na análise 

gravimétrica clássica (7,04 %). No segundo evento observou-se uma perda de 1,31 % que está 

associado ao desprendimento das moléculas de água do espaço interlamelar da estrutura. 
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São observados em seguida dois eventos de decomposição de matéria orgânica em 

torno das temperaturas de 220 e 375 ºC. As perdas de massa para essas temperaturas foram 

4,07 e 3,03% respectivamente. Paulino et al. (2007) observaram a degradação de material  

orgânico da quitosana no intervalo de temperatura entre 300 a 350 °C quando realizaram um 

estudo comparativo entre a capacidade de remoção da quitina e da quitosana em função dos 

íons de chumbo e níquel para aplicação em águas residuárias. 

O quinto evento está associado ao processo de deshidroxilação da vermiculita. 

Segundo Silva Junior (2002) este processo situa-se entre as temperaturas de 236 a 897 ºC. 

Observou-se uma perda de massa de 1,21% no intervalo de 608 a 699 °C, um valor maior do 

que o apresentado pela vermiculita natural durante o ensaio termogravimétrico. Este resultado 

pode está associado a resíduo orgânico da estrutura. Wan et al. (2010) observaram que a total 

degradação da estrutura da quitosana ocorre na temperatura de 600°C, quando estudaram a 

adsorção de cobre e chumbo em soluções de quitosana.No presente estudo o processo de 

deshidroxilação em torno da temperatura de 650 °C.  

Tabela 4.4 - Valores obtidos da análise termogravimétrica da vermiculita revestida com 

quitosana       

Eventos  T.i(°C)  Tmáx(°C)  Tf(°C ) ΔTv(°C)  %W DTGmax(mg/seg) 

1 18,45 64,67 130,45 112 8,18 -1,62*10
-3

 

2 114,74 174,53 201,89 57,15 1,31 -3,2*10
-4

 

3 220,51 282,24 364,65 144,14 4,07 -4,9*10
-4

 

4 

5 

374,96 

608,19 

482,85 

652,23 

537,52 

698,05 

162,56 

89,96 

3,03 

1,21 

-3,9*10
-4 

-2,54*10
-4 
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Figura 4.5 - TG da vermiculita expandida revestida com quitosana 
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Figura 4.6 - DTG da vermiculita expandida revestida com quitosana 
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4.1.2 - Análise de infravermelho 

As análises por espectroscopia de infravermelho mostram os grupamentos funcionais 

característicos tanto da argila quanto da quitosana em suas formas naturais e no material 

híbrido.  

4.1.2 1 - Análise do infravermelho da quitosana 

A análise de infravermelho da quitosana está apresentada na Figura 4.7, onde exibe 

bandas em 3421 cm
-1

decorrentes dos estiramentos O-H, resultante da associação polimérica e 

também a presença do grupamento N-H. Ma te al. (2009) também observaram uma larga 

banda de absorção na região 3443 cm
-1

 a qual foi atribuída aos grupamentos de OH e NH2. Na 

região de 2881,60 cm
-1 

são observadas vibrações moleculares decorrente da deformação axial 

de C-H de alifáticos (CH3, CH2), na região de 1656,60 cm
-1 

vibrações simétricas no plano de 

grupamento N-H (NH2), em 1379 cm
-1 

deformação angular de CH3, CH2, na região de 1553 

cm
-1

 deformação axial C-O associado aos ésteres saturados presentes na estrutura e uma 

absorção em 1154,73 cm
-1

 atribuída à deformação de C-O de álcool primário. Segundo 

Paulino (2008), a banda de absorção na região de 1376 cm
-1

 está relacionada à deformação 

assimétrica de CH3. 

 

         

Figura 4.7-Espectro da amostra da quitosana 
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4.1.2 2 - Análise do infravermelho da vermiculita natural 

 

A análise de infravermelho da vermiculita natural está demonstrada na Figura 4.8, 

onde exibe bandas na região de 3422,19cm
-1

característico dos estiramentos O-H. Apresenta 

vibrações na região de 1637 cm
-1 

atribuído a presença de água de hidratação. Zhang et al. 

(2009), observaram que os picos de 1644 cm
-1

 e 3434 cm
-1 

estão associados a água de 

hidratação e vibrações O-H. É observado
 
vibrações moleculares simétricas em 1008 cm

-1
 

devido aos estiramentos das ligações Si-O, vibrações Al-O em 680 cm
-1

 e na região de 455 

cm
-1

 observa-se um pico característico da impressão digital da amostra analisada, ou seja, 

referente a deformação do grupo Si-O. Oliveira (2008), observou picos característicos em 997 

cm
-1 

referentes ao estiramento assimétrico Si-O-Si e Si-O-Al, na região de 814 cm
-1

referentes 

as vibrações de deformação Al-OH, em 680 cm
-1

 decorrente da deformação do grupo Al-O e 

480 cm
-1

 atribuída a deformação Si-O. 

 

 

 

Figura 4.8 - Espectro da vermiculita natural expandida 
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4.1.2 3 - Análise do infravermelho da vermiculita revestida com quitosana 

Na Figura 4.9 é mostrado o espectro referente à vermiculita revestida, que demonstra 

absorções em 3423 cm
-1

 atribuída à deformação axial de O-H de associação polimérica e a 

presença do grupamento N-H, onde é observado um pico de maior intensidade na região em 

função da interação da vermiculita com a quitosana. Também exibem transições relativas da 

deformação angular da água na região em 1640 cm
-1

, ressaltando a presença de moléculas de 

água na região interlamelar e águas adsorvidas por ligações de hidrogênio. Almeida (2008), 

também observou uma banda da absorção em 1640 cm
-1

, que atribuiu à deformação angular 

simétrica da ligação O-H da água. Neste espectro podem ser observadas bandas de absorção 

características do material orgânico na região de 1550,54 cm
-1

 decorrente da deformação 

angular simétrica ao plano de N-H (NH2), na região de 1428,57 cm
-1

 devido à deformação 

angular de CH3, CH2, as absorções referentes à vermiculita são observadas nas bandas da 

região 1646,76 cm
-1

 atribuídas à deformação angular da água, em 1005 cm
-1

 das vibrações 

moleculares simétricas devido as ligações Si-O, em 675,70 cm
-1 

em função das vibrações Al-

O. Pode-se também observar vibrações Al-O-Si em 444,54 cm
-1

 referente à região de 

impressão digital (Silverstein et al., 2007). Zhang et al. (2009) observaram bandas de 

absorção na região de 454, 682 e 988, que atribuíram a ligação Si-O, Al-O e a vibração Si-O 

respectivamente, quando estudaram a preparação e caracterização de nanocompósitos de 

vermiculita com quitosana. Comparando com o espectro da Figura 4.8, percebem-se os 

estiramentos provocados pelos componentes orgânicos presentes na quitosana, onde esta 

análise propiciou um melhor entendimento do material pretendido. Este resultado está 

justificado pela análise de termogravimetria, observado no Figura 4.6, onde denota cinco 

eventos de perda da massa referente a contribuição orgânica e inorgânica na estrutura.  
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Figura 4.9 - Espectro da vermiculita expandida revestida com quitosana 

 

 

4.1.3 - Análise de fluorescência de raios-X  

O resultado da análise de fluorescência de raios-X da vermiculita natural expandida 

está demonstrado na Tabela 5.4. Segundo The Vermiculite Association (2010), o intervalo da 

composição química da vermiculita, são as seguintes: SiO2 (38-46 %); Al2O3 (10-16 %); MgO 

(16-35 %); Fe2O3 (6-13 %); K2O (1-6 %); CaO (1-5%); TiO2 (1-3 %); H2O (8-16 %);outros 

elementos (0,2-1,2 %). Pode-se observar através dos resultados que o material possui um alto 

teor de silício, alumínio, magnésio e ferro, elementos característicos de um argilomineral. 

Alves (2009), observou resultados semelhantes demonstrando 44,62% de SiO2, 9,18 % de 

Al2O3, 20,44% de MgO e 5,46 % de Fe2O3, ao estudar a influência ácida na obtenção de 

híbridos orgânico-inorgânicos através da reação da vermiculita com agentes silicantes 

nitrogenados. 
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Tabela 4.5-Composição química da vermiculita natural 

Elemento Composição observada 

(%) 

Literatura 

(%) 

SiO2 

Al2O3 

MgO 

Fe2O3 

CaO 

K2O 

TiO2 

P2O5 

Na2O 

MnO 

40,97 

11,66 

21,33 

7,08 

4,25 

2,15 

0,92 

0,38 

0,47 

0,07 

38-46 

10-16 

16-35 

6-13 

1-5 

1-6 

1-3 

0,2-1,2 

0,2-1,2 

0,2-1,2 

 

 

Este resultado pode está associado ao fato que a vermiculita, em geral, apresenta uma 

grande variação na sua composição química, mesmo dentro de uma mesma jazida ou 

ocorrência. Essa variação ocorre devido a diferenças na sua mineralização, alteração da mica 

biotita, associação com outros minerais e ao seu diferenciado grau de intemperismo (Silva, 

2005).  

 

 

4.1.4 - Difração de raios - X (DRX) 

A análise de difração de raios-X está apresentada nas Figuras 4.10 (a) a 4.10 (f), 

onde demonstra que o material estudado possui uma alta pureza e cristalinidade. Os picos 

característicos foram identificados de acordo com a literatura em função do software X’Pert 

HighScore Philips Analytical, conforme demonstrado no anexo (IV). 
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4.1.4.1 - Análise do DRX da vermiculita natural sem tratamento 

A análise de difração de raios-X da vermiculita antes do tratamento está apresentada 

na Figura 4.10.(a) Os picos que aparecem no difratograma mostram os minerais constituintes 

da vermiculita, onde se identificam quartzo, calcita, piogenita, coesita e outros compostos de 

ferro, onde é observado um primeiro pico em 2θ igual a 12,28º que corresponde uma distância 

interlamelar de 7,20 Å. Pode-se observar uma característica de uma vermiculita dioctaédrica 

no ângulo de 64,54º, devido apresentar uma distância interlamelar de 1,44 Å. Segundo 

Almeida (2008), o mineral é considerado dioctaédrico se valores da distância interlamelar 

estiverem entre 1,49 a 1,50 Å e trioctaédrico se os valores estiverem no intervalo de 1,51 a 

1,53 Å. Na Tabela 4.6 estão listados os valores da distância interlamelar das amostras da 

vermiculita natural sem tratamento. 

Tabela 4.6 - Análise da vermiculita expandida natural 

AMOSTRA 2 Theta (2θ) Distância interlamelar 

 12,28 7,20 

 18,44 4,81 

Vermiculita sem tratamento 

 

24,69 3,60 

 30,24 2,95 

 

 

64,54 1,44 
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Figura 4.10 (a) - Difratograma da amostra de vermiculita natural expandida 

 

4.1.4.2 - Análise do DRX da vermiculita natural com tratamento  

A Figura 4.10 (b) mostra os resultados do DRX da vermiculita após o tratamento. 

Pode-se observar através da Tabela 4.7, distâncias interlamelares de 7,31, 4,82, 3,61, 2,93 e 

1,44 Å. Os resultados denotam que não houve um mudança significativa da estrutura em 

relação à vermiculita antes do tratamento. Estes resultados são semelhantes aos observados 

por Oliveira (2009), quando estudou o processo de troca iônica de cátions de chumbo, níquel, 

cobre e cobalto em vermiculita natural. 

 

Tabela 4.7 - Análise da vermiculita expandida natural tratada 

AMOSTRA 2 Theta (2θ) Distância interlamelar 

 12,08 7,31 

 18,39 4,82 

Vermiculita tratada 

 

24,64 3,61 

 30,42 2,93 

 64,60 1,44 
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              Figura 4.10 (b) – Difratograma da amostra de vermiculita natural expandida tratada 

 

 

4.1.4.3 - Análise do DRX da vermiculita revestida com quitosana 

As análises de difração de raios-X da vermiculita revestida com quitosana estão 

apresentadas nas Figuras 4.10 (c) a 4.10 (f). Os resultados mostraram que não ocorreu uma 

mudança significativa na distância interlamelar da vermiculita revestida com quitosana. A 

vermiculita natural sem tratamento utilizada neste trabalho possui uma distância interlamelar 

igual 7,20Å e os difratogramas (c), (d), (e) e (f), da vermiculita revestida apresentaram, picos 

em 12,08 ° equivalente a uma distância interlamelar de 7,32 Å, em 12,10 ° equivalente a 7,30 

Å, em 12,03 º equivalente a 7,35 Å e em 12,02 ° equivalente 7,35 Å, respectivamente e os 

resultados estão na Tabela 4.8. 

Tabela 4.8 - Análise da vermiculita revestida com quitosana em diferentes granulometrias 

Amostra 2θ (graus) Distância interlamelar(Å) 

Vermiculita Tyler 9 12,08 7,32 

Vermiculita Tyler 16 12,10 7,30 

Vermiculita Tyler 28 12,03 7,35 

Vermiculita Tyler 48 12,02 7,35 
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         Figura 4.10 (c) - Difratograma da amostra de vermiculita revestida com quitosana Tyler 9 

 

 

Figura 4.10 (d) - Difratograma da amostra de vermiculita revestida com quitosana Tyler 16 
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Figura 4.10 (e) - Difratograma da amostra de vermiculita revestida com quitosana Tyler 28 

 

 

Figura 4.10 (f) - Difratograma da amostra de vermiculita revestida com quitosana Tyler 48 
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4.1.5 - Análise do MEV 

Nas Figuras 4.11 a-d são apresentadas as imagens obtidas pelo MEV da vermiculita 

natural e da vermiculita após a interação com a quitosana. Nas Figuras a-c, observa-se uma 

estrutura lamelar típica do mineral vermiculita, o que possibilita que outras moléculas 

difundam para o seu interior e incorporem em sua estrutura. Após a interação com a quitosana 

(Figuras b-d), os materiais apresentam uma estrutura fibrosa resultado da ligação com o 

polissacarideo. Segundo Chaves et al. (2009), a quitosana denota um aspecto rugoso em sua 

estrutura. É observado que os poros da vermiculita tornaram mais densos quando ocupados 

pela quitosana Silveira (2006), também observou os espaçamentos interlamelares na estrutura 

da vermiculita, quando estudou a capacidade de adsorção do ácido oléico através de amostras 

de vermiculita expandida e de vermiculita hidrofibizada para análise comparativa dos 

materiais como alternativa no tratamento de despejos contaminados com óleos e compostos 

orgânicos. 

 

Figura 4.11 – Análise do MEV. (a) vermiculita natural 10 μm (b) vermiculita com quitosana 

10 μm (c) vermiculita natural 2 μm e (d)vermiculita com quitosana 2μm 
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4.1.6 - Análise do BET  

A Tabela 4.9 mostra os resultados da área superficial da vermiculita antes e após a 

modificação com a quitosana, conforme os dados obtidos do equipamento que estão no anexo 

(e). É observado um aumento significativo da sua área superficial em relação à vermiculita 

sem a modificação de 1200 %, ou seja, 12 vezes do seu tamanho inicial. Este aumento 

favorece o processo de adsorção, devido ao fato do aumento da quantidade de sítios ativos 

disponíveis para adsorver íons metálicos de chumbo. Segundo Pádua (2006), a capacidade 

máxima de adsorção é proporcional à área superficial dos poros acessíveis ao adsorbato.Este 

resultado está justificado pelo MEV através do aumento do aspecto rugoso na estrutura da 

vermiculita natural . 

Tabela 4.9 – Área superficial da vermiculita, com e sem interação com quitosana, obtida 

através da Análise BET 

Amostra Diâmetro da partícula 

(Å) 

Área superficial 

(m
2
/g) 

Vermiculita sem 

modificação 

12,9 1,8 

Vermiculita revestida com 

quitosana 

37,4 21,6 

 

 

4.1.7 - Análise de umidade  

         Através do método de umidade descrito pelo método ASTM D 3173-85, pode-se 

observar que as amostras da vermiculita natural e da revestida apresentam uma característica 

higroscópica em sua estrutura, devido a mesma absorver facilmente água do ambiente. A 

vermiculita natural apresentou cerca de 6, 22 % de umidade e a vermiculita revestida cerca de 

7,04 %, respectivamente. A análise da umidade das amostras foram realizadas em modo de 

duplicata, e os valores estão demonstrados na Tabela 4.10. 
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Tabela 4.10 - Resultados obtidos da análise de umidade da vermiculita   

Amostras  Cápsula PO P1 C % da umidade 

obtida 

Vermiculita natural D-7 42,09 42,86 0,83 5,93 

Vermiculita natural B-8 38,18 39,11 1,01 6,84 

Vermiculita 

revestida com 

quitosana 

B-5 42,48 43,46 1,05 7,25 

Vermiculita 

revestida com 

quitosana 

D-2 39,73 40,65 0,98 6,51 

 

 

4.1.8 - Análise de cinzas  

Através do método de cinzas descrito por Sánchez et al. (2009), pode-se observar que 

as amostras da vermiculita natural e da revestida apresentam-se como materiais ricos em 

minerais em sua estrutura, devido as mesmas apresentarem um alto teor de cinzas. A 

vermiculita natural apresentou cerca de 85,3 % de cinzas e a vermiculita revestida cerca de 

80,3 %, respectivamente. A análise da umidade das amostras foram realizadas em modo de 

duplicata, e os valores estão demonstrados na Tabela.4.11. 

Tabela 4.11 - Resultados obtidos da análise de cinzas da vermiculita   

Amostras  Cápsula PO P1 C % de cinzas obtida 

Vermiculita natural D-7 42,09 42,79 0,83 85,38 

Vermiculita natural B-8 38,18 38,99 1,01 80,37 

Vermiculita 

revestida com 

quitosana 

B-5 42,48 43,32 1,05 80,23 

Vermiculita 

revestida com 

quitosana 

D-2 39,73 40,57 0,98 85,18 
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4.2 - Planejamento Fatorial 2
4
    

O planejamento fatorial 2
4 

foi realizado seguindo o procedimento descrito no item 3.6. 

Os quatro fatores estudados com seus respectivos níveis estão apresentados na Tabela 4.12. 

 

4.2.1 - A resposta  

A resposta do planejamento fatorial 2
4
 são os valores de chumbo adsorvido obtido no 

ensaio de remoção por cada amostra de vermiculita modificada com quitosana, de acordo com 

o planejamento fatorial 2
4
 mencionado no item 3.6. A Tabela 4.12 mostra os 16 ensaios e suas 

respectivas respostas R1 e R2 , que correspondem aos ensaios e suas duplicatas e a média dos 

valores entre as duas respostas em massa em função da eficiência da adsorção (Q) expressos 

em mg/g, e os valores médios em porcentagem de material adsorvido em cada ensaio. 

Tabela 4.12 - Resultados do planejamento completo 2
4
 dos ensaios de remoção de chumbo 

Fatores    

 

1:Concentração (mg/L) 

2:Temperatura (°C) 

3:Massa da vermiculita (g)  

4:Granulometria (mesh) 

(-) 

200 

30 

1 

16
 

  (+) 

2000 

40 

1,5 

48 

  

      

Ensaios x1 x2 x3 X4 R1 R2 Média % Ads  

1 - - - - 9,57 9,51 9,54   

2 + - - - 43,02 43,05 43,03   

3 - + - - 9,47 9,29 9,38   
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4 + + - - 32,72 47,47 40,09   

5 - - + - 6,38 6,39 6,38   

6 + - + - 22,75 30,51 26,63   

7 - + + - 6,43 6,39 6,41   

8 + + + - 27,40 31,98 29,69   

9 - - - + 9,54 9,52 9,53   

10 + - - + 44,75 50,82 47,78   

11 - + - + 9,60 9,60 9,60   

12 + + - + 54,25 50,2 52,22   

13 - - + + 6,35 6,45 6,40   

14 + - + + 36,88 39,88 38,38   

15 - + + + 6,49 6,45 6,47   

16 + + + + 40,05 39,60 39,82   

 

Os valores da média das duas repetições na Tabela 4.12, mostram que para o fator x1, 

ao variar do nível (-) para (+), do ensaio 1 para o 2, houve um aumento na resposta em função 

do valor Q de 9,54 para 43,03 mg/g de chumbo adsorvido no material. Esse resultado indica 

que a amostra de vermiculita possui uma quantidade de sítios ativos elevado para adsorver 

uma quantidade de íons de chumbo dez vezes maior que a concentração do nível inferior (-). 

Nos ensaios 9 e 10 também apresenta-se um aumento do valor de Q de 9,53 mg/g para 47,78 

mg/g de metal adsorvido. Essa tendência é observada em todos os ensaios com as mesmas 

condições de temperatura e massa.  

Os dados da média na Tabela 4.12, mostram que para o fator x2, quando variou o 

nível (-) para (+), do ensaio 1 para o 3, não ocorre um aumento significativo na média do 

ensaio 1 para o ensaio 3, devido ao fato que a variação do nível (-) para o nível (+) foi 

pequeno, ou seja, uma diferença de 10 °C. Para os outros ensaios, também se observou este 

comportamento.  
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Os dados da média na Tabela 4.12 mostram que para o fator x3, quando se variou o 

nível (-) para (+), do ensaio 1 para o 5, a resposta diminuiu de um valor de Q igual a 9,54 

mg/g para 6,38 mg/g. A comparação entre os demais ensaios, também mostrou o mesmo 

comportamento. Este resultado está associado ao fato que como não ocorre a mudança no 

fator x1 (concentração) nos ensaios 1 e 5 com o aumento da massa de 1 para 1,5 gramas, a 

densidade dos sítios ocupados é menor que quando utiliza-se um 1 g de amostra, denotando 

assim, que ainda existem sítios ativos disponíveis para adsorver o metal.  

Os dados da média na Tabela 4.12 mostram que para o fator x4, quando se variou o 

nível (-) para o (+), do ensaio 1 para o 9, ocorre um aumento significativo na resposta que 

deve-se ao fato que o processo de adsorção é favorecido pelo diminuição do tamanho da 

partícula, e quando passa-se da peneira de mesh 16 para 48, ocorre a diminuição do diâmetro 

da partícula de 1 mm para 0,300 mm. Observa-se uma quantidade máxima adsorvida do 

ensaio 4 para o 12, onde apresenta um aumento do valor de Q de 40,09 mg/g para 52,22 mg/g 

de metal adsorvido com as mesmas condições de concentração, temperatura e massa.Este 

resultado indica que devido a compactação do tamanho da argila, os íons de chumbo se 

distribuem melhor nos sítios adsortivos disponíveis para reter o metal.  

 

 

4.2.2 - Cálculo dos efeitos  

Os efeitos foram calculados a partir da diferença de duas médias, onde cada uma 

possui metade das respostas dos experimentos. Com quatro fatores, cada média envolve 16 

respostas, uma vez que ao todo são realizados 32 experimentos. A Tabela 5.12 representa os 

coeficientes de contrastes.  

Os sinais para os níveis dos efeitos de interação são calculados a partir do produto dos 

sinais dos efeitos principais. Por exemplo, o sinal (-) obtido pela interação x13 no ensaio, é 

obtido pela multiplicação dos níveis (+) e (-) dos fatores x1 e x3. Os quatro efeitos principais 

são a diferença entre a média do somatório de todas as respostas do nível superior do 

respectivo fator e a mesma média correspondente ao nível inferior. Esses efeitos foram 
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calculados multiplicando-se os dados das médias das respostas, para cada ensaio, pelo sinal do 

coeficiente de contraste de cada variável do ensaio correspondente (Tabela 4.12) e, em 

seguida, fazendo-se a soma algébrica. Para se calcular o efeito principal concentração (x1), por 

exemplo, procede-se da seguinte maneira: 

Inicialmente, realiza-se a multiplicação das respostas pelo sinal do correspondente ao 

nível. 

G=(1/16)*(-9,54+43,03-9,38+40,1-6,38+26,63-6,41+29,69-9,53+47,78-9,6+52,22-6,4+38,38-

6,47+39,82) = 31,74 

Tabela 4.13- Matriz de coeficiente de contraste para um planejamento fatorial 2
4
 

 

Observe que a ordem da multiplicação do sinal pela resposta segue a mesma seqüência 

de sinais dos ensaios de 1 a 16 para o fator x1, na Tabela 4.13, a concentração. Também 

podemos observar que todas colunas de efeitos têm oito sinais positivos e oito negativos, 

Ensaios M x1 x2 x3 x4 x12 x13 x14 x23 X24 X34 x123 x124 

x13 

X234 x1234  

1 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 1 1 1 -1 -1 -1 -1  

2 1 1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 1 1 1 -1  

3 1 -1 1 -1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 1 1 -1 1  

4 1 1 1 -1 -1 1 -1 -1 -1 -1 1 -1 -1 1 1  

5 1 -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 -1 1 1  

6 1 

 

1 -1 1 -1 -1 1 -1 -1 1 -1 -1 1 -1 1  

7 1 -1 1 1 -1 -1 -1 1 1 -1 -1 -1 1 1 -1  

8 1 1 1 1 -1 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 -1 -1  

9 1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 1 -1 -1 -1 1 1 1  

10 1 1 -1 -1 1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 -1 1  

11 1 -1 1 -1 1 1 1 -1 -1 1 -1 1 -1 1 -1  

12 1 1 1 -1 1 1 -1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 -1  

13 1 -1 -1 1 1 1 -1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 -1  

14 1 1 -1 1 1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 -1 1 -1  

15 1 -1 1 1 1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 -1 -1 1  

16 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1  
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portanto poderemos ter duas médias, uma obtida através do somatório das oito respostas 

negativas e outra através das oito respostas positivas. 

A obtenção dos efeitos é feita a partir de uma combinação linear de acordo com a 

Equação (13). 

1

1

8

n

i i

i

a Y
                                                                  (13) 

 

onde yi é a resposta média do ensaio i. O coeficiente ai pode assumir os valores (+) e (-). Os 

efeitos de interação são encontrados a partir do sinal resultante do produto dos sinais de cada 

fator no ensaio correspondente. Assim, para encontrar ai na interação entre os fatores 

concentração (x1), temperatura do banho (x2) e massa do vermiculita (x3) e granulometria no 

ensaio de número 2, basta fazer (x1).(x2).(x3).(x4) = (-).(+).(-).(-) = + , ou a interação entre x1 e 

x2 no ensaio 3, (x1).(x2) = (-).(+) = -, como mostra a Tabela 4.13. Para um planejamento 

fatorial 2
4
, além dos 4 efeitos principais, são determinados 11 efeitos de interação, sendo 

dezesseis termos, sendo o último deles a interação de quatro fatores. (Barros Neto, 2007).  

 

 

4.2.3 - Determinação do erro experimental 

 Como as observações individuais foram realizadas em duplicata, a estimativa 

combinada da variância (S
2
) de uma observação individual é dada pela Equação 14. 

          

                    

       (14) 

Onde di é a diferença entre as duas observações correspondentes ao i-ésimo ensaio 

(R1–R2) na tabela 4.5, e N é o número total de ensaios. Substituindo-se os valores dos desvios 

na equação acima e fazendo N=16, teremos: 
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S
2
= [(0,06)

2
+ (-0,03)

2
+ (0,18)

2
+ (-14,75)

2
+ (-0,01)

2
+ (-7,76)

2
+(0,04)

2
+(-4,58)

2
+ (0,02)

2
+(-

6,07)
2
+

 
(0)

2
+ (4,05)

2
 +(-0,1)

2
 +(-3)

2
+ (0,04)

2
+ (045)

2
] / 32 = 11,29 

 

Uma estimativa da variância de um efeito pode ser determinada a partir da Equação 

15. 

(15) 

 

 

Onde é a variância da média das duas observações que é igual a (11,29/ 2,00), uma vez que o 

experimento foi feito em duplicata. O coeficiente ai para um planejamento fatorial 2
4
 é ±1/16, 

de forma que ai
2 

= 1/32, para i = 1, 2, 3,..., 16. Portanto, para calcular a estimativa da variância 

de um efeito, basta fazer: 

              =  
 
(1,00/32 + ....+1,00/ 32) x (11,29/ 2,00)  

   
              = (16/32) x (5,75/ 2,00) = 2,82 

 

O erro padrão é a raiz quadrada do resultado da variância e tem como valor 1,68. O 

erro padrão para a média global é a metade do valor obtido do erro padrão para os efeitos e 

tem como valor 0,84. Para ressaltar os resultados obtidos no item 4.2.1, foi realizado o cálculo 

para determinação dos efeitos importantes, onde multiplicou-se o valor do t de Student pelo 

erro padrão para 95% de confiança e 16 graus de liberdade (2,1), de forma que cada ensaio 

apresenta um grau de liberdade por ter sido realizado em duplicata. O valor obtido pelo 

produto do t de Student pelo erro padrão indica a significância dos dados em função dos 

efeitos e suas interações. Neste caso foram considerados como significativos todos efeitos que 

apresentaram valores superiores a 3,53. A Tabela 4.14 mostra os resultados obtidos para os 

efeitos principais e suas interações. 
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Tabela 4.14 - Valores dos efeitos principais e de interação dos 4 fatores realizados dos ensaios 

de remoção de chumbo  

Média global 23,84± 0,84      

Efeitos principais 

Concentração (x1)                                      

Temperatura (x2)                                      

Massa da vermiculita (x3)  

Granulometria (x4) 

 

   31,75± 1,68 

0,75 ± 1,68 

-7,62 ± 1,68 

4,88 ±1,68 

 

 

    

       

Interações de segunda 

ordem 

x12 

x14 

x24      

Interação de terceira ordem 

x123 

x134 

Interação de quarta ordem  

            X1234   -1,10 

  

 

0,75± 1,68 

4,81± 1,68 

0,75 ± 1,68 

 

 

 

0,35 ± 1,67 

  0,69 ± 1,67                                                                                               

 

 

 

 

 

X13    

x23   

x34 

 

 

 

X124 

X234 

  

 

4,53± 1,68 

0,40± 1,68 

0,61± 1,68 

 

 

 

0,64 ±1,67  

-1,15±1,67  
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4.2.4 - Significância estatística dos resultados  

Para observar se os resultados obtidos no planejamento fatorial 2
4
 em função dos 

efeitos e suas interações, foram significativos estatisticamente, utilizou-se do recurso do 

programa Statistica 6.0 para plotagem dos dados obtidos experimentalmente em função do 

gráfico normal dos efeitos e de Pareto. 

 

4.2.4.1 - Gráfico normal dos efeitos e de Pareto 

O gráfico normal dos efeitos para os ensaios com vermiculita revestida com quitosana 

(Figura 4.12) foi obtido através dos resultados da Tabela 4.12. Segundo Barros Neto (2007), 

pode-se considerar que os fatores principais e interações que situam-se no ponto zero das 

abscissas representam uma população normal de média zero, ou seja, são efeitos sem nenhum 

significado físico e como efeito significativo os pontos que estiverem mais afastados da região 

central, seja para a direita ou para a esquerda.  

 

Probability Plot; Var.:Var5; R-sqr=,99689; Adj:,99068

2**(4-0) design; MS Residual=2,830007
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Figura 4.12- Gráfico normal dos efeitos em função da vermiculita revestida  

 

Neste gráfico observa-se que a concentração (1) é o efeito mais significativo, já que 

apresenta um maior afastamento da região central, seguido dos fatores de massa e 

granulometria (3 e 4, respectivamente) e de suas interações x14 e x13. 
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Os resultados obtidos também foram interpretados através do gráfico de Pareto. Pode-

se dizer que os efeitos ou suas interações são significativos se ultrapassarem a linha tracejada, 

ou seja, a região de probabilidade de significância (p-valor). Foi observado através de uma 

significância estatística de 95 % de confiança que os fatores x1, x3 e x4  e suas interações x13 e 

x14 foram significativos no planejamento fatorial 2
4
. 0s valores apresentados no gráfico 

representam valores dos efeitos acrescidos de 5% devido à margem de significância estatística 

do efeito, conforme demonstrado na Figura 4.13.  

Gráfico de Pareto em função dos efeitos e suas interações

2**(4-0) design; MS Residual=2,830007

DV: Var5

,4740639

,7237277

,8916563

,8931424

,8976006

-5,38412

5,718489

5,803196

-9,06517

37,73935

p=,05

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Interação (2) e (3)

Interação (3) e (4)

Interação (1) e (2)

Temperatura (2)

Interação (2) e (4)

Interação (1) e (3)

Interação (1) e (4)

Granulometria (4)

Massa (3)

Concentração(1)

 

Figura 4.13 - Gráfico de Pareto para análise do planejamento fatorial 2
4
 para vermiculita 

revestida com quitosana 

 

 

4.2.5 - Visão geométrica dos resultados  

Um planejamento fatorial também pode ser representado por uma forma geométrica. 

Quando analisar-se os ensaios de um planejamento 2
3
, os dados são apresentados na forma de 

um cubo, conforme a Figura 4.14 (a). No caso de um planejamento completo 2
4
, os dados são 

representados através de uma forma tridimensional de um cubo duplo, ou seja, será colocado 
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os valores do fator x4 em conjunto com vértices dos fatores x1, x2 e x3 devido ao fato que a 

matriz de contraste entre estes fatores são idênticos diferenciando somente o quarto fator, 

conforme demonstrado na Tabela 4.12. Pode-se observar, por exemplo, que a diferença entre o 

ensaio 1 para o ensaio 9, é somente na sua granulometria, já que, os referidos ensaios ocorrem 

nas mesmas condições de concentração, temperatura e massa. Neste caso os 16 ensaios podem 

ser representados adequadamente nos vértices do cubo como mostra a Figura 4.14 (a) e (b). 

 

Figura 4.14 – visão geométrica dos resultados do planejamento fatorial 2
3
 (a) e do fatorial 2

4
 (b) 

 

Para uma melhor visualização exemplifica-se para a concentração que os vértices 1-9, 

3-11, 5-13 e 7-15 (face esquerda do cubo) estão relacionados aos níveis inferiores, seguindo o 

mesmo raciocínio os vértices 2-10, 4-12, 6-14 e 8-16 (face direita do cubo) para os níveis 

superiores. As respostas correspondentes aos níveis (-) do fator x2 são expostas na face 

inferior do cubo, enquanto que para os níveis (+) são expostos na face superior. Para o fator 

x3, os níveis (-) e (+) são expostos nas faces frontal e traseira do cubo, respectivamente. Pode-

se verificar através da figura que quando comparado as respostas da face esquerda com as da 

face esquerda,direita que o efeito do fator x1(concentração) é positivo, já que as somas de 

todas as respostas da face direita são superiores a correspondente da face esquerda. Quando 

comparado os vértices da face inferior do cubo com as da face superior, observa-se um 
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pequeno valor positivo para o efeito do fator x2 (temperatura).O efeito negativo do fator x3 é 

ainda mais fácil de ser visualizado, pois todas as respostas da face inferior (nível -) do cubo 

são superiores à sua correspondente da face superior (nível +). Em função do fator x4, pode-se 

observar que os valores são positivos quando comparado as médias observadas nas mesmas 

condições de concentração, temperatura ou massa. Por exemplo, em função do ensaio 4 e 12 

(vértice da face superior do cubo) mostrado na Figura 4.15, observa-se valores médios de 

40,095 e 52,225 respectivamente. Onde a razão entre o nível (-) e o nível (+) é 12,13 mg/g. 

 

Figura 4.15 – Visão geométrica dos resultados obtidos no planejamento 2
4
 completo 

 

 

4.3 - Ensaios de adsorção  

 

4.3.1 - Efeito da capacidade de remoção de íons de chumbo com a vermiculita 

revestida com quitosana, vermiculita natural e quitosana em pó. 

Os resultados dos ensaios de adsorção realizados através do planejamento 2
3
 foram 

demonstrados em função da capacidade de remoção (Q), expressos em mg/g e de forma 

percentual do material adsorvido da solução, onde observou-se que o material revestido 

denota uma melhor remoção dos íons de chumbo do que a vermiculita natural. Este resultado 
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pode está associado ao fato que a quitosana também apresenta-se como um bom adsorvente 

para íons de chumbo presentes em solução, conforme mostrado na Tabela 4.15. Pode-se 

observar uma quantidade adsorvida de 82,95 % para altas concentrações de chumbo através 

da vermiculita revestida com quitosana.  

Tabela 4.15 - valores obtidos através do planejamento completo 2
3
 para ensaios com a 

quitosana, a vermiculita natural e vermiculita revestida com quitosana. 

 

Ensaio 

Quitosana Vermiculita 

natural 

Vermiculita revestida com 

quitosana 

Q1(mg/g) %ADS Q2(mg/g) %ADS Q3(mg/g) %ADS 

1 9,95 99,50 9,66 96,60 9,47 94,75 

2 57,80 57,80 64,00 64,00 67,35 67,35 

3 9,22 92,25 9,57 95,70 9,42 94,25 

4 66,85 66,85 70,00 70,00 97,05 97,05 

5 6,67 100,00 6,36 95,40 6,23 93,50 

6 64,27 96,40 48,08 72,10 64,97 97,45 

7 6,48 97,25 6,41 96,20 6,67 100,00 

8 49,07 73,60 51,60 77,40 55,30 82,95 

 

Os valores obtidos experimentalmente também foram avaliados em função dos 

efeitos de x1 (concentração), x2 (temperatura) e x3 (massa). Onde denota-se com um 

comportamento idêntico ao observado no planejamento 2
4
, conforme demonstrado nas 

Figuras 4.16 (a), 4.16 (b) e 4.16 (c). 
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Figura 4.16 - Visão geométrica dos resultados dos ensaios do estudo comparativo com a 

quitosana, a vermiculita natural e a vermiculita revestida com quitosana 

 

 

4.3.2 - Ensaios com variação da concentração  

Os resultados do estudo do efeito da concentração inicial de chumbo (II) sobre a 

adsorção estão representados na Tabela 4.16 e na Figura 4.17, mostra-se o gráfico da isoterma 

de adsorção correspondente. 
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Tabela 4.16 - Dados obtidos nos ensaios em função da concentração 

Ci(mg/L) Ce(mg/L) Qe (mg/g) %Ads 

21,8 1,58 0,63 92,65 

72,9 9,84 2,10 86,51 

178,3 24,80 5,12 86,07 

983,3 205,80 25,92 79,07 

 

 

0 50 100 150 200

0

5

10

15

20

25

30

Q
e

(m
g

/g
)

Ce(mg/g)

 

Figura 4.17 - Isoterma de adsorção de vermiculita revestida com quitosana 

Os resultados obtidos demonstram que a isoterma de adorção de chumbo (II) pela 

vermiculita revestida com quitosana possui uma alta afinidade entre o adsorbato e adsorvente, 

onde é observado após os ensaios de adsorção que ocorre um aumento proporcional da 

capacidade de remoção (Qe) em função do aumento da concentração nos ensaios.  

A porcentagem de adsorção em função da concentração inicial está demonstrada na 

Figura 4.18. Pode-se observar que a porcentagem do material adsorvido diminui com o 

aumento da concentração inicial. Este resultado está associado ao fato que a quantidade dos 

sítios ativos disponíveis do material tende a diminuir devido ao aumento dos íons na interface 

líquido- sólido. 
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Figura 4.18- Relação de adsorção em função concentração em equilíbrio 

 

As Figuras 4.19 e 4.20 e a Tabela 4.17 mostram os resultados obtidos em função da 

concentração, usando as Equações (4) e (7) para os ensaios com o íon chumbo. Foi observado 

através da comparação dos valores de correlação linear que o processo de adsorção foi melhor 

descrito pelo modelo de isoterma de Freundlich. 

 

Tabela 4.17 - Parâmetros das constantes de Langmuir e Freundlich 

Langmuir  Freundlich 

R
2
=0,9127  R

2
 =0,9998 

KL= 47,61  KF = 3,187 

Qm= 177,44  n= 0,774 
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Figura 4.19 – Isoterma de Langmuir em função da concentração 
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Figura 4.20 – Isoterma de Freundlich em função da concentração 
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4.3.3 - Ensaios de adsorção em função do tempo  

Os dados da curva cinética de adsorção de chumbo (II) pela vermiculita revestida com 

quitosana estão demonstrados na Tabela 4.18 e na Figura 4.21. 

Tabela 4.18 - Ensaios de adsorção em função do tempo  

Ensaios 

(Tempo) 

Ce(mg/L) Qe (mg/g) %Ads 

1 352,50 17,25 59,48 

3 251,25 20,62 71,12 

10 183,75 22,87 78,88 

20 153,75 23,87 82,33 

30 142,50 24,25 83,62 

40 138,75 24, 37 84,05 

50 120,00 25,00 86,21 

60 97,50 25,75 88,79 

70 97,50 25,75 88,79 

90 92,50 25,92 89,37 
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Figura 4.21 - Curva cinética de adsorção de chumbo em vermiculita revestida com quitosana  



 

Capítulo 4: Resultados e discussões 

Anne Priscila Oliveira da Silva. Dezembro / 2010.                                                                                         80 

 

Observa-se que a adsorção de chumbo (II) pela vermiculita revestida com quitosana 

aumenta com o tempo de contato e o equilíbrio de adsorção é alcançado após 60 minutos de 

contato da solução de chumbo com o adsorvente. A porcentagem do material adsorvido em 

função do tempo está demonstrada na Figura 4.22. 
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Figura 4.22 - Eficiência de adsorção em função do tempo para a vermiculita revestida com 

quitosana 

 

 

4.3.4 - Modelos cinéticos  

Para realizar a análise dos dados experimentais em função dos modelos cinéticos de 

pseudo primeira-ordem de Lagergren e pelo modelo de pseudo segunda-ordem na forma 

linear foi necessário a obtenção dos parâmetros cinéticos Ln( q1-qt) e t/Qe, conforme 

demonstrado na Tabela 4.19 . 
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Tabela 4.19 - Dados experimentais dos parâmetros cinéticos para os modelos de pseudo-

primeira ordem e pseudo- segunda ordem. 

Tempo(minutos) Ln( q1-qt) t/Qe 

1 

3 

10 

20 

30 

40 

50 

60 

70 

90 
 

0,929419 

0,709694 

0,458638 

0,273001 

0,176091 

0,138303 

-0,12494 

- 

- 

- 
 

0,057971 

0,048485 

0,043716 

0,041885 

0,041237 

0,041026 

0,04 

0,038835 

0,038835 

0,038585 
 

 

Através dos resultados demonstrados na Tabela 4.20, pode-se observar que os dados 

experimentais se ajustam melhor ao modelo de pseudo-segunda ordem, devido apresentar um 

valor do coeficiente de correlação (R
2
) maior do que o modelo de pseudo-primeira ordem e o 

valor de Qe máx é próximo do valor obtido experimentalmente. O comportamento da cinética 

pseudo-segunda ordem indica que o tipo mecanismo principal que controla a adsorção é a 

reação química (Ho &Mckay, 1999). Wu et al., (2001), observaram este comportamento 

cinético pseudo-segunda ordem quando estudaram as taxas de adsorção de três corantes 

reativos (RR 222, RY145 e RB 222) e de cobre na água através da quitosana através dos 

modelos de pseudo-primeira ordem, pseudo-segunda ordem e difusão intrapartícula. Os 

modelos cinéticos estão representados nas Figuras 4.23 e 4.24 . 
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Tabela 4.20 - Constantes cinéticas e coeficientes de correlação dos modelos pseudo-primeira e 

segunda ordem  

Modelo cinético Coeficiente de 

correlação (R
2
 ) 

Qe 

 (mg/g) 

Constante 

cinética 

(K) 

1ª ordem 0,949 5,841 0,041 

2ª ordem 0,999 26,310 0,024 
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Figura 4.23-Modelo cinético pseudo-primeira ordem para os ensaios com a verrmiculita 

revestida com quitosana 
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Figura 4.24 - Modelo cinético pseudo-segunda ordem para os ensaios com a verrmiculita 

revestida com quitosana 

 

 

4.3.5 - Ensaios de adsorção em função da temperatura  

Os resultados do estudo do efeito da concentração inicial de chumbo (II) sobre a 

adsorção estão representados na Tabela 4.21 e na Figura 4.25, mostra-se o gráfico da isoterma 

de adsorção correspondente. 

Tabela 4.21 - Ensaios de adsorção em função da temperatura 

Temperatura 

(°C) 

Ci 

(mg/L) 

Ce 

(mg/L) 

Qe 

(mg/L) 

%Ads 

20 1000 137,50 28,77 86,25 

30 1000 175,00 26,13 82,50 

40 1000 166,00 28,33 83,40 

50 1000 154,00 27,53 84,60 

60 1000 113,50 29,40 88,65 
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Figura 4.25 - Eficiência de adsorção em função da temperatura para a vermiculita revestida 

com quitosana 

 

Observa-se através do gráfico que ocorreu inicialmente uma remoção de cerca de 86 

% do metal estudado, devido ao fato que o processo de adsorção é favorecido pela diminuição 

da temperatura. Logo em seguida, no intervalo de temperatura de 30 a 50 ºC observa-se um 

decréscimo da adsorção em relação ao ensaio de 20 ºC, no entanto, nota-se que a eficiência de 

adsorção foi aumentando proporcionalmente com a temperatura chegando a 88,85 % de 

remoção a temperatura de 60º C. Este resultado pode está relacionado ao fato que como se 

trata de uma isoterma de Freundlich (item 4.3.2), a adsorção ocorre em multicamadas, tendo 

assim, uma diferença na energia de ativação das interfaces líquido- sólido. 
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5. Conclusões  

  
Nesse trabalho de estudo do melhoramento do processo de adsorção através do 

recobrimento da vermiculita com quitosana, para a remoção de íons de chumbo (II) em 

solução de um efluente sintético, foram realizadas caracterizações analíticas do material em 

estudo, onde se pode concluir que:  

 

As modificações das propriedades físico-químicas empreendidas no material 

ocorreram de forma efetiva, onde foi demonstrado com o aumento da sua área superficial de 

1,8 para 21, 6156 m
2
/g, favorecendo a sua aplicação no processo de adsorção. 

Os dados de DRX não demonstraram uma mudança significativa na cristalinidade da 

vermiculita revestida com quitosana em comparação a vermiculita natural. 

Os dados de espectrofotometria de infravermelho denotam a presença da quitosana na 

superfície da vermiculita, já que, são observadas bandas de absorção característicos do 

material orgânico, tais como, deformação angular simétrica ao plano de N-H na região de 

1550,54 cm
-1

 e também o aumento da intensidade da banda de absorção na  região de 3423 

cm
-1

 atribuída à deformação axial de O-H de associação polimérica e a presença do 

grupamento N-H. 

 

Os resultados do MEV comprovam a presença da quitosana na vermiculita, haja vista 

que material se apresenta com um aspecto fibroso na sua estrutura. 

As análises termogravimétricas e de umidade demonstram que o material possui água 

interlamelar em sua estrutura de cerca de 7 %. Este resultado está associado à perda de massa 

do material estudado quando submetido a ensaios em altas temperaturas.  

 

Em relação aos ensaios de adsorção realizados pode-se concluir que: 

 

Em função dos ensaios de adsorção realizados inicialmente através de um 

planejamento 2
4
, pode-se observar que os fatores de concentração (x1), massa do adsorvente 

(x3) e sua granulometria (x4) foram significativos estatisticamente. 

 

 



5.Conclusões 

 

Anne Priscila Oliveira da Silva. Dezembro / 2010.                                                                                         87 

 

Os resultados dos ensaios mostram que o equilíbrio de adsorção é alcançado após 60 

minutos de contato de adsorbato com o adsorvente em solução de chumbo com concentração 

de 1000mg /L a temperatura ambiente (30 °C), onde os dados das isotermas seguem o modelo 

de Freundlich.  

A isoterma de adsorção de íons de chumbo (II) pela vermiculita revestida com 

quitosana segue a cinética de pseudo segunda -ordem com k2 = 0,024 g. mg
-1

. min
-1

, onde foi 

observado que valor de Qemáx teórico (26,6mg g
-1

) foi bem próximo do alcançado  

experimentalmente (25,75 mg g
-1

). 

Com relação aos resultados, em função da temperatura, não ocorreu uma mudança 

significativa quanto à capacidade adsortiva do material, onde se obteve uma média de 

adsorção de 85% do material retido na vermiculita revestida com quitosana.  

Os resultados demonstram que a vermiculita revestida com quitosana possui maior 

eficiência na remoção dos íons de chumbo em relação à vermiculita natural, com remoção 

média de 88,4% para chumbo em concentrações na faixa de 20-200 mg/L e de 74,2 % para 

concentrações próximos de 1000 mg /L e apresentando a máxima de adsorção de 97,05 %, do 

material adsorvido nos ensaios realizados através do planejamento experimental 2
3
.  

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que o material utilizado pode ser 

utilizado em sistemas de tratamento de efluentes como fonte adsorvente de íons metálicos 

devido a sua alta capacidade de adsorção. 
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Anexo (I) - Concentrações de chumbo (em ppm e %) em amostras de tintas do 

Brasil 
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Medições estatísticas de amostras de tintas no Brasil 

 

 

Distribuição de amostras de tintas contendo chumbo acima de 90/600 ppm 
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Anexo II - Resolução do CONAMA n°397, 3 de abril de 2008 
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Anexo III – Análise da quitosana segundo especificação do fabricante 
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Anexo (IV) - Análise das faces cristalinas da vermiculita  

 

Web mineral(*) HighScore  Philips Analytical 

Nome do composto Código de 

referência 

Nome do composto Fórmula química 

Calcita 82-1690 Calcium Oxide Ca O 

Quartzo 83-2473 Quartz, syn Si O2 

Cordierita 13-0294 Cordierite, syn Mg2 Al4 Si5 O18 

Coesita 73-1748 Coesite Si O2 

Piogenita 36-0074 Calcium 

Magnesium Iron 

Silicate 

 

Ca2 Mg0.7 Fe0.6 Si1.7 O7 

Aluminato cálcico  34-0440 Calcium 

Aluminum Oxide 

Ca Al2 O4 

Piropo 14-0184 Magnesium 

Aluminum Silicate 

 

4 Mg O (4 Al2 O3)7 Si O2 

Quartzo alfa  78-1254 Quartz $-alpha, syn Si O2 

Ferrato de cálcio 74-1345 Iron Calcium 

Oxide 

 

Fe2 O3 ( Ca O )2 

Ferdisilicita 74-1285 Iron Silicon Fe Si2 

Fayalita 44-1385 Iron Silicate Fe2 Si O4 

               (*)Web mineral.acessado no dia 07/06/2010. 
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Gráfico gerado pelo software X’Pert HighScore Philips Analytical 

 

Position [°2Theta]

10 20 30 40 50 60 70 80 90

Counts

0

400

1600

 Análise DRX.CAF

 

 

Lista de picos característicos relacionado com difratograma gerado 

Pos. 

[°2Th.] 

Height 

[cts] 

FWHM 

[°2Th.] 

d-spacing 

[Å] 

Rel. Int. 

[%] 

Tip width 

[°2Th.] 

Matched 

by 

10.6077 99.35 0.6298 8.34011 3.82 0.6400 13-0294 

11.9605 191.36 0.1574 7.39964 7.36 0.1600 74-1345 

17.7604 405.27 0.1968 4.99413 15.59 0.2000 13-0294; 

14-0184 

18.3975 449.88 0.1771 4.82258 17.30 0.1800 13-0294; 

44-1385; 

74-1285 

21.4510 11.62 0.9446 4.14251 0.45 0.9600 83-2473; 

13-0294 

24.6503 1806.07 0.1574 3.61164 69.46 0.1600 14-0184 
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26.2506 180.32 0.4723 3.39498 6.94 0.4800 13-0294 

27.2732 259.64 0.0984 3.26996 9.99 0.1000 83-2473 

28.7739 413.02 0.3936 3.10275 15.89 0.4000 13-0294; 

73-1748; 

36-0074 

29.6409 568.63 0.0787 3.01393 21.87 0.0800 13-0294 

30.2516 964.50 0.3936 2.95447 37.10 0.4000 34-0440 

30.9623 2600.03 0.1968 2.88826 100.00 0.2000 36-0074; 

34-0440; 

44-1385 

32.2216 128.03 0.5510 2.77819 4.92 0.5600 82-1690; 

73-1748; 

14-0184 

37.3927 148.49 0.1968 2.40502 5.71 0.2000 82-1690; 

83-2473; 

13-0294; 

34-0440; 

74-1345 

40.6762 17.26 0.4723 2.21814 0.66 0.4800 13-0294; 

78-1254; 

74-1345 

43.9010 366.21 0.0984 2.06240 14.08 0.1000 73-1748; 

36-0074; 

74-1345; 

44-1385 

50.6479 33.01 0.2362 1.80237 1.27 0.2400 73-1748; 

78-1254; 

74-1345 

54.4875 51.16 0.2362 1.68409 1.97 0.2400 44-1385 

57.5836 46.94 0.1968 1.60069 1.81 0.2000 78-1254; 

74-1345 

58.1240 41.37 0.1181 1.58709 1.59 0.1200 73-1748; 

74-1345; 

44-1385 

60.1582 61.48 0.3936 1.53820 2.36 0.4000 36-0074; 

78-1254; 

74-1345 
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64.6281 75.10 0.3149 1.44219 2.89 0.3200 78-1254; 

74-1345 

68.8121 42.37 0.6298 1.36436 1.63 0.6400 78-1254; 

74-1345 

70.3596 42.51 0.4723 1.33810 1.64 0.4800 83-2473; 

73-1748; 

74-1345 

72.3726 14.64 0.9446 1.30576 0.56 0.9600 74-1345 

85.3551 6.56 1.1520 1.13635 0.25 0.9600 73-1748; 

78-1254; 

74-1345 

 

 

Lista de identificação padrão dos componentes presentes no difratograma: 

Visible Ref. Code Score Compound 

Name 

Displacemen

t [°2Th.] 

Scale Factor Chemical 

Formula 

* 82-1690 40 Calcium 

Oxide 

0.000 0.052 Ca O 

* 83-2473 26 Quartz, syn 0.000 0.044 Si O2 

* 13-0294 33 Cordierite, 

syn 

0.000 0.126 Mg2 Al4 Si5 

O18 

* 73-1748 37 Coesite 0.000 0.149 Si O2 

* 36-0074 20 Calcium 

Magnesium 

Iron Silicate 

0.000 0.862 Ca2 Mg0.7 

Fe0.6 Si1.7 

O7 

* 34-0440 20 Calcium 

Aluminum 

Oxide 

0.000 0.242 Ca Al2 O4 

* 14-0184 22 Magnesium 

Aluminum 

Silicate 

0.000 0.220 4 Mg O !4 

Al2 O3 !7 Si 

O2 

* 78-1254 20 Quartz $-

alpha, syn 

0.000 0.041 Si O2 
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Anexo  (V) – Análise de BET  

 

Análise do BET (vermiculita sem modificação) 
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Vermiculita revestida com quitosana 

 

 

 


