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Desenvolvimento de materiais adsorventes a partir de residuos
industriais

Development of adsorbent materials from industrial waste
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RESUMO

Este estudo utilizou a coprecipitagdo para transformar residuos industriais em materiais lamelares, com
potencial aplicacdo na dessulfurizagcdo do biogas. Alguns parametros foram ajustados como razdo molar
ferro/aluminio, tempo e temperatura de reagcdo. Os materiais resultantes foram caracterizados por difracéo de
raios X (DRX) e microscopia eletrénica de varredura (MEV). Os resultados indicaram a viabilidade de produzir
materiais lamelares a partir de residuos industriais, com diferentes condicdes de sintese afetando sua
composicdo e estrutura. Esses materiais apresentaram propriedades promissoras, como potencial de
adsorcdo e estabilidade térmica. Este estudo demonstra a transformacéo de residuos industriais em materiais
de valor agregado, alinhando-se aos principios da sustentabilidade e da quimica verde. Com isso, contribui
para a gestdo responsavel de residuos e o desenvolvimento de materiais avangcados a partir de fontes
secundarias.
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ABSTRACT

This study used coprecipitation to transform industrial waste into layered materials, with potential application
in biogas desulfurization. Some parameters were adjusted such as iron/aluminum molar ratio, reaction time
and temperature. The resulting materials were characterized by X-ray diffraction (XRD) and scanning electron
microscopy (SEM). The results indicated the feasibility of producing lamellar materials from industrial waste,
with different synthesis conditions affecting their composition and structure. These materials showed promising
properties, such as adsorption potential and thermal stability. This study demonstrates the transformation of
industrial waste into value-added materials, in line with the principles of sustainability and green chemistry. In
doing so, it contributes to responsible waste management and the development of advanced materials from
secondary sources.
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INTRODUCAO

A gestédo apropriada de residuos industriais € uma das principais preocupacdes da
sociedade atual, devido aos impactos significativos na satde humana e no equilibrio
ecolégico. No Brasil, apenas 24% dos residuos industriais passam por tratamento
adequado, com a maioria (76%) sendo depositada em aterros (AMADO JR, 2011).

Acerca dos descartes desses rejeitos industriais, 0 reaproveitamento esta se
tornando uma alternativa que tem dado certo em varios paises (LI et al., 2016) e isto se
deve a alguns fatores como o0 esgotamento de matérias primas, aumento significativo da
guantidade de residuos gerados e também consequentemente a tentativa de se ter um
valor agregado maior em tais residuos (CASTRO et al., 2012). Ademais, em consonancia
com os principios mencionados e somado com a ideia de economia circular e na tentativa
de reutilizacao de recursos minerais, muitos estudos estdo buscando valorizar residuos que
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contém metais, com o objetivo de remover, recuperar e transforma-los tais metais em novos
produtos (MATLIN et al., 2020). Somado a isso, materiais lamelares, com alta capacidade
de troca idnica e superficie hidrofilica altamente hidroxilada, tém se destacado em campos
como processos cataliticos e adsor¢cdo (SERON E DELORME, 2008), sendo sua sintese
podendo advir de residuos industriais contendo metais, por exemplo.

O objetivo deste estudo € a producdo de compostos lamelares contendo ferro
obtidos a partir residuos industriais para testes preliminares de dessulfurizacdo do biogas.

MATERIAIS E METODOS

MATERIAIS, REAGENTES E SINTESE

A fonte de ferro (RAD) foi fornecida por uma empresa do setor galvanotécnico. Os
teores de metais foram previamente determinados (CUNHA et al., 2021). A fonte de
aluminio foi fornecida por uma empresa do setor de reciclagem quimica com teor de 6xido
de aluminio (massa/massa) de 11 a 13%. Também foi utilizado NaOH P.A. da marca Neon
e com pureza superior a 98%.

Adotou-se o0 método de coprecipitacao (REICHLE, 1986), amplamente reportado na
literatura. Os experimentos foram realizados com trés parametros essenciais: razao molar
ferro/aluminio, tempo e temperatura de reacao. Utilizou-se 50 mL de RAD e pH apds sintese
ajustado em 10. Temperatura de secagem na estufa 75 °C por 24 h.

O procedimento de sintese foi o seguinte: Em um béquer foram adicionados 50 mL

do RAD e aquecido sob agitagdo magnética. Aguardou-se a temperatura estabilizar. Com
a proporcao molar de 2:1 (Fe:Al), adicionou-se a soda aluminizada sob agitacdo magnética
constante (600 rpm). O pH foi ajustado em 10 com solucdo de NaOH 1M. A solucao foi
mantida sob a mesma agitacdo de acordo com o tempo apontado para cada sintese.
Posteriormente, o material foi filtrado sob vacuo com bomba de succao e lavado com agua
destilada até pH 7. ApGs lavagem e filtracdo, o material foi transferido para estufa a 75 °C
e deixado por 24 h para secagem. Apds isso, o material foi macerado, pesado, peneirado
para reter os granulos entre 75-150 um. O planejamento das reacfes, bem como suas
condi¢cBes podem ser vistas na Tabela 1.

Tabela 1. Planejamento das reacdes (Autoria propria).

Identificag&o Experimento Condicbes
Vnaoh-at.® (ML) TPreacao® (h) Temperatura (°C)
MAT-1 1 35 - 2
MAT-2 2 35 . %
MAT-3 3 a5 05 2
MAT-4 4 a5 05 %
MAT-5 5 25 A 2
MAT-6 6 25 . %
MAT-7 7 25 05 2
MAT-8 8 25 0.5 o5

Fonte: Elaborado pelos autores (2022).

3 Volume de NaAlO: utilizado na reagdo em mL.
4 Tempo de reacdo em horas.
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CARACTERIZACAO DO MATERIAL

O material, apos a sintese foi caracterizado por difratometria de raios X (DRX) em
um difratbmetro de raios X do modelo D2 PHASER, Bruker; janela de operacao de 5 a 80°
(208) e incremento de 2° min'l. O material foi também submetido a caracterizagédo por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) utilizada em um equipamento TESCAN, modelo
MIRA 3 LMU, Brno, Republica Checa, operando a 15 kV. Os testes de adsorcdo foram
realizados em coluna de leito fixo com 100 mg de adsorvente e vazao de biogas sintético
(60% CHa4, 39,7% CO2 e 0,3% H2S) de 50 mL min* ajustada com um bolhometro de vidro,
com fluxo descendente e a presenca de H2S foi monitorada com um sensor eletroquimico
modular tipo SGTP, marca Akso, na faixa de 0,1 a 100 ppm. Os experimentos foram
conduzidos até o sensor indicar 10 ppm de H2S. Os célculos de capacidade de adsorcao
foram feitos considerando comportamento de gas ideal a 25 °C e 1 atm.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A sintese foi realizada com o método da coprecipitacdo, sendo esta considerada
inovadora para a sintese de materiais lamelares e para o tratamento de residuos contendo
metais. A Fig. 1 representa as etapas gerais da sintese. Durante a reacdo 0 processo passa
por diversas cores diferentes entre a sintese e a secagem. ISso ocorre porque 0s complexos
gue contém ions de ferro (Fe?*) coordenados aos ligantes cloro [FeCls* e &gua
[Fe(H20)6]>* apresentam cor verde em solucdo aquosa devido o meio &cido do RAD
contribuir para a estabilizacdo dos ions Fe?* (MORGAN E LAHAV, 2007). Posteriormente,
com a oxidacéo e secagem o material atinge a cor marrom-alaranjada.

Figura 1 — Etapas de sintese dos materiais. A) Residuo acido contendo metais; B) Adi¢do de soda
aluminizada durante agitacéo vigorosa; C) ap0s filtragdo a vacuo; D) Apds etapa de secagem em
estufa.

Fonte: Elaborado pelos autores (2022).

Foram obtidos oito materiais com 0 mesmo principio de sintese e todos obtiveram
massa media de 29 a 34 gramas.

Em relacéo a caracterizacdo por DRX, os valores de referéncia mais comuns para
hidrotalcita sintetizada de magnésio e aluminio associado aos angulos, intensidade de
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picos e planos de difracdo foram analisados com o perfil registrado no cartdo numero 22-
0700 do International Crystallography Diffraction Database (ICDD) e foram identificados
como os planos cristalograficos (003), (006) e (012) da estrutura lamelar.

Abaixo estéo os dados encontrados, onde os ruidos foram retirados afim de mostrar
somente 0s picos pertencentes ao material lamelar. A Fig. 2 representa os resultados dos
difratogramas de raios X para os HDLs sintetizados em condi¢cdes de temperaturas, tempo
de razao distintas.

Figura 2 — Padrdes de difracdo de raios X dos materiais sintetizados
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Fonte: Elaborado pelos autores (2022).

Se for comparado os picos que existem em hidrotalcitas sintetizadas pela literatura
com os dados encontrados, foram identificados os picos referentes aos planos de difracdo
gue condizem com o0s picos tipicos da estrutura do material. Vale ressaltar que foi
observado um pico intenso em 31,72° (20), referente a contaminacdo com NaCl
remanescente da neutralizacao.

Por fim, a andlise de MEV revela imagens ampliadas de 2.000 a 50.000 vezes
evidenciando a formagdo de um material estruturado em lamelas. Todos os materiais
sintetizados obtiveram estruturas semelhantes (Fig. 3).

Figura 3 — MEV com ampliacdo de 50.00
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Fonte: Elaborado pelos autores (2023).

Ao analisar a Figura 3, percebe-se que tais estruturas lamelares foram apresentadas
de forma semelhante com alguns artigos publicados (REBELO et al., 2012). Ademais, é
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possivel observar que os materiais entre eles ndo apresentam um padrédo organizacional
das lamelas e isto condiz com a baixa cristalinidade vista no DRX. Também pode ser visto
uma semelhanca entre os MAT1, MAT 3, MAT 5 e MAT 7, os quais foram sintetizados com
aguecimento, o que contribuiu para uma maior cristalinidade em relacdo aos materiais
sintetizados a temperatura ambiente, fator que pode ser observado também nas analises
do DRX.

A capacidade de adsorcao do HDL de ferro foi monitorada em coluna de leito fixo e
atingiu 92 mg de H2Sg™. Para efeito de comparagéo, o carvao ativado comercial (marca
Quimidrol), com area especifica de 320 m?g? atingiu de 30 a 40 H2Sg* em experimentos
realizados nas mesmas condi¢cdes experimentais. No caso do HDL de ferro a adsorcao
deve ser predominantemente quimica pela formacdo de espécies de sulfeto de ferro.
Estudos mais aprofundados estdo sendo realizados e a regeneracao do material esta sendo
estudada no momento.

CONCLUSAO

Foi possivel produzir materiais lamelares a partir de residuos industriais, adaptando
0 método de coprecipitacdo. A caracterizacdo dos materiais revelou variacdes na
composicdo e estrutura de acordo com as condi¢cdes de sintese. Embora ndo altamente
cristalinos, esses materiais apresentaram resultados satisfatorios considerando sua origem
complexa na industria de tratamento de superficie. O MAT-5 foi 0 mais cristalino, indicando
potencial como adsorvente, sendo esta uma de suas possiveis aplicacbes. A analise
revelou uma estrutura lamelar com predominancia de ions cloreto devido ao residuo
industrial. A organizagao nas lamelas variou nas amostras, explicando a baixa cristalinidade
observada por DRX. Os resultados preliminares de dessulfurizagdo mostram que o material
possui elevada capacidade de adsorcao de H2S removido de biogas sintético. Essa
abordagem baseada em valorizagéo de residuos pode ser uma estratégia importante para
0 aumento da sustentabilidade de processos industriais e competitividade de
biocombustiveis.
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