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RESUMO

O processo de eutrofizacéo € um dos principais problemas relacionados com a qualidade
da agua, que proporciona diversos efeitos nocivos como a morte de plantas e animais
aumentando a taxa de decomposi¢do de matéria organica, além de provocar a deple¢céo de
oxigénio dissolvido que contribuem com a mortandade de comunidades aerébicas. Ocasionada
principalmente pelo excesso de nutrientes oriundos de a¢des antropoldgicas, como por exemplo,
o descarte inadequado de dejetos de esgotos, residuos industriais e agrotéxicos de atividades
pecuérias, prejudicando o tratamento de efluentes e a evolugédo da fauna e flora. O presente
trabalho tem como objetivo apresentar um estudo sobre a aplicacdo da modificagdo de argila
bentonitica com neodimio e sua eficacia na adsorgao de ions fosfato de corpos d’agua, visando
a diminuicdo dos efeitos nocivos ocasionados pela eutrofizagdo. A metodologia adotada baseia-
se em pesquisas bibliogréaficas anteriormente elaboradas por outros autores sobre a modificacéo
de argilominerais por lantanideos que obtiveram resultados significativos. Além de tudo, por meio
da metodologia implementada foi possivel obter bons resultados ao utilizar as particulas de argila
dopadas com a terra rara na adsor¢éo de ions fosfato.
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ABSTRACT

The eutrophication process is one of the main problems related to water quality, which
causes several harmful effects such as the death of plants and animals, increasing the rate of
decomposition of organic matter, in addition to causing the depletion of dissolved oxygen that
contribute to mortality. of aerobic communities. Mainly caused by excess nutrients from
anthropological actions, such as the improper disposal of sewage, industrial waste and pesticides
from livestock activities, impairing the treatment of effluents and the evolution of fauna and flora.
This work aims to present a study on the application of the modification of bentonite clay with
neodymium and its effectiveness in the adsorption of phosphate ions from water bodies, aiming
at reducing the harmful effects caused by eutrophication. The adopted methodology is based on
bibliographic researches previously elaborated by other authors on the modification of clay
minerals by lanthanides that obtained significant results. In addition, through the implemented
methodology, it was possible to obtain good results when using clay particles doped with rare
earth in the adsorption of phosphate ions.
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1 INTRODUCAO

A agua é o bergo da vida, pois sustenta
a biodiversidade, a producéo de alimentos,
suporta todos os ciclos naturais do planeta e
é responsavel pelo desenvolvimento
econdmico (agricultura, pecuaria, industria,
producédo de energia elétrica, etc.), além de
ser essencial para a sobrevivéncia da
espécie humana (TUNDISI, 2020).
Contudo, o crescimento populacional
e as atividades antropicas sao responsaveis
pela poluicdo do meio aquético. Os corpos
d’agua se transformaram ao longo dos anos
em depdsitos de contaminantes industriais
(NETO & FERREIRA, 2007), essas acfes
contribuem com o aumento excessivo de
nutrientes nos corpos d’agua como O
nitrogénio e o fosfato.

Apesar de sua importéncia para o
ciclo da vida, o nitrogénio e o fosfato quando
descarregados em grandes quantidades
nos corpos hidricos, associados a
luminosidade, provocam o enriquecimento
de biomassa organica do meio, causando
um fendmeno conhecido como eutrofizagéo.
A eutrofizacdo produz mudangas na
qualidade da agua como: aumento do custo
de tratamento para consumo humano, a
reducdo de oxigénio dissolvido, morte da
fauna e flora aquatica. (SMITH &
SCHINDLER, 2009).

Os grandes causadores desse
fendbmeno sdo denominados como
cianobactérias, que séo bactérias
fotossintetizantes, ou seja, que possuem
capacidade de converter energia solar em
matéria orgénica. Além disso, grande
quantidade de cianobactérias provocam a
formacdo de uma camada verde na
superficie da agua, dificultando o acesso da
luz ao ambiente aquatico ao mesmo tempo
que produzem toxinas e provocam a
reducdo de oxigénio dissolvido dos corpos
hidricos, fazendo se tornem invidveis para a
vida (WHITTON & POTTS, 2000).

Desse modo, é necessario
implementar  estratégias  eficazes e
acessiveis para diminuicdo da eutrofizagao,
a um desses processos que vem ganhando
destaque é o0 uso das argilas como
adsorventes, devido suas caracteristicas e

seu baixo custo de utilizacao.

Segundo Santos (1992), a argila é um
material natural terroso, de granulacdo fina
e seus principais constituintes sao

argilominerais, ou seja, silicatos hidratados
com estrutura em camadas, conforme
observado na Figura 1. Elas sdo muito
empregadas por possuirem propriedades
adequadas, pela abundancia e por serem de
facil manuseio.

Figura 1: Estrutura quimica da argila bentonitica

(FONTE: Adaptado de A.P. Costa Filho et al, 2005)

As argilas, de acordo com os estudos
de Bhattacharyya e Gupta (2008), tém como
principal vantagem ser um material natural
de custo relativamente baixo em
comparagcdo com outros adsorventes
alternativos. Os estudos de Chen et al.
(2008) mostram outras vantagens, como a
elevada area de superficie especifica,
excelente estabilidade fisica e quimica.

Seu uso tem despertado interesse para
a utilizacdo no campo das ciéncias
ambientais e de materiais, (SILVA et al.,
2020), em especial a utilizacdo da argila
bentonitica, devido propriedades
especificas de sua natureza, como por
exemplo sua capacidade de expandir varias
vezes 0 seu volume quando em contato com
a agua.

A argila bentonitica sodica apresenta
uma maior eficiéncia de absorcdo em
comparacdo com outros argilominerais,
além disso, com o propdsito de promover
uma melhor eficiéncia, estudos propdem a
modificacdo da argila bentonitica com ions
TR (terras raras), como € o0 caso de
Buzetzky, 2017, que em seu estudo
demonstrou a eficiéncia de espécies
lantanidicas na modificacao dos
argilominerais. O autor apresenta resultados
que comprovam a viabilidade da
modificacdo da argila bentonitica com ions
grandes, como o Nd3*. O neodimio (Nd) é
um elemento quimico de ndamero atdémico
60, considerado um metal de transigédo
interna da familia dos lantanideos, ou seja,
componente das TR.



Com cerca de 41,5 partes por milhdo
(ppm) o neodimio é o segundo elemento TR
mais abundante no planeta, atras apenas do
Cério, ou seja, (um elemento de mais facil
acesso, entretanto suas formas purificadas
séo de dificil acesso,) devido a dificuldade
de reparacdo e purificacdo desses
elementos (MUNCHEN, 2016).

Sua principal aplicagdo no mercado é
a constituicho do ima permanente de
neodimio-ferro-boro, responséavel por 88%
de sua utilizacdo, e os demais 12% em
catalisadores da industria petroquimica,
aditivos, ligas metdlicas, entre outras. Ele é
utilizado em sua forma de O&xido de
neodimio, devido as suas carateristicas,
além de ser usado para algumas outras
funcionalidades mais especificas. Como,
por exemplo, em monitores de tubos de
raios de catddicos, na fabricacdo de vidros
de coloracdo roxa, em lasers de Itrio-
aluminio-garnet (Nd:YAG), aplicados em
processos médicos, de perfuragéo,
soldagem e no processamento de materiais
(MUNCHEN, 2016).

Portanto, este trabalho tem por objetivo
averiguar a eficiéncia da adsorcao de ions
de fosfato por meio do uso de argila
bentonitica modificada com Neodimio (Nd).

2 METODOLOGIA

O presente trabalho se baseia na
metodologia apresentada por SILVA et al.
2020.

2.1. Preparacdo dos materiais

Todas as vidrarias, porcelanas e
plasticos foram lavados com solucdo de
acido cloridrico (HCI) a 10%, por duas vezes
num intervalo de 1 h. Este procedimento é
necessario para evitar a contaminagdo por
PO,3 presente nos detergentes. E
necessaria atencdo nesta etapa devido a
acdo do reagente combinado Molibdato de
sodio (MoOa), que é reativo com fosfato
mesmo em concentragdes de trago.

2.2. Equipamentos

Nos procedimentos realizados, foram
utilizados equipamentos de diversos
fornecedores e funcionalidades, que estdo
listados na Tabela 1.

Tabela 1: Equipamentos utilizados no trabalho

Equipamentos Fabricante

Agitador magnético Hytrel, HTR 8068

Balanca analitica Gehaka, AG 200

Capela de exaustao Biocentrix

Centrifuga Daiki 80-2B
Laborchemiker LcK-

Dessecador 9250

Espectrofotémetro de absorgao

molecular Nova, NI 1600

Estufa de secagem Vatecnica NT 513-I

pHmetro Gehaka
Pipeta automatica P200 e P1000
fixa Gilson e Brand

Voutex- agitador Vortex 2800rpm Kasvi

2.3. Reagentes

Durante a realizacdo do trabalho

foram utilizados os reagentes apresentados

na Tabela 2.

Tabela 2: Reagentes utilizados no trabalho

Reagentes Foérmula Quimica Fornecedor
Acido Acetato
Glacial CH,COOH Synth
Acido Ascorbico CeHsOs Neon
Acido Cloridrico HCI Synth
Acido Sulfarico H2S0, Synth
Alaranjado de
Xilenol CaHzsN2Na01:S Synth
Brometo de
Potassio KBr Ecibra
Carbonato de
Célcio Cacos J.t baker
Cloreto de Sodio NaCl Synth
EDTA C10H16N208 Synth
Fosfato de Potassio Neon
Monobasico KHPO,
Hidréxido de S
ynth

Aménio P/A (28%) NH,OH

Greentec
Hidréxido de Sédio NaOH
Molibdato de

A (NH4) 6 M07024.

Amonio Tetra 4H,0 Merck
Hidratado 2
Oxido de Neodimio Nd.0s IPEN-USP
Preto de Ericromo
T C20H12N307SNa Vetec
Tartarato de
Antimonio e Kz(C4HzoGSb)3Hzo Synth
Potassio




2.4. Sintese do cloreto de neodimio

O processo de dissolucao do éxido de
TR é similar ao usado por Sousa e Giese
(2018). Uma massa de 5 g £ 0,1 g de
Neodimio foi pesada em balanga analitica e
adicionada a béqueres contendo 50 mL de
HCI 10%, em sistema sob agitagao.

A solugcé@o permaneceu sob agitagcéo
constante e temperatura ambiente, até que
todo 6xido de Neodimio fosse dissolvido, o
processo foi executado sob um sistema de
exaustao.

Em um sistema sob agitacdo e
aguecimento, o ajuste do pH da solucdo de
cloreto de neodimio, foi realizado através da
adicdo de ciclos de agua destilada e
evaporacdo para remover o excesso de
acido por arraste de vapor (SANCHEZ,
2020).

2.5. Determinacdo da concentragcdo
do cloreto de neodimio

A concentracdo da solucédo de cloreto
de neodimio foi determinada a partir de uma
volumetria de complexacgéo, realizada em
triplicada com uma solugcdo previamente
padronizada de EDTA.

2.5.1 Preparacdo da solucédo
tampéao Acido
Acetato/Acético com pH
6

Em um bal@o volumétrico de 250 mL,
foram adicionados 100 mL de agua
destilada, logo depois foram adicionados
1,43 mL de acido acetato glacial (99,9%) e
22,95 mL de solugdo de 1 mol. L1 de
hidréxido de sédio. O volume do baldo
volumétrico foi completado até o menisco
com agua destilada e o pH da solucao foi
aferido com um pHmetro e ajustado para 6
com a adicdo de aliquotas de hidréxido de
amonio 0,1 mol. L1

Em um erlenmeyer foram
adicionados 200 pL de cloreto de neodimio,
10 mL de tamp&o de Acido acetato/acético
com pH 6.01 e 5 mg de indicador sélido de
alaranjado de xilenol 3%. O indicador solido
foi preparado por meio da pesagem de uma
massa de 0,97 g de brometo de potassio e

0,03 g de alaranjado de xilenol. Os sélidos
misturados foram triturados utilizando
almofariz e pistilo. O ponto de viragem
dessa volumetria se deu quando a coloragéo
passou de rosa para amarelo alaranjado.

2.6. Tratamento da argila
bentonitica

A lavagem foi realizada com o
propdsito de promover a eficiéncia de trocas
ibnicas trivalentes e bivalentes presentes
originalmente na matriz da argila bentonitica
por ions monovalentes de sddio. O método
utiizado de Bergaya e Lagaly (2013),foi
aprimorado a fim de promover a substituicdo
de cations trocaveis por Na*, além permitir
a purificagdo do argilomineral.

Pesou-se aproximadamente 20 g de
argila  bentonitica  sodica  bruta e
acondicionado em sistema de agitacdo, a
temperatura ambiente, contendo 500 mL de
solucdo saturada de NacCl, por 24 horas.

ApOs a agitagdo, a suspensdo de
argila foi filtrada em sistema a vacuo, lavada
com porcdes de &gua destilada e
encaminhada a um novo sistema de
agitacdo contendo 500 mL de &gua
destilada, por 2 h. Finalizada a agitacdo da
argila em &gua destilada, a solucdo foi
encaminhada para a centrifugacdo para
separacdo do sobrenadante e argila. Logo
apos foi realizada uma nova centrifugacéo
do precipitado, porém dessa vez com agua
destilada afim de lavar a argila. Este
procedimento foi repetido mais uma vez
para a remocao de impurezas.

Ao finalizar a Jdltima filtragdo e
lavagem, a massa de argila bentonitica foi
encaminhada a estufa por 24 h a 60°C, para
a remocdo do excesso de umidade, e
posterior armazenagem em dessecador.
Segundo Bergaya e Lagaly (2013), apés o
processo de lavagem da argila bruta a
massa inicial é reduzida a cerca de 1/3.

Apés a secagem, a massa de argila
foi peneirada, garantindo desta maneira a
minima uniformidade entre as particulas.
Como no trabalho de Souza et al. (2019), foi
utilizada uma peneira de 60 mesh.

2.7. Dopagem da argila com ions
Nd3*

Foi utilizado o método proposto por
Sousa e Giese et al. (2011) para



modificacdo da argila bentonitica sodica
pelo sal de TR. Foi pesada uma amostra de
5 g de argila bentonitica, previamente
tratada que foi condicionada a um sistema
de agitacéo, contendo 100 mL de solucéo de
cloreto de neodimio 0,2 mol. L1, feita 24
horas, antes em condi¢cdes ambientes.

Ap6s a suspensdao a argila foi
submetida a filtragdo a vacuo. A argila foi
lavada com porcdes de agua destilada e
encaminhada a estufa por 24 h a 60°C. O
sobrenadante da filtragem foi reservado
para posterior andlise com intuito de
verificacdo da taxa de adsorcéo de Nd3* na
argila, utilizando mesma metodologia do
item 2.5, entretanto usando uma quantidade
de 500 pL da amostra resultante do
sobrenadante.

Com a argila seca, a mesma agora
modificada, foi submetida a trituracdo, com
auxilio de almofariz e pistilo de porcelana e
peneirada.

2.7.1 Utilizagdo do método de

sorcdo do fosfato

Para remocdo dos ions de fosfato
nesta técnica foram aplicadas os mesmos
procedimentos para a argila bentonitica
bruta e a argila bentonitica dopada com o
Neodimio. Primeiramente em béqueres de
600 mL, foram adicionados 250 mL de
solucao de fosfato com concentracéo de 40
mg. L e aproximadamente 1 g de argila.
Apé6s, os sistemas foram mantidos sob
agitacdo magnética e com pipetas Pasteur
foram retiradas amostras de 10 mL nos
seguintes intervalos de tempo: 3 - 15 - 30
min. Todas as amostras foram centrifugadas
por 3 min., em seguida os sobrenadantes
foram separados.

2.8 Método de analise quantitativa
do fosfato

Para determinacdo do fosfato, foram
utilizadas técnicas estabelecidas por
procedimento operacional de controle de
gualidade do produto &agua e esgoto,
SABESP (2019) e metodologias do
Standard Methods for examination of water
and Wastewater-23 Ed. Método 4500-PI- da
APHA (2012).

281 Preparo do reagente

combinado

Para que fosse possivel a
continuacdo do processo, primeira foi
realizada a preparacdo do reagente
combinado. Foram utilizados 50 mL de acido
sulftrrico 20%, foram pesados solubilizados
0,01 g de tartarato de antiménio e potassio,
0,60 g de molibdato de aménio, e 0,5 g de
acido ascorbico. Cada massa foi pesada e
solubilizada em béqueres diferentes. A
seguir todas as solucgdes foram misturadas
em um béquer de 100 mL, transferidas para
um baldo volumétrico de 100 mL e
completado com agua destilada.

Para calibracdo do método analitico,
foi elaborada uma curva analitica com 6
niveis de concentra¢gbes na faixa de 1,0 a
40,0. mg. L1, partindo de uma solugéo
estoque de 1000 mg. L -1 de fosfato.

Foram adicionados 4 mL de reagente
combinado em todos os baldes, que foram
deixados de repouso por 10 minutos. Apds
esse tempo, 0s padrdes apresentaram a
formagdo do complexo azul de molibdénio,
que é proporcional a quantidade de fosforo
presente no sistema.

Amostras e solugbes padrdo foram
analisadas por meio de espectrofotometria
de absorcdo molecular no UV-VIS, em
comprimento de onda de 855 nm.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados e discussdes foram
apresentados em cinco partes fundamentais
da metodologia, sendo elas a sintese do
cloreto de neodimio, determinacdo da
concentracdo de NdCls, tratamento da
argila, dopagem da argila e método de
andlise quantitativa do fosfato.

3.1 Sintese do cloreto de neodimio

Pesou-se 5,069 g de oO6xido de
neodimio, posteriormente dissolvido em 50
mL de HCI 10% em sistema sob agitacéo,
onde a solugdo adquiriu um aspecto rosa
como apresentado na Figura 2.



Figura 2: Solugéo de Cloreto de Neodimio

Equacdo da formacédo do cloreto de
neodimio obtido por meio de ataque acido
demonstrado na Reacéo 1.

NdzOg + 6 HCl —)2 NdCl3 + 3 H20 (1)

Com a solugédo feita, iniciou-se a
etapa de ajuste de pH, onde a solucao ficou
em sistema sob agitacdo e aquecimento
para que a retirada do excesso do &cido
fosse feita por evaporacdo. Era esperado
alcancar o pH entre 5,5 e 6, ideal para o
posterior processo de volumetria, porém o
processo se demonstrou demorado.
Portanto o pH utilizado para as demais
etapas foi de 4,95.

3.2 Determinacdo da concentragéo
do cloreto de neodimio

Seguindo a préxima etapa, a solucao
que sofreu o ajuste de pH através da adi¢édo
de porcdes de 4gua destilada a partir da
evaporacao da metade da solucéo presente.
Para as demais etapas, necessitava da
determinacdo de sua concentracdo para
realizar a dopagem com a argila, portanto
realizou-se uma volumetria de complexacéo
para determinar sua concentracao.

Utilizou-se de EDTA 0,05 mol. L%
como titulante, previamente padronizado
com CaCOs , em meio tamponado pH 10 e
0 uso de negro de eriocromo T como
indicador, a padronizacdo foi feita em
triplicada. A concentragéo foi determinada a
partir da Equacéo 1.

McacCo3 ( )

M =
EDTA
MMcacos XVEDTA

Portanto, 0s resultados da
padronizacéo foram retratados na tabela 3.

Tabela 3: Padronizagéo do EDTA 0,05 mol.L

Massa de Volume de Concentragéo
CaCOs(g) EDTA 0,05 EDTA (mol.L™)
mol.L1(L)
0,0272 0,00490 0,0554
0,0261 0,00516 0,0516
0,0266 0,00513 0,0518
Média 0,0529
DP 0,00176

Desse modo foi encontrado uma
média e desvio padrdo de respectivamente
0,0529 + 0,00176, portanto, um baixo DP.

ApOs a padronizacdo da solucdo de
EDTA, foi feita diluicAo da solucdo EDTA
0,05 mol. L para uma solucao de EDTA a
0,025 mol. L para realizagdo da anélise do
Nd3*, pois a diluigdo facilitaria na volumetria
devido a pequena quantidade de amostra,
desta forma exigindo uma quantia maior de
volume na volumetria.

Logo, foi possivel realizar a
volumetria para a quantificacdo e
consequentemente, determinar a
concentracdo dele presente na solugéo,
resultados estes obtidos através da
Equacéo 2, enquanto os resultados foram
retratados na Tabela 4.

Mgpra X Vepra = Myg X Vyg  (2)

Célculo este que é possivel devido a
proporcao ser de 1:1.

Tabela 4: Volumetria para determinagao da
concentragao do cloreto de neodimio

Volume de Concentragéo

Volumetria EDTA 0,05 NdClz(mol.L?)
mol.L1(L)
1 0,00362 0,4525
2 0,00370 0,4625
3 0,00350 0,4375
Média 0,451

DP +0,013




A partir dos dados referentes da
tabela 4, foi realizado o calculo de desvio
padrdo amostral. Sendo assim encontrado
um valor de média e desvio padrdo de
respectivamente 0451 + 0,013, portanto um
desvio padrao satisfatério.

3.3 Tratamento da argila

Inicialmente pesou-se 20,6515 g de
argila sem tratamento para o processo, ao
decorrer dele foi notada uma grande perca
de massa, perca esta que foi refletida no
rendimento. Para calcular o rendimento
percentual da argila tratada foi utilizada a
Equacéo 3.

Massa real

Yorenaimento = —————— X 100 (3)

Massa pesada

Obteve-se um rendimento percentual
de 61,84% da massa de argila bentonitica
pesada incialmente, ou seja, boa parte da
massa foi perdida durante o procedimento.
A massa perdida pode ser justificada, pois
as finas particulas da argila passavam pelo
processo de filtracdo, resultando na
turvacé@o do sobrenadante, indicando perca
de massa. Desta maneira, optou-se pela
substituicdo do método pela centrifugacéo,
gue exigiu um total de 238 centrifugacgdes.

Nas Figuras 3 e 4, pode-se notar as
dificuldades do processo de filtragdo.

Figura 3: Filtragdo a vacuo

Figura 4: Argila ap6s 48 horas na estufa grudada
no papel de filtro

Com a troca de técnica feita,
podemos observar na Figura 5 a diferenca

pelo método de centrifugacdo, que
possibilitou a perda de menos massa.

Figura 5: Separagéao da argila por meio de
centrifugacéo

3.4 Modificagéo da argila bentonitica
com cloreto de neodimio

Com a concentracdo do cloreto de
neodimio descoberta na solugcdo estoque,
destacada na Tabela 4, foi realizada uma
diluicBo da solucdo para obtermos uma
solugdo de concentragdo de 0,2 mol. L.

Com a solucédo feita, realizou-se a
modificacdo com a argila tratada. Foram
pesados 5,0124 g de argila, e foi submetida
a agitacdo junto da solucdo de cloreto de
neodimio por 4 horas e posteriormente
mantida em condicdo ambiente por 136
horas. Ao fim do periodo de 136 horas a
argila estava em estado de suspenséo junto
da solugcdo, portanto foi realizada
centrifugacgdes no intuito de separar a argila
seca do sobrenadante. Posteriormente a
argila foi encaminhada para a estufa para
sua secagem apods as lavagens, enquanto o
sobrenadante guardado, para realizagéo da
determinacgédo de concentragdo de Nd3* nao
adsorvido a fim de estabelecer a taxa de
adsorcao.

3.5 Determinagcdo da taxa de
adsorcdo de Nd* na argila

Nesta etapa repetimos a volumetria
de complexacdo feita no item 3.3,
entretanto, utilizando por essa vez o
sobrenadante para determinarmos
guantitativamente o valor da dopagem da
argila, e utilizando 500 pL de sobrenadante.
Obtiveram-se resultados da concentragdo
através da Formula 3, e demonstrados na
Tabela 6.



Tabela 5: Quantificagdo da concentragéo do cloreto
de neodimio

Volume de Concentragédo

Volumetria EDTA 0,05 NdCls(mol.L™Y)
mol.L-t(L)
1 0,00352 0,1760
2 0,00351 0,1755
3 0,00355 0,1775
Média 0,176
bP +0,001

Foi calculado uma média e desvio
padrdo de 0,176 + 0,001, resultado este
satisfatorio.

Estes valores foram comparados
com a concentracao anterior de 0,2 mol. L1,
logo ¢é perceptivel a mudanca da
concentracdo em relacdo a volumetria antes
da dopagem, apresentando uma reducéo. A
quantidade absorvida foi calculada através
da Equacéo 4.

Conc.final Nd+3 % 100 (4)

% s = 100 — —¢—
Absorgao Conc.inicial y4+3

Sendo assim, parte da solugéo foi
adsorvida pela argila, representando de
forma percentual, cerca de 11,85% da
concentracao inicial foi absorvida pela argila
durante o processo.

3.6 Determinacdo da concentracao
de fosfato

Iniciou-se a determinacao do fosfato,
fazendo o reagente combinado, conforme a
metodologia do trabalho (andlise da
viabilidade técnica de modificacdo de argila
bentonitica com sal de Neodimio para
adsorgéo de ions fosfato).

Primeiramente foram preparados 100
mL de reagente combinado para realizar a
preparacao dos padrdes. A seguir é possivel
averiguar a Reacdo 2, demonstrando a
reacdo ocorrida entre o reagente combinado
e 0 POs%.

P03 +12 M00,%™ + 27H*
- H;P0,(M003),, + 12 H,0 (2)

Realizaram-se os padrdes, e foi
observada a coloracdo azul, caracteristico
do complexo formado entre o fosfato e o
molibdato de amobnio demonstrado na
Figura 6.

Figura 6: Padrdes de fosfato preparados na faixa de
concentragéo de 1 a 40 mg.L™

Ao analisarmos os seis padrdes, cujo
as concentracdes eram de 1; 5; 10; 20; 30 e
40 mg.L-1 no espectrofotdmetro, obteve-se
os valores de absorbancia, desta foi
possivel estabelecer a curva analitica da
metodologia representada na Figura 7.

Figura 7: Curva analitica da solucéo de Fosfato
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Ao analisarmos o grafico, podemos
ver que o coeficiente de determinagdo (R?)
da curva de calibracdo do fosfato, obteve-se
o valor 0,9939. O R? varia entre 0 e 1, por
vezes sendo expresso em termo de
porcentagem, entdo tivemos 99,39% de
linearidade nos padrbes analisados no
espectrofotdmetro.

3.6.1 Ensaio de sorcdo do

fosfato

A partir da equacéo da reta da curva
de calibragdo do fosfato e usando a férmula



da lei de Lambert-Beer, indicada pela
Equacéao 5.

Abs 5m™ = 0,0193; . —0,0368 (5)
4

Entretanto, as amostras foram
diluidas no reagente combinado, por esse
motivo foi utilizada a Equacdo 6, para
determinar a real concentracdo de fosfato
em mg.L? nas amostras, estas que foram
diluidas em 4 mL de reagente combinado no
baldo volumétrico de 10 mL. Os resultados
obtidos estéo demostrados na Tabela 8 e 9
para a argila pura e modificada
respectivamente.

L

M'P04 3- XV = MfP043_ X Vf (6)

Tabela 6: Concentragéo de fosfato do sobrenadante
da argila pura

Concentragdo de

Tempo (minuto) fosfato (mg.L™)

3 31,93
15 30,63
30 22,38

Tabela 7: Concentragéo de fosfato do sobrenadante
da argila modificada

Concentragdo de

Tempo (minuto) fosfato (mg.L?)

3 6,58
15 5,70
30 4,70
Resultados decorrentes destas

informacdes foram expressas na Figura 8,
com a comparagdo da concentracédo
presente nas amostras das duas argilas em
relagdo ao tempo da retirada das amostras.

Figura 8: Concentracéo de fosfato da argila pura e da
argila modificada em relagao ao tempo
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Esses dados nos trazem que a argila
modificada com cloreto de Neodimio levou
pouco tempo para adsorver uma grande
quantidade de fosfato, enquanto a argila
pura absorveu uma quantidade pequena.
Usando a Equacdo 7 foi calculado a
guantidade de miligramas de fosfato
absorvida por cada grama de argila.

mgfosfata/gArgila -

m(fosfato absorvida em mg) (7)

m( argilaem g)

Onde para argila pura a massa € igual
a 0,2243 g e para a massa da argila
modificada é igual a 0,2153 g. Portanto os
dados foram expostos na Figura 9,
demonstrando a quantidade de adsorvida
em relacdo ao tempo.

Figura 9: Quantidade de fosfato absorvido em mg.g™'
em relagdo ao tempo de cada amostra

© MArgilapura mArgilaCom Cloreto de Neodimio
=)

= 9,00

©

c

o~ 6,00

=k

£

oD

2 £ 3,00

©

]

§ 0,00

a 3 15 30
i

Tempo (minutos)

Estes dados nos demostram, que a
argila modificada com o cloreto de neodimio
foi mais eficaz no processo de adsorcdo em
comparacdo a argila pura. Utilizou-se a
Equacdo 8 para determinar em
porcentagem a eficacia de cada argila na



adsorcao do fosfato em relagdo ao tempo
méaximo do ensaio.

m (adsorvida de fosfato em mg)
m (incial do fosfato)

P% =

x 100 (8)

A argila modificada com a TR
adsorveu 88,25%, enquanto a argila pura
nesse mesmo tempo, adsorveu 44,5%, em
uma solugédo de 40 mg.L* de fosfato.

Tais resultados podem ser
explicados pelas falas de Bhattacharyya e
Gupta (2008), pois eles citam a capacidade
da argila em prender cations e anions, por
troca idnica, adsor¢cao ou ambos. Portanto,
em nossa aplicagdo ocorreu por meio
desses fatores. A mudanca da argila
bentonitica solida pelo Neodimio, fez com
que ocorresse uma troca ibnica,
consequentemente 0s céations de Na*
contidos na estrutura da bentonitica s&o
trocados com os cations do Nd®, desta
forma potencializando a capacidade de
sorcdo do fosfato, pois os ions de Neodimio
contidos na estrutura da argila se ligam aos
fons de fosfato (PO4%).

4 CONSIDERACOES FINAIS

A aplicagdo de lantanideos tem se
mostrado muito vantajosa em diversos
segmentos, como na indUstria,
infraestrutura, quimica e dentre outros. Uma
de suas aplicagbes que pode ser destacada
atualmente é no ambito da sustentabilidade
do meio ambiente, como na utilizagdo de
terras raras para potencializar as
propriedades adsortivas de argilominerais
na remocéo de ions fosfato.

Pensando nisso, foi proposta
metodologia com intuito de averiguar a
eficiéncia da modificacdo de TR com a argila
bentonitica, por meio da utilizagdo da TR
neodimio.

O processo de sintese do cloreto de
neodimio se demonstrou eficaz, entretanto
algumas metodologias acarretaram
empecilhos durante o desenvolvimento do
trabalho, como a reducéo de pH. Uma forma
de resolver esta problemética, pode ser feita
ao levar a solugdo a quase secura, assim
facilitando o ajuste do pH.

Ademais, ao decorrer do processo 0s
resultados demonstraram que a
metodologia é eficaz, pois apresentou um
valor maximo de 88,25% de remoc¢édo de

10

fosfato da amostra testada em 30 minutos,
resultado este satisfatério. Entretanto, é
evidente que o processo pode ser otimizado,
seja por meio de técnicas mais eficientes de
centrifugacao e de ajuste de pH. Além disso,
a realizacdo de mais testes na fase final a
fim de resultados com maior precisdo e
exatiddo, visto que, com tais metodologias
aprimoradas seria possivel a criagdo de um
protétipo de um sistema de filtragem
utilizando a argila modificada como agente
de remocdo de fosfato em aguas com
estado de eutrofizacao.
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