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RESUMO 

 

O rejeito de caulim é um minério composto essencialmente pelo mineral caulinita, a qual possui 

uma razão Si:Al igual a 1, o que o torna um material de partida bastante eficiente na síntese de 

zeólitas 4A. A zeólita é um aluminossilicato muito utilizado em aplicações nas áreas de catálise 

e adsorção, por conta de sua estrutura que permite ela obter várias propriedades, tornando-a 

ideal para a aplicação, em especial a zeólita A, em adsorção de cobre por exemplo. Com base 

nessa propriedade das zeólitas, estudos são realizados para a determinação de sua capacidade 

térmica máxima. O objetivo do trabalho apresentado foi analisar de que forma a zeólita A 

sintetizada a partir de rejeito de caulim se altera com a elevação da temperatura, por meio de 

caracterizações e aplicação em ensaios de cinética de adsorção. A pesquisa iniciou-se com a 

preparação do resíduo caulinítico, que foi secado e desagregado, seguido de uma calcinação a 

700 °C para a formação do metacaulim. Esse metacaulim foi então submetido a um processo 

de síntese hidrotermal, utilizando hidróxido de sódio, resultando na obtenção da zeólita A. A 

caracterização do material foi realizada por meio de Difração de Raios X (DRX), Microscopia 

Eletrônica de Varredura (MEV) e Análise Termogravimétrica (TG/DTG/DSC), que confirmam 

a eficiência da síntese e a morfologia dos cristais. O estudo também investigou como a 

temperatura influenciou a estrutura da zeólita durante o tratamento térmico. As análises 

mostraram que até 800 °C, a zeólita manteve sua estrutura cúbica caracterizada. Entretanto, ao 

atingir 900 °C, ocorreu uma modificação estrutural, com a formação da fase carnegeita e, a 

partir de 1000 °C, a nefelina se tornou a fase predominante. A eficiência da zeólita calcinada a 

400 °C na remoção de íons Cu²+, superou 95%, já os adsorventes tratados a temperaturas mais 

elevadas (600 °C e 700 °C) também mostraram um desempenho significativo, com remoções 

superiores a 90%. Os dados experimentais indicaram que o modelo de Elovich se ajustou com 

maior precisão aos resultados de adsorção, além dele o modelo de Weber e Morris também 

apresentou boa aproximação. Em conclusão, o estudo demonstrou que a zeólita sintetizada a 

partir de rejeito de caulim manteve suas propriedades estruturais sob tratamento térmico até 

uma certa temperatura, mantendo a eficácia na adsorção de íons cobre, posicionando-a como 

uma opção promissora em processos de remediação ambiental.  

 

Palavras-Chave: Material Zeolítico; Resíduo Caulinítico; Processo Adsortivo; Temperatura. 

 

 

 



  

ABSTRACT 

 

Kaolin residue is an ore primarily composed of the mineral kaolinite, which has a Si:Al ratio of 

1, making it a highly efficient starting material for the synthesis of zeolite 4A. Zeolites are 

aluminosilicates widely used in catalysis and adsorption applications due to their versatile 

structural properties, particularly zeolite A, which is effective in copper ion adsorption. Based 

on these properties, studies have been conducted to determine their maximum thermal capacity. 

This work aimed to analyze how zeolite A synthesized from kaolin residue changes with 

increasing temperature through characterizations and adsorption kinetics tests. The research 

began with the preparation of the kaolin residue, which was dried, disaggregated, and calcined 

at 700 °C to form metakaolin. This metakaolin was then subjected to hydrothermal synthesis 

using sodium hydroxide, resulting in zeolite A. The material was characterized via X-ray 

Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), and Thermogravimetric Analysis 

(TGA/DTG/DSC), confirming the synthesis efficiency and crystal morphology. The study also 

investigated how temperature influenced the zeolite’s structure during thermal treatment. The 

analyses revealed that the zeolite retained its cubic structure up to 800 °C. However, at 900 °C, 

structural changes occurred, forming the carnegieite phase, while nepheline became the 

predominant phase at 1000 °C. The calcined zeolite at 400 °C demonstrated over 95% 

efficiency in removing Cu²+ ions, while those treated at higher temperatures (600 °C and 700 

°C) also showed significant performance, with removal rates exceeding 90%. Experimental data 

indicated that the Elovich model provided the most accurate fit for the adsorption results, 

followed by the Weber and Morris model. In conclusion, the study demonstrated that zeolite 

synthesized from kaolin residue retained its structural properties under thermal treatment up to 

a certain temperature, maintaining efficacy in copper ion adsorption and positioning it as a 

promising option for environmental remediation processes. 

 

Keywords: Zeolitic Material; Kaolin Residue; Adsorptive Process; Temperature. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

O setor de mineração é um dos pilares da economia brasileira, tendo atraído mais de R$ 

30 Bi em investimentos em 2023 e contribuído com uma produção superior a R$ 0,26 Tri 

(RAIS/ME, Caged/ME, Elaboração DPGM/SGM, 2022; ANM, 2025). Entretanto, a 

intensificação da industrialização e o aumento da demanda produtiva impõem desafios 

ambientais, especialmente no manejo dos resíduos do beneficiamento mineral. Conforme o 

artigo 5°, § 2° do Decreto nº 9.406/2018, as empresas são responsáveis por tratar esses resíduos 

segundo as diretrizes da Agência Nacional de Mineração (ANM), o que torna essencial buscar 

alternativas para o seu manejo. 

Entre os recursos minerais, o caulim é um argilomineral cuja célula unitária, 

Al4(Si4O10)(OH)8, é composta essencialmente por caulinita. Estudos demonstram a eficácia do 

rejeito de caulim, utilizado como fonte de silício e alumínio, na síntese de zeólita A via 

hidróxido de sódio em sistemas hidrotermais (Maia et al., 2007; Santana et al., 2012; Farias et 

al., 2020; Rodrigues et al., 2021). As zeólitas, além de suas aplicações convencionais na 

indústria química, têm se destacado em processos sustentáveis, com uso em conversão de 

biomassa, células a combustível, armazenamento térmico de energia, captura e transformação 

de CO2, controle da poluição do ar e purificação da água (Li; Li; Yu, 2017).  

A zeólita A, em particular, funciona como uma peneira molecular devido à sua 

porosidade específica, capturando moléculas de tamanhos determinados, como o íon cobre 

bivalente (Netto et al., 2021). Estudos indicam que sua estrutura cristalina permanece 

dominante até 800 °C, quando a ultrapassagem dessa temperatura ocorre há a formação de uma 

fase intermediária, seguida de uma nova fase cristalina desse material (Maia.; Angélica; Neves, 

2008; Król; Jelén, 2021).  

O cobre é um metal não ferroso com concentração média de cerca de 50 ppm na crosta 

terrestre, sendo essencial para seres vivos e presente na forma nativa ou em compostos como a 

calcopirita (CuFeS2) e íons (Cu+ ou Cu2+). Contudo, a presença de cobre em águas residuais 

pode comprometer a qualidade da água, causar bioacumulação e oferecer riscos à saúde humana 

por sua alta toxicidade em concentrações elevadas (Lusty; Hannis, 2009). 

A adsorção, um fenômeno reversível de fixação de moléculas, átomos ou íons na 

superfície de adsorventes via interações físico-químicas, é um dos processos mais utilizados 

para tratar efluentes contendo íons de metais pesados. Esse mecanismo concentra-se em sítios 

de alta energia, como ocorre na fixação de vapor d’água por agentes dessecantes ou na adesão 

de moléculas orgânicas em suportes sólidos, como as zeólitas (Pourhkkak et al., 2021). 
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O objetivo deste trabalho foi avaliar, por meio de caracterizações, as alterações 

estruturais das zeólitas submetidas a tratamentos térmicos em faixas específicas de temperatura 

e investigar se essas mudanças influenciam a adsorção de íons de cobre. 

 

1.1 Objetivo geral  

 

Dessa forma, o objetivo deste trabalho foi analisar a influência da temperatura na zeólita 

sintetizada a partir do rejeito de caulim e avaliar sua aplicação em processos de adsorção de 

íons cobre. 

 

1.2 Objetivos específicos 

 

• Caracterizar por meio de DRX, MEV e TG/DTG/DSC o material de partida, o metacaulim, 

a zeólita antes e após o processo de calcinação; 

• Analisar as mudanças estruturais ocorridas no material zeolítico em temperaturas de 400 

°C, 500 °C, 600 °C, 700 °C, 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1100 °C, 1200 °C e 1250 °C; 

• Determinar a capacidade máxima de adsorção das zeólitas tratadas termicamente a 400 °C, 

600 °C, 700 °C e 800 °C; 

• Realizar o ajuste dos dados experimentais da adsorção de íons cobre pelas zeólitas tratadas 

nas 4 temperaturas aos modelos cinéticos Pseudo-Primeira Ordem, Pseudo-Segunda 

Ordem, Elovich e Weber e Morris. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

Nesse tópico será realizada uma revisão bibliográfica a respeito do caulim e suas 

propriedades e aplicações, além de uma revisão sobre as zeólitas (com enfoque na zeólita do 

tipo 4A), sobre o processo de adsorção e sobre o elemento cobre. 

 

2.1 Caulim 

 

O caulim trata-se de uma rocha composta essencialmente pelo mineral denominado 

caulinita, possuindo diversas aplicabilidades no ramo industrial, principalmente na indústria de 

papel, por conta da baixa granulometria além de sua elevada alvura, para mais, existem 

aplicações nas indústrias de cerâmica, impermeabilizantes e tintas (Campo et al., 2018; ANM, 

2023).  

Esse minério pode ter sua qualidade afetada pela presença de outros minerais como 

quartzo, cristobalita, alunita, esmectita, ilita, moscovita, biotita, clorita, gibbsita, feldspato, 

anatásio, pirita e haloisita em sua composição, prejudicando alguma de suas características 

intrínsecas como a alvura, a viscosidade e a abrasividade (Luz et al., 2008).  A Figura 1 denota 

os tipos de caulim e suas propriedades. 

 

Figura 1 - Diferentes grupos de caulins nos principais depósitos do Brasil. 

 
Fonte: Adaptado de Criscuolo (2008). 

 

No caulim encontrado no Brasil, o quartzo ocorre em granulometria fina, semelhante a 

caulinita, tornando-se um produto abrasivo de difícil remoção, conforme descrito por Luz et al. 
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(2009). Os depósitos primários de caulim no Brasil resultam da alteração intemperística de 

rochas cristalinas, enquanto os depósitos secundários resultam do processo de sedimentação 

dos depósitos primários (Luz; Damasceno, 1993). 

A caulinita possui uma estrutura lamelar do tipo 1:1, composta por folhas tetraédricas e 

octaédricas. As folhas tetraédricas são formadas por átomos de silício coordenados com 

oxigênio em um arranjo hexagonal ao longo dos eixos cristalográficos “a” e “b”, enquanto as 

folhas octaédricas são compostas por átomos de alumínio coordenados octaedricamente com 

oxigênio e grupos hidroxila. A conexão entre essas folhas ocorre por pontes de hidrogênio entre 

os grupos hidroxila das camadas octaédricas e os oxigênios estruturais das camadas tetraédricas 

(Richard; Rendtorff, 2019; Santos Filho, 2010). 

A Figura 2 apresenta separadamente as folhas tetraédricas de silício e octaédricas de 

alumínio, destacando sua organização estrutural individual. Já a Figura 3 apresenta a estrutura 

da caulinita, evidenciando a disposição intercalada das camadas e a presença dos grupos 

hidroxila entre elas. 

 

Figura 2 - Estruturas das folhas octaédrica de alumínio (a) e de silício (b) presentes na caulinita. 

 
Fonte: Adaptado de Murray (2006). 
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Figura 3 - Esquematização da estrutura de uma caulinita. 

 
Fonte: Adaptado de Cheng et al. (2012). 

 

2.1.1 Beneficiamento do caulim 

 

A produção total desse minério no Brasil em 2023 chegou a cerca de R$ 0,85 bilhões, 

sendo a renda do produto beneficiado de R$ 811,40 milhões. O estado do Pará se destaca como 

o principal produtor desse bem de consumo no período, com a marca de 602.980,43 toneladas 

de caulim beneficiado, em comparação com as mais de 800 mil toneladas produzidas no país, 

gerando uma renda total no estado de aproximadamente R$ 480 milhões (ANM, 2025). 

O processo de beneficiamento do caulim existe de dois modos, o primeiro é denominado 

a seco, sendo utilizado quando este já possui alvura, distribuição granulométrica adequadas e 

baixo teor de quartzo. No processo, o caulim bruto é fragmentado, seco em secadores rotativos 

e pulverizado em moinhos de rolos. Em seguida, é classificado por tamanho através da flotação 

com ar, onde partículas finas são separadas por uma corrente de ar quente. No entanto, é raro 

encontrar caulim com essas características naturalmente, sendo o beneficiamento a úmido mais 

comum (Luz et al., 2008; IPAAM, 2018). 

A outra forma de beneficiamento desse minério se dá a úmido, o qual passa por alguns 

processos, por conta da presença de algumas impurezas, as quais comprometem em suas 

características importantes para o mercado, dessa forma, o caulim passa por etapas de dispersão, 
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desareamento, fracionamento em hidrociclone ou centrífuga, separação magnética, floculação 

seletiva, alvejamento químico, filtragem e secagem (IPAAM, 2018). O processo de 

beneficiamento a úmido e a seco está descrito de forma simplificada no fluxograma presente na 

Figura 4. 

 

Figura 4 - Processo de beneficiamento do caulim via seco e a úmido. 

 
Fonte: Adaptado de IPAAM (2018). 

 

 Para fins de pesquisa, o rejeito de caulim utilizado nesse trabalho, e em geral nas 

pesquisas, é proveniente da Barragem 2, após as etapas de separação magnética e centrifugação. 

Esse material é separado por apresentar maior granulometria e teores mais elevados de ferro e 

titânio. 

 

2.1.2 Aplicações do caulim 

 

Além das utilizações industriais, essa argila possui algumas áreas de utilidades com 

enfoque em pesquisas, principalmente em relação a produção de materiais com potencial de 

descontaminação ambiental, como exemplo da degradação fotocatalítica (Guo; Zhang; Wang., 

2014; Guo et al., 2024), onde, ao adicionar esse material o processo de degradação tem um 

aumento para cerca 98% de descoloração e 66% de mineralização. 

Ademais, o caulim se mostrou promissor na produção de materiais com alta capacidade 

de adsorção de metais pesados (Pinheiro, 2021; Rodrigues, 2019; Netto et al., 2021), chegando 

em um percentual de remoção de mais de 90% para o íon cobre em batelada, caracterizando o 
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material como um ótimo adsorvente desses íons. Para mais, a adsorção de corantes orgânicos 

(Mulushewa; Dinbore; Ayele, 2021; Belachaw; Hinsene, 2022) e gases (Celoria et al., 2024) se 

mostrou com níveis altos de remoção de adsorvato, com mais de 99%, nesses dois casos, com 

zeólitas A e X produzidas a partir de caulim, reafirmando a capacidade desse material em gerar 

bons adsorventes a partir dele. 

 

2.1.3 Metacaulim 

 

 O comportamento térmico do caulim pode ser evidenciado por meio de análises térmicas 

que atestam as transformações deste mineral. A Figura 5 apresenta de forma explícita o 

comportamento da caulinita quando exposta a mudança de temperaturas. 

 

Figura 5 - Curva de Análise Termogravimétrica da caulinita. 

 
Fonte: Adaptado de Santos (1992). 

 

O processo de calcinação de caulim ocasiona a perda de água pelos cristais de caulinita 

por conta da desidroxilação da estrutura do caulim, gerando um produto denominado 

metacaulim ou metacaulinita, as temperaturas para a obtenção desse material estão em cerca de 

450 a 900 °C (Janotka et al., 2010; Koneru et al., 2023; Zhang et al., 2014).  

A calcinação da caulinita resulta em um composto amorfo de sílica e alumina conhecido 

como metacaulinita, formado em razão da perda de hidroxilas entre aproximadamente 550 °C 

e 900 °C, de acordo com Matteo (2005). Nesse processo, são observadas transformações 

térmicas significativas, que envolvem a remoção de água adsorvida em faixas de temperatura 

mais baixas (por volta de 100 °C), seguida da liberação da água estrutural (hidroxilas) em 

temperaturas superiores a 500 °C. Em patamares ainda mais elevados, ocorre a fusão parcial do 

material e a consequente formação de novas fases. A Figura 6 mostra de forma molecular a 

transformação da estrutura do caulim em metacaulim. 
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Figura 6 - Processo de transformação de caulim em metacaulim. 

 
Fonte: adaptado de Andrade (2009). 

  

Os pesquisadores Brindley e Nakahira (1959), foram os primeiros a demonstrarem o 

processo de metacaulinização, com análises de Difração de Raios X (DRX) e Microscopia 

Eletrônica de Varredura (MEV), onde a estrutura apresentou uma perda de água inicial em 

temperaturas de 200 °C, e o início do processo de desidroxilação em temperaturas de 450 a 600 

°C. Essa perda de massa de água teórica é cerca de 13,95%.  

 

2.2 Zeólitas 

 

Segundo a International Zeolite Association (IZA), as zeólitas são materiais cristalinos 

microporosos, caracterizados por estruturas tridimensionais abertas compostas por tetraedros 

TO4, onde T pode ser Al (alumínio) ou Si (silício), ligados. Cátions que neutralizam a carga da 

estrutura aniônica estão associados de forma fraca aos oxigênios da estrutura, enquanto o 

volume dos poros é ocupado por moléculas de água. Os cátions não estruturais são 

frequentemente trocáveis e as moléculas de água podem ser removidas. A definição clássica foi 

expandida para incluir átomos T além de Si e Al, assim como espécies orgânicas (catiônicas ou 

neutras) nos poros. 

Breck (1974) define zeólitas como minerais aluminosilicatos cristalinos que possuem 

uma estrutura tridimensional composta por tetraedros de alumínio (AlO₄) e silício (SiO₄) 

interligados por átomos de oxigênio. Essa estrutura forma uma rede de cavidades e canais 

uniformes, que podem abrigar íons e moléculas de água. As zeólitas são caracterizadas por sua 

capacidade de realizar trocas iônicas reversíveis, adsorção seletiva, as quais são caracterizadas 

por adsorver partículas de tamanhos específicos (dos Santos et al., 2022) e função catalítica 

(Son et al, 2023). A Tabela 1 apresenta algumas estruturas de zeólitas, como o cátion de 

compensação, razão Si/Al e tamanho de poros. 
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Tabela 1 - Características de alguns tipos de zeólitas. 

Zeólita  Cátion  
Tamanho dos 

poros (Å) 
Razão Si/Al 

3A  K+  3,0 1,0 

4A  Na+  3,8 1,0 

5A  Ca2+/Mg2+  4,3 1,0 

10X  Ca2+  7,8 1,2 

13X  Na+  8,0 1,2 

Y  K+  8,0 2,4 

Modernita  Na+  7,0 5,0 

ZSM-5  Na+  6,0 31,0 

Silicato  -  6,0 ∞ 

Fonte: Adaptado de Bakhtyari; Mofarahi; Lee (2020). 

 

A depender do tamanho do poro e de cada característica do tipo de zeólita uma aplicação 

diferente é obtida para cada zeólita. A Tabela 2 apresenta as moléculas adsorvidas por cada tipo 

de zeólita. 

 

Tabela 2 - Tipos de moléculas adsorvidas por cada zeólita específica. 

Zeólita Tipos de molécula adsorvida Referências 

3A HF / H2 / Pb2+ 
(Duan; Huang; Tao, 2022 / Yang et 

al., 2023 / Rondón et al., 2013) 

4A Fe2+; Cu2+; Zn2+ / CO2 
(Bensafi; Amokrane; Nibou, 2025/ 

Wang et al., 2019b) 

5A CO2; N2 / As5+ / Alcanos lineares 
(Liu et al., 2011 / Yang et al., 2022 / 

Miano, 1996) 

10X CH4; C2H6; C2H4 (Salmasi et al., 2011) 

13X CO2 / CH4; N2 
(Lee, et al., 2002 / Cavenati; Grande; 

Rodrigues, 2004 ) 

Y CO2 / Tolueno 
(Walton; Abney; LeVan, 2006; 

Hessou et al., 2021) 

Modernita Pb2+; Cd2+; Cu2+; Zn2+; Mn2+ (Wang, et al., 2019c) 

ZSM-5 CO2 (Liu, et al., 2017) 

Fonte: Autor (2025). 
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2.2.1 Estrutura das zeólitas 

 

 As características estruturais das zeólitas estão divididas em cerca de 176 redes de 

estruturas, sendo inerente a este tipo de material sólido a constituição bem definida, com uma 

área superficial significativa, possibilitando aplicações em processos de separação, como a 

sorção seletiva de alguns íons de metais pesados, funcionando como peneiras moleculares e em 

trocas iônicas. As estruturas das zeólitas possuem estruturas geralmente esféricas, conectadas 

por canais, esses possuem átomos de T (Si ou Al) cercando a abertura desses canais e formando 

anéis de n membros, determinando o tamanho do diâmetro deles (Kianfar; Mahler, 2020). A 

Tabela 3 aponta o tamanho do diâmetro dos poros de algumas zeólitas características. 

 

Tabela 3 - Tamanhos dos poros de zeólitas baseado na quantidade de membros que ela possui. 

Tamanho dos poros Quantidade de membros 

d > 7Å 12 membros 

5Å < d < 6Å 10 membros 

2.8Å < d < 4Å 6 ou 8 memebros 

Fonte: Adaptado de Kianfar e Mahler (2020). 

 

2.2.2 Zeólita tipo A 

 

Segundo a IZA, zeólitas do tipo A são definidas como aluminossilicatos hidratados, com 

sua estrutura cristalina específica, possuindo uma morfologia cúbica e canais bem definidos em 

sua composição, com um diâmetro de cerca de 4 Å (angstrons), tornando-a ideal para aplicações 

em diversas áreas. Estas são eficazes na remoção de metais pesados, como o níquel (Ni2+), de 

águas residuais, com uma eficiência de remoção de até 94% (He et al., 2020).  

A zeólita A possui uma proporção Si/Al de 1:1, a mesma característica observada no 

caulim e no metacaulim. Sua fórmula química pode ser representada como [Al12Si12O48]8. 

Comercialmente, é conhecida como zeólita 4A, devido ao sódio ser o cátion de compensação, 

resultando em um diâmetro efetivo de poro de aproximadamente 4,2 Å (Rabo, 1974). A zeólita 

A passou de fato a atuar no mercado global a partir do ano de 1974, quando a empresa alemã 

Henkel utilizou esse composto sólido em materiais de limpeza, como abrandador de detergentes 

(Bessa, 2016). 

Em geral, a estrutura de uma zeólita é representada por conjuntos de poliedros. Para a 

zeólita A, dois tipos de poliedros são utilizados para sua representação: arranjo cúbico simples 

(D4R) composto por oito tetraedros, onde cada tetraedro tem um átomo de silício ou de 
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alumínio no centro, representado como um vértice do cubo; octaedro truncado (cavidade β ou 

unidade sodalita), composto por vinte e quatro tetraedros, formando uma cavidade complexa. 

Esses poliedros interconectados criam a estrutura tridimensional característica das zeólitas, 

proporcionando suas propriedades únicas de adsorção e troca iônica (Breck, 1974). A Figura 7 

apresenta a estrutura de formação da zeólita A, e suas redes de canais. 

 

Figura 7 - Estrutura de uma zeólita A destacando tanto quanto seus arranjos (a) quanto sua rede de canais (b).  

 
Fonte: Internetional Zeolite Association (2025): https://europe.iza-structure.org/IZA-

SC/framework_3d.php?ID=138. 

 

2.2.3 Zeólita tipo sodalita 

 

Breck (1974) define as zeólitas do tipo sodalita como uma família de zeólitas 

caracterizadas por uma estrutura cristalina, que consiste em uma rede tridimensional de 

tetraedros de SiO4 e AlO4 ligados por átomos de oxigênio. Essa estrutura forma cavidades 

grandes e esféricas, conectadas por pequenas janelas ou aberturas de 6 membros de anéis de 

oxigênio. A sodalita tem uma fórmula química geral (Al6Si6O24) e é conhecida por sua estrutura 

em gaiola beta, ou estrutura beta-cage, que é uma característica distintiva desta família de 

zeólitas. As cavidades grandes permitem a adsorção de moléculas relativamente grandes, 

entretanto as janelas menores limitam o acesso a essas cavidades. A Figura 8 mostra a zeólita 

sodalita tanto quanto a seu arranjo, quanto aos seus poros e canais. 
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Figura 8 - Estrutura de uma zeólita tipo sodalita, evidenciando seu arranjo (a) e a rede de poros e canais (b). 

 
Fonte: Internetional Zeolite Association (2025): https://europe.iza-structure.org/IZA-

SC/framework_3d.php?ID=221  

 

2.2.4 Síntese de zeólita A 

  

Argilominerais aluminossilicatos, em geral, demonstram reatividade química mínima, 

tendo sua composição complexa de minerais dentro da argila, com diversos componentes não 

reativos que contribuem para um baixo rendimento na produção de material zeolítico. Dessa 

maneira, esses compostos precisam de algum tipo de ativação para o processo de síntese de 

zeólitas, dentre esses métodos se destacam a ativação térmica, por fusão alcalina e lixiviação 

ácida (Feng et al., 2023). 

 Diversos estudos são denotados na síntese de zeólita tipo A a partir de caulim ativado 

termicamente com adição de solução cáustica com aquecimento, seja por sistemas estáticos ou 

dinâmicos, com variação de temperatura, tempo de síntese e agitação (Vergere et al., 2020; 

Rodrigues, 2019; Pinheiro, 2021; Wang; Sun, 2020; Schwanke et al., 2022; Wang et al., 2019a).  

 No trabalho de Santos (2011) foi observado uma comparação entre dois tipos de síntese, 

estática e dinâmica, notou-se que a zeólita sintetizada em meio estático tem um tempo maior 

necessário para a formação dos cristais de zeólita em geral, o material de partida fonte de silício 

e alumínio é exposto a uma temperatura relativamente alta, colocado em um reator para reagir 

com uma solução cáustica, com o passar do tempo a zeólita é formada nesse sistema.  O 

dinâmico por sua vez, precisa tanto de uma fonte de agitação quanto de calor, com uma redução 

significativa no tempo necessário para a formação dos cristais. 
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2.2.5 Estabilidade térmica de zeólita 

 

 As zeólitas observadas na literatura apresenta um padrão de alta estabilidade quando 

expostas a aumentos de temperatura, podendo ser observada em diversos trabalhos. Kukobat et 

al. (2022) observaram, por meio de análises térmicas e de Difração de Raios X, que a zeólita 

do tipo clinoptilolita apresenta uma manutenção dessa fase mineralógica até a temperatura de 

600 °C, atestando a elevada estabilidade a variações de temperatura. 

No trabalho de Palenta et al. (2015) a zeólita do tipo faujasita é exposta a variações de 

temperatura analisadas por Difração de Raios X (DRX), onde o mineral é mantido como fase 

dominante até a temperatura de 770 °C, quando a temperatura chega em 790 °C é observada a 

amorfização desse material, sem o registro de picos cristalinos. Em 800 °C a fase carnegeíta foi 

observada como transição, aumentando na temperatura de 850 °C, a partir da temperatura de 

880 °C a fase observada foi a nefelina. 

A observação das mudanças cristalográficas da zeólita NaX foram observadas no 

trabalho de Belkhiri et al. (2012), no qual é denotada a manutenção desse cristal em 

temperaturas de até 800 °C, embora, nessa temperatura, os picos têm a sua intensidade reduzida, 

indicando um colapso parcial devido à perda de água. Nesse trabalho é observado que nas 

temperaturas de 1000 °C e 1100 °C, os padrões de DRX revelam a transformação da NaX nas 

fases de carnegieíta e nefelina. Adicionalmente é notado em uma zeólita similar, a CsNaX, 

proveniente de uma troca iônica, que a troca por Cs reduz significativamente os picos de DRX, 

levando a uma estrutura completamente amorfa aos 800 °C; entretanto, aos 1000 °C e 1100 °C 

ocorre a recristalização, formando Cs-aluminato, juntamente com carnegieíta e nefelina. 

 

2.2.6 Estabilidade térmica de zeólitas do tipo A 

 

 As zeólitas do tipo A, em geral, apresentam elevada estabilidade térmica, de modo que 

sua estrutura cristalina tende a não sofrer alterações significativas em faixas moderadas de 

temperatura. Entretanto, pesquisas específicas, como as conduzidas por Maia.; Angélica; Neves 

(2008) e Król; Jelén (2021), demonstram que a zeólita A pode se transformar em outras fases 

cristalinas quando submetida a condições de aquecimento mais drásticas, próximas ou 

superiores a 800 °C. A partir de análises de caracterização, esses autores evidenciaram a 

ocorrência de rearranjos estruturais que modificam as propriedades originais do material, 

indicando um comportamento termoestável dependente da intensidade do tratamento térmico.  
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Ademais, no trabalho de Ohgushi; Ishimaru; Komarneni (2001), foi observado tanto por 

DRX, quanto por análises térmicas (Termogravimétrica/Termogravimétrica 

Diferencial/Calorimetria Diferencial de Varredura) que o aquecimento de zeólitas do tipo 4A 

geraram a formação da fase nefelina para temperaturas acima de 1000 °C. Neste caso o 

aquecimento se deu por microondas, formando como fase intermediaria entre zeólita A e 

nefelina a carnegeíta.  

O tratamento térmico convencional (aquecimento) observado por Pilter et al. (2000) 

constatou a formação de nefelina na temperatura de 800 °C, tendo em temperaturas superiores 

a formação de nefelina. Além do aquecimento convencional, a zeólita também teve um 

tratamento por microondas, observando a fase carnegeita formada a partir da desidratação 

devido à transmissão de energia das ondas do tipo microondas. 

Adicionalmente, dados obtidos em análises térmicas (TG, DTG, DSC, ATD) 

apresentados em estudos de Xiao et al. (2015), Moraes (2014) e Maia et al. (2007) corroboram 

a capacidade de estabilidade térmica da zeólita A em diferentes intervalos de temperatura. 

Todavia, esses trabalhos também apontam que, ao ultrapassar certos limiares de aquecimento, 

podem ocorrer mudanças estruturais significativas.  

 

3.3 Adsorção 

 

 É caracterizado como o processo de transferência de massa onde um substrato, 

denominado de adsorvato ou adsorbato, entra em contato com um outro material, denominado 

de adsorvente, o qual possui a capacidade de reter essa molécula, retirando-a da solução em que 

ela se encontrava (Nascimento et al., 2020). Existem diferentes sistemas de adsorção: líquido-

gás ou líquido-líquido. Quando um material líquido age como adsorvente, a camada interfacial 

é denominada filme, micela ou emulsão. O outro sistema envolve sólido-líquido ou sólido-gás, 

onde o adsorvente é um material sólido, sendo assim, o modelo de camada interfacial é o 

mecanismo aprovado para o processo de adsorção (Alaqarbeh et al., 2021; Saleh, 2022; 

Rouquerol et al., 2013). 

 Existem dois processos básicos de adsorção, o primeiro é a fisissorção, também 

conhecida como adsorção física, na qual a ligação entre o substrato e o adsorvente é mediada 

por forças de Van der Waals, que são fracas e não provocam alterações na estrutura química de 

ambos. Enquanto a quimissorção, também conhecida como adsorção química, a formação de 

ligação entre o substrato e o adsorvente ocorre através do rearranjo da densidade eletrônica 

entre ambos, resultando em uma ligação iônica ou covalente. Ambos os modelos explicam o 
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mecanismo de adsorção; com base em resultados experimentais, critérios físicos apropriados 

determinam o modelo de adsorção mais adequado para um sistema. Esses critérios incluem 

estudos termodinâmicos de isotermas de adsorção, bem como estudos cinéticos de adsorção de 

equilíbrio (Alaqarbeh et al., 2021; Saleh, 2022; Rouquerol et al., 2013). 

 

3.3.1 Cinética de adsorção 

 

A cinética de adsorção é definida como a taxa de remoção do adsorvato da fase fluida 

ao longo do tempo, envolvendo a transferência de massa de um ou mais componentes presentes 

em uma massa fluida externa para o interior das partículas do adsorvente. Em seguida, esses 

componentes devem migrar por meio dos macroporos em direção às regiões mais profundas da 

partícula (Bolis, 2013; Sarma et al., 2019; dos Santos Lins et al., 2019; Ho et al, 1998). 

A cinética de adsorção envolve três etapas distintas: transferência de massa externa, 

difusão nos poros e difusão na superfície. Na transferência de massa externa, moléculas da fase 

fluida são transferidas para a superfície externa da partícula adsorvente através de uma camada 

de fluido que a envolve. A difusão nos poros ocorre quando moléculas no fluido se difundem 

para o interior dos poros do adsorvente. Por fim, a difusão na superfície refere-se à difusão das 

moléculas completamente adsorvidas ao longo da superfície do poro. Essas etapas são 

fundamentais para entender o processo de adsorção em diferentes sistemas adsorvente-

adsorvato (Nascimento et al., 2020). A Figura 9 ilustra essas três fases da cinética de adsorção. 

 

Figura 9 - Etapas presentes em um processo de cinética de adsorção.  

 
Fonte: Nascimento et al. (2020). 
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3.3.2 Modelos cinéticos 

 

Existem diversos modelos cinéticos utilizados para analisar o processo de adsorção, eles 

são utilizados para entender qual mecanismo de transferência de massa controlam o processo 

de adsorção (Orsi et al., 2022), sendo os mais comuns os modelos de pseudoprimeira ordem e 

pseudosegunda ordem. No entanto, se o mecanismo de adsorção “não se adequar”, ou seja, os 

valores dos parâmetros estatísticos não forem agradáveis a esses modelos, é necessário recorrer 

aos modelos de difusão intrapartícula de Weber e Morris e o modelo de Elovich (Weber; Morris, 

1963; Rocha et al., 2012; dos Santos Lins et al., 2019; Nascimento et al., 2020). 

 

3.3.2.1 Pseudo-primeira ordem 

 

O modelo de pseudo-primeira ordem foi desenvolvido por Lagergren com o intuito de 

avaliar o processo adsortivo em sistemas sólido-líquido (Barbosa; Araujo. Rodrigues., 2022; 

Lagergren, 1898).  Essa equação considera que a força motriz para o processo de transferência 

de massa é proporcional a diferença entre a quantidade adsorvida (qt) e a capacidade de 

adsorção máxima (qe), ou seja, a quantidade adsorvida do sistema quando o equilíbrio é 

atingido (Miglioranza, 2023).  

Segundo Alaqarbeh et al. (2021) se a constante de taxa de adsorção é considerada como 

sendo cinética de reação de primeira ordem, a equação diferencial encontrada é expressa na 

Equação 1: 

 

dqt

𝑑𝑡
 = k1(qe- 𝑞𝑡) (1) 

 

Onde k1 é a constante de taxa de adsorção para a adsorção de primeira ordem (1/min), 

qt (mg/g) é a quantidade de substrato adsorvido no tempo t (min), e qe é a quantidade de 

substrato adsorvido na saturação (mg/g). Integrando e colocando as condições de contorno para 

t = 0 e t = t; qt = 0 e qt = qe e rearranjando denota-se a Equação 2: 

 

qt = qe [1- exp(-k1t) ] (2) 
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3.3.2.2 Pseudo-segunda ordem 

 

O modelo cinético de Pseudo-Segunda ordem propõe que a adsorção química controla 

a velocidade do processo de adsorção, ou seja, o adsorvato e o adsorvente estão ligados 

quimicamente, envolvendo o processo de compartilhamento e transferência de elétrons (Zhang 

et al., 2021). Se o processo de adsorção segue a cinética de reação pseudo-segunda ordem, ele 

é descrito pela seguinte equação matemática representada pela Equação 3 (Alaqarbeh et al., 

2021). 

 

dqt

𝑑𝑡
 = k2(qe- 𝑞𝑡)2 (3) 

 

Onde k2 é a constante de taxa de adsorção para a adsorção de segunda ordem (g/mg 

min) integrando e aplicando as condições de contorno para t = 0 e t = t; qt = 0 e qt = qe e 

rearranjando a equação obtem-se a Equação 4: 

 

𝑞𝑡 =
𝑞𝑒

2 k2 𝑡

(k2 𝑞𝑒 𝑡) + 1
 (4) 

 

3.3.2.3 Elovich 

 

Além destes, o modelo de Elovich tem suas suposições na tese de que a superfície 

analisada é heterogênea, além de que as ligações químicas entre a molécula adsorvida e o 

adsorvente regem o processo (Aharoni; Ungari, 1976). O modelo de Elovich, tem a sua equação 

não linear representada pela Equação 5 (Nascimento et al., 2020; Roginsky; Zeldovich, 1934). 

 

dqt

𝑑𝑡
 =α 𝑒(−𝛽qt) (5) 

  

Resolvendo essa equação diferencial chega-se na Equação 6: 

 

 qt=
1

𝛽
 ln (1+α β t) (6) 
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Onde α (mg/g min) é a taxa de adsorção no início do processo e β (mg/g) se refere a 

constante de dessorção.  

 

3.3.2.4 Weber e Morris 

 

O modelo de Weber e Morris, se aplica quando a difusão intrapartícula é o ator 

determinante na velocidade, apresenta uma relação de quantidade adsorvida com o tempo sendo 

variado por uma raiz quadrada (Weber; Morris, 1963). Esse modelo de transporte de massa 

possui 4 passos mecanísticos. O primeiro é a difusão do soluto no filme que envolve a partícula 

sólida, seguido da difusão do filme para a parte superficial da partícula (difusão externa), 

posteriormente ocorre a difusão do adsorvato nos poros e por fim acontece a captação do íon 

metálico (Asuquo; Udegbunam; Etim, 2017). A relação matemática que representa o modelo é 

mostrada na Equação 7. 

 

qt=𝐾𝐷 𝑡0,5 + 𝐶 (7) 

 

Em que 𝐾𝐷 é o coeficiente de difusão intrapartícula e 𝐶 é a constante relacionada com a 

resistência à difusão. 

 

3.4 Cobre 

 

 O cobre (Z = 29) é o último metal de transição da primeira série do bloco d, localizado 

no grupo 11, conhecido como o grupo dos metais de cunhagem (Cu, Ag, Au). Embora sua 

configuração eletrônica seja [Ar] 3d¹⁰ 4s¹, é predominantemente encontrado no estado de 

oxidação Cu (II), que possui a configuração eletrônica [Ar] 3d⁹, apresentando um subnível (n-

1) d incompleto, o que o classifica como um elemento de transição segundo a definição da 

IUPAC. O cobre é um dos elementos conhecidos e utilizados pela civilização há mais de seis 

mil anos, especialmente em sua forma metálica e como componente de ligas especiais. Por 

características intrínsecas a ele, se tornando um elemento significativo, em aplicações químicas. 

Primeiramente, os sais de cobre possuem baixa toxicidade e são relativamente baratos, o que 

facilita seu acesso e uso (Silva et al., 2019).  

 O cobre é naturalmente encontrado na forma de sulfetos, arsenitos, cloretos e carbonatos 

e pode estar presente na atmosfera devido à dispersão pelo vento e erupções vulcânicas. Não se 

degrada no ambiente, sendo suas principais fontes antropogênicas a mineração, fundição, 



30 

 

  

queima de carvão e incineração de resíduos. Também é utilizado em pinturas e na agricultura, 

e pode ser excretado por animais e liberado em esgotos. Encontrado em animais, plantas, 

alimentos e bebidas, no ar, o cobre aparece como óxidos, sulfatos e carbonatos, com partículas 

que podem se depositar ou ser carregadas pela chuva. Na água, é encontrado como Cu2+, 

Cu(HCO3) e Cu(OH)2, principalmente na forma complexada. A concentração na água potável 

varia de 0,005 a mais de 30 mg/L, influenciada por pH, dureza e corrosão de tubulações, com 

níveis acima de 1 mg/L causando manchas em louças e acima de 2,5 mg/L conferindo gosto 

amargo (CETESB, 2022). 

O minério de cobre é amplamente explorado em todo o mundo devido às suas 

propriedades metálicas, como alta durabilidade, ductilidade, maleabilidade, resistência à 

corrosão e estabilidade em altas temperaturas, além de ser um recurso escasso na geologia 

global. Essas características tornam o minério de cobre extremamente viável para uso em ligas 

metálicas, geração e transmissão de energia, sistemas de fiação e praticamente todos os 

equipamentos eletrônicos (Costa et al., 2023). 

Na legislação brasileira, especificamente a Resolução CONAMA nº 430 de 13 de maio 

de 2011, é delimitado uma quantidade máxima de concentração de cobre dissolvida em 

efluentes líquido, que podem ser descartados por uma fonte poluidora. A lei determina apenas 

1,0 mg/L de cobre dissolvido pode ser encontrado nos efluentes despejados diretamente em 

corpos receptores. 

O acúmulo excessivo de cobre em solos agrícolas prejudica significativamente o 

crescimento e o rendimento das culturas alimentares essenciais, evidenciando a necessidade de 

desenvolver variedades tolerantes a esse metal para sistemas agrícolas sustentáveis (Adress et 

al., 2015). Ademais, no corpo humano esse acúmulo compromete enzimas metabólicas 

específicas nas mitocôndrias, desencadeando um mecanismo singular de morte celular. Esse 

fenômeno pode explicar distúrbios genéticos associados à sobrecarga de cobre e abrir novas 

perspectivas terapêuticas para o tratamento do câncer, podendo ocasionar problemas tanto 

neurológicos como renais (Kahlson; Dixon, 2022; Sailer et al., 2024).  
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3 METODOLOGIA 

 

3.1 Fluxograma 

 

O material de partida utilizado no trabalho foi previamente seco em e desagregado em 

um moinho de bolas, como forma de pré-tratamento dele, após esse processo ele foi levado a 

uma mufla para o processo de calcinação. Após a calcinação o metacaulim produzido foi 

adicionado a um reator para uma síntese hidrotermal e formação de zeólitas 4A, com pH 

elevado sendo necessário submetê-la a uma filtração.  

O filtrado foi secado em estufa por 24 horas e realizado nele o tratamento térmico, 

caracterizando em todas essas etapas. Por fim, a zeólita com e sem tratamento térmico foram 

utilizadas nos ensaios de adsorção. A metodologia realizada no presente trabalho foi 

resumidamente descrita no fluxograma presente na Figura 10: 

 

Figura 10 - Fluxograma geral da metodologia realizada. 

 
Fonte: Autor (2025). 

 

3.2 Preparação do material de partida e calcinação 

 

O rejeito de caulim, utilizado como material de partida para a produção da zeólita, foi 

proveniente da região de Barcarena – PA, fornecido pela empresa Imerys, ele foi submetido a 

um processo de secagem a 100 ºC em estufa por 24 horas e, posteriormente desagregado a fim 
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de diminuir sua granulometria para o aumento da superfície de contato do material, facilitando 

os processos posteriores. Após essa operação o rejeito foi transferido para um recipiente de 

cerâmica e levado a um forno tipo mufla marca Jung e modelo LF0610 onde o resíduo 

desagregado foi exposto a uma temperatura de 700 °C por 2 h, para a obtenção do metacaulim. 

A Figura 11 apresenta o processo de calcinação descrito.  

 

Figura 11 – Esquematização do processo de calcinação. 

 
Fonte: Autor (2025). 

 

O objetivo do tratamento térmico foi promover o processo de desidroxilação, onde os 

cristais de caulinita perdem a hidroxila formando o metacaulim. O caulim calcinado colabora 

com o processo de síntese, já que esse material apresenta uma maior reatividade quando posto 

em reação e promover o processo de formação de zeólitas (Shafiq et al., 2015).   

 

3.3 Síntese do material zeolítico 

 

Após a calcinação o material foi levado ao sistema exemplificado na Figura 12 

composto por um balão de fundo redondo de 3 bocas com 2 litros de capacidade, acoplado a 

um condensador, uma manta aquecedora, um agitador e um termopar. Nesse sistema foi 

realizada uma síntese hidrotermal, utilizando metacaulim e uma solução de hidróxido de sódio 

(NaOH) P.A. 5 molar produzindo o material zeolítico usado neste trabalho, tendo uma relação 

Al/Na de 0,57, conforme a metodologia de Rodrigues (2019). 
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Figura 12 - Sistema utilizado na síntese. 

 
Fonte: Autor (2025). 

 

Os materiais foram levados ao sistema por 30 minutos a uma agitação constante de 700 

RPM e 100 °C, no final desse processo a zeólita produzida apresentou um alto teor alcalino 

sendo necessário um processo de filtração a vácuo com o intuito de diminuir o pH, até o ponto 

de neutralidade do material (pH = 7). Após o processo de filtragem, o produto da síntese foi 

submetido a uma secagem em estufa a 100 °C por 24 horas, para dar início ao tratamento 

térmico desse material para a secagem da água superficial desse material. 

 

3.4 Tratamento térmico da zeólita obtida 

 

Para promover o tratamento térmico do material zeolítico, foram definidas 10 

temperaturas (400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C, 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1100 °C, 1200 °C e 

1250 °C) para a análise, com base em faixas analisadas na literatura (Maia; Angélica; Neves, 

2008). Em temperaturas menores, de até 1000 °C, utilizou-se o forno tipo mufla, já em 

temperaturas superiores foi utilizado o forno elétrico da marca Jung, modelo JC4212. Ambos 

os fornos utilizados no tratamento térmico são representados na Figura 13. 
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Figura 13 - Fornos utilizados no tratamento térmico de zeólita. 

 
Fonte: Autor (2025). 

 

Em todas as faixas de temperatura, foi aplicada uma taxa de aquecimento constante de 

5 °C/min. O material zeolítico foi mantido por 2 horas em cada temperatura de tratamento para 

assegurar a homogeneidade térmica e a completa evolução das transformações estruturais 

previstas. 

 

3.5 Caracterização dos materiais 

 

3.5.1 Difração de Raios X (DRX) 

 

A determinação da composição mineralógica das amostras de rejeito de caulim, 

metacaulim, foram realizadas por DRX em um equipamento modelo Miniflex 600, da Rigaku 

Corporation, com Goniômetro (Theta/Theta), tubo de raios-x cerâmico de anodo de Cu 

(Ka1=1,54060A). A faixa angular de varredura utilizada foi entre 5,00° a 90,00° (2θ); tamanho 

do passo de 0,0200° (2θ), e tempo/passo de 1 s, fenda divergente de 1° e máscara de 10 mm. 

Os dados gerados foram analisados de acordo com o banco de dados PDF (Porder Diffraction 

File) do ICDD (International Center for Diffraction Data). 
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As amostras de zeólita antes e após a calcinação foram submetidas a análise de Difração 

de Raios X feitas no Difratômetro de Raios X modelo Empyrean da PANalytical,  tubos de 

raios-X cerâmico de anodo de Co (Kα1= 1,789010 Å), foco fino longo, filtro Kβ de Fe, detector 

PIXCEL3D-Medpix3 1x1, no modo scanning, com voltagem de 40 kV, corrente de 35mA. 

Fenda divergente: 1/4° e anti-espalhamento: 1/2°, máscara: 10 mm 

 

3.5.2 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

 

As análises do material de partida, metacaulim, material sintetizado e zeólitas com 

tratamento térmico, foram conduzidas no Microscópio eletrônico Tescan Mira3, com canhão 

de elétrons tipo FEG (field emission gun). Além disso, as amostras foram submetidas à 

metalização por uma máquina de pulverização catódica com ouro por 3 minutos. 

 

3.5.3 Análises Termogravimétrica (TG) e de Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) 

 

As análises termogravimétricas de rejeito de caulim e zeólita foram realizadas em um 

equipamento da marca Hitachi, operando na faixa da temperatura ambiente até 1200 °C, com 

taxa de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera de nitrogênio. 

 

3.6 Ensaios de adsorção 

 

Para os ensaios de adsorção, foram utilizadas as zeólitas calcinadas em diferentes 

temperaturas, utilizando uma cinética de adsorção com o objetivo de avaliar o desempenho do 

material em termos de sua capacidade de adsorção em função do tempo. As zeólitas 

selecionadas para os ensaios de adsorção compreenderam as zeólitas sem tratamento térmico e 

aquelas tratadas nas temperaturas de 600 °C, 700 °C e 800 °C, faixas nas quais se observou, em 

estudos prévios, a predominância de fases cristalinas associadas à zeólita A. Essas amostras 

foram previamente tratadas a 400 °C, visando à completa secagem e, consequentemente, 

liberação dos síticos ativos da zeólita. 

 

3.6.1 Corridas de cinética de adsorção 

 

Inicialmente foi preparado 1 litro de uma solução mãe de 2500 ppm de sulfato de cobre 

(CuSO4) P.A., a partir dela preparou-se soluções de calibração em concentrações de 100, 250, 
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500, 800, 1500, 1800, 2000 e 2500 ppm. Todas as soluções feitas foram levadas a um 

equipamento de espectrofotometria para análise de absorbância de cobre em cada concentração, 

usando o comprimento de onda de 800 nm. 

Para a cinética de adsorção foi utilizada uma massa de zeólita de 0,1 g. Para todas as 

corridas as quantidades pesadas de zeólita foram colocados em Erlenmeyers com 50 mL de uma 

solução de sulfato de cobre com concentração de 1500 ppm e levados a uma mesa agitadora 

com banho termostático.  

Nos tempos de 5, 10, 15, 25, 40, 60, 90 e 120 minutos, com uma agitação constamte de 

150 RPM e temperatura ambiente constante de 27 °C, foi retirado um Erlenmeyer 

correspondente ao ponto da curva cinética, conforme Rodrigues (2019). O conteúdo de cada 

frasco foi filtrado, e a absorbância de sua alíquota foi medida em um espectrofotômetro, sob as 

mesmas condições utilizadas na calibração, conforme ilustrado na Figura 14. 

 

Figura 14 - Ilustração dos ensaios de cinética de adsorção utilizados no trabalho.  

 
Fonte: Autor (2025). 

´ 

Com a concentração final definida a partir dos valores de absorbância do material 

filtrado dos Erlenmeyers e dos dados de calibração, foi possível calcular a quantidade de cobre 

removida (q
t
 ) da amostra por meio da Equação 8: 

 

q
t
 = 

(ci-cf) v

m
  (8) 

 

Onde: ci é a concentração inicial em ppm, cf é a concentração no final correspondente a 

cada tempo em ppm, v é o volume em litros da alíquota de solução de cobre filtrada e m é a 

massa de zeólita presente em gramas.  
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Além disso, é possível calcular também a porcentagem de remoção do material em cada 

tempo, por intermédio da seguinte equação: 

 

% remoção = 
(ci-cf) × 100

ci

  (9) 

 

 Com os dados de q
t
 e % remoção obtidos foi possível, plotar os gráficos dessas duas 

grandezas em função da temperatura, além de determinar o ajuste dos modelos cinéticos de 

Pseudo-Primeira Ordem, Pseudo-Segunda Ordem, Elovich e Weber e Morris utilizando a 

ferramenta Solver do software Excel, realizando um ajuste não linear dos modelos.  

Tais modelos foram comparados entre si por meio dos parâmetros estatísticos: 

coeficiente de determinação (R2) e o qui-quadrado (χ2). As equações dos parâmetros R2 e χ2 

estão dispostas respectivamente pelas equações 10 e 11: 

 

R2 = 1-
∑ (q

exp
- q

calc
)
2

∑ (q
exp

- q̅
exp

)
2
  (10) 

 

χ2 = ∑
(q

exp
- q

calc
)
2

q
exp

  (11) 

 

Onde q
exp

 é o valor experimental encontrado e o  q̅
exp

 é a média dos valores 

experimentais e  q
calc

 é o valor predito pelo modelo. 
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

Neste ponto do trabalho serão apresentadas as caracterizações realizadas nas três fases 

do material descrito na metodologia: caulim, metacaulim e zeólitas (tratadas ou não 

termicamente), além dos parâmetros obtidos na adsorção de íons cobre. 

 

4.1 Caracterização do material de partida e calcinado 

 

O rejeito de caulim e o material calcinado utilizados no trabalho foi submetido a dois 

tipos de caracterizações: Microscopia Eletrônica de Varredura e Difração de Raios X, ademais 

o material de partida foi submetido a uma análise adicional: Análise 

Termogravimétrica/Diferencial Térmica/Calorimetria Diferencial de Varredura. 

 

4.1.1 Difração de Raios X 

 

O rejeito seco e desagregado e o calcinado foram submetidos a análise de difração 

presente na Figura 15: 

 

Figura 15 - Difratograma do rejeito de caulim e metacaulim. 

 
Fonte: Autor (2025). 

  

Os padrões difratométricos presentes na Figura 15 denotam a presença do mineral 

caulinita na amostra, do primeiro gráfico, de acordo com a ficha PDF 01-078-2109, com picos 

bem definidos conforme visto nos picos nos intervalos 12,40; 18-25 (2θ) e característicos para 

esse tipo de material, ademais, evidencia-se a presença de quartzo (ficha PDF 01-085-1780) 

como impureza, conforme visto na literatura (Santana et al, 2021; Cruz Sehwartz et al., 2021). 

O difratograma do rejeito de caulim calcinado demonstra que o tratamento térmico foi bem-

sucedido, com uma amorfização do material, ocasionado pela desidroxilação da caulinita, 
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indicando a ausência dos picos presentes no rejeito, o que torna o material mais reativo ao 

processo de síntese (Shafiq et al., 2015). No entanto, ainda há um pico residual de quartzo na 

posição 2θ = 26,195 °, de acordo com a ficha PDF 01-078-1252, pois esse mineral tem um 

ponto de fusão superior a 1000 °C (Mackenzie, 1960), esse padrão se confirma em trabalhos 

anteriores (Souza; Picanço, 2022; Pinheiro et al., 2020).  

 

4.1.2 Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

O material de partida após a desagregação e secagem em estufa e o metacaulim foram 

submetidos à análise de morfológica conforme mostrado na Figura 16. 

 

Figura 16 - Microscopia eletrônica de varredura do rejeito de caulim (a) e metacaulim (b).

 
Fonte: Autor (2025). 

 

A micrografia do rejeito de caulim (Figura 16-a) revelou a presença de cristais com 

morfologia pseudohexagonal, destacados em azul, os quais evidenciam a formação de múltiplos 

empilhamentos conhecidos como “booklets” ou livretos (destacados em verde). Essa 

configuração é típica da caulinita, cuja estrutura lamelar favorece a disposição dos cristais em 

arranjos pseudohexagonais. A identificação deste mineral é ainda corroborada pelos dados 

obtidos via DRX (Figura 15-a), os quais confirmam a presença de caulinita na amostra (Licursi, 

2022; Lima et al. 2021), que demonstram que esse mineral apresenta, de forma clara, essa 

morfologia característica, atribuída à sua estrutura cristalina específica. A micrografia do 
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metacaulim (16-b) constata uma maior dispersão dos cristais em relação a do rejeito (16-a), 

além de se notar a diminuição do empilhamento dos cristais de caulinita, esse resultado é 

replicado na literatura (Sousa et al., 2020; Feltrin, 2019), corroborando com os dados de DRX 

que atestam juntos a amorfização da amostra. 

 

4.1.3 Análises Térmicas 

 

As análises térmicas de termogravimetria, termogravimetria diferencial e calorimetria 

diferencial de varredura do rejeito de caulim estão apresentadas na Figura 17. 

 

Figura 17 - Análise Termogravimétrica (TG), Termogravimetria Derivada (DTG) (a) e Calorimetria Diferencial 

de Varredura (DSC) (b) do rejeito de caulim.  

 
Fonte: Autor (2025). 

 

A análise de TG do rejeito de caulim demonstra inicialmente uma perda de massa quase 

insignificante até próximo de 400 °C, a partir dessa temperatura, observa-se um decréscimo de 

massa acentuado na curva, que se estabiliza em torno de 700 °C. A curva DTG exemplifica 

também o processo de perda do grupo funcional hidroxila (-OH), tendo o pico em temperaturas 

próximas a 600 °C com a curva estabilizada na temperatura de 700 °C (Souza, 2022). O material 

apresentou uma perda de massa total de cerca de 13,94%, esse valor está consonante com os 

encontrados na literatura para o rejeito de caulim (Brindley; Nakahira, 1959; Daou et al., 2020).  

A curva DSC (17-b) indica um pico endotérmico por volta de 533,88 °C, relacionado a 

reação de desidroxilação da caulinita. Por volta de 997,77 °C nota-se a presença de um pico 

exotérmico referente a transformação do material em mulita (Huang et al., 2019; Sousa et al., 

2020; Daou et al., 2020).  
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4.2 Caracterização do material zeolítico 

 

A zeólita sintetizada no trabalho foi submetida a três tipos de caracterizações: 

Microscopia Eletrônica de Varredura, Análise Termogravimétrica/ Termogravimetria Derivada 

/Calorimetria Diferencial de Varredura e Difração de Raios X. 

 

4.2.1 Difração de Raios X 

 

A análise de difração do material sintetizado é mostrada na Figura 18: 

 

Figura 18 - Difratograma do material zeolítico. 

 
Fonte: Autor (2025). 

  

O difratograma apresenta picos característicos de zeólita A de ficha PDF 01-073-2340, 

de posição 2θ: 8,338°; 11,801°; 14,467, contendo também picos secundários identificados na 

figura 18. Para mais, há também a existência de picos de sodalita, ficha PDF 01-076-1639, 

notados na posição 2θ de 16,362°, apontando o sucesso da metodologia empregada para a 

síntese de zeólita, além desses dois minerais, encontra-se uma impureza em forma de quartzo 

na posição 30,514° conforme a ficha PDF 01-075-1522, pois esse mineral é inerte nessa reação 

(Kong; Jiang, 2021). Tal comportamento é replicado na literatura em trabalhos anteriores de 

Pinheiro (2021); (Rodrigues) 2019; Moraes (2014).   

 

4.2.2 Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

A microscopia realizada no material zeolítico está presente na Figura 19. 
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Figura 19 - Microscopia Eletrônica de Varredura da zeólita sintetizada.

 
Fonte: Autor (2025). 

  

Foram identificadas duas morfologias cristalinas distintas: a formação de cristais com 

geometria cúbica (em verde), típicos das zeólitas do tipo 4A, e a presença concomitante de 

cristais de formato arredondado, que se assemelham a “novelos de lã”, característicos da zeólita 

sodalita, em azul (Rodrigues et al., 2021; YOUCEF et al. 2020). Essa coexistência de fases 

indica que os parâmetros sintéticos, como a temperatura, o tempo de reação e a concentração 

da solução sódica, desempenharam um papel determinante na cristalização do material. A 

análise morfológica, obtida por meio da microscopia de varredura corrobora com os padrões 

revelados pela Difração de Raios X (Figura 18). 

 

4.2.3 Análises térmicas 

 

A Figura 20 mostra as três análises as quais foi submetido material zeolítico. 
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Figura 20 - Análises Termogravimétrica (TG), Termo gravimetria Derivada (DTG) (a) e Calorimetria Diferencial 

de Varredura (DSC) (b) da zeólita sintetizada.  

 
Fonte: Autor (2025). 

 

A curva de TG (Figura 20-a) mostra que em 400 °C a perda de massa do material foi 

cerca 18,58% relativo à massa de água presente nos poros do material zeolítico trabalhado. A 

curva de DTG apresenta um pico acentuado indicando uma temperatura máxima de perda de 

massa de 133,33 ºC, também referente a perda de umidade e de água adsorvida pelo material 

(Cui; Zheng; Wang, 2018; Santos; Santos, 2019; Araújo, 2017).  

Ademais, a curva de DSC (Figura 20-b) retrata um pico endotérmico na temperatura de 

138 °C, que representa a eliminação da água adsorvida por esse material. Entre 400 °C e 500 

°C há outro pico endotérmico, referente a completa desidratação da zeólita (Huo et al., 2012). 

Nas temperaturas de 884 °C e 923 °C há dois picos exotérmicos, que tratam de dois processos, 

sendo eles respectivamente, a descristalização (amorfização) do material e a possível 

transformação da zeólita A em outra fase cristalina (Xiao et al., 2015; Silva et al, 2019; 

Ohgushi; Ishimaru; Komarneni, 2001).  

 

4.3 Caracterização das zeólitas tratadas termicamente até 800 °C 

 

4.3.1 Difração de Raios X 

 

As análises de difração das zeólitas tratadas termicamente estão presentes na Figura 21, 

na qual constam os dados das zeólitas tratadas termicamente em várias temperaturas, 

comparando os padrões difratométricos delas. Sendo elas a zeólita sem tratamento térmico (Z - 

STT) e as zeólitas calcinadas nas temperaturas 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C e 800 °C. 
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Figura 21 - Difratogramas das zeólitas tratadas termicamente a 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C e 800° C.  

 
Fonte: Autor (2025).  

 

A Figura 21 indica a presença de zeólita A pela ficha PDF 01-073-2340 nos pontos 

principais de posição 2θ: 8,338°; 11,801°; 14,467°, para as zeólitas abaixo de 800 °C. A 

sodalita, ficha PDF 01-076-1639, é observada na posição 2θ de 16,362° enquanto o quartzo, 

ficha PDF 01-075-1522 é visto na posição 30,514° para zeólitas calcinadas abaixo de 800 °C.  

Para o material zeolítico de temperatura de calcinação de 800 °C encontra-se os mesmos 

cristais dos anteriores, no entanto devido ao aumento da temperatura o padrão difratométrico é 

alterado, tendo a zeólita A, ficha PDF 01-081-0705 sido observada nos picos principais na 

posição 2θ de 8,346°; 11,814° e 14,842°. O quartzo de ficha PDF 01-086-1629 é denotado na 

posição 31,090° enquanto a sodalita, ficha PDF 01-081-2151, se encontra identificada na 

posição 16,399°. 

Os resultados obtidos para o material submetido a tratamento térmico indicam que, 

embora a fase cristalina dominante, identificada como zeólita A, não tenha sofrido alterações 

significativas, foi observada uma modificação na intensidade dos picos difratométricos ao longo 

do aquecimento até a temperatura de 800 °C.  
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Esta variação na intensidade dos picos pode ser atribuída ao desordenamento estrutural 

dos cristais de zeólita, conforme descrito por Maia.; Angélica e Neves (2008) e Ohgushi; 

Ishimaru; Komarneni (2001). De acordo com estes estudos, o aumento da temperatura provoca 

uma perturbação na ordem cristalina, o que se manifesta na diminuição da intensidade dos picos 

de difração, sugerindo uma maior dispersão dos planos cristalográficos e uma possível transição 

para uma estrutura menos ordenada.  

 

4.3.2 Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

As Micrografias das zeólitas tratadas termicamente até a temperatura de 800 °C estão 

dispostas na Figura 22: 

 

Figura 22 - Micrografias das zeólitas tratadas termicamente a 400 °C (a), 500 °C (b), 600 °C (c), 700 °C (d) e 

800 °C (e). 

 
Fonte: Autor (2025).  

 

Na Figura 22 é perceptível que a elevação da temperatura de calcinação não promoveu 

modificações estruturais significativas nos materiais analisados, conforme evidenciado pelos 

difratogramas (Figura 19) realizados em todas as temperaturas, que não indicaram variações 
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detectáveis na estrutura cristalina. Esses resultados estão em concordância com os resultados 

reportados por Maia; Angélica e Neves (2008), os quais demonstraram que, até a temperatura 

de 800 °C, a integridade cristalina das zeólitas permanece inalterada. Esse comportamento 

evidencia a elevada estabilidade térmica dos materiais estudados, reforçando a hipótese de que 

as zeólitas preservam sua estrutura cristalina mesmo sob condições térmicas extremas. 

 

4.4 Caracterizações da zeólita calcinada a partir de 900 °C 

 

4.4.1 Difração de Raios X 

 

Os padrões difratométricos das zeólitas calcinadas em temperaturas a partir de 900 °C 

são apresentadas na Figura 23. Diferentemente das zeólitas tratadas até 800 °C é possível notar 

alterações na fase cristalina. 

 

Figura 23 - Difratogramas das zeólitas tratadas termicamente a 900 °C, 1000 °C, 1100 °C, 1200 °C e 1250 °C.  

 
Fonte: Autor (2025).  
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A partir de 900 °C, a zeólita submetida ao processo de calcinação passa por mudanças 

estruturais significativas, como indicado pela análise de Difração de Raios X. Nessa faixa de 

temperatura, os picos característicos da zeólita A deixam de predominar, sendo substituídos por 

sinais atribuídos principalmente à carnegeita (ficha PDF 00-011-0220), com reflexões mais 

intensas em 2θ = 24,834° e 34,341°, essa fase é considerada de transição para uma mais estável, 

por conta disso em temperaturas superiores essa fase não se mantém (Król; Jelen, 2021; 

Ohgushi; Ishimaru; Komarneni, 2001). Observa-se ainda a presença de sodalita (ficha PDF 

01-081-2151) em menor proporção, cujos picos surgem em 2θ = 28,603° e 50,663°. Com o 

aumento adicional da temperatura, tanto a zeólita A quanto a sodalita e a carnegeita se 

convertem em nefelina (ficha PDF 00-035-0424), com reflexões principais em 2θ = 26,984°, 

34,961° e 40,737°, fase considerada mais estável (Kosanovic, Subotic, Smit, 1998; Maia.; 

Angélica; Neves, 2008). É também denotado que o aumento de temperatura superior a 1200 °C 

faz a cristalinidade diminuir, por conta também da diminuição da intensidade dos picos 

observados. 

 

4.4.2 Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

As micrografias das zeólitas submetidas ao tratamento térmico no intervalo de 

temperatura de 900 °C a 1250 °C são apresentadas na Figura 24, permitindo a análise das 

possíveis modificações morfológicas e estruturais decorrentes das condições térmicas 

aplicadas. 
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Figura 24 - Micrografias das zeólitas tratadas termicamente a 900 °C (a), 1000 °C (b), 1100 °C (c), 1200 °C (d) e 

1250 °C (e).  

 
Fonte: Autor (2025).  

Na Figura 23 é observado que quando a temperatura ultrapassa os 800 °C, observa-se 

uma modificação estrutural significativa. Nesse contexto, os cristais deixam de exibir a 

morfologia cúbica com arestas retilíneas, apresentando um arredondamento delas. 

Adicionalmente, evidencia-se a formação de uma porção considerável de material amorfo, fato 

afirmado pelo aumento do background nas análises de DRX, conforme ilustrado na Figura 23 

(Maia; Angélica; Neves, 2008).  

 

4.5 Adsorção de íons cobre 

 

4.5.1 Curva de calibração 

 

As curvas de calibração geradas para as corridas cinéticas das temperaturas de 

calcinação a 400 °C (Z - 400), 600 °C (Z - 600), 700 °C (Z - 700) e 800 °C (Z - 800) estão 

indicadas na Figura 25, juntamente com a sua respectiva equação proveniente da regressão 

linear, além do coeficiente de determinação (R2).  
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Figura 25 - Curva de calibração das soluções usadas nas corridas cinéticas. 

 
Fonte: Autor (2025) 

 

 A Figura 25 atesta o bom ajuste dos valores experimentais em relação ao R2 de cada 

uma das corridas cinéticas (0,9988; 0,9982; 0,9958; 0,9984). Com as equações geradas para a 

calibração de cada uma das corridas, é possível obter a concentração final em cada tempo da 

cinética de adsorção, consequentemente, através das Equações 8 e 9 calcula-se o valor de 

quantidade removida (qt) e de porcentagem de remoção para cada uma das zeólitas utilizadas 

nestas corridas.  

 

4.5.2 Ensaios de cinéticas de adsorção 

 

As porcentagens de remoção constam na Figura 26, com o intuito de comparar as 

capacidades adsortivas de cada zeólita tratada termicamente, analisando mudanças tanto de 

dinâmica, quanto de porcentagem máxima adsorvida. 
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Figura 26 - Gráfico de porcentagem de remoção em determinados tempos das 4 zeólitas analisadas. 

 
Fonte: Autor (2025). 

  

O gráfico demonstra que as zeólitas tratadas termicamente a 400 °C e a 600 °C 

apresentam uma porcentagem de remoção parecida em quase todos os tempos, começando com 

uma taxa de remoção alta de 54,90% para a Z - 400 e 59,14% para a Z - 600, e chegando a mais 

de 90% de remoção final. Dessa forma, denota-se que não há alteração significativa no 

comportamento da adsorção em relação ao aumento da temperatura de calcinação de 400 °C 

para 600 ºC da zeólita. No que diz respeito a zeólita calcinada a 700 °C, a adsorção muda de 

dinâmica em relação as duas anteriores, observando que em tempos menores a adsorção de 

cobre é abaixo de 20% tendo em tempos posteriores um aumento significativo na quantidade 

de cobre removida pela zeólita, chegando a valores próximos aos anteriores em 2 horas de 

corrida. 

 Em relação a capacidade máxima de remoção, a Z - 400 foi a qual demonstrou o maior 

valor para este adsorvato, com uma remoção total de 95,56% de cobre da solução original de 

1500 ppm, esse valor de remoção está de acordo com a literatura encontrada para este 

adsorvente e esta solução (Souza et al., 2017; Pfeifer et al. 2021). A Z - 800 foi a qual 

apresentou o valor mais divergente entre todas as analisadas, tendo em vista que a porcentagem 

máxima removida de íons Cu2+ da solução foi de 10,43%, com uma diminuição de 85,13% em 

comparação com a Z - 400 tornando essa zeólita tratada nesta temperatura não recomendável 

para a adsorção desse íon. 

 A baixa capacidade de remoção apresentada pela Z - 800 pode estar associada à 

desorganização da estrutura cristalina resultante da calcinação a essa temperatura. De acordo 
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com Maia.; Angélica e Neves (2008), temperaturas elevadas podem promover a degradação 

parcial da estrutura zeolítica, esse efeito é evidenciado pela diminuição da intensidade dos picos 

observados no difratograma da Figura 22, indicando uma perda da ordenação estrutural do 

material e justificando o desempenho inferior da Z - 800 na remoção de íons cobre. 

As zeólitas Z - 600 e Z - 700 diminuíram a porcentagem de remoção total do íon cobre 

em aproximadamente 5% cada uma, em relação a Z - 400, chegando a 90,11 % e 90,03%, 

respectivamente, tal redução, não é tão significativa, apesar de discordar dos valores postos em 

pesquisas anteriores (Shen et al., 2017). Com isto posto, é possível indicar que apesar da 

diminuição da intensidade dos picos, mostrada na Figura 22, a remoção não é tão afetada, 

indicando que nas duas temperaturas as quais a zeólita foi exposta não prejudicaram em níveis 

relevantes esse material.  

 

4.5.3 Teste de modelos cinéticos 

 

 As quantidades removidas em cada tempo para as 4 “corridas cinéticas realizadas no 

presente trabalho foram calculadas e plotadas em um gráfico representado na Figura 27, a fim 

de comparar a dinâmica da cinética de adsorção de cada uma respectivamente. 

 

Figura 27 - Gráfico de quantidade removida nos determinados tempos das 4 zeólitas analisadas. 

 
Fonte: Autor (2025). 

 

 Nota-se que a dinâmica das zeólitas Z - 400 e Z - 600 são semelhantes, tendo valores 

próximos, com capacidades adsortivas parecidas, com a maior diferença entre elas sendo no 

ponto inicial com uma diferença de 31,78 mg/g, até o ponto de 2 horas, onde a disparidade 



52 

 

  

aumenta, chegando a uma diferença de 40,83 mg/g entre esses materiais. A quantidade máxima 

removida por essas duas zeólitas é de 716,67 mg/g e 675,84 mg/g respectivamente. 

Para a Z - 700 existe uma tendência diferente das outras analisadas, começando com 

uma quantidade removida baixa, de 143,73 mg/g, e aumentando substancialmente conforme o 

passar do tempo, chegando a uma quantidade removida final de 675,19 mg/g, semelhante as 

duas supracitadas. A Z - 800, diferentemente das demais não apresenta aumento significativo 

de quantidade removida, passando de 15,69 mg/g no tempo de 5 minutos para 78,24 mg/g no 

tempo de 2 horas, permanecendo extremamente abaixo das outras 3 em todos os tempos. Por 

fim, a Tabela 4 exibe os valores calculados das constantes dos modelos cinéticos utilizados para 

o ajuste da cinética de adsorção das zeólitas tratadas em diferentes temperaturas. 
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Tabela 4 - Valores das constantes dos modelos e dos parâmetros estatísticos calculados. 

Zeólita calcinada a 400 °C (Z - 400) Zeólita calcinada a 600 °C (Z - 600) 

Parâmetros 
Pseudo-Primeira 

Ordem 

Pseudo-Segunda 

Ordem 
Elovich Weber e Morris Parâmetros 

Pseudo-Primeira 

Ordem 

Pseudo-Segunda 

Ordem 
Elovich Weber e Morris 

qe (mg/g) 619,69 673,38 - - qe (mg/g) 603,71 647,53 - - 

k1 (1/min) 0,169 - - - k1 (1/min) 0,214 - - - 

k2 (g/mg min) - 0,00039 - - k2 (g/mg min) - 0,00055 - - 

α (mg/g min) - - 2146,55 - α (mg/g min) - - 8590,04 - 

β (mg/g) - - 0,01161 - β (mg/g) - - 0,01445 - 

Kd (mg/g min0,5) - - - 30,31 Kd (mg/g min0,5) - - - 24,25 

C (mg/g) - - - 382,01 C (mg/g) - - - 418,75 

R2 0,6807 0,8886 0,9768 0,9527 R2 0,9938 0,9982 0,9999 0,9993 

χ2 35,93 6,17 0,77 6,11 χ2 26,80 4,71 0,16 3,53 

Zeólita calcinada a 700 °C (Z - 700) Zeólita calcinada a 800 °C (Z - 800) 

Parâmetros 
Pseudo-Primeira 

Ordem 

Pseudo-Segunda 

Ordem 
Elovich Weber e Morris Parâmetros 

Pseudo-Primeira 

Ordem 

Pseudo-Segunda 

Ordem 
Elovich Weber e Morris 

qe (mg/g) 691,25 870,76 - - qe (mg/g) 76,10 93,61 - - 

k1 (1/min) 0,035 - - - k1 (1/min) 0,046 - - - 

k2 (g/mg min) - 0,000039 - - k2 (g/mg min) - 0,00049 - - 

α (mg/g min) - - 41,38 - α (mg/g min) - - 6,21 - 

β (mg/g) - - 0,00432 - β (mg/g) - - 0,04215 - 

Kd (mg/g min0,5) - - - 64,95896 Kd (mg/g min0,5) - - - 7,11889 

C (mg/g) - - - 42,78 C (mg/g) - - - 8,69 

R2 0,9785 0,9787 0,9720 0,9413 R2 0,9777 0,9669 0,9389 0,8641 

χ2 24,20 17,49 16,47 42,23 χ2 2,13 3,48 6,00 14,29 

Fonte: Autor (2025). 
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Conforme a Tabela 4, percebe-se que o modelo de Elovich é o que apresenta a melhor 

predição aos dados experimentais obtidos, tendo para o Z - 400, Z - 600, Z - 700 e Z - 800 um 

R2 de, nessa ordem: 0,9768; 0,9999; 0,9720 e 0,9389. Além desse, há ainda outro parâmetro 

analisado, o χ2, que também aponta o modelo de Elovich como sendo o melhor ajustado aos 

dados empíricos, tendo os menores valores registrados, mostrando que o desvio entre os 

calculados e os reais são o menor entre os 4 modelos analisados. 

O modelo de Elovich descreve de forma melhor as hipóteses descritas pelo modelo de 

Pseudo-Segunda Ordem, ou seja, o modelo de Elovich pressupõe que a etapa determinante é a 

formação de ligações químicas entre o adsorvato e os sítios ativos do adsorvente, tendo a 

quimiossorção como fenômeno dominante, no entanto, com a observação de que a superfície 

do adsorvente utilizado é heterogênea (Musah et al., 2022). O parâmetro 𝛼 relaciona a taxa de 

sorção inicial e o β está relacionado à extensão da cobertura de superfície e energia de ativação 

para quimissorção (Zou et al., 2006). O modelo permite estimar parâmetros como difusão 

superficial, ativação e energia de desativação em diferentes sistemas. O cerne do modelo reside 

na premissa de que a taxa de adsorção de um soluto se reduz exponencialmente à medida que a 

quantidade adsorvida aumenta (Kajjumba et al., 2018). 

Além dele, o modelo de Weber e Morris também apresentou bons ajustes no geral, tendo 

valores de R2 iguais a 0,9527; 0,9993 e 0,9413 para as 3 primeiras zeólitas, e um valor não tão 

alto para a Z - 800, sendo de 0,8641. Quanto ao χ2 ele apresentou valores baixos para as duas 

primeiras e não tão bons para as últimas. 

O modelo de Weber e Morris, também chamado de modelo de difusão intrapartícula, é 

empregado para avaliar a etapa que limita a velocidade no processo de adsorção. Nesse 

contexto, a adsorção de um soluto em solução envolve diferentes mecanismos de transferência 

de massa, como a difusão de filme, a difusão de superfície e a difusão nos poros (Kajjumba et 

al., 2018). Nesse modelo Kd (mg/g min0,5) corresponde à constante de taxa de difusão 

intrapartícula, enquanto C representa o parâmetro associado à espessura da camada limite. O 

valor de C está diretamente relacionado ao efeito dessa camada e reflete o grau de adsorção no 

adsorvente (mg/g) (Ahmed et al., 2019). A chamada constante C, sugere que a difusão no 

líquido também exerce influência no processo de transferência de massa (Selçuk et al., 2017; 

Arami; Limaee; Mahmoodi, 2008). 
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5 CONCLUSÃO 

 

As análises de Difração de Raios X confirmaram a presença de cristalinidade do rejeito 

de caulim utilizado, mostrando picos de caulinita característicos, além de picos de quartzo como 

impureza. Após o processo de calcinação essa cristalinidade não foi mais atestada pelos 

resultados difratométricos, comprovando a eficiência da calcinação do rejeito, no entanto 

permanece um pico de quartzo residual. Os resultados da microscopia eletrônica de varredura 

atestaram os vistos no DRX, mostrando o empilhamento do tipo livreto, característico do rejeito 

de caulim, já o do metacaulim mostra uma diminuição nesses empilhamentos. A análise térmica 

também comprovou a veracidade dos resultados, com o TG mostrando uma perda de massa de 

material perto de 14% a temperaturas próximas a 700 °C, consonante com o DSC, além de picos 

endotérmicos e exotérmicos próprios do material. 

A zeólita sintetizada teve sua comprovação por intermédio das três análises realizadas, 

com a difratometria exibindo picos de zeólita A característicos deste material, além da presença 

de sodalita como material secundário, o quartzo se manteve presente como impureza atestando 

seu caráter inerte ao processo de síntese. As imagens de MEV demonstraram a morfologia 

cúbica característica de zeólita A, assim como cristais arredondados e juntos, como “novelos 

de lã” mostrando a presença de sodalita no material analisado. Por fim o material zeolítico 

sintetizado foi submetido as análises térmicas, mostrando a redução da massa em cerca de 20%, 

aliado a isso o DSC mostrou a 884 e 923 °C dois picos exotérmicos, referentes a desestruturação 

cristalina sofrida pelo material e recristalização em uma nova fase. 

A zeólita tratada termicamente mostrou um alto grau de estabilidade térmica, mantendo 

a zeólita A como estrutura predominante até a temperatura de 800 °C, no entanto é observada 

a redução na intensidade dos picos desse material mostrando uma redução na ordenação deles. 

A 900 °C a nova fase observada foi a carnegeita, além de picos de sodalita, quando a 

temperatura atinge 1000 °C a fase dominante encontrada é a nefelina, se mantendo até a última 

temperatura observada. Os MEVS corroboram com esses resultados, tendo em vista a 

manutenção da morfologia cúbica até a temperatura de 800 °C, quando o aquecimento 

ultrapassa esse valor, a estrutura dos cristais foi modificada, mostrando cubos com arestas 

arredondadas. 

As corridas cinéticas de adsorção de íons cobre observaram que a capacidade máxima 

de adsorção é observada na zeólita calcinada a 400 °C, com uma remoção superior a 95%, no 
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entanto as zeólitas Z - 600 e Z - 700 não apresentaram uma redução significativa, ficando com 

uma porcentagem de adsorção dos íons Cu2+ superiores a 90%. O ajuste realizado mostrou que 

o modelo de Elovich no geral apresentou o melhor coeficiente de correlação e o menor qui 

quadrado, sendo o modelo com melhor ajuste aos dados experimentais. Esse modelo tem como 

premissa que a ligação química entre adsorvato e adsorvente é a que rege o processo. Ademais 

o modelo de Weber e Morris também apresentou valores interessantes, tendo ele como cerne a 

difusão intrapartícula como principal característica. 

Assim, os resultados obtidos fornecem informações imprescindíveis para a 

compreensão do comportamento da zeólita sintetizada sob diferentes condições térmicas, 

evidenciando suas transformações estruturais. Além disso, reforça o potencial desse material 

na remoção de íons cobre, tornando-se uma base para estudos voltados para implementação da 

zeólita produzida em sistemas de tratamento de efluentes.   

 

5.1 Sugestões para trabalhos futuros 

 

• Realizar o tratamento térmico em outros tipos de síntese zeolítica; 

• Estudar o efeito do aumento de temperatura na resistência mecânica de corpos de prova 

(pellets); 

• Comparar a capacidade de adsorção de diferentes valores de calcinação dos pellets. 
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