
 

 

UNIVERSIDADE ESTADUAL DE CAMPINAS 
INSTITUTO DE QUÍMICA 

 

“ÁCIDOS SILÍCICOS LAMELARES INTERCALADOS E 

ORGANOFUNCIONALIZADOS APLICADOS À SORÇÃO E TERMODINÂMICA 

DE INTERAÇÃO” 

 

TESE DE DOUTORADO 

Aluna: Alane Azevedo Pinto 

Orientador: Prof. Dr. Claudio Airoldi 



 ii

FICHA CATALOGRÁFICA ELABORADA PELA BIBLIOTECA DO INSTITUTO DE 

QUÍMICA DA UNICAMP 

 
 

       

      Pinto, Alane Azevedo. 
 P658a          Ácidos silícicos lamelares intercalados e 

organofuncionalizados aplicados à sorção e 
termodinâmica de interação / Alane Azevedo Pinto. -- 
Campinas, SP: [s.n], 2010.  

 
       Orientador: Claudio Airoldi. 

      
       Tese - Universidade Estadual de Campinas, Instituto 

de Química. 
   
        1. Sólidos lamelares. 2. Sorção. 3. Isotermas.           

4. Termodinâmica. I. Airoldi, Claudio. II. Universidade 
Estadual de Campinas. Instituto de Química. III. Título.  

 
 
 
Título em inglês: Intercalated and organofunctionalized lamellar silicic acids applied to 
sorption and thermodynamic interaction  
 
Palavras-chaves em inglês: Layered solids, Sorption, Isotherms, Thermodynamic  
Área de concentração: Química Inorgânica  
 
Titulação: Doutor em Ciências  
 
Banca examinadora: Claudio Airoldi (orientador), Flávio André Pavan (UNIPAMPA-
RS), Elia Tfouni (FFCL-USP-RP), André Luiz Barboza Formiga (IQ-UNICAMP), 
Fernando Aparecido Sígoli (IQ-UNICAMP)  
 
Data de defesa: 13/08/2010  
 

  





DEDICATÓRIA 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A todos os meus familiares, com muito amor. Pelas orações, pelas palavras 

de conforto, incentivo e amor incondicional. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 vii

AGRADECIMENTOS 

 

 

- Ao Amado Deus, por todas as Bênçãos recebidas, pela certeza de que está ao 

meu lado em todos os momentos da minha vida. Glória ao Teu nome Senhor. 

 

- Aos meus pais, Maria Jivanda Azevedo Pinto e Jair de Oliveira Pinto, pelo amor 

incondicional. Aos meus irmãos Adriana, André e Adler, pelas brincadeiras e 

carinho compartilhados, e a toda minha família, pelo suporte emocional, e por me 

lembrarem que existe vida fora do laboratório e do mundo acadêmico. 

 

- Ao prof. Dr. Claudio Airoldi, pela orientação, dedicação, e compreensão durante 

a realização deste trabalho. Ao senhor, a minha profunda admiração e respeito. 

 

- Aos técnicos e amigos Raquel, Helena, Anderson, Fábio, Fabi, Daniel, Vanessa, 

Paula, Priscila, Iveraldo, Manoel, Nestor, Bueno, Moacir e Neudes pela amizade e 

análises realizadas. 

 

- Aos professores das bancas do Exame de Qualificação de Área e da Defesa de 

Tese de Doutorado, André Luiz Barboza Formiga, Pedro Paulo Corbi, Celso 

Ulysses Davanzo, Flávio André Pavan, Elia Tfouni e Fernando Aparecido Sígoli, 

por terem aceitado fazer parte das comissões julgadoras, e pelas valiosas 

sugestões a esse trabalho. 

 

- Aos Professores Ítalo Odone Mazali, Pedro Luiz Onófrio Volpe e Rogério 

Custódio, pelas contribuições. 

 

- Aos professores e funcionários que direta ou indiretamente cooperaram para a 

realização deste trabalho. 



 viii

- Às estimadas amigas e técnicas Neusa e dona Alice, pelo carinho, amizade e 

pelas palavras de conforto nos momentos necessários. 

 

- Ao Instituto de Química da Unicamp e aos representantes da CPG pela 

cooperação. 

 

- Aos colegas de laboratório: Elaine, Kaline, Andréa, Thaís, Hérica, Ana Lúcia, 

Cléo, Maurício Melo, Fernando, Syed, Adnan, Ricardo, Júlio, Margarete, Ramon, 

Vaeudo, Adriana, Luelc, Camila, Lucas, Gabriel, Thiago, Sérgio, Amanda, Mirian, 

Leliz, Fê, Fozia, Irlene, Dey, Paulo, Rita, Guerra, Sirlane, Hildo, Victor, Larissa, 

Jackeline, Jesús, Karina, Elias, Luiz, Abdur, Cleverton, Gláucia e Patrícia, pela 

amizade e sugestões. 

 

- Às minhas amigas Elaine, Edjane, Tatiana, Taty Siveira, Ana Lúcia e Cida, pelas 

orações, por todo carinho e sincera ternura. 

 

- Aos meus grandes amigos Ademí, Chico, Cácio e Gladston (Gal) pelos inúmeros 

momentos de descontração, bem como pelas orações e palavras de incentivo.  

 

- Ao Centro de Aperfeiçoamento de Pessoal de Nível Superior (CAPES), pela 

bolsa concedida. 

 

 

 

 

 

 

 

 



RESUMO DO CURRÍCULO VITAE 
 
 

 Dados Pessoais 

 

2 – Formação Acadêmica 

 

3 – Cursos Científicos Relevantes 
 

4 – Estágio 



5 - Apresentação de Trabalhos 
 



6 – Publicações de Artigos em Revista indexada: 



7 – Patente: 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



RESUMO 





ABSTRACT 





LISTA DE SÍMBOLOS



Σ

Σ

Σ

Σ

Σ

∆

∆



∆

∆

∆

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 



LISTA DE TABELAS

 

 



∆ ∆

∆

 
 
 
 
 
 
 
 
 



LISTA DE FIGURAS 
 

 



 

 



 

 

 



..............................83 

 

para Mag-1S (g), HKni-2N 

(h), Hkni-3N (i), HKnm-1N (j), 

..............................................................................................84 

 

Fotomicrografia eletrônica de varredura para Knic-1N (k), Knic-3N (l), 

knmc-1N (m), Knmc-2N (n), Knmc-3N (o) e Knmc-1S (p), com aumento de 1000 a 

20.000 vezes...........................................................................................................85 

 

 



■ ο

▲

 

 

■ ο

▲



■

○ ∆ ∇

■

○ ∆ ∇

■

○ ∆ ∇

 

 

 



ÍNDICE 
 
 
 



 



1

1 – INTRODUÇÃO 

1.1. Sólidos Lamelares 
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1.2 – Ácidos Silícicos Lamelares 
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1.3 – Intercalação 
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1.4 – Modificação química de superfícies 
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1.5 – Sorção de metais, corantes e o modelo de Langmuir 
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1.6 – Calorimetria 
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1.7 – Modelos de sorção 
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2 – OBJETIVOS 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 



3 – PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

3.1 – Reagentes e Solventes 

 

Reagentes Fórmula Precedência 



 

3.2 - Matrizes sódica, ácida e intercalada com CTAB



 



 

 

3.3 – Isotermas de intercalação das monoaminas  

 

 

3.4 – Organofuncionalização das matrizes 

3.4.1. – Reagentes  
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3.5 - Sorção de íons metálicos divalentes nas matrizes 

organofuncionalizadas  



3.6 - Sorção dos corantes azul de metileno e azul brilhante pela 

magadeíta organofuncionalizada  

 

Medidas de pH

Determinação do comprimento de onda máximo de absorção 



Determinação do tempo de contato de sorção 

 

Isotermas de sorção 
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3.7 – Determinação das grandezas termoquímicas  
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3.8 – Caracterização 

 

Análise Elementar 
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Espectroscopia na região do infravermelho  
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Termogravimetria 

 

Microscopia eletrônica de varredura 





4 –RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

4.1 – Análise Elementar 
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4.2 – Difração de raios X 
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4.2.1 – Magadeíta sódica organofuncionalizada 
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4.2.2 –Kaneíta ácida organofuncionalizada 

 

Figura 17.
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4.2.3 – ctakni organofuncionalizada 
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4.2.4 – Kanemita organofuncionalizada 
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4.3 – Espectroscopia na região do infravermelho
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4.4 – Ressonância Magnética Nuclear
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4.4.1 – Compostos lamelares de magadeíta organofuncionalizados 

Figura 24 (A).
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4.4.2 – Compostos lamelares de kaneíta organofuncionalizados 

Figura 25.

0 -100 -200 -300

Deslocamento Químico / ppm



Figura 26 (A):

 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 26 (B).
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4.4.3 – Compostos lamelares de kanemita organofuncionalizados 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura 27. 
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Figura 29. 



 

4.5 – Análise térmica 

4.5.1 – Compostos de magadeíta 
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4.5.2 – Compostos de kaneíta

        Figura 32.
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Figura 33.
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Figura 34.
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4.5.3 – Compostos de kanemíta
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Figura 36 (A).

 

300 400 500 600 700 800 900 1000

84

86

88

90

92

94

96

98

100

0,00

0,05

0,10

0,15

0,20
M

as
sa

 / 
%

Temperatura / K

D
er

iv
ad

a 
/ %

 K
-1

86

88

90

92

94

96

98

100

400 600 800 1000

M
as

sa
 / 

%

Temperatura / K



Figura 36 (B).
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4.6 - Microscopia Eletrônica de Varredura 



Figura 37: Fotomicrografia eletrônica de varredura para magadeíta (a), H-

magadeíta (b), kaneíta (c), H- kaneíta (d), Kanemita (e), e H-Kanemita 

(f),com aumento de 1000 a 20000 vezes. 

 



4.6.1 – Matrizes organofuncionalizadas na forma sódica de magadeíta e ácida 

de kaneíta e kanemita 

 

Figura 38. Fotomicrografia eletrônica de varredura para Mag-1S (g), HKni-2N (h), 

Hkni-3N (i), HKnm-1N (j), com aumento de 1000 a 20.000 vezes. 



4.6.2 – Matrizes híbridas de kaneíta e kanemita obtidas a partir da forma 

intercalada com o surfatante CTAB 

          

 

 

 

 

 



Figura 39. Fotomicrografia eletrônica de varredura para Knic-1N (k), Knic-3N (l), 

knmc-1N (m), Knmc-2N (n), Knmc-3N (o) e Knmc-1S (p), com aumento de 

1000 a 20.000 vezes.

4.7 – Sorção a partir de solução aquosa 
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b – Kaneíta 

Figura 41. ■
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Figura 41. ■
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c - Kanemita 
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d – Azul de metileno (AM) e azul brilhante (AB) 
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4.8 – Determinação da quantidade de aminas intercaladas 



Matriz C / % N / % nC / mmol g-1 nN / mmol g-1 
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5 – Dados termodinâmicos obtidos por titulação calorimétrica 
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6 – Modelos de Sorção
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Anexo A 
(Sorção de Metais) 
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ANEXO B 

(Aminas) 
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Anexo C 
(Modelos de Sorção) 
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