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RESUMO - O objetivo do trabalho é sintetizar Zeolita A em sistema agitado com
aquecimento a vapor produzido por uma caldeira, a partir do rejeito de beneficiamento
de caulim. H& um aspecto econémico muito importante, por possibilitar a transformacéo
de um rejeito de baixo valor comercial em um material de elevado valor agregado
(zedlita). Os materiais de partida e sintese das zedlitas foram caracterizados através de
andlise de Difracdo de Raios X e Microscopia Eletrénica de Varredura. No processo
utilizou-se como fonte de silica e aluminio o caulim calcinado, o qual foi calcinado a
temperatura de 600° por 2 horas em um forno cilindrico e uma solugcdo de NaOH 5 M.
O tempo de reacédo para a formacdo do material zeolitico foi de 2 horas e a cada 30 min
foi retirada uma aliquota para o estudo da cinética de formacdo das zeodlitas. A
calcinacdo do caulim formou o metacaulim, isto €, apenas a retirada da agua da sua
estrutura. A sintese produziu bons resultados, para formacdo de zedlitas tipo A.
Também houve a formacdo de outra fase zeolitica, a hidroxisodalita, em funcdo do
tempo e do excesso de NaOH presente na reacéo.

Palavras-chave: caulim, metacaulim, zeélitas.

1. INTRODUCAO

No Para estdo localizadas trés empresas de beneficiamento de caulim para
cobertura de papel, a Caulim da Amazbnia S.A. (CADAM), Pard Pigmentos S.A.
(PPSA) e Imerys Rio Capim Caulim S.A. (IRCC), sendo suas reservas distribuidas
nesse mesmo estado e no estado do Amapa, representando aproximadamente 70% das
reservas brasileiras.

O beneficiamento de caulim gera uma grande quantidade de residuo, porém tem
uma grande importancia socio-econémica para o estado, provocando, dessa maneira
perdas na qualidade ambiental. Esse rejeito é constituido essencialmente de caulinita,
configurando-se em um material com grande potencial para ser usado em areas, como
construgéo civil (BARATA, 1998) e ceramica (MARTELLI, 2006).

Esse trabalho visa utilizar esses residuos para tentar minimizar os problemas
ambientais e financeiros, pois como 0 mesmo é armazenado proximo a usina em lagoas
de sedimentagdo, seria necessario desmatar grandes &reas, para que estas sejam
formadas.

As Zedlitas sdo aluminossilicatos hidratados cristalinos de metais alcalinos e
alcalinos terrosos. Sua estrutura é composta por um conjunto de cavidades ocupado por
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cations e moléculas de agua, ambas com liberdade de movimento, permitindo a troca
ibnica e hidratacéo reversivel respectivamente (BRECK, 1973).

A procura de matérias-primas mais econémicas para a sintese de zedlitas
resultou na utilizacdo de argilominerais, dos quais 0 mais empregado € o caulim, por se
tratar de um argilomineral que apresenta uma proporc¢do de Si e Al muita parecida com
a proporcao encontrada na zedlita A (RODRIGUES, 2013).

Portanto, esse trabalho tem como proposta estudar a sintese de zeoélitas a partir
dos residuos de mineracéo para tratar efluentes industriais.

O objetivo desse trabalho € a utilizacdo de um rejeito de beneficiamento de
caulim, como fonte de matéria prima na producdo de zedlita A, mostrando que além de
trazer beneficios de carater ambiental, no sentido de reducdo do armazenamento desse
rejeito, hd um aspecto econémico muito importante, por possibilitar a transformacéo de
um rejeito de baixo valor comercial em um material de elevado valor agregado (zeolita).

2. MATERIAIS E METODOS

Como fonte de silicio e aluminio foi utilizado rejeito de caulim, originado no
processo de beneficiamento do caulim, produzido pela Imerys Rio Capim Caulim S/A -
IRCC, localizada no municipio de Barcarena, no estado do Pard. Sendo o caulim
submetido a um processo de calcinacdo a 600°C, em um forno tipo mufla por 2 horas no
patamar de queima para a completa desidroxilacdo do material. A fonte de metal
alcalino utilizada na sintese foi 0 NaOH sob a forma de uma solucéo a 5 molar.

3. PROCESSO DE SINTESE

O processo de sintese ocorreu através de duas etapas, sendo na primeira o caulim
calcinado em mufla a 600°C por 2 horas (Figura 1), para ocorrer a desidroxilacdo do
caulim, transformando em metacaulim. A segunda foi processada em uma autoclave de
aco inox com 18 litros de volume, adicionando-se 1,5 Kg de metacaulim a 3 litros de
solugdo de NaOH 5 molar. Posteriormente a autoclave foi aquecida a 110°C por um
periodo de 2h, e retirada uma aliquota a cada 30 minutos. Apds o periodo de reacédo e
resfriamento da autoclave, a mistura reagente retirada a 30 minutos, 1 hora, lhora e 30
minutos e de 2 horas foram filtradas para separacdo da zeolita obtida a qual foi
submetida a lavagem com agua destilada até o pH = 7 e posterior secagem em estufa a
110 °C por 4 horas (Figura 2).
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Figura 1 - Fluxograma do processo de calcina¢ao do caulim em metacaulim.
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Figura 2 - Fluxograma do processo de filtracdo e secagem do material zeolitico.

3.1. Processo de calcinagéo do caulim

Para obter o metacaulim, a caulinita do rejeito de caulim foi tratada
termicamente na temperatura de 600°C por 2 h.

4. TECNICAS DE CARACTERIZACAO

O material de partida e o produto de sintese foram caracterizados através de
Difracéo de Raios- X (DRX) e Microscopia Eletronica de Varredura.

4.1.Difracdo de Raios X

Para determinar a estrutura dos materiais cristalinos utiliza-se o método de
Difracdo de Raios X. Um pequeno cristal do material, na ordem de uma fracdo de
milimetro de tamanho, é mantido sob um feixe de raio X. Cada plano do &omo no
cristal corresponde uma reflexdo no difratograma. A posicdo de cada reflexdo €
registrada com sua intensidade em todo difratograma.
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Dessa maneira, desconsiderando o background (linha de base), o padrdo de
difracdo de uma determinada estrutura pode ser descrito em termos dos seguintes
componentes: posicdo, intensidade e formas das mdaltiplas reflexdes de Bragg.

4.2.Microscopia eletronica de varredura

Para estudar a microestrutura, tamanho dos graos, foram realizadas as analises
por Microscopia eletrénica de varredura. Estas analises foram realizadas no Laboratorio
de Microscopia Eletronica de Varredura do Instituto de Geociéncias da UFPA,
utilizando-se um microscopio eletrénico de varredura da marca Zeiss (modelo LEO
1430) para a amostra do Caulim da Imerys Rio Capim Caulim S/A e do metacaulim.

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 3 apresenta o difratograma de raios X do metacaulim, produto da
calcinagdo do caulim, pode-se observar a transformagao da caulinita em metacaulinita,
ocasionada pelo completo rompimento da sua estrutura. Ainda sdo detectados picos de
quartzo para o tempo utilizado na calcinacéo.
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Figura 3 - Difragéo de raios X do metacaulim.

Os dados de Difracdo de Raios—X da Zeo6lita A sdo mostrados no difratograma
da Figura 4. Pode se verificar os picos caracteristicos da Zedlita A. Esse material
também apresenta pequenos picos de hidroxisodalita nas quatro aliquotas retiradas a
cada 30 minutos.
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Figura 4 — Difratograma de raios X das zeolitas sintetizadas em 2 horas.

A Figura 5 apresenta a microscopia eletronica de varredura do material zeolitico
sintetizado, mostrando a morfologia cubica que é caracteristica da zeolita A, e também a
morfologia esférica da hidroxisodalita.
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Figura 5 — (a) material zeolitico sintetizado no tempo de 60 minutos, (b) material
zeolitico sintetizado no tempo de 120 minutos.
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6. CONCLUSAO

Com a utilizacéo do rejeito de caulim (produzido pela Imerys Rio Capim Caulim
S/A, obtido atraves do processo de delaminacdo) foi possivel sintetizar através do
processo hidrotérmico a zedlita A como a principal fase cristalina presente no material.
Também foi obtido outra fase zeolitica denominada hidroxisodalita.
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Observou-se, em relacdo a calcinacdo do caulim, como fase principal, o
metacaulim. Isto é, apenas a retirada da &gua da sua estrutura e a eliminacdo de
impurezas presente. Em relacdo a morfologia dos cristais da Zedlita A, produzida no
processo, foram obtidos cristais na forma Cuabica, e hidroxisodalita na forma esférica.
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