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1. INTRODUCAO

A poluigdo quimica decorrente de despejos industriais contaminados por metais pesados & um
dos problemas mais graves que afetam o meio ambiente (AGUIAR, et. al. 2002). A remocao
desses metais pode ser feita por diferentes processos, tais como aplicagdo de resinas de troca
ibnica. No entanto, a utilizacdo desse material é economicamente invidvel. Desse modo,
pesquisas estdo sendo desenvolvidas com o propdsito de se empregar trocadores i6nicos
naturais, a exemplo, os aluminossilicatos (argilas e zedlitas), que possuem baixo custo e alta
disponibilidade. A cancrinita e a sodalita sdo consideradas materiais zeoliticos devido a sua
estrutura porosa e por esse motivo, apresentam alta capacidade de adsorcdo. Por serem as duas
principais fases mineralogicas presentes na lama vermelha, estas conferem a esse residuo
industrial grande potencial para aproveitamento em processos de adsor¢ao de metais pesados.

2. OBJETIVOS

Neste contexto, o objetivo deste trabalho, é avaliar as condi¢des de sintese e a transi¢do entre as
fases sodalita e cancrinita a fim de compreender, em trabalhos futuros, a influéncia dessas fases
em processo de adsorcéo de metais pesados utilizando a lama vermelha.

3. METODOLOGIA

O estudo de sintese e transicdo entre as fases sodalita e cancrinita foi realizado a partir da
digestdo do caulim (principal fonte de silica na bauxita) com hidréxido de sédio e utilizado
como fonte de carbonato o carbonato de sddio. Para sintese hidrotermal das fases zeoliticas o
caulim utilizado foi proveniente da regido Borborema-Seridé (RN/PB).

Desse modo, uma aliquota homogénea de caulim foi peneirada a umido em um peneirador
vibratorio (684,5 rpm) equipado com peneiras de abertura de 74 e 37 um. A fracdo menor que
37 um foi filtrada, secada em estufa, quarteada e encaminhada a caracterizacdo por difracdo de
raio X (DRX) e ao tratamento térmico a 500, 700 e 900° C por 2 h.

A sintese de ze6litas bem como a sua cristalizacdo, é dependente do pH do meio reacional, que
deve variar entre 8 e 13 e por este motivo sdo utilizados reagentes alcalinos, uma vez que a
alcalinidade favorece a solubilizagdo dos aluminosilicatos amorfos tornando-os, desse modo,
mais reativos (MIGNONI, 2012). Neste contexto, a sintese da fase sodalita e a transicdo para a
fase cancrinita foram investigadas sob duas diferentes condi¢des estequiométricas, como
apresentado na Tabela 1. A escolha do reagente NaOH foi feita de modo a simular as condicdes
reacionais do processo Bayer, uma vez que essas fases sdo formadas durante a digestdo da
bauxita para producdo da alumina. Ja 0 Na,CO; foi utilizado como template para a formacéo das
cavidades presente nas zedlitas.
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Tabela 1. Condi¢es estequiométricas utilizadas na sintese das zedlitas.

Sintese Caulim: Al,Si,05(0H), Na,CO; NaOH H,0
A 1 8 2 143
B 1 1 10 65

A sintese foi realizada em vasos de pressdo de a¢o inox com revestimento em teflon. Os ensaios
foram conduzidos em forno com rampa de aquecimento de 10° C/min. até atingir a temperatura
de 170° C, permanecendo nesta por 1 e 4 h.

Apobs 0 aquecimento, os vasos foram resfriados com agua corrente e o produto formado foi
filtrado, com é&gua suficiente para remocdo completa do produto obtido, e seco em estufa. As
amostras sintetizadas foram encaminhadas a DRX, a espectroscopia vibracional no
infravermelho (IV) e microscopia eletrénica de varredura (MEV).

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

O caulim foi submetido a calcinagdo em diferentes temperaturas com o objetivo de transforma-
lo em metacaulinita e desse modo tornar os atomos de silicio e de aluminio mais disponiveis
para a sintese da sodalita (PAZ et al., 2010).

Os espectros de IV das amostras de caulim bruto e calcinadas a 500, 700 e 900 °C podem ser
observados por meio da Figura 1. Para a amostra calcinada a 500° C, as bandas relacionadas a
caulinita encontram-se alargadas, sendo observados pequenos deslocamentos de posi¢cdo em
relacdo ao caulim bruto. Estes resultados indicam que ocorreu apenas uma desestruturacdo
parcial da estrutura cristalina da caulinita. Dados de DRX corroboram esta interpretagdo
(SANTOS et al., 2012). Para as amostras calcinadas a 700 e a 900° C observa-se o
desaparecimento das bandas relacionadas aos estiramentos do grupo O-H, com destaque para a
regido entre 3.500 a 4.370 cm™, assim como, o alargamento e o deslocamento das outras bandas,
em relacdo ao espectro do caulim bruto. De uma maneira geral, pode-se considerar que as
amostras calcinadas a 700 e a 900° C apresentam apenas ordem a curta distancia, podendo-se
afirmar que ocorreu a completa transicdo da fase caulinita para a metacaulinita.
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Figura 1. Infravermelho das amostras de caulim bruto e calcinado a 500, 700 e 900° C.

Os produtos obtidos com o uso dos caulins calcinados a 500, 700 e 900° C, submetidos
a sintese em que se utilizou a menor concentragcdo de NaOH (Sintese A, por 1 e 4 h),
podem ser examinados por meio da Figura 2. Assim, observa-se na Figura 2(A) que o



produto da Sintese A, por 1 h, com caulim calcinado a 500° C, apresenta picos
referentes a sodalita bésica, em 14,05; 2450 e 43,04 (26) (IZA ON LINE,
MINERALOGY DATABASE, CRYSTMET). No entanto, o caulim e o tempo de
sintese ndo sdo indicados a obtencdo da fase sodalita pura. No caso do difratograma do
produto da Sintese A, por 1 h, com o caulim calcinado a 700° C, ndo sdo observados os
picos relacionados a caulinita e a muscovita, o que indica a total conversdo das fases e a
formacéo da sodalita.
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Figura 2. Difratogramas de raios X (Cu Ka) dos produtos da sintese A com o uso dos caulins
calcinados a 500, 700 e 900° C. Em (A) 1heem (B) 4 h.

A micrografia do material obtido na Sintese A, por 4 h, com o caulim calcinado a 700° C,
Figura 3, comprova a formagdo da fase sodalita béasica, identificada pelas formas arredondadas
caracteristicas de aglomerados de policristais, que crescem e se aglomeram como novelos de 1a
(PAZ et al., 2010; GRADER e BUHL, 2013).

Figura 3. Micrografia do produto da Sintese A com o uso do caulim calcinado a 700° C por 4 h
obtida por meio da microscopia eletronica de varredura.

A transicdo da fase sodalita para a fase cancrinita foi observada na Sintese B, com tempo de
sintese de 4 h, utilizando-se caulim previamente calcinado a 900° C, Figura 5. De acordo com
0s resultados, observa-se que a quantidade de NaOH utilizada foi determinante para a transicao
entre as fases, uma vez que a temperatura e o tempo de sintese foram os mesmos que os da
Sintese A, onde observa-se apenas a presenca da sodalita, Figura 2(B). Outro fator determinante



foi a calcinacdo em temperatura elevada (900° C) do caulim, que tornou o aluminio e o silicio
mais disponiveis para a sintese, acelerando o processo de transi¢cdo da fase sodalita para a fase
cancrinita, que é uma estrutura termodinamicamente mais estavel na temperatura de 170° C,
utilizada na sintese (MALDONADO et al., 2013).
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Figura 5: Difratogramas de raios X (Co Ka) dos produtos da sintese B, por 1 e 4 h, com caulim
calcinado a 900° C.

A sintese da sodalita basica com boa cristalinidade e com menor conteldo de impurezas, a partir
do caulim (RN/PB), ¢é favorecida por meio da conversdo da caulinita em metacaulinita uma vez
que as sinteses com o caulim calcinado a 700 e a 900° C foram bem sucedidas. A transigdo entre
as fases sodalita e cancrinita esta diretamente relacionada com a quantidade de NaOH utilizada.
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