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RESUMO: No desenvolvimento deste trabalho, as zeblitas foram produzidas a partir do
rejeito de caulim que possui como fonte principal de silicio e aluminio, o produto foi submetido
a ensaios de adsorcdo com intuito de analisar seu potencial como adsorvente em um
sistema Umido e fechado. A sintetizac&o foi realizada em condi¢cdes hidrotermais em reator
dinamico. Com base nos resultados obtidos, observa-se que no procedimento experimental
desenvolvido com o rejeito de caulim, inicialmente calcinado a 700 °C por 2 horas, no qual
se realizou a reacdo em meio alcalino a 100 °C por 30 minutos obtendo a zedlita como
fase predominante no produto de sintese. As andlises de DRX e MEV comprovaram a
cristalinidade e morfologia do material zeolitico formado (zedlita A e sodalita), os ensaios
de adsor¢do demonstram boa capacidade adsortiva, porém com a necessidade de um
tratamento adicional para evitar a ripida saturacéo e utilizar em aplicagdes mais viaveis
como no tratamento de efluentes industriais.

PALAVRAS-CHAVE: residuo, zedlita, teor adsortivo.

SYNTHESIS OF ADSORBENTS FROM AMAZON KAOLIN WASTE

ABSTRACT: In the development of this work, zeolites were produced from kaolin waste,
which has silicon and aluminum as its main source. The product was subjected to adsorption
tests in order to analyze its potential as an adsorbent in a humid and closed system. The
synthesis was carried out under hydrothermal conditions in a dynamic reactor. Based on
the results obtained, it is observed that in the experimental procedure developed with the
kaolin waste, initially calcined at 700 °C for 2 hours, in which the reaction was carried out in
an alkaline medium at 100 °C for 30 minutes, obtaining the zeolite as phase predominant in
the synthesis product. XRD and SEM analyzes confirmed the crystallinity and morphology of
the formed zeolite material (zeolite A and sodalite), the adsorption tests demonstrate good
adsorptive capacity, but with the need for additional treatment to avoid rapid saturation and
use in more viable applications as in the treatment of industrial effluents.

KEYWORDS: residue, zeolite, adsorptive content.

11 INTRODUGAO

O Para possui grande destaque no Brasil por ter um dos mais importantes depositos
de caulim a nivel internacional e ser o principal distrito brasileiro de producdo de caulim
para a industria de papel, no qual o processamento desse material gera uma quantidade
consideravel de rejeitos, que causam problemas para a regido amazoénica, pois, grandes
areas séao desmatadas para sua disposi¢ao, porém existem diversos trabalhos produzidos
que visam estabelecer rotas de aplicacdo para esses materiais (Costa, 2009; Maia et al.
2019; Menezes et al. 2017).
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Por possuir diversas impurezas, € de extrema importdncia o processo de
beneficiamento, a fim de padronizar o caulim de acordo com as especifica¢gdes de mercado
e aplicagbes industriais (Sousa et al, 2020). Desse modo, além de ser abundante e de
baixo custo, é um étimo material de partida para realizagédo de sinteses de material zeolitico
(Breck, 1974).

Os materiais zeoliticos possuem diversas aplicagdes, pois, possuem microporos
formados por causa de sua estrutura de rede tridimensional aberta ordenada em canais
de dimensdes moleculares, podendo ainda ter em sua organizagéo estrutural um excesso
de cargas negativas em virtude da substituicdo isomérfica de Si* por Al**, dessa forma
esse material é utilizado como peneira molecular em processos de adsor¢éo, troca idnica e
catalise (Dyer, 1988; Sousa et al, 2020).

Os objetivos deste trabalho foram, utilizar o rejeito de caulim para sintese de
zeolitas em condig¢des hidrotermais, caracterizar o material em suas diferentes etapas para

comprovar a eficacia do procedimento experimental e aplicar em testes de adsorc¢éo.

21 METODOLOGIA

2.1 Calcinacao do Rejeito de Caulim e Sintese Hidrotermal Para Obtencao Do
Material Zeolitico

Foi realizada a secagem do rejeito de caulim na estufa a 110 °C durante 24 horas
e logo apos foi é a cominuigdo deste material no moinho de bolas durante 20 minutos. Em
seguida, a calcinacdo do durante 2 horas a 700 °C no forno elétrico de alta temperatura
foi feita para que ocorresse a desidroxilagdo assim obtendo o metacaulim. Na producéo
das zedlitas, utilizou-se uma solugcéo de hidroxido de sbédio (5 molar), que reagiu com o
metacaulim, o que representa uma relagdo Al/Na igual a 0,57, o reator de sintese, um
baldo de fundo redondo de 2 litros com trés juntas no qual fica o condensador, um agitador
(configurado para 700 rpm) e o termopar onde a manta estava ligada para alcancar e
estabilizar uma temperatura de aproximadamente 100 °C, com 30 minutos de reacéo
ocorreu o processo de cristalizagdo assim como visto em Rodrigues (2019), o produto é
removido do reator e submetido ao processo de filtragéo a fim de neutralizar o pH.

2.2 Caracterizacao do Material de Partida e Produto

Difracdo de Raios X realizada no laboratério instituto de geociéncias da UFPA
campus Belém, sendo as analises feitas no Difratdmetro de Raios X modelo Empyrean
da PANalytical, tubos de raios-X ceramico de anodo de Co (K = 1,789010 A), foco fino
longo, filtro KB 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°, mascara:

10 mm.
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Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), realizada no labMEV do Matcam na
UFPA campus Belém, sendo os dados obtidos pelo microscopio de bancada, da Hitachi,

modelo TM3000. As imagens foram geradas por elétrons secundarios com voltagens de 5
kV.

2.3 Aplicacao do Material Zeolitico em Teste de Adsorcao

No processo de adsor¢ao foram utilizados aproximadamente 5g de material zeolitico
formado (zedlita A e sodalita), calcinadas a 400 °C por 2 horas em forno mufla, logo em
seguida, isoladas em sistema fechado em presenca de agua (ilustrado na Figura 1) para
poder analisar o teor de umidade adsorvido na amostra durante nove dias, as pesagens
do adsorvente foram feitas em duplicatas nos intervalos de 2, 4, 6, 8, 24, 48, 72, 120, 168
e 216 horas.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Difracéo de Raios X do Material de Partida (Antes e Depois do Tratamento
Térmico) e Produto

A Figura 1 mostra que o material de partida antes da calcinacdo tem em sua
constituicdo o argilomineral caulinita e uma pequena presenca de quartzo, observa-se
também através da Figura 2 que apds a calcinagdo o material possui apenas quartzo,
comprovando que houve a desidroxilagdo obtendo o metacaulim, através da perda de
cristalinidade do rejeito de caulim com a auséncia dos picos de caulinita caracterizando um
material amorfo que contém principalmente silica em sua composicao (Hildebrando, 2012;
Sousa et al, 2020; Maia et al, 2007).

Rejeito de Caulim
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Figura 1 — Difratograma do rejeito de caulim.
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Figura 2 — Difratograma do metacaulim.

A Figura 3 apresenta picos de zedlita A e sodalita identificados como “ZA” e “HS” no
difratograma do material apds o processo de sintese hidrotermal a aproximadamente 100 °C
durante 30 minutos. E possivel visualizar nas curvas de difragdo como fase predominante a

zeolita A e em menor proporgéo a sodalita (Hildebrando, 2012; Sousa et al, 2020).
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Figura 3 — Difratograma do produto de sintese.

3.2 Microscopia Eletronica de Varredura do Material de Partida (Antes e
Depois do Tratamento Térmico) e Produto

Percebe-se que na Figura 4 o material de partida, antes da calcinagéo, é constituido
por varias particulas aglomeradas com empilhamento tipo booklets, de morfologia pseudo-
hexagonal, caracteristicas dos cristais de caulinita (Maia et al, 2007).
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UFPA - LME3682 2022/03/21 1228 F D40 x25k  30um

Figura 4 — Micrografia do rejeito de caulim.

Na Figura 5 o metacaulim, obtido ap6s a calcinagcao do rejeito a 700 °C em um
intervalo de 2 horas mostra grande aglomeracgéo de particulas, mas com uma alteragdo no
empilhamento através da reducgédo de folhas empacotadas por causa da quebra dos cristais
de caulinita, permanecendo com a morfologia pseudo-hexagonal (Hildebrando, 2012b).

TM3000_0044 2022/06/07 12:16 F 30 um

Figura 5 — Micrografia do metacaulim.

De acordo com a figura 6, pode-se visualizar a morfologia cubica da zedlita tipo A
e também a presenca (em menor quantidade) de cristais esféricos (sodalita) do material
sintetizado em meio alcalino (Rodrigues, 2019).
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TM3000_0039 2022/06/07 1112 F 30um

Figura 6 — Micrografia do material zeolitico.

3.3 Adsorcao de Umidade

Como visto na Figura 7 percebesse que inicialmente o material adsorve uma grande
quantidade de umidade em um intervalo de duas horas, logo apés vemos uma redugéo
gradativa para os trés proximos pontos, que tiveram o mesmo intervalo de tempo, isso se
deve a granulometria do material que possuia uma grande superficie de contato com o
ambiente umido, ao ganhar umidade o material vai diminuindo sua superficie de contato.
Desse modo, mesmo com redugéo da area de contato do material, ainda se pode visualizar
um perfil curvilineo ascendente na Figura 7, representando o aumento acumulativo de
umidade apds os nove dias (216 horas), quase saturando tendo 5,58% de umidade média
de umidade adsorvida, necessitando de um intervalo maior de tempo para atingir saturagéo.

Adsorc¢ao de umidade
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Figura 8 — Média da adsorgdo do material zeolitico.
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41 CONCLUSAO

Uma das principais fases cristalizadas foi na obtencdo do material zeolitico,
obtendo-se a partir do rejeito de caulim, por usa vez podendo através de um rejeito
aplicar em algo viavel se fez verdade ap0s a sintese ser realizada através de reagdes
hidrotérmicas em meio alcalino com uma temperatura aproximada de 100 °C por um
periodo de 30 minutos, comprovados pelas analises mineralégicas e morfologicas.
Os testes de adsorgcdo apresentaram uma Otima eficacia inicial, por causa de sua
granulometria, entretanto ao perder contato com o sistema Umido ocorreu um déficit
na adsorcdo comparado no primeiro intervalo de duas horas. Dessa forma, se tratar o
material para que ele nédo sature rapidamente e tenha uma maior eficacia em tratamentos
de efluentes, a zeodlita produzida pode ser a solugédo de diversos problemas ambientais
causados por efluentes liquidos de industrias e esgotos.
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