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Resumo

As argilas bentoniticas sdo amplamente empregadas em diversos segmentos industriais em
decorréncia de suas propriedades peculiares, as quais lhes conferem uma gama de aplicacdes
tecnoldgicas. Entretanto, essas argilas contém impurezas minerais e organicas, que
prejudicam suas propriedades e consequentemente afetam suas aplicacdes. Assim, este
trabalho teve por objetivo o estudo da influéncia da purificacdo de argilas bentoniticas,
visando a eliminacdo de tais impurezas. Inicialmente, as argilas foram purificadas por meio
do processo de centrifugacdo, em seguida, tanto as argilas naturais quanto as purificadas,
foram caracterizadas por: granulometria a laser, difracdo de raios-X, analise quimica por
fluorescéncia de raios X, andlise termogravimétrica e térmica diferencial. Os resultados
evidenciaram que as argilas estudadas possuem caracteristicas tipicas de argilas bentoniticas.
Observou-se que a purificagdo por centrifugacédo foi eficaz em eliminar as fragcbes mais
grosseiras relativa aos minerais acessorios, mantendo as fracfes finas e conduziu a uma
diminuicdo do tamanho médio de particula.
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Abstract
Bentonite clays are widely used in various industrial segments because of their peculiar
properties, which give them a range of technological applications. However, these clays
contain mineral and organic impurities, which impairs their properties and consequently affect
their applications. Thus, this work had as objective the study of the influence of the purification
of bentonite clays, aiming at the elimination of such impurities. Initially, the clays were purified
by the centrifugation process, then both natural and purified clays were characterized by: laser
granulometry, X-ray diffraction, X-ray fluorescence chemical analysis, thermogravimetric and
thermal analysis differential. The results showed that the clays studied have characteristics
typical of bentonite clays. It was observed that purification by centrifugation was effective in
eliminating the coarser fractions relative to the accessory minerals, keeping the fractions thin
and leading to a decrease in the mean particle size.

Keywords: bentonite clay, characterization, purification.
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INTRODUCAO

As argilas bentoniticas sdo resultantes da desvitrificagdo e subsequente alteragdo quimica
de cinzas vulcanicas. Sdo constituidas por um ou mais argilominerais esmectiticos,
especialmente a montmorilonita e por alguns minerais acessorios, como quartzo, feldspato,
mica, dolomita e outros minerais residuais -2,

Devido ao argilomineral montmorilonitico, as bentonitas possuem uma estrutura em
camadas do tipo 2:1. Os espagamentos entre essas camadas sdo ocupados por cations trocaveis
que podem ser Ca®*, Na* ou Mg?*. Sendo o Na* o cation predominante, a argila ¢ denominada
bentonitica sddica, se for o Ca?* recebe a denominagio de bentonitica calcica. E sendo Mg?* é
denominada bentonitica magnesiana. Além disso, de acordo com os cations de compensacao
presentes, elas podem ser monocationicas ou policatidnicas. As bentonitas brasileiras séo
normalmente policatidnicas, possuindo geralmente o célcio ou o magnésio como cétion
predominante B3],

As argilas bentoniticas sdo extremamente versateis e de perfil adequado para obtencéao de
diversos produtos, desse modo elas possuem uma vasta aplicagdo industrial, sendo incluidas na
classe dos minerais de maior interesse industrial. Isso s6 é possivel devido as suas propriedades:
granulometrias muito finas, alta capacidade de troca de cations (80 a 150meq/100g), elevada
area especifica (em torno de 800m?/g), inchamento quando em presenca de agua, resisténcia a
temperatura e elevadas propriedades adsortivas 561,

Um dos principais problemas associados a argila bentonitica s&o as impurezas presentes,
como matéria organica e minerais acessorios que influenciam nas suas propriedades
tecnoldgicas. A purificagdo vem sendo empregada como método para a eliminagdo dessas
impurezas, melhorando assim tais propriedades. O processo de purificagdo consiste na
eliminacdo das fracdes néo argilosas, geralmente minerais acessorios e particulas ndo dispersas,
concentrando a fracdo argilosa que vai deixar as propriedades reologicas mais estaveis e
controlaveis [*°, Desse modo, a purificagdo vem sendo frequentemente empregada nas argilas
bentoniticas como uma etapa essencial e de grande importancia garantindo melhora nas
propriedades e, assim poder ser usada com sucesso na preparacdo de diversos usos industriais
o1

O estudo da purificacdo é de fundamental importancia para que se consiga melhorar as
propriedades dessas argilas. Neste sentido este trabalho tem como objetivo analisar a influéncia

do processo de purificacdo nas argilas bentoniticas do estado da Paraiba, Brasil.
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MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas duas argilas bentoniticas policatidnicas, do tipo RF e Verde Inferior (V.
Inferior), provenientes do municipio de Cubati, Paraiba e para o processo de purificacdo das
argilas naturais foi usado o defloculante hidréxido de aménio (NH4OH) (VETEC, P.A)).

PURIFICACAO DAS ARGILAS NATURAIS

Para a realizacdo da purificacdo das argilas, o0 método utilizado foi a centrifugacdo. Este
processo consiste em separar, a fracdo argilosa, que permanece em suspensdo, da fracdo nao
argilosa. Na primeira etapa da purificacdo, as argilas naturais foram dispersas em &agua
deionizada tratadas com hidréxido de amoénio (NH4OH), e em seguida as dispersdes foram
agitadas em agitadores a uma velocidade de 17.000rpm por 20min, logo apos as dispersdes
permaneceram em repouso por 7 dias. Apds repouso, as dispersdes foram agitadas novamente
em agitadores a uma velocidade de 17.000rpm por 20min. Depois desse procedimento, as
dispersdes passaram pelo processo de centrifugacédo, onde foram coletados a fragédo argilosa,
gue permanece em suspensao, e em seguida o material coletado passou pelo processo secagem,

beneficiamento e caracterizagéo.

CARACTERIZACAO DAS ARGILAS NATURAIS E PURIFICADAS

A caracterizacdo das amostras foi efetuada por meio das seguintes técnicas: analise
granulométrica por difracdo de laser (AG), anélise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX),
analise termogravimétrica (TG), analise termica diferencial (DTA) e difragdo de raios X (DRX).

A analise granulométrica por difracéo de laser utiliza 0 método de dispersao de particulas
em fase liquida associado com um processo de medida dptico através de difracdo de laser. Neste
método, é combinada a relacdo proporcional entre a difracdo do laser e a concentracdo e
tamanho de particulas. Para realizagdo desta caracterizacdo, a argila bentonitica foi passada em
peneira ABNT n° 200 (0,074mm) dispersa em 250mL de agua destilada em um agitador
Hamilton Beach N5000 a velocidade de 17.000rpm por 10min, em seguida esta dispersao foi
colocada em um equipamento CILAS modelo 1064, em modo Umido, até atingir a concentracdo
ideal que é de 150 unidades de difracdo/area de incidéncia.

No EDX as amostras de argilas bentoniticas foram passadas em peneira ABNT n°200
(0,074mm), em que o espectrometro de fluorescéncia de raios X determina semi

quantitativamente os elementos presentes em uma determinada amostra através da aplicacéo de
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raios X na superficie da amostra e a posterior andlise dos fluorescentes emitidos em
equipamento EDX 720 da Shimadzu.

As curvas de DTA e TG foram obtidas por meio de um sistema de analises térmicas
simultaneo Shimadzu TA 60h, com razdo de aquecimento 12,5°C/min. A temperatura maxima
para ambos os casos foi de 1000°C e o padrao utilizado na DTA foi 6xido de aluminio (Al203)
calcinado em atmosfera de ar comprimido.

As argilas bentoniticas foram passadas em peneira ABNT n° 200 (0,074mm) e
acondicionadas em porta amostra de Al para andlise por difracdo de raios X, em equipamento
XRD 6000 da Shimadzu. A radiagado utilizada foi Ko do Cu (40kV/30mA); a velocidade do
goniémetro foi de 2°/min e passo de 0,02°.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na tabela | estdo apresentados os valores da composicdo granulométrica das amostras
estudadas. Nota-se na Tabela I, que as argilas que apresentaram maiores percentuais de volume
acumulado (D< 2um) foram a RF purificada (100%) e a Verde Inferior purificada (100%),
correspondendo ao diametro médio de particula de 0,59um para RF Purificada e de 0,62um
para Verde Inferior Purificada, onde € possivel observar que o didmetro médio das particulas e
a quantidade de fracéo argila, para as amostras purificadas, variam significativamente, quando

comparado com os valores apresentados pelas disperses das amostras antes da purificacéo.

Tabela | - Composicao granulométrica das argilas naturais e purificadas.

(%) (%) (%) Diametro
Amostras (D<2um)  (2um<D<20pum) (D>20um) médio (um)
RF 19,91 78,18 1,92 5,91
RF Puri 100,0 0,0 0,0 0,59
V. Inferior 21,27 73,75 4,98 6,59
V. Inferior Puri 100,0 0,0 0,0 0,62

Ao comparar os resultados de distribuicdo de tamanho de particulas das argilas sem
purificagdo com as argilas bentoniticas de Pedra Lavrada, PB e Sossego, PB 1011 verifica-se
que os resultados apresentados séo similares, evidenciando assim que, estas amostras possuem
caracteristicas fisicas semelhantes as bentonitas desses municipios. Observou-se também,

através da andlise granulométrica, que o tratamento de purificacdo conduziu a uma reducédo do
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tamanho médio equivalente das particulas e um aumento da fracdao de finos, o que comprova
que o método utilizado para obtencéo de amostras purificadas foi eficaz (22,

A Tabela Il apresenta as composi¢des quimicas das argilas naturais e purificadas.
Analisando os resultados da Tabela Il, observa-se que as amostras em estudo possuem
composicao quimica tipica das argilas bentoniticas 214151,

Fazendo uma andlise conjunta dos resultados obtidos das amostras de argilas naturais e
purificadas, observam-se as seguintes variacfes da composicdo quimica apds o0 processo de
purificacdo: reducdo nos teores de SiO2, que possivelmente esta relacionado com a eliminacao
da silica livre na forma de quartzo. Aumento nos teores de Al20s3 devido a uma maior
concentracdo da fracdo argila. Diminuicdo do teor de Fe20s, provavelmente devido a
eliminacdo, atraves da purificacdo, de pequenas quantidades de minerais de ferro possivelmente
na forma de goetita e hematita. A reducdo de CaO e MgO, que possivelmente ocorre devido a
sedimentac&o das particulas ap6s o processo de purificagdo [*41%1, Os demais teores apresentam-

se similares.

Tabela Il - Composi¢des quimicas (%) das argilas estudadas.

Argilas Si0; ALO; CaO Fe:0;  MgO g(‘i‘;gf PF

RF 252 208 23 64 2.9 15 20,9

RF Puri 439 27 09 60 28 12 225

V. Inferior 459 21,0 1.4 6,3 3,1 1.4 20,9
V.Inferior Puri 445 256 06 59 23 25 18,6

PF-Perda ao Fogo

Nas Figuras 1 e 2 estdo representadas as curvas das andlises termodiferencial e
termogravimeétrica das argilas naturais e apds o processo de purificacao.

Analisando as curvas de DTA das argilas em estudo (Figuras 1a e 2a), observou-se que
as amostras apresentaram comportamento térmico similar antes e apos a purificacdo. Nas
argilas naturais foram notadas as seguintes transformagdes térmicas: grande pico endotérmico
com maximo em 100°C, caracterizando a presenca de agua livre e adsorvida; pico exotérmico
entre 150°C e 450°C, equivalente a combustdo de materia organica; pico endotérmico em torno
de 510°C caracterizando a presenca de hidroxilas da folha octaédrica da esmectita e pico
exotérmico com maximo em 920°C caracteristica da nucleacdo de mulita. Comparando o
resultado do termograma com os valores encontrados de estudos anteriores [, observa-se
que as argilas estudadas apresentam termogramas bastante similares e tipicos de argilas

bentoniticas. Em relacdo as curvas de TG das amostras em estudo (Figura 1b e 2b), observa-se
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que a perda total de massa variou entre 18,6-22,5%, correspondente as perdas de agua, de
matéria organica, hidroxilas e carbonatos.
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Figura 1 - Curva de analise termogravimétrica e térmica diferencial das argilas naturais.
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Figura 2 - Curva de anaflse termogravimeétrica e térmica diferencial das a$'g)|las purificadas.

Analisando as curvas de DTA das argilas em estudo (Figuras 1a e 2a), observou-se que
as amostras apresentaram comportamento térmico similar antes e ap6s a purificacdo. Nas
argilas naturais foram notadas as seguintes transformacges térmicas: grande pico endotérmico
com méaximo em 100°C, caracterizando a presenca de agua livre e adsorvida; pico exotérmico
entre 150°C e 450°C, equivalente a combustéo de matéria organica; pico endotérmico em torno
de 510°C caracterizando a presenca de hidroxilas da folha octaédrica da esmectita e pico
exotérmico com maximo em 920°C caracteristica da nucleacdo de mulita. Comparando o
resultado do termograma com os valores encontrados de estudos anteriores 1% observa-se
que as argilas estudadas apresentam termogramas bastante similares e tipicos de argilas

bentoniticas. Em relacdo as curvas de TG das amostras em estudo (Figura 1b e 2b), observa-se
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que a perda total de massa variou entre 18,6-22,5%, correspondente as perdas de agua, de
matéria organica, hidroxilas e carbonatos.
Na Figura 3, estdo apresentados os difratogramas de raios X das argilas naturais e

purificadas.

d=14,74A
d=3,33 A

E d=4,24 A

E V. Inferior

d=3,01A

c E C £ c £ \2 Inferior Purificada
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Q
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Figura 3 - Difratogramas das amostras estudadas: (a) RF e RF Purificada; (b) Verde Inferior e
Verde Inferior Purificada. (E - Esmectita; Q - Quartzo; F- Feldspato; C — Caulinita).

Observar-se no difratograma da argila RF a presenca de esmectita caracterizada pelas
distancias interplanares de 14,74, 4,45 e 3,01A; de quartzo caracterizado pelas distancias
interplanares de 4,24 e 3,33A; caulinita caracterizada pelas distancias interplanares de 7,09 e
3,57A; e feldspato caracterizado pela distancia interplanar de 3,23A. Quanto & argila Verde
Inferior, observa-se no difratograma a presenca de esmectita caracterizada pelas distancias
interplanares de 15,28, 4,46 e 3,01A; de quartzo caracterizado pelas distancias interplanares de
4,24 e 3,33A; e caulinita caracterizada pelas distancias interplanares de 7,15 e 3,57A. No geral,
o0s espectros da difracdo de raios X confirmaram, qualitativamente, que as argilas apresentaram
difratogramas tipicos das argilas bentoniticas, compostas predominantemente por
argilominerais esmectiticos (1015181,

Comparando os difratogramas das argilas naturais com os difratogramas das argilas
purificadas, verificou-se que ocorreu um aumento da intensidade dos picos correspondentes ao

argilomineral esmectitico nas argilas purificadas, indicando que se teve aumento do teor do
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argilomineral. Além disso, houve uma reducdo da intensidade dos picos do quartzo, mostrando
que ocorreu diminuicdo das concentracGes das fracdes de quartzo para as amostras apos
purificacdo, resultado que confirma os dados das analises granulométricas apresentadas

anteriormente e mostram que o procedimento realizado de purificagéo foi eficaz.
CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos neste trabalho, observou-se que os ensaios de
caracterizagcdo fisica e mineraldgica evidenciaram que as amostras das argilas estudadas
possuem caracteristicas tipicas de argilas bentoniticas. Viu-se que o processo de purificacéo por
centrifugacdo mostrou-se eficaz para retirada das fracGes grosseiras relativa aos minerais
acessorios, onde o tratamento de purificacdo conduziu a um aumento da fracdo de finos e uma
diminuicdo do tamanho médio de particulas, o que comprova que o método utilizado para
obtencdo de amostras purificadas foi eficaz. Sendo assim, com o aumento da fracdo argila,

provavelmente haverd uma melhora nas propriedades das argilas estudadas.
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