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Resumo

Este trabalho tem como objetivo tratar amostras de bentonita originais codificadas
como BSCN e VSCN fornecidas pela Bentonit Unido do Nordeste (BUN) oriundas da
regiao de Boa Vista/PB para remocado da matéria organica e do ferro livre. A
caracterizagao destas matrizes foi feita por difracdo de raios X, DRX, espectroscopia
no infravermelho, FTIR, analise termogravimétrica, TG, e determinacdo da
capacidade de troca catidnica CTC. O tratamento para remover a matéria organica
foi feito a partir da reacdo de oxidacdo com o peréxido de hidrogénio e, para a
remogao do ferro livre foi usado o método denominado CBD caracterizado pela
adicao simultdnea do citrato, bicarbonato e ditionito de sédio respectivamente. Os
sélidos entdo foram denominados de BSCNP e VSCNP e caracterizados por FTIR,
DRX e TG. Os resultados obtidos mostraram que praticamente toda a matéria
organica foi removida das amostras de bentonita e, de acordo com os difratogramas,
observamos que o tratamento quimico n&o alterou as caracteristicas estruturais das
respectivas argilas. Apos o ferro ter sido removido as amostras apresentaram-se em
cores mais suaves comparadas as originais.
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TREATMENT AND CHARACTERIZATION OF BENTONITES FROM BOA VISTA-
PB: REMOTION OF THE ORGANIC MATTERS AND OF THE IRON OXIDES FREE

Abstract

The objective of this paper is to process the samples of bentonites designated BSCN
e VSCN supplied by Bentonit Unido Nordeste (BUN) from Boa Vista/PB to remove
the organic matter and iron oxides. The characterization of the solids was realized by
X-ray diffraction, XRD, infrared spectroscopy, FTIR, thermic analysis, TG, and cation
exchange capacity, CEC. The treatment for the remotion of the organic matter was
been through of the oxidation reaction with hydrogen peroxide and to remotion of the
iron the method called CBD characterized for the addition of sodium citrated,
bicarbonate and dithionite respectively. These solids were called BSCNP and
VSCNP and characterized for FTIR, XRD and thermic analysis. The results shown
that organic matter was removed of the bentonites and that the chemical treatment
no modified the characteristics of the structure crystalline of the clays. After the iron
was been removed the samples shown soft colours compared to that originals.
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1 INTRODUGAO

As bentonitas pertencentes ao grupo das esmectitas dioctaédricas tém uma
estrutura em camadas tipo 2:1 o que compreende duas folhas de tetraedros
envolvendo uma folha de octaedros unidos entre si por oxigénios comuns. As
camadas sdo empilhadas umas sobre as outras e unidas por forca de van der
Waals, podendo ser facilmente rompidas. Nas posi¢oes tetraédricas cerca de 15 %
do Si** por AI** pode ser substituido isomorficamente e, nas posicdes octaédricas a
populagdo das posi¢cdes catidnicas € tal que as camadas estdo em desequilibrio
elétrico com uma deficiéncia de cargas positivas de cerca de 0,66 cation
monovalente por cela unitaria. No entanto esta deficiéncia pode ser equilibrada pela
presenca de cations estruturais." Os cations trocaveis nas montmorilonitas podem
estar fixados nas superficies laterais e entre as camadas do argilomineral. Em
dispersdo aquosa ou em meio umido os argilominerais possuem a capacidade de
trocar estes cations, através de reagdes quimicas, por outros cations sem que isto
venha trazer modificacdes de sua estrutura cristalina.”®> A capacidade de troca de
cations de argilas montmorilonitas varia de 80 a 150 meq/100 e deve-se
principalmente as substituicdes isomérficas da camada tetraédrica.’ A matéria
organica que pode estar contida nas argilas ocorre em geral sob a forma de
particulas de madeira, folhas, ou degradada ou sob forma de moléculas organicas
adsorvidas nas faces menores dos argilominerais. No entanto, os 6xidos de ferro
podem estar associados a presenca de minerais como a hematita, pirita.’) O
interesse no emprego de bentonitas deve-se ndo s6 as inumeras aplicagbes
possiveis quando devidamente modificadas, mas, sobretudo por serem
ambientalmente corretas, abundantes, de baixo.®

2 EXPERIMENTAL
2.1 Caracterizagao

A analise de espectroscopia no infravermelho das bentonitas foi realizada em
um equipamento AVATAR TM 360 ESP Nicolet com varredura de 4000 a 400 cm™.
A pastilha foi feita sob prensagem com 5 T por 30 segundos de 0,100 g de KBr e
0,007 g de argila.

A difracdo de raios X foi feita usando-se um equipamento Shimadzu
XDR-6000 utilizando-se radiagdo de Cuka, voltagem de 40 kV, corrente de
30 mA e varredura de 2° < 20 < 60°.

A analise termogravimétrica foi realizada em um Shimadzu TGA S1HA,
usando-se uma massa em torno de 5,00 mg e uma taxa de aquecimento de
10 °C/min variando de 30 a 1000 °C em atmosfera inerte.

A determinacdo da capacidade de troca catibnica das bentonitas foi feita
usando-se o método de titulagcdo com azul de metileno.®"

2.2 Materiais e Métodos

Foram usadas duas amostras de bentonitas, BSCNe VSCN, cecidas pela
Bentonit Unidao do Nordeste

Para a remogdo da matéria orgénica foram preparadas dispersdes com
10,00 g de bentonitas naturais e 60 mL de uma solugcédo tampao de acetato de sddio
1 N mantidas sob agitacdo constante. Apés homogeneizagdo foram adicionados
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20 mL de solugao de peroxido de hidrogénio a 30 % e entdo, mantidas em repouso
por 24 h a temperatura ambiente. Em seguida foram aquecidas a aproximadamente
50 °C e mantidas nesta temperatura em torno de 72 h. Terminada a reacgéo, as
amostras foram lavadas com agua destilada, peneiradas para um padrdo de 270
mesh, ABNT, e secas em estufa em torno de 60 °C ®

Para a remogao dos 6xidos de ferro dissolvemos 1,00 g das bentonitas livres
de matéria organica em 40 mL de citrato de sodio 0,3 M e 5 mL de bicarbonato de
sédio 1 M a temperatura de aproximadamente 50 °C. Em seguida foi adicionado em
torno de 1,00 g de ditionito de sodio e o sistema permaneceu sob agitagao constante
por 30 minutos.!”) Este procedimento foi repetido até que todo o ferro presente nas
amostras foi removido. Os sélidos foram centrifugados, lavados com agua destilada
e secos em estufa a aproximadamente 60 °C. Os aglomerados foram passados em
peneira ABNT/ASTM cuja abertura equivale a 75 mm/um.

Na determinacdo da capacidade de troca catidénica 0,500 g de cada bentonita
foi misturado a agua destilada, 300 mL, com o auxilio de um agitador magnético. Em
seguida foi avaliado o potencial hidrogenidnico da suspensdo e dependendo desta
medida foi adicionada gota a gota uma solugédo de carbonato de sédio ou de acido
cloridrico, ambas a 1 N, de modo a manté-la em pH neutro. Esta suspensao foi
titulada com uma solucéo de azul de metileno 0,01 N. Apds 5 minutos da adigao de
2 mL da solugao titulante a suspensao esta foi gotejada em um papel de filtro com o
auxilio de um bastdo de vidro. A agitacdo foi mantida constante durante todo o
processo e o procedimento foi repetido até que uma leve coloragao azul apareceu
ao redor do circulo gotejado. Persistindo o anel de coloragdo mais claro ficou
evidenciado o ponto de viragem e o volume gasto da solu¢gdo de azul de metileno foi
entdo medido e utilizado para o calculo da CTC.© 7

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados de DRX das amostras antes da purificagao e apos a purificagao
sdo apresentados nas Figuras 1 e 2, BSCN (a), BSCNP (b), e, VSCN (a), VSCNP
(b) respectivamente. A analise comparativa dos difratogramas mostra espagamentos
basais em (001) equivalentes, em torno de 13 A para as amostras BSCN (a) e
BSCNP (b) apresentadas na Figura 1 e, de aproximadamente 14 A para aquelas
reportadas na Figura 2, VSCN (a) e VSCNP (b), indicando que o tratamento nao
promoveu mudancas estruturais em nenhuma destas.

— (001)

Intensidade (u.a.)
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20 (grau)

Figura 1. Difratogramas das bentonitas, nao tratadas e purificadas, BSCN(a) e BSCNP(b).
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Figura 2. Difratogramas das bentonitas, nao tratadas e purificadas, VSCN(a) e VSCNP(b).

As Figuras 3 e 4 apresentam os resultados da espectroscopia no
infravermelho das bentonitas ndo tratadas, BSCN e VSCN, e purificadas, BSCNP e
VSCNP. Para as amostras originais, BSCN (a), Figura 1, e VSCN (a), Figura 2, sédo
observadas bandas proprias de material organico em torno de 2926 e 2858 cm’ e,
em 1465 cm™.® Apos o tratamento quimico para remocdo da matéria organica,
estas absorgbes praticamente n&o s&do evidenciadas nos espectros, BSCNP (b),

Figura 1, e VSCNP (b), Figura 2 o que indica eficiéncia do processo usado.
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Figura 3. Espectros FTIR das bentonitas, ndo tratadas e purificadas, BSCN (a) e BSCNP (b).
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Figura 4. Espectros FTIR das bentonitas, ndo tratadas e purificadas, VSCN (a) e VSCNP (b).

Os resultados de analise térmica, TG, das amostras, BSCNP (a), BSCN (b) e
VSCNP (a) e VSCN (b) s&o apresentados nas Figuras 5 e 6 respectivamente. Para
as amostras BSCNP (a), BSCN (b), Figura 5, as perdas de massa ocorrem em
quatro etapas consecutivas. A primeira perda entre 33 e 130 °C corresponde as
perdas de agua adsorvida. Em seguida, observam-se as perdas de agua adsorvida
e coordena em torno de 130 — 380 °C. A perda de hidroxilas € observada na regiao
em torno de 380 — 630 °C e finalmente em torno de 840 °C com um discreto pico.
Comparando-se os termogramas das referidas amostras, observam-se perfis
discretamente distintos e, cujos eventos para a amostra purificada foram iniciados
em temperaturas menores do que para a bentonita ndo tratada. No entanto, os
percentuais maximos de perda de massa foram para ambos os sélidos em torno de
15 %. Para os termogramas das argilas VSCNP (a) e VSCN (b), Figura 6, observam-
se fendbmenos similares aqueles anteriormente analisados, porém, as percentagens
de perda de massa total apresentam-se, em torno de 17 e 16 % repectivamente, um
pouco maiores do que para as amostras tratadas na Figura 5.1 As variactes
observadas entre os perfis, das amostras nao tratadas e purificadas, podem estar
associadas ao tratamento realizado para a remogao da matéria organica e do ferro
livre.
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Figura 5. Termogramas das bentonitas, nao tratadas e purificadas, BSCNP (a), BSCN (b).
A capacidade de troca i6nica das argilas é apresentada na Tabela 1. Os
valores de CTC para a BSCN e VSCN caracterizam as amostras tipo argilomineral
com predominancia de montmorilonita.”

Tabela 1. Capacidade de troca catidnica das bentonitas originais.

Amostras CTC (meq/100 g)
BSCN 92
VSCN 84
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Figura 6. Termogramas das bentonitas, nao tratadas e purificadas, VSCNP (a), VSCNP (b).
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4 CONCLUSAO

Os resultados de FTIR comprovaram a remocdo da matéria organica das
amostras originais pela auséncia das absor¢des na regido propria deste material. Os
difratogramas das amostras antes e apds o tratamento quimico apresentaram-se
semelhantes evidenciando que ndo houve mudancgas estruturais nas amostras. Os
termogramas mostraram perfis com discretas mudangas quanto aos intervalos de
temperatura, possivelmente consequéncia do processo quimico aplicado as
amostras de bentonitas e, os valores das CTCs das amostras originais evidenciaram
um argilomineral com predominéncia de montimorilonita. A mudanca de cor das
argilas tratadas quimicamente mostrou que o ferro livre foi remogao.
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