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RESUMO: O presente trabalho tem por base a conࢢnuidade de pesquisas realizadas a parࢢr de zeólitas sinteࢢzadas no
Laboratório de Síntese e Caracterização de Novos  Materiais da UFOPA, tem por objeࢢvos: a síntese pelo método
hidrotérmico, uࢢlizando como matéria - prima uma argila do grupo caulim que possui em sua consࢢtuição química
silício e alumínio, elementos necessários para a obtenção das estruturas zeolíࢢcas; caracterizar estruturalmente os
materiais obࢢdos através de difração de raios-X e Espectroscopia de Infravermelho; verificar a estabilidade térmica
das zeólitas e também a eficiência de um filtro composto por material zeolíࢢco para o tratamento de água extraída do
Rio Amazonas e a possibilidade de aplicação de tal filtro por comunidades ribeirinhas da região.
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INTRODUÇÃO

As zeólitas são aluminossilicatos hidratados dos metais alcalinos e alcalinos terrosos, podendo ser de origem
natural ou sintéࢢca. Nos processos de sínteses de zeólitas, as argilas estão entre as matérias-primas mais uࢢlizadas,
devido ao seu baixo custo e abundância, onde se destaca a uࢢlização de caulins. (CORRÊA; SANTOS, 2014).

Sendo o caulim um material que naturalmente já possui uma relação SiO2/Al2O3 próxima da requerida para
síntese de zeólitas ࢢpo A, com propriedades adequadas ao uso ambiental, e face à existência de muitos depósitos de
caulim  no  Brasil,  é  oportuno  estudar  o  desenvolvimento  de  processos  de  síntese  de  zeólita  a  parࢢr  de  caulins
calcinados, visando sua aplicação na área de tecnologia ambiental. (MELO; RIELLA, 2010).

Nesse senࢢdo, estudos com a uࢢlização de zeólitas como materiais adsorventes de metais, tornam-se cada
vez mais necessários a fim de se determinar métodos simplificados de síntese e de adsorção (CORRÊA; SANTOS, 2014).

 Assim,  o  presente  trabalho  tem  por  objeࢢvo  sinteࢢzar  zeólita  A:  a  síntese  será  realizada  pelo  método
hidrotérmico, uࢢlizando como matéria - prima uma argila do grupo caulim que possui em sua consࢢtuição química
silício e alumínio, elementos necessários para a obtenção das estruturas zeolíࢢcas; caracterizar estruturalmente os
materiais obࢢdos através de difração de raios-X e Espectroscopia de Infravermelho; verificar a estabilidade térmica
das zeólitas e também a eficiência de um filtro composto por material zeolíࢢco para o tratamento de água extraída do
Rio Amazonas e a possibilidade de aplicação de tal filtro por comunidades ribeirinhas da região.

PROCEDIMENTOS METODOLÓGICOS

O presente trabalho tem por base a conࢢnuidade de pesquisas realizadas a parࢢr de zeólitas sinteࢢzadas no
Laboratório de Síntese e Caracterização de Novos Materiais da UFOPA através do método hidrotermal. A primeira
técnica uࢢlizada na caracterização estrutural das zeólitas é a difração de raios-X. Esta técnica se faz necessária, pois
permiࢢrá a idenࢢficação dos ࢢpos de zeólitas produzidas, bem como, fornecer informações importantes sobre os
parâmetros estruturais, grau de cristalinidade e densidade (teórica) dos materiais. As análises por Espectroscopia de
Infravermelho também serão realizadas no mesmo laboratório.

Para a síntese de zeólitas do ࢢpo A foi uࢢlizada uma amostra de caulim proveniente do estado da Paraíba, o
qual foi codificada como AM-Kao-PB. Inicialmente, a amostra foi tratada termicamente a 750 ºC por 2 h (AM-Meta-PB)
com  a  finalidade  de  se  obter  uma  fase  amorfa,  conhecida  como  mataculinita.  Em  seguida,  foi  executado  um
tratamento hidrotermal à fase obࢢda para sua zeoliࢢzação. Deste modo, uma solução molar de 50 mL de NaOH (5
mol/L) foi adicionada para um reator com 6,09 g de metacaulim afim de se obter a fase zeólita A. Após ser travado, o
reator foi colocado em estufa por 4 h a 110ºC. Adicionalmente, um procedimento de lavagem foi efetuado com 500
mL de água deionizada acompanhado de filtragem e secagem a temperatura ambiente. O produto final foi chamado
de Am-ZEO-PB. Para estudar a estabilidade térmica da zeólita A, foram pesadas cerca de 4g em cadinhos de porcelana
para o tratamento térmico de 200º C a 900º C, por 1h.
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RESULTADOS E DISCUSSÃO

As Figura 1, 2 e 3 apresentam os resultados obࢢdos por difração de raios-X das amostras envolvidas neste
estudo.  Na  Figura  1,  apresenta-se  o  difratograma  da  amostra  natural  de  caulim  Am-KAO-PB.  Como  pode  ser
observado,  a sua composição é formada basicamente pelos  argilominerais  muscovita  e caulinita.  Outros  minerais
também estão presentes na amostra tais como quartzo e anatásio. Estes resultados estão de acordo com estudos (K
VOLLMANN et al, 2014), que descrevem a mineralogia de amostras de caulim. O produto obࢢdo do tratamento termal
do caulim (Figura 2) apresentou um perfil ࢤpico de metacaulinita (MAIA et al, 2008), mas com a presença ainda das
fases quartzo e muscovita presentes na matéria prima inicial.

Position [°2Theta] (Copper (Cu))
10 20 30 40 50 60

Kaolinite 1\ITA\RG (01-083-0971)
Muscovite-3\ITT\RG (00-007-0042)
Quartz (01-085-0930)
Anatase (01-071-1167)

Figura 1: Padrão de difração de raios-X da amostra AM-KAO-PB

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

10 20 30 40 50 60

Quartz low (01-085-0335)
Muscovite-3\ITT\RG (00-007-0042)

Figura 2: Padrão de difração de raios-X da amostra AM-META-PB
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Zeolite A, syn (01-074-1183)

A  Figura  3  mostra  o  padrão  DRX  da  amostra  tratada  hidrotermalmente  AM-ZEO-PB.  Um  padrão
difratométrico ࢤpico da fase zeólita A pode ser observado com os picos mais intensos em 7,2; 10,2; 24; 27 e 29,99º
(2o qual está relacionado aos planos cristalográficos (100), (110), (222), (321) e (410). Estes resultados estão de
acordo com aqueles  obࢢdos por  MAIA  (2008),  SILVA (2012),  K VOLLMANN (2014),  que obࢢveram zeólita  A com
diversos caulins, mas em condições experimentais diferentes (tempo, temperatura).

Figura 3: Padrão de difração de raios-X da amostra AM-ZEO-PB.

Na Figura 4 são mostrados os espectros de infravermelho da amostra  AM-ZEO-PB. A zeólita A apresenta
bandas caracterísࢢcas em torno de 467, 557 e 669 cm-1 segundo LOIOLA (2012), as quais bandas próximas a essas são
facilmente observadas nos espectros da amostra (452, 548 e 657 cm-1).

Figura 4: Espectros de Infravermelho da amostra AM-ZEO-PB.

A  banda  em  452  cm-1  é  atribuída  às  vibrações  internas  de  deformação  das  ligações tetraédricas  e
octaédricas,  que consࢢtuem o anel  duplo de quatro membros  (D4-R).  A banda em 548 cm-1 está  relacionada às
vibrações externas do D4-R e a banda em 657 cm-1 é atribuída às vibrações internas de esࢢramento simétrico das
ligações T(Si, Al)-O. Em 998 cm-1 é observada uma banda referente às vibrações internas do esࢢramento assimétrico
das ligações T(Si, Al)-O, enquanto em 1653 cm-1 é referente à deformação angular do grupo hidroxila. (SILVA 2012).
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A figura 5 apresenta os resultados obࢢdos por difração de raios-X da amostra AM-ZEO-PB, calcinada de 200 a
900º C.

Figura 5: Padrão de difração de raios-X da amostra AM-ZEO-PB aquecida em diferentes
temperaturas.

De acordo com os padrões difratométricos mostrados na figura 5, observou-se que em todas as temperaturas
de calcinação, a zeólita A permaneceu como principal consࢢtuinte da amostra. Em 400º C a estrutura de zeólita passa
por um processo de desordenamento da estrutura, com uma diminuição de intensidade de seus picos, de acordo com
MAIA (2008).  A parࢢr  de 500,  600 e 700º  C,  a estrutura  aparentemente,  volta  a se  ordenar  com o aumento da
intensidade de seus picos conforme o aumento de temperatura. Em 800 e 900º C a estrutura volta a se desordenar,
com  nova  diminuição  de  seus  picos,  além  do  desaparecimento  de  outros.  Observa-se  também  a  formação  de
materiais não cristalinos, porém a morfologia dos cristais permanece inalterada. Ou seja, o produto calcinado a parࢢr
de 800º C pode ser consࢢtuído de cristais cúbicos e cristais de morfologia irregular. (MAIA et al 2008). A zeólita A de
200 a 800º C, não teve suas fases alteradas, nessas temperaturas ocorreu somente a variação nas intensidades dos
picos caracterísࢢcos, sendo que a 800º C verificou-se também o desaparecimento de alguns picos. A 900º C a zeólita A
começa a passar por transformações de fase.

CONCLUSÕES

Após o processo de síntese foi possível confirmar a formação da zeólita A, através da difração de raios X e
espectroscopia de infravermelho. E como perspecࢢva de pesquisas futuras será avaliada a aplicação da zeólita A como
meio filtrante.
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