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RESUMO

Argilas bentoniticas apresentam uma vasta gama de aplicagdes industriais, desde a
industria do petréleo a farmacéutica e de cosméticos. A sua aplicagdo em alguns
desses setores pode ser melhorada pela diminuigdo da granulometria. A
delaminagao de argilas é um processo onde as lamelas sdo separadas. Expostas a
umidade atmosférica as bentonitas adsorvem agua, provocando a delaminagéo das
camadas 2:1 dos cristais. A agua apresenta maior densidade a temperatura de 4°C ,
e expande a 0 °C ocupando maior volume. Assim, esse trabalho tem por objetivo
analisar o efeito da hidratagdo e do congelamento na delaminagdo de argilas
bentoniticas. As argilas foram caracterizadas quimica e mineralogicamente,
posteriormente foram submetidas a hidratagdo durante 24 horas e ao congelamento.
Com base nos resultados observou-se que a hidratagdo e o congelamento
favoreceram a delaminacado das argilas bentoniticas e que esses procedimentos

foram mais eficazes para a argila contendo o 6xido de sédio.

Palavras-chave: Bentonita, processos de delaminacio, nanoparticulas.
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INTRODUCAO

Argilas sdo materiais de grande interesse cientifico e tecnoldgico, tendo
aplicagdes difundidas em varios campos, como ceramica, fabricacdo de papel,
absorgdo de poluentes ambientais, trocadores de ions, catalise, etc. M. Muitas
destas aplicagdes estéo relacionadas as propriedades de adsorgao das argilas.

As argilas bentonitas, de modo especial, vém sendo crescentemente utilizadas
com fins tecnologicos, sendo incluidas na classe dos minerais de maior interesse
industrial em virtude de sua elevada area especifica e capacidade de troca de
cations ?. Entretanto, bentonitas comerciais apresentam larga granulometria e sua
trabalhabilidade pode ser melhorada pela diminuicdo do tamanho de particula. Por
isso existem tantas pesquisas voltadas a delaminagao dessas argilas.

Um dos métodos para classificar as bentonitas € baseado na capacidade de
expansao do mineral pela absorgdo de agua. Bentonitas sdédicas expandem mais e
apresentam um aspecto de gel, enquanto que as bentonitas calcicas expandem
menos ou simplesmente n3o expandem ©.

Em meio aquoso, a bentonita sddica adsorve continuamente varias camadas de
moléculas de agua inchando e aumentando de volume. A adsor¢cao de agua, de
modo continuo, provoca o desfolhamento ou delaminagédo individualizado das
camadas 2:1 dos cristais até completa dispersdo em agua, proporcionando a
bentonita sddica usos tecnoldgicos exclusivos e caracteristicos .

A agua apresenta a maior densidade (menor volume) a temperatura de 4 °C.
Ao diminuir a temperatura a agua se expande até que a O °C ocupa um volume
cerca de 10% maior, mudando ent&o de estado, de liquido para sélido ©.

Portanto, a hidratagdo da bentonita associada ao congelamento da mesma
pode favorecer ao processo de delaminagao da argila, pois, a agua absorvida entre
as camadas, quando congelada, aumenta de volume favorecendo o desfolhamento
da bentonita reduzindo a granulometria. Esse trabalho tem por objetivo analisar o
efeito da hidratacdo e do congelamento na separagdo granulométrica de argilas

bentoniticas submetidas ao processo de desaglomeracgao por agitagao.
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MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas duas amostras de argilas bentonitas naturais provenientes de
jazidas localizadas no municipio de Cubati - PB. As amostras serdo denominadas de
amostra A e amostra B.

As amostras de argilas bentoniticas foram secas em estufa a 60°C, em seguida
moidas em moinho tipo galga durante 4 horas e passadas em peneiras ABNT N°
200 (abertura de 74 um). As caracterizagbes fisica, quimica e mineralégica das
amostras A e B foram realizadas através da determinagdo da distribuicdo do
tamanho de particulas por difracdo de laser (CILAS modelo 1064 LD), analise
quimica (Shimadzu modelo EDX-720) e analise mineralégica (DRX), com radiagcao
Cu Ka (Shimadzu XRD-6000).

No processo de delaminagao por hidratacdo, foram usados 87g de bentonita
para 315 ml de agua deionizada, e deixado em repouso por 24 horas, em seguida foi
feita a desaglomeracdo em moinho de alumina com rotacdo de 30rpm durante 4 e 8
horas. Apds a desaglomeragao foi vertida em provetas e coleta a fragdo superior, em
torno de 70% do volume, apods vinte quatro horas, essa fragcdo coleta foi analisada
granulometricamente.

Para a delaminacdo usando congelamento, foi usado o mesmo procedimento
anterior, de modo que as amostras apos hidratadas passaram pelo congelamento
por 24 horas em freezer domestico marca CONSUL. Apds o congelamento a mostra
foi descongelada e submetido a desaglomeragdo em moinho de alumina por 4 e 8
horas. O processo de coleta e analise granulométrica foi semelhante ao processo

anterior.
RESULTADOS E DISCUSSAO
A Tabela 1 apresenta a composi¢do quimica semi-quantitativa das amostras

das bentonitas estudadas.

Tabela 1 — Composi¢cado quimica das amostras

Outros Total

Amostras | PF*  SiO, Al,O; Fe,0; MgO Na,0O K,0O CaO o
6xidos (%)

A
12,04 46,30 2496 3,74 0,00 0,00 0,66 0,43 11,84 100

B
10,52 5464 2551 350 3,48 0,76 062 060 0,34 100

PF - Perda ao fogo ap6s secagem a 110°C.
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Verifica-se que as amostras apresentaram perda de massa 12,04 e 10,52 o que
esta relacionada a perda de agua livre e adsorvida, hidroxilas dos argilominerais e
queima da matéria orgéanica.

Observa-se que o teor de Fe;O3; nas amostras foi de aproximadamente 4,0%,
estando dentro da faixa de valores observados na literatura para argilas bentoniticas
sul-americanas®”), bem como os teores de 6xidos alcalinos e alcalinos terrosos
(MgO, CaO e K;0).

Os difratogramas das amostras de bentonitas A e B s&o apresentados na
Figura 1. Observa-se, qualitativamente, que as amostras A e B apresentam teores
do argilomineral esmectitico. No entanto, verifica-se também a presenca de caulinita
e quartzo nestas amostras. Através dos difratogramas de raios X pode-se verificar
que o Fe,O3 presente nas amostras esta provavelmente relacionado ao ferro
presente na estrutura cristalina do argilomineral do grupo da esmectita, ja que nao
foi observada a presenca de goetita, ou outras fases que poderiam ser fontes de

oxidos e hidroxidos de ferro.
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Figura 1 - Difragdo de raios X das amostras A e B.

A Tabela 2 apresenta dados da distribuicdo de tamanho de particulas para
fragbes acumuladas abaixo de 0,10 ym, 0,20 ym, 0,75 ym e 2,0 ym das argilas
bentoniticas. As amostras A e B apresentaram fragdo acumulada abaixo de 2,0 ym
de 38,49 e 20,66% respectivamente.
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Tabela 2 - Analise granulométrica inicial das amostras de bentonitas

Fracdo Fracdo Fracdo Fracdo Fracao
A t acumulada acumulada acumulada acumulada acumulada
mostras (diametro (diametro (diametro (diametro (diametro
<0,10um) <0,20um) <0,75um) < 1,00 um) < 2,00 pm)
A 1,29 3,73 15,91 21,50 38,49
B 0,18 0,60 4,38 7,76 20,66

As Figuras 2 e 3 apresentam os resultados das analises granulométrica das
amostras (A e B), apds processo de hidratagao por 24 horas, desaglomeracao por 4

e 8 horas seguido de decantagdo em provetas durante 24 horas.

AMOSTRA (A) HIDRATADA AMOSTRA (B) HIDRATADA
5 100,00 g 800
z 80,00 - 2 6000
S 60,00 El
5 E 40,00
S 40,00 <
S 2000 g 2000
g o0 / Ef [ ’4/'
il
© S 3
T : v I 000 {—* =
' D.médio | 0,10pm | 020pm | 0,75um 1,00 um | 2,00 ym D.médio | 0,10pum | 0,20 pm | 0,75 pm | 1,00pm | 2,00 ym
—e—A-INCAL 7,66 039 106 280 77 16.73 —e—B- INCAL 7,75 0,15 044 1,94 355 12,86
—aA-H-M 492 0,16 051 434 7,22 2173 —=—B-H-M 593 0.1 031 283 483 15,03
A-H-M4-24P| 142 2,90 7,20 21,72 34,13 74,29 B-H-M4-24P| 171 396 9,66 1786 | 1786 | 6572
A-H-M8 1,33 0,15 0,81 18,16 35,44 85,05 B-H-M 332 1,02 2,59 539 859 28,22
—%—A-H- M8 -24P 1,35 3,11 8,64 3243 39,00 76,03 —%—B-H-MB-24P| 155 3,85 9,81 30.38 33,88 66,12

Tempo de Desaglomeragéo e Decantacéao (horas)

Tempo de Desaglomeracéo e Decantacéo (horas)

Figura 2 - Analise granulométrica amostra A, Figura 3 - Analise granulométrica amostra B,

hidratada e desaglomerada por 4 e 8 horas. hidratada e desaglomerada por 4 e 8 horas.
A - INICIAL - Amostra inicial B - INICIAL - Amostra inicial.
A - H - M4 - Hidratada e desaglomerada por 4 horas. B - H- M4 - Hidratada e desaglomerada por 4 horas.
A - H-M4 - 24P - Hidratada e desaglomerada por 4 horas e 24 B - H- M4 - 24P - Hidratada e desaglomerada por 4 horas e 24
horas de decantagédo em provetas. horas de decantagédo em provetas.
A - H - M8 - Hidratada e desaglomerada por 8horas. B - H - M8 - Hidratada e desaglomerada por 8 horas.
A - H - M8 - 24P - Hidratada e desaglomerada por 8horas e 24 B - H - M8 - 24P - Hidrata e desaglomerada por 8 horas e 24
horas de decantagdo em provetas. horas de decantagdo em provetas.

Analisando os resultados da amostra A, Figura 2, observa-se que houve um
reducao significativa do didmetro médio para todas as etapas de desaglomeragéo,
passando de 7,66um para 4,52um e 1,33um apéds 4 e 8 horas de desaglomeragao
respectivamente e para 1,42 ym e 1,35 um apds a decantagdo em proveta por 24h.

Para a fracdo acumulada abaixo de 0,20um esses valores aumentaram de
1,06% inicialmente para 7,20 % e 8,64% para os tempos de desaglomeragao de 4 e
8 horas seguido de decantagdo. Para a fragdo abaixo de 2,00um esses valores

passaram de 16,73% inicialmente para 74,29% e 76,03%.
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Analisando os resultados apresentados pela amostra B, Figura 3, pode-se
observar que a mesma apresentou também uma redugado significativa do diametro
médio quando submetida ao mesmo processo, passando de 7,75um para 5,53um e
3,32 um apos desaglomeragao por 4 e 8 horas, respectivamente, e para 1,71um e
1,55um apos sedimentagdo em proveta por 24 horas.

Para a fracdo abaixo de 0,20um, a fracdo acumulada que inicialmente era de
0,44% aumentou para 9,66% e 9,81% para desaglomeragao de quatro e oito horas,
respectivamente, seguida de decantagdo em provetas. Para a fragdo argila 2,00 pm
que inicialmente apresentava fragao inicialmente acumulada de 12,85% houve um
aumento dessa fragao para 65,72% e 66,12%.

Fazendo uma analise geral, podemos observar que a hidratagdo e o aumento
do tempo de moagem favoreceram a reducdo do didmetro médio das amostras
estudadas, sendo que essa reducdo foi maior na amostra A, provavelmente isso
tenha ocorrido devido a auséncia do sédio, reduzindo a possibilidade de formacéao
de aglomerados. Para a fragdo argila, no geral, a hidratagdo e o tempo de
desaglomeragao favoreceram ao aumento da fragdo acumulada abaixo de 2,00um,
sendo que os melhores resultados foram apresentados pela amostra A.

As Figuras 4 e 5 mostram os resultados das analises granulométrica das

amostras (A e B), apds os processos de hidratagdo e congelamento.

AMOSTRA (A) CONGELADA AMOSTRA (B) CONGELADA
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Fracdo Acumulada (%)

Fragao Acumulada (%)

e v 20,00 1
20,00 4 /‘ * /4@/
X //At/’_"/’ 0,00 F/qu 5 %
0,00 - — = D. médio | 0,0 pm | 0,20 ym | 0,75 um | 1,00 ym | 2,00 pm
D. médio | 0,10 um | 0,20 pm | 0,75 pm| 1,00 ym | 2,00 pm

—e—B- INICIAL 7,75 0,15 0,44 1,94 3,55 12,86

——A- 7,66 0,39 1,06 2,80 4,77 16,73
A-INCAL —8—B-G-M4 5,63 0,16 0,47 3,72 6,29 17,56

—=—A-G-W 4,32 05 1,49 6,62 10,07 26,69
B-G-M-24P 1,46 7,64 19,69 38,67 38,67 65,29

— —A-G- - 1,37 0,19 1,04 23,13 36,5 80,68
A-G-M4-24P B-G-M8 3,75 0,82 2,25 5,82 8,68 25,29
A-G-V8 359 | 107 | 297 | 833 | 1187 | 3089 —x—B-G-M3-24P| 164 663 | 1722 | 3419 | 3455 | 69,60

—%—A-G-M8-24P| 137 4,94 12,51 37,86 41,22 72,16

Tempo de Desaglomeracédo e Decantacéo (horas)

Tempo de Desaglomeracéo e Decantagdo (horas)

Figura 3- Analise granulométrica da amostra A, Figura 4 - Analise granulométrica da amostra B,
hidratada, congelada e desaglomerada por 4 e 8 hidratada, congelada e desaglomerada por 4 e 8

horas. horas.

A - INICIAL - Amostra inicial. B - INICIAL - Amostra inicial.

A - G - M4 - Hidratada congelada e desaglomerada por 4 horas. B - G - M4 - Hidratada congelada e desaglomerada por 4
A - G - M4 - Hidratada congelada e desaglomerada por 8 horas e  horas.

24 horas de decantagdo em provetas. B - G - M4 - Hidratada congelada e desaglomerada por 8 horas
A - G - M8 - Hidratada congelada e desaglomerada por 8horas. e 24 horas de decantagdo em provetas.

A - G - M8 - 24P - Hidratada congelada e desaglomerada por 8 B -G - M8 - Hidratada congelada e desaglomerada por 8horas.
horas e 24 horas de decantagdo em provetas. B - G - M8 - 24P - Hidratada congelada e desaglomerada por 8

horas e 24 horas de decantagdo em provetas.
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Analisando os resultados observa-se que houve uma redugéao significativa do
diametro médio das particulas para as duas amostras estudadas. Para a amostra A,
o tamanho inicial era de 7,66um e reduziu para 4,32um e 3,59um nos tempos de 4 e
8 horas de desaglomeracao, respectivamente. Quando essa mesma amostra passou
pelo processo de decantacdo em provetas a reducao de diametro médio foi ainda
maior, passando para 1,37um em ambos os casos. A amostra B também apresentou
reducao significativa do tamanho de particula, o diametro médio que era inicialmente
de 7,75 pm, reduziu para 4,63um e 3,75um apds desaglomeragdo em moinho por 4
e 8 horas, respectivamente. Quando essa mesma amostra foi submetida a
decantacdo em provetas, essa reducao foi bem mais intensa, chegando a 1,46um e
1,64um.

Analisando os resultados das amostras A e B, para a fracdo abaixo de 0,20um,
observou-se que o procedimento utilizado aumentou o percentual dessa fragao para
as duas amostras estudadas. Quando as amostras foram submetidas a decantagéo
e desaglomeragdo por 8 horas, esses valores tornaram-se bem mais elevados
mostrando a eficiéncia do processo na separagéo das fases mais grosseira presente
nas solugdes. Para a amostra A, a fragdo acumulada passou para 12,51% e para a
amostra B para 19,69%.

Em relagcdo a fragcdo argila, a fragdo acumulada abaixo de 2,00pm também
aumentou nas duas amostras apds o processo de hidratacdo e congelamento. Os
valores iniciais dessa fragao que eram de 16,73 e 12,86% para as amostras A e B,
respectivamente, passaram para 26,69 e 30,69% na amostra A e para 17,56 e
25,29% na amostra B para os tempos de 4 e 8 horas de desaglomeracgao,
respectivamente. Apds as amostras serem submetidas a decantacao, os resultados
observados foram ainda mais significativos, 80,68 e 72,16% para a amostra A e
65,29 e 69,60% para a amostra B.

Comparando os resultados das amostras A e B para a fragdo abaixo de 0,20 e
2,00um, observa-se que amostra A, apresentou fragdo acumulada maior para
2,00um do que a amostra B, o efeito da hidratagcdo e do congelamento mostrou-se
bastante eficiente, j3 que nesse caso o processo atua sobre particulas mais
grosseiras, hidratando-as, e quando congelada o gelo passa a atuar de forma a
aumentar a distancia entre as particulas, devido ao aumento do volume,

favorecendo a desaglomeracgao.
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CONCLUSOES

As amostras apresentaram teores de 6xido de ferro e de 6xidos alcalinos e
alcalinos terrosos (MgO, CaO e K;0) dentro dos observados para bentonitas sul-
americanas; através dos difratogramas das amostras pode-se observar que as
amostras sdo constituidas por argilomineral esmectitico, caulinita e quartzo. Quanto
aos processos de delaminagdo por hidratacdo e congelamento, os resultados
mostraram que os processos favoreceram consideravelmente a redugao dos
diametros médios das particulas, bem como, o aumento no percentual da fragao

acumulada abaixo de 2,00 e 0,20 pm.
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STUDY OF THE EFFECT OF HYDRATATION AND FREEZING ON BENTONITE
CLAYS DELAMINATION.

ABSTRACT

Bentonite clays present a vast range of industrial applications, from the petroleum to
pharmaceutical and cosmetics industries. The applications for some of these areas
can be improved by the decrease of its granulometry. Delamination of clays is a
process in which the layers are separated. When exposed to atmospheric humidity,
bentonites absorb water, causing the delamination of the 2:1 crystal layers. Water
presents higher density in temperatures of 4°C and expands at 0°C. Thus, this work
aims to analyze the effect of hydratation and freezing on bentonite clays
delamination. The clays have been chemical and minerologically characterized, and
then have been submitted to hydratation for 24h and freezing. Based on the results, it
has been observed that hydratation and freezing favored the bentonite clays
delamination and that these procedures have been more effective for the clay

containing sodium oxide.

Keywords: Bentonite, delamination process, nanoparticule.
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