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RESUMO

Argilas bentonitas possuem elevada area superficial e alta capacidade de troca de
cations, caracteristicas que proporcionam as mesmas grande variedade de
aplicacoes. O objetivo desse trabalho é avaliar a influéncia da composi¢do quimica,
do teor de defloculante e do tempo de agitacdo sobre o processo de delaminacéo de
argilas bentoniticas. Foram utilizadas trés argilas, duas nacionais e uma importada,
o poliacrilato de sédio foi o defloculante utilizado. As amostras foram inicialmente
submetidas a um processo de beneficiamento. Em seguida foi realizada a etapa de
delaminacdo, por meio dos processos de hidratagcdo, congelamento,
desaglomeracéo, variando-se o teor de defloculante e o tempo de agitacao.
Posteriormente foram submetidas a caracterizacdo granulométrica e mineraldgica.
Os melhores resultados foram observados para a amostra que néo apresentou 6xido
de sodio, com a adicao de 0,5 % de defloculante, quando submetidas a 20 minutos

de agitacéo.
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INTRODUCAO

Bentonita € um filossilicato (tipo 2:1) que consiste essencialmente do
argilomineral montmorilonita. A sua estrutura € formada por uma folha octaédrica de
alumina situada entre duas folhas tetraédricas de silica, que sao unidas entre si por
atomos de oxigénio que sdo comuns a ambas as folhas. Apresenta elevada
superficie especifica e capacidade de troca catidnica (Na*, K*, Ca*? e Mg*?), podem
adsorver moléculas de agua interlamelar, aumentando o espacamento basal”. A
bentonita pode ser constituida de minerais acessérios como quartzo, micas, calcita,
ilita e feldspatos®, bem como de outros argilominerais como os do grupo da
caulinita®.

As argilas bentonitas apresentam diversas aplicacbes em funcdo da sua
abundancia, elevada capacidade de toca de cétions e variedade estrutural. Devido a
alta capacidade de adsorcdo e a fracas ligacdes que as une, camadas de agua ou
de moléculas polares, de espessuras variaveis podem ser adsorvidas entre as
camadas, chegando a separa-las totalmente.

A delaminacdo da bentonita € um processo onde as lamelas séo
completamente separadas, assim como, pode também remover algumas impurezas
indesejaveis. De acordo com Dennis et al.®) as argilas bentoniticas sédo agregadas
como um baralho de cartas, cada lamela mede 1 nm, ao entrarem em contato com
agua, vao se separando a medida que a agua penetra entre as camadas, este efeito
€ chamado de dispersdo — a separacdo das laminas aumenta a area superficial.

Um dos métodos para classificar as bentonitas € baseado na capacidade de
expansdo do mineral pela adsorcdo de agua. Bentonitas sédicas expandem mais,

enquanto que as bentonitas calcicas expandem menos ou simplesmente nao

expandem®. A adsorcdo de agua, provoca um esfoliamento ou delaminacéo
individualizado das camadas 2:1 dos cristais até completa dispersdao em agua,
proporcionando a bentonita sédica os seus usos tecnologicos exclusivos tipicos e

caracteristicos(®)-

Segundo Silva e Ferreira” essas argilas possuem particulas de tamanhos que
podem variar de 2 ym a tamanhos bastante pequenos como 0,1 um em diametro,

com tamanho médio de 0,5 um e formato de placas ou laminas. As placas

4033



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

apresentam perfil irregular, sdo muito finas, tem tendéncia a se agregarem, e
apresentam boa capacidade de delaminacdo quando colocada em contato com a
agua.

Os eletrdlitos, defloculantes, ligantes, agentes tensoativos, etc, em um sistema
argila-agua interagem com as particulas de argila, modificam a superficie dos
argilominerais e alteram as propriedades reoldgicas, otimizando e ampliando as
aplicacdes das argilas®.

O comportamento reolégico de um sistema argila-Agua é determinado pela
interacao entre as particulas e a estabilidade da suspensédo depende das forcas que
atuam entre as particulas, que podem ser atrativas (tendéncia das particulas para se
aglomerarem) ou repulsivas (as particulas sdo mantidas separadas e tendem a ficar
dispersas). A estabilidade é atingida quando ndo se formam aglomerados ou quando
estes sdo destruidos, o que pode ser alcancado pela adicdo de defloculantes e/ou
ajustando o pH para longe do ponto isoelétrico®.

O objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia da composi¢céo quimica, do teor
de defloculante e do tempo de agitacdo sobre o processo de delaminacao de argilas

bentoniticas.
MATERIAIS E METODOS

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas trés amostras de
bentonitas, sendo duas naturais e uma industrializada. As argilas naturais foram
denominadas de Branca e Cinza, procedentes de Campos Novos Cubati - Paraiba.
Essas serdo chamadas no trabalho de A e B, respectivamente. A terceira amostra,
Closite Na*, proveniente da empresa Southern Clay localizada em Gonzales-TX nos
Estados Unidos, sera denominada amostra C. O defloculante utilizado foi o
LIOSPERSE 511, da marca Miracema-Nuodex Industria Quimica, é um defloculante
a base de Poliacrilato de Amonio, de médio peso molecular.

As amostras naturais foram secas em estufas a 60 °C, em seguida foram
submetidas ao beneficiamento, desagregadas em moinho tipo galga por 4 horas e
peneirada em peneira vibratéria ABNT n° 200 (0,074 mm). Posteriormente foram
submetidas ao processo de delaminacédo, esse foi dividido nas seguintes etapas:
hidratacdo (agua e defloculante) por 24 horas e posterior congelamento, também

durante 24 horas. ApGs descongelamento a amostra foi colocada no agitador por 10
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minutos e retirou-se 50 ml para diluicdo em 1 litro de agua destilada. Repetiu-se o
processo com a amostra para 20, 30 e 40 minutos de agitagdo. Em seguida as
amostras naturais foram centrifugadas por 6 minutos a 1500 rpm e a industrializada
por 4 minutos a 1500 rpm, procedimentos adotados de acordo com Gomes
(2011)19.

Ap6s a centrifugacdo as amostras foram caracterizadas pelas seguintes
técnicas: analise granulométrica, quimica e mineralégica. Para a analise
granulométrica foi utilizado um Granulémetro CILAS modelo 1064 LD, a composi¢cao
quimica foi determinada por meio de fluorescéncia de raios X (EDX), modelo EDX-
720, da marca SHIMADZU. Na analise mineraldgica foi utilizado o difratbmetro XRD-
6000 da Shimadzu, com radiagdo Cu Ka (40KV/40 mA), tensdo de 40 KV, corrente

de 30 mA, passo de 0,02° com tempo de contagem de 1,0 segundo por passo.
RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 apresenta a composicdo quimica semiquantitativa das amostras A,
BeC.

Tabela 1 - Composicao quimica das amostras estudadas apds beneficiamento.

Amostras | PF Sio, | ALOs; | Fe,0s | MgO | Na,0 | K,0 | CaO | TiO, 8;‘:(;‘;2
A 12,04 | 51,27 | 27,94 | 413 | 249 | 0,00 | 0,73 | 0,55 | 0,99 | 0,65
B 10,52 | 54,24 | 2551 | 350 | 3,48 | 0,76 | 0,62 | 0,60 | 0,81 | 0,34
C 6,82 | 60,14 | 24,14 | 410 | 2,04 | 2,37 | 0,03 | 0,40 | 0,00 | 0,71

PF — perda ao fogo apés secagem a 110 °C.

As amostras apresentaram perda de massa entre 6,82 e 12,04 %, estando
essa relacionada a perda de aguas coordenadas e adsorvidas, hidroxilas dos
argilominerais e queima de matéria organica. O elevado teor de 6xido de silicio esta
relacionado aos silicatos e a silica livre, o 6xido de aluminio normalmente se
encontra combinado, € pertinente aos argilominerais e feldspatos. O teor de Fe,O3
nas amostras variou entre 3,50 e 4,13 %. Observa-se que o teor de 6xido de
magneésio é alto nas amostras analisadas, onde variou entre 2,04 e 3,48 %. As
bentonitas brasileiras sdo normalmente policatidnicas, sendo geralmente calcio e

magnésio os céations predominantes. Quanto ao teor de 6xido de sédio, pode-se
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observar que a industrializada apresentou maior percentual, no entanto, todas sao

policationicas.

A Tabela 2 apresenta a relacdo do tempo de agitacéo e fracdo <0,2 um obtida
apos processo de centrifugacdo das amostras A, B e C com teor de defloculante
0,4 %.

Tabela 2 — Relagcédo percentual de particulas <0,2 um das amostras A, B e C com
teor de defloculante 0,4 %.

Velocidade Percentual

Tempo de Tempo de
Amostra Teor de Agitacao Centrifugacao de de
Defloculante %mir?) (mir?) & Centrifugacdo | Particulas
(rpm) <0,2um
10 6 1500 62,21
20 6 1500 56,64
0 1
A 0.4 % 30 6 1500 65,00
40 6 1500 86,54
10 6 1500 29,47
20 6 1500 20,36
0 1
B 0.4 % 30 6 1500 30,37
40 6 1500 7,68
10 4 1500 46,34
20 4 1500 3,27
0 i)
c 0.4 % 30 4 1500 1,73
40 4 1500 0,00

Observa-se um comportamento muito diferenciado para as trés amostras. A
amostra A que nao possui 6xido de sodio, apresentou maior percentual de fracédo
<0,2 um e a tendéncia foi aumentar a concentracéo de particulas finas com o tempo
de agitacdo. Esse comportamento pode estar relacionado com a quebra de
aglomerados, ocasionada pelo efeito do defloculante e do tempo de agitacéo. Para a
amostra B o maior percentual de fracdo <0,2 um foi observado para 30 minutos de
agitacdo, sendo o seu valor de 30,37 %. A amostra C apresentou comportamento
diferenciado, uma vez que foi observada uma reducdo na quantidade de finos
(particulas nanométricas) com o tempo, provavelmente houve a formacdo de

aglomerados.
A Tabela 3 apresenta a relacédo do tempo de agitagéo e fragéo <0,2 um obtida

apos processo de centrifugacdo das amostras A, B e C com teor de defloculante
0,5 %.
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Tabela 3 — Relacdo percentual de particulas <0,2 um das amostras A, B e C com teor
de defloculante 0,5 %.

Velocidade Percentual

Teor de Tempo~de Ten_1po de~ de de
Amostra Agitacao Centrifugacédo . ~ .
Defloculante (min) (min) Centrifugacéo | Particulas
(rpm) <0,2um
10 6 1500 52,43
20 6 1500 86,71
0 )
A 0.5 % 30 6 1500 86,65
40 6 1500 61,15
10 6 1500 18,63
20 6 1500 29,56
0 l
B 0.5 % 30 6 1500 36,76
40 6 1500 36,57
10 4 1500 8,07
20 4 1500 4,45
0 i)
c 0,5 % 30 4 1500 0,73
40 4 1500 0,99

Observou-se que, o aumento do teor de defloculante n&o proporcionou um
aumento significativo na quantidade de finos da amostra A, provavelmente nao
influenciou sobre a estabilidade da suspenséo. Para a amostra B a concentracdo de
particulas finas aumentou e para a amostra C a tendéncia foi reduzir a percentagem
de finos, ou seja, houve a formacéo de aglomerados. Provavelmente, a amostra C
por ser industrializada tem uma maior quantidade de finos, o teor de defloculante
utilizado é baixo, ndo envolve todas as particulas e estas tende a se aglomerar.
Dando énfase ao tempo, para a amostra A foi observado maior concentracdo de
finos para o tempo de 20 minutos, enquanto para amostra B foi de 30 minutos.

A Tabela 4 apresenta a relagédo do tempo de agitacéo e fracdo <0,2 um obtida
apos processo de centrifugacdo das amostras A, B e C com teor de defloculante
0,6 %.

Para 0,6 % de defloculante a Unica amostra que apresentou um aumento
significativo na quantidade de finos foi a amostra B. Analisando as Tabelas 2, 3 e 4
observou-se que as amostras naturais A e B obtiveram os melhores resultados,
maior quantidade de particulas nanométricas (<0,2 um), provavelmente devido a
composicao inicial e também ao tamanho de particula. Comparando as amostras A e
B, observou-se melhor comportamento para a amostra A, provavelmente devido aos

menores teores dos 6xidos de calcio e magnésio.
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Tabela 4 — Relacao percentual de particulas <0,2 um das amostras A, B e C com teor
de defloculante 0,6 %.

Velocidade Percentual
Tempo de Tempo de
Teor de L . ~ de de
Amostra Agitacao Centrifugacéo . ~ .
Defloculante (min) (min) Centrifugacéo | Particulas
(rpm) <0,2um
10 6 1500 50,66
20 6 1500 61,17
0 )
A 0.6 % 30 6 1500 63,37
40 6 1500 86,62
10 6 1500 23,43
20 6 1500 41,73
0 )
B 0.6 % 30 6 1500 47,73
40 6 1500 27,44
10 4 1500 2,19
20 4 1500 7,21
0 1
¢ 0.6 % 30 4 1500 10,77
40 4 1500 5,97

A Figura 1 apresenta o grafico da relacdo do teor de defloculante, tempo de

agitacao e fragdo <0,2 um obtida da amostra A.

Amostra A —=— 10 min
90 — —8— 20 min

—4A— 30 min
—v— 40 min

T T T T T T T
0,40 0,45 0,50 0,55 0,60
Percentual de Defloculante

Figura 1 — Relacdo do percentual de defloculante e fracdo <0,2 um obtido na
amostra A.

Observa-se que para o tempo de 10 minutos a tendéncia é a fragdo abaixo de

0,2 pm diminuir com o aumento do teor de defloculante, para 20 e 30 minutos
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observou-se um aumento até o teor de 0,5 % de defloculante, sendo alcancado
86,71 e 86,65 % de fracdo <0,2 um, respectivamente. Este comportamento pode
estar relacionado as forcas de ligacdo, sendo necessario um tempo maior para
quebrar os aglomerados e favorecer a obtencdo de uma quantidade maior de finos.
Ao se adicionar mais defloculante a quantidade de finos fica bem préxima da inicial,
provavelmente este ja comecga a atuar como um floculante. Portanto, para a amostra
A, a quantidade adequada de defloculante é 0,5 % e o tempo de agitacdo de 20
minutos.

A Figura 2 apresenta o grafico da relacdo do teor de defloculante, tempo de

agitacao e fragédo <0,2 um obtida da amostra B.

Amostra B = 10min

50 —— 20 min
—&— 30 min
—v— 40 min

45 -

w-
35—-
30—-
2

20

% Fragdo <0,2 um

15

10 S

T T T T T T T T T
0,40 0,45 0,50 0,55 0,60

Percentual de Defloculante

Figura 2 — Grafico da relacdo do percentual de defloculante e fracdo <0,2 um obtido
na amostra B.

Observa-se que os melhores resultados foram obtidos com o percentual de
0,6 % de defloculante, para 20 e 30 minutos de agitacdo, sendo respectivamente
41,73 e 47,73 % de fragdo <0,2 pm. Pode-se observar que com o aumento de 10
minutos no tempo de agitacdo houve uma melhoria no processo de delaminacéo,
aumento na fracdo de finos, o que pode ser correlacionado com as forcas de ligagcéo
Comparando os percentuais com a amostra A, pode verificar que a amostra B
apresentou um percentual de finos bem inferior, apesar de se adicionar mais

defloculante. Esse comportamento pode estar associado a concentracdo de ions
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sbédio na superficie de argila, que pode estar influenciando no desenvolvimento da
estrutura de castelo de cartas ), formando aglomerados.

A Figura 3 apresenta o grafico da relacdo do teor de defloculante, tempo de
agitacao e fracdo <0,2 um obtida da amostra C. Observou-se que o melhor resultado
foi obtido para o percentual de 0,4 % de defloculante e 10 minutos de agitacéo,

sendo 46,34 % da fragdo <0,2 pm.

—&— 10 min

Amostra C o— 20 min
—A— 30 min
—v— 40 min

50

40

% Fragdo <0,2 um
N w
o o
1 1

-
o
1

v—

T T T T T T T T
0,40 0,45 0,50 0,55 0,60

Percentual de Defloculante

Figura 3 — Grafico da relacdo do percentual de defloculante e fracdo <0,2 um obtido
na amostra C.

ApGs a andlise granulométrica, para cada uma das amostras, foi selecionada
uma porcdo do material que apresentou maior a quantidade de finos (fracdo <0,2
pm) para ser submetido a caracterizacdo mineralégica. A Figura 4 apresenta 0s

difratogramas das amostras apos o processo de delaminacao.
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E - Esmectita
C C - Caulinita
Q - Quartzo

Amostra (A1)
Amostra (B1) C Q

E

S Q.
E
E

Amostra (C1)

EQ A

T T T T T T T T T T 1
10 20 30 40 50 60

Figura 4- Difratogramas das amostras delaminadas.

Foram observados picos caracteristicos da esmectita com distancia basal de
15,69 A, 4,55 A e 3,28 A; picos de caulinita com distancia basal 7,26 , 4,24 , 2,69 e
2,53 A para as amostras Al e B1. Também foram detectados picos caracteristicos
do quartzo com distancias de 3,69 A, 2,50 A, 2,00 A. Observa-se que a amostra C
praticamente sé apresentou picos caracteristicos da argila esmectita, provavelmente
esta foi submetida a um processo de purificagcdo para retirada dos minerais
acessorios. Fazendo uma correlacdo com os dados apresentados anteriormente,
provavelmente a quantidade de particulas finas nessa amostra era superior ao das
amostras naturais, a quantidade de defloculante adicionada néo foi suficiente para

envolver todas as particulas e a tendéncia foi formar aglomerados.

CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia da composi¢ao quimica,
do teor de defloculante e do tempo de agitacdo sobre o processo de delaminacgéo de
argilas bentoniticas. Pode-se observar que a composi¢cdo quimica das argilas teve
influéncia no processo de delaminacdo, o melhor resultado foi apresentado pela
amostra que apresentou menor relagédo silica/alumina e ndo apresentou oxido de

soédio na composicdo. Quanto ao teor de defloculante e tempo de agitacdo, esses
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parametros interferiram de forma diferenciada para cada argila, portanto, dependem

de outros parametros, tais como: area superficial e forgas de ligagéo.
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STUDY OF THE INFLUENCE OF CHEMICAL COMPOSITION, DEFLOCCULANT
PERCENTAGE AND AGITATION TIME ON THE PROCESS OF DELAMINATION
BENTONITE CLAY

ABSTRACT

Bentonite clays have high surface area and high capacity for cation exchange,
features that provide the same variety of applications. The aim of this study is to
evaluate the influence of the chemical composition, percentage of dispersant and
stirring time on the process of delamination of bentonite clays. In this research were
used three clays, two national and one imported, the dispersant used was sodium
polyacrylate. The samples were initially submitted beneficiation process and
subsequently delaminated by hydration, freezing, deagglomeration processes,
varying the content of deflocculant and the stirring time. The best results were
observed for the sample which showed no sodium oxide, when was additioned 0.5%

deflocculant and subjected to 20 minutes of agitation.

Key-words: bentonite clays, delamination and dispersant.

4043



