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USO DE UM HIDROCICLONE PARA PURIFICACAO DE ESMECTITAS

RESUMO

As argilas bentoniticas nacionais apresentam teores consideraveis de
elementos contaminantes que interferem no desempenho destas argilas para
usos industriais podendo, por exemplo, contaminar fluidos de perfuragao
alterando seu perfil de viscosidade, prejudicar a intercalacdo de moléculas
organicas na formagao de argilas organofilicas utilizadas em nanocompdsitos
polimero/argila, permanecendo na forma de aglomerados causando perda de
propriedades mecanicas, bem como ativacdo da degradagdo da matriz
polimérica por possuirem elementos contaminantes como o ferro. O presente
trabalho tem por objetivo estudar a purificagdo de argilas bentoniticas
utilizando-se um hidrociclone, de forma a estudar o melhor dimensionamento
do hidrociclone para obter-se o processo de purificagdo mais eficaz das argilas
estudadas. Para o processo de purificagao foi utilizado o hidrociclone modelo
RWK 42L da Netzsch AKW, com didametro interno de 20 mm, variando as
dimensdes de seus componentes: trés apex e dois vortex. Foram utilizadas as
dispersdes com concentragdo de 4% de argilas bentoniticas Chocolate no
estado natural e Brasgel PA comercial, por no maximo 4 ciclos de purificagéo.
Foram realizadas caracterizagbes fisico-mineralégicas através de analise
granulométrica a laser, EDX e DRX. Foram também determinados a
concentracao final e propriedades reolégicas das dispersdes de argila no
estado inicial e das amostras purificadas e do rejeito de coletados apos cada
ciclo de purificacéo. O sistema de purificagao pelo hidrociclone se mostra eficaz
para retirada das fragdes grosseiras, principalmente superiores a faixa limite de
separacgao do equipamento. A melhor configuragao para purificacdo da argila
Chocolate consiste no vortex de 5mm e apex de 4mm, enquanto que para a
argila Brasgel PA a melhor configuragdo foi obtida para o vortex de 6mm e

apex de 4mm.

Palavras chaves: 1. Argilas bentoniticas; 2. Hidrociclone; 3. Purificag&o.
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USE A HYDROCYCLONE OF PURIFICATION OF SMECTITE CLAY

ABSTRACT

The national bentonite clays presents contaminant elements that interfere the
acting of this clays for industrial uses, for example, contamination the drilling
fluids with alteration of the its viscosity, interference the intercalation of organic
molecules in the organoclays formation for the use in clay/polymer
nanocomposites, staying in the form of agglomerates causing of decrease of
mechanical properties, as well as causing the degradation of the polymer matrix
due to presence of the iron with contaminant elements. The present work has
for objective to study the purification of bentonite clays using a hydrocyclone, to
determine the best geometry of the hydrocyclone to obtain the most effective
process of purification of the studied clays. For the hydrocyclone purification
process was used RWK 42L of Netzsch AKW, with internal diameter of 20mm,
varying the dimensions of its components: three underflow pipe and two vortex.
The dispersions were used with concentration of 4% of the bentonita clays:
Chocolate in the natural state and Brasgel PA commercial, for at the most 4
purification cycles. Physical-mineralogical characterizations were accomplished
of the dispersions of initial clay and of the overflow and underflow samples:
chemical analysis by XED, XRD, laser granulometric analysis, final
concentration determination and rheological properties of the samples. The
hydrocyclone purification system is shown effective for retreat of the gross
fractions, mainly particles with diameters superiors to the strip limit of separation
of the equipment. The best configuration for clay purification of the Chocolate
consists of the vortex of 5mm and underflow pipe of 4mm, while for the Brasgel
PA clay the best configuration was obtained for the vértex of 6mm and

underflow pipe of 4mm.

Key words: 1. Bentonite clays; 2. Hydrocyclone; 3. Purification.
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1. INTRODUCAO

A argila bentonitica pode ser definida como uma argila constituida
essencialmente de argilominerais do grupo da esmectita, especialmente a
montmorilonita. S&o fatores que controlam as propriedades das argilas a
composi¢cao mineralogica, suas respectivas distribuicdes granulométricas, teor
em eletrolitos dos cations trocaveis e sais soluveis natureza e teor de
componentes organicos e caracteristicas texturais da argila (SOUZA SANTOS,
1992). As argilas bentoniticas sdo amplamente utilizadas para uma série de
aplicagdes industriais, e atualmente tem-se estudado a utilizagdo destas argilas
bentoniticas para produgédo de argilas organofilicas visando sua incorporagao
em matrizes poliméricas para obtencdo de nanocompdsitos poliméricos, bem
como a utilizacdo em fluidos de perfuracdo base 6leo. A presenca de
elementos contaminantes é amplamente encontrada nas variedades nacionais
das argilas bentoniticas, geralmente sais inorganicos, minerais acessorios
como quartzo, feldspato, mica, etc. Estes elementos contaminantes podem, no
caso dos fluidos de perfuracado, contaminar os fluidos antes de seu contato com
a perfuracdo, sendo a viscosidade plastica a propriedade reolégica mais
afetada (AMORIM, 2003). Para o caso dos nanocompdsitos polimero/argila
organofilica, os elementos contaminantes podem afetar a intercalagdo das
moléculas de polimero nas camadas de argila organofilica, podem permanecer
na forma de aglomerados na matriz polimérica, causando perda de
propriedades mecénicas, bem como ativar a degradagado da matriz polimérica
por possuirem elementos como ferro, entre outros (ARAUJO, 2006; SILVA,
2008; ZANINI, 2006).

As reservas das argilas bentoniticas do estado da Paraiba, foram
exploradas durante anos de forma mal planejada, resultando na extingdo das
argilas mais nobres com perda de qualidade. Estudos realizados recentemente
mostraram que foi possivel desenvolver uma sistematica laboratorial baseada
no processo de purificagdo por sedimentacdo seletiva para a obtencao de
argilas organofilicas visando uso em fluidos de perfuragdo base 6leo com os

dispersantes 6leo diesel, éster e parafina, que satisfazem as especificagdes
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vigentes da Petrobras para fluidos de perfuragcdo de pocos de petroleo
(FERREIRA, 2006). O método de sedimentagdo seletiva apresenta custo
bastante baixo, porém demanda muito tempo para sua correta execugao, o que
conduz ao desenvolvimento de outros métodos mais eficientemente rapidos e

de custo acessivel para produgao industrial.

O uso de um hidrociclone pode representar uma ferramenta bastante
eficiente e de custo acessivel para a purificagdo de argilas naturais em escala
industrial, separando-se as fragbes mais grosseiras, relativas a presenca
principalmente de minerais acessorios, das fracbes mais finas, constituidas do
argilomineral. O principio de funcionamento de um hidrociclone deve-se a
alimentagao tangencial de uma suspensao solido-liquido na regido cilindrica do
equipamento, e devido a for¢a centrifuga e ao formato do equipamento, tem-se
a formacgao de um vortex descendente, fazendo com que as particulas maiores
e mais densas sejam projetadas contra a parede, sendo entdo arrastadas até a
saida inferior do mesmo (apex). As particulas menores e de menor densidade
sao entdo arrastadas para o centro do equipamento formando um voértex

ascendente, saindo por um orificio superior (vértex).

1.1 Justificativa

Considerando que as variedades mais nobres das argilas bentoniticas
produzidas no Brasil, principalmente no Municipio de Boa Vista, PB, ja foram
esgotadas devido aos anos de exploragédo, tem-se a necessidade de um
adequado aproveitamento das variedades de argilas disponiveis através de
estudos especificos que visem a purificacdo destas argilas menos nobres de
forma eficiente e industrialmente viavel, para producgéo de argilas bentoniticas e
por consequéncia, argilas organofilicas que atendam as necessidades em
aplicagdes como em fluidos de perfuragdo base 6leo e para produgao de

nanocompdésitos poliméricos.

O desenvolvimento destas argilas permitira a obtengdo de um produto
de maior valor agregado e maior rentabilidade as atividades de exploragao e

beneficiamento das empresas locais situadas em Boa Vista, PB.
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1.2 Objetivo geral

O presente trabalho tem por objetivo estudar a purificacdo de argilas

bentoniticas utilizando-se um hidrociclone, de forma a estudar o melhor

dimensionamento do hidrociclone para obter-se o processo de purificagdo mais

eficaz das argilas estudadas.

1.3 Objetivos especificos

Esse trabalho visa especificamente:

a.

Caracterizagdo das amostras de argila por analise quimica por
fluorescéncia de raios X (EDX), difracdo de raios X (DRX), analise
granulométrica (AG), analise térmica diferencial e termogravimétrica

(ATD e TG) e ensaios reologicos;

. desenvolvimento do sistema de purificacao;

. purificacdo da argila Chocolate e Brasgel PA utilizando 6

configuragdes do hidrociclone (2 vértex e 3 apex);

. caracterizacao por EDX, DRX, AG, ensaios reoldgicos e determinagéo

da concentragao das dispersdes das amostras do purificado e rejeito

do hidrociclone;

. determinagdo da melhor configuragédo do hidrociclone para purificagéo

das argilas, bem como avaliagdo do desempenho do equipamento.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Argilas bentoniticas

O termo bentonita foi aplicado pela primeira vez em 1898 a uma argila
plastica coloidal encontrada em Fort Benton em Wyoming (EUA), com
propriedade especifica e peculiar de aumentar varias vezes o seu volume
inicial se umedecida em agua e formar géis tixotrépicos em meios aquosos em
concentragdes muito baixas, em torno de 2%. Atualmente, pode-se definir
bentonita como sendo uma argila constituida essencialmente por um ou mais
argilominerais do grupo da esmectita especialmente a montmorilonita, nao
importando qual seja a origem geoldégica (SOUZA SANTOS, 1992;
VELENZUELA DIAZ, 1992).

A argila bentonitica pode ser definida como uma argila constituida
essencialmente de argilominerais do grupo das esmectitas, especialmente a
montmorilonita. Argilas esmectiticas sdo materiais constituidos de um, ou mais,
argilominerais esmectiticos e alguns minerais acessoérios (principalmente
quartzo, cristobalita, micas e feldspatos), possuem estrutura triférmica, do tipo
2:1, constituidas por duas folhas de silicatos (SiO;) tetraédricas, com uma folha
central octaédrica de alumina (Al,Os3), unidas entre si por oxigénios comuns as
folhas (SOUZA SANTOS, 1992; VELENZUELA DIiAZ, 1992). Os minerais do
grupo da esmectita sdo caracterizados por particulas muito finas, raramente
acima de 0,05um de didmetro (NORTON, 1979).

Podem ocorrer substituigdes isomoérficas por cations de menor valéncia
tanto nas camadas octaédricas, com substituigdo do A" por Mg”, como nas
camadas tetraédricas, com substituicdo do Si** por AP*, resulta destas
substituicdes isomorficas que as camadas ficam desequilibradas eletricamente
com uma deficiéncia de cargas positivas de aproximadamente 0,66 cation
monovalente por célula unitaria, de forma que na superficie maior das lamelas
de argila tem-se o surgimento de cargas negativas. Essa deficiéncia de cargas
positivas € equilibrada principalmente por cations hidratados fixados
reversivelmente as camadas, no espaco interplanar das camadas 2:1, podendo
assim ser trocados por outros cations (SOUZA SANTOS, 1992; GRIMSHAW,
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1971). Conforme a dimensdo do cation anidro e o numero de camadas de
moléculas de agua coordenadas ao cation (e, portanto, também intercaladas),
podem-se ter valores diferentes da distancia (d) interplanar basal. Comumente
a distancia interplanar de uma argila bentonitica esta na faixa de 13A a 15A
(SOUZA SANTOS, 1992). A estrutura da argila esmectita pode ser visualizada
na Figura 2.1.

Si0; ) @ Agua interlamelar
O Cations trocaveis: Na, Ca, Mg, Al, Ni
@ Aluminio, magnesio ou ferro

" Silicio trocavel por aluminio

Figura 2.1 - Estrutura da argila esmectitica

O teor do cation trocavel, expresso em miliequivalentes do cation por
100g de argila, € chamado CTC - capacidade de troca de cations. A
capacidade de troca de cations (CTC) das esmectitas varia de 80 a
I150meq/I00g de argila, sendo superior a dos demais argilominerais que
geralmente ndo ultrapassa 40meq/lI00g da argila. A facilidade de troca de
cations depende da sua valéncia, concentragdo, dimensdes e hidratagao além
de outros fatores (SOUZA SANTOS, 1992).

As bentonitas de elevado teor de sédio como cation trocavel revelam
uma capacidade de adsorver agua no espaco interplanar. Esta capacidade é
muito interessante do ponto de vista das aplicagdes tecnoldgicas. As bentonitas
sodicas sao capazes de adsorverem uma massa de agua 5 (cinco) vezes maior
que sua propria massa. De acordo com um mecanismo semelhante, as
bentonitas podem também adsorver e/ou reagir com moléculas orgénicas em

posicoes interlamelares. Essas moléculas podem ser derivadas de aminas,
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proteinas, acidos e outros; elas substituem os cations trocaveis formando
camadas mono ou dimoleculares. Os cations organicos também podem ser
fixados rigidamente a superficie externa e reagir/interagir com outros
compostos organicos (SOUZA SANTOS, 1992). Outros solventes, solu¢des de
surfactantes ibnicos ou nao-ibnicos podem ser absorvidos nas camadas da
argila (KOZAK, 2002).

2.1.1 Classificacao das bentonitas

As bentonitas podem ser classificadas como homocatidnicas e
policatibnicas, segundo os cations trocaveis presentes (SOUZA SANTOS,
1992; VELENZUELA DIAZ, 1992). As argilas bentoniticas homocatiénicas s&o
assim denominadas quando ha predominancia de um tipo de cation trocavel
como sodio ou calcio, sendo chamadas de bentonitas sédicas ou calcicas,
respectivamente. A ocorréncia mais comum € de bentonitas homocatidnicas
com predominancia de um cation como o Na®, nas bentonitas de Wyoming
(EUA), ou Ca®*, nas bentonitas do Mississipi (EUA), a tnica esmectita brasileira
contendo parte apreciavel de sédio como cation trocavel é a de Boa Vista, PB
(SOUZA SANTOS, 1992; ZANDONADI, 1982).

As argilas bentoniticas sdo denominadas policatidbnicas quando ndo ha
predominancia de um unico tipo de cation trocavel, cations como sddio, calcio,
potassio e outros podem estar presentes neste tipo de bentonita em teores
equivalentes. As esmectitas brasileiras sdo normalmente policatidnicas, sendo
geralmente calcio e magnésio os cations predominantes (SOUZA SANTOS,
1992; ZANDONADI, 1982).

Para uso industrial as argilas bentoniticas sdo divididas em bentonitas
que incham e que nao incham na presenga de agua. As bentonitas que incham
em presenca de agua apresentam o sédio (Na') como cation interlamelar
predominante. A montmorilonita € o Unico mineral em que as moléculas de
agua penetram espontaneamente entre as lamelas causando inchamento. Elas
penetram entre as camadas uma vez que as ligagdes residuais entre os

oxigénios (O%) das lamelas s&o fracas (NORTON, 1979). Quando s&o expostas
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a umidade atmosférica adsorvem agua, apenas até a quantidade
correspondente a uma camada monomolecular sobre cada lamina. Porém em
meio aquoso, essas argilas adsorvem continuamente varias camadas de
moléculas de agua, inchando e aumentando seu volume (SOUZA SANTOS,

1992). A hidratacao da argila bentonita pode ser visualizada na Figura 2.2.

As bentonitas que ndo incham em presenca de agua sao aquelas que
ndo possuem o sodio (Na’) como cation interlamelar preponderante. S&o
geralmente calcicas ou policatibnicas e quando expostas a umidade
atmosférica, adsorvem &gua até uma quantidade correspondente a trés
camadas moleculares. Em meio aquoso a adsor¢do de mais camadas de
moléculas de agua nao ocorre; ndao se da o desfolhamento acentuado das
laminas e estas precipitam rapidamente em dispersées aquosas (SOUZA
SANTOS, 1992; VALENZUELA DIAZ, 1999).

Mentmoarilonita de calcio ou sédio

@ Agua interlamelar
oNa
o ct

Figura 2.2 — Hidratagdo da esmectita sddica e calcica
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2.2 Producao de argilas bentoniticas

A abundancia das reservas mundiais de bentonita inviabiliza uma
estimativa confiavel desses recursos num contexto global. O Brasil, apesar de
posicionar-se entre os dez principais produtores mundiais, representou em

2007 apenas 2,0% da produgédo global atingindo 2,38x10°t, com reservas de

bentonita que totalizaram, aproximadamente, 41,4x10°t. As reservas do
Estado do Parana atingem 40,3% do total, 27,3% estdo em Sao Paulo e 24,9%
na Paraiba. Em 2007, a Paraiba foi o principal Estado produtor de bentonita
bruta com 88,5% da produgéo nacional, seguido por Sao Paulo (7,3%), a Bahia
em terceiro lugar com 3,9% e, por ultimo, com apenas 0,2%, o Parana (DNPM,
2008).

A empresa Bentonit Unido Nordeste S.A. (BUN) é a unica empresa
produtora de bentonita sbédica no pais credenciada pela Petrobras,
representando 98,7% da produgdo nacional de bentonita beneficiada, seguida
da empresa Bentonita do Parana Mineragao Ltda, localizada em Quatro Barras-
PR, com 1,3% (DNPM, 2008).

Nao existem bons dados estatisticos sobre a producdo mundial de
bentonitas organofilicas; contudo, as estimativas estdo entre 30 e 40 mil t por
ano. O maior produtor continua sendo a National Lead Industries (Bentonas),
seguidos pela Sud-Chemie (Tixogel), Southern Clay Products (Cloisite e
Claytone); a Industrial Mineral Ventures produz hectorita organofilica
(COELHO, 2007). Contudo, n&do sédo encontrados dados de produgao industrial
de argilas organofilicas no Brasil, nem tdo pouco da comercializacdo deste
como produto nacional. Os ramos industriais que fazem uso destas argilas

modificadas no Brasil utilizam insumos importados de alto custo.

2.3 Purificacao de argilas

As argilas esmectiticas de Boa Vista, PB, apresentam uma grande
quantidade de usos tecnologicos, porém a maioria das variedades

mineralogicas foi extinta em decorréncia do elevado volume de extracéo.
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Atualmente, somente as variedades denominadas localmente por Chocolate,
Verde-Lodo e Bofe sdo comercializadas, no entanto, apresentam um elevado
grau de contaminagdo por minerais acessorios. Dentre os contaminantes
encontram-se: silica, feldspato, gibsita, albita, anortita, ortoclases, apatita,
halita, calcita, dolomita, carbonato de sodio, siderita, biotita, muscovita, clorita,
pirita, caulinita, matéria organica e muitos outros. Estes elevados teores de
contaminagao influenciam as propriedades tecnoldgicas dessas esmectitas
(FERREIRA, 2008).

Atualmente, novas aplicagdes industriais das argilas bentoniticas vém
sendo desenvolvidas, como a utilizacdo em fluidos de perfuragdo base 6leo
para perfuracao de pocos de petréleo, bem como a incorporagdo em polimeros
para obtencdo de nanocompdsitos visando promover mudancas nas
propriedades mecanicas, térmicas, de barreira e retardancia de chama de
matrizes poliméricas, visando aplicagcbes nobres (SILVA, 2008). Estas
aplicagdes apresentam necessidades cada vez mais crescentes de matérias-
primas de elevada qualidade, principalmente, elevado grau de pureza e

controle de rigido da granulometria das particulas.

Os elementos contaminantes dificultam a troca estequiométrica do
cation Na® por moléculas organicas na obtencdo de argilas organofilicas
(VALENZUELA DIiAZ,1999). Nos fluidos de perfuragéo, contaminam os fluidos
antes de seu contato com a perfuracdo, sendo a viscosidade plastica a
propriedade reoldgica mais afetada (AMORIM, 2003). Para o caso dos
nanocompdsicos polimero/argila organofilica, os elementos contaminantes
podem afetar a intercalagdo das moléculas de polimero nas camadas de argila
organofilica, podem permanecer na forma de aglomerados na matriz
polimérica, causando perda de propriedades mecanicas, bem como ativar a
degradagao da matriz polimérica por possuirem elementos como ferro, entre
outros (SILVA, 2008).

O processo de purificacdo € normalmente realizado para eliminar as
fracbes nao argilosas, que geralmente sado sais e minerais insoltuveis, de forma
a concentrar apenas a fragédo argilosa que possui propriedades reoldgicas bem

mais estaveis e controlaveis (SINGH, 1992).
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Argilas utilizadas industrialmente para incorporagcdo em polimeros
devem apresentar menos de 5% em peso de impurezas. A montmorilonita
apresenta, geralmente, mais de 50% em peso de montmorilonita calcica. Esta
montmorilonita calcica apresenta expansdo nado uniforme em agua, de forma
que o processo de purificacdo da argila envolve geralmente a troca do calcio
pelo sddio. O processo de purificagao, frequentemente, envolve a redugao do
tamanho das particulas da argila, seja por meios mecanicos ou hidrodindmicos
(UTRACKI, 2004).

Muitos estudos vém sendo realizados com objetivo de desenvolver
metodologias para purificacdo das argilas bentoniticas. Utracki (2004) descreve
processos de purificacdo em que a argila é misturada com agua, aquecida e
pressurizada com vapor (T < 243°C; P < 3,5MPa) para hidratagdo, expans&o
com delaminagao de particulas, de forma que as particulas nao argilosas e as
particulas de argila mais grosseiras sao retiradas por meio do vapor e do ciclo
de expansdo. Outro processo descrito bastante complexo, de patente da
AMCOL, consiste no carregamento da argila em tanques de armazenamento,
utilizagdo de ventiladores e injetores de ar para transportar a argila para
tanques de mistura com agua com concentragéo entre 5 e 50% de massa mais
impurezas, por sedimentagdo sao retirados os detritos por um funil ao fundo do
tanque, o restante da barbotina € transportado por uma bomba para um tanque
de alimentacdo de uma série de hidrociclones que removem as impurezas com
didmetro superior a 50um. A mistura purificada contendo de 3 a 70% de argila
€ alimentada para uma coluna de troca de cations, para substituicdo dos
cations Ca?* por Na*. Nesta fase, mais de 90% do volume das particulas tém
diametro inferior a 40pm, com tamanho médio de particula de menor que 7um.
Apés a troca de cations, cerca de 95% do produto consiste de montmorilonita
sbdica. A mistura é levada para centrifuga (operando em alta forga centrifuga

de 2,5 a 3,5 kg) e apds seco por spray-drayer.

Na Universidade Federal de Campina Grande muitas pesquisas vém
sendo realizadas com objetivo de desenvolver metodologias especificas para
purificacdo das argilas encontradas no Estado. Uma metodologia de purificagéo

de argilas bentoniticas por sedimentagéo seletiva foi desenvolvido por Ferreira
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(2005), este processo consiste em dispersar a argila em agua, mantendo
controladas a concentragdes de argila e agitacdo da dispersdo, com posterior
separacgao, através de sedimentacéao seletiva, da fragédo argila, que permanece
em suspensdo, da fracdo nao argilosa, que sedimenta, juntamente com
particulas argilosas nao dispersas, sendo notaveis as melhorias reoldgicas. O
meétodo de sedimentacao seletiva apresenta baixo custo, porém necessita de

um elevado tempo para sua correta execugao.

Zanini (2006) desenvolveu um método de separagdo das fragdes de
argilas expansiveis baseado na lei de Stokes, em que foi construida uma
coluna bi-diametral, com uma placa porosa na sua parte inferior. A suspensao
de argila é vertida no interior da coluna e seu volume ocupa o cilindro de menor
didmetro e aplica-se um contra-fluxo de agua com vazdo conhecida e
constante. O diametro menor da parte inferior (zona de decantagédo) confere
mais turbuléncia ao fluxo, evitando aglomeragdes garantindo o leito fluidizado.
Na parte superior se atinge a velocidade ou fluxo escolhido, obtendo-se uma

decantacao seletiva.

Araujo (2006) desenvolveu em seu trabalho um procedimento para
purificacdo de argila que consiste na remog¢ao da matéria organica através da

adicdo de uma solugao de peroxido de hidrogénio em uma disperséo de argila

em agua com solugcdo tampao (pH 5). A matéria organica tem grande
influéncia sobre a capacidade de troca de cations da argila, € encontrada nas
argilas ocorre na forma de linhito, ceras e derivados do acido umico. Impurezas
de natureza orgénica conferem um carater plastico as argilas devido aos acidos
umicos agirem como coldide protetor hidrofilico das particulas de

argilominerais.

2.3.1 Uso de hidrociclones para purificacao de argilas

Os hidrociclones tém sido utilizados para fins industriais por mais de 100
anos. Embora a primeira patente para hidrociclone tenha surgido em 1891, sé
comecou a ser utilizado apos a Segunda Guerra Mundial (SOCCOL, 2007). A

aparente simplicidade do hidrociclone, baixo custo, grande capacidade e de
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pequeno volume, certamente contribuiu para sua popularidade em muitos
ramos industriais. Recentemente apresenta inumeras aplicagbes em
engenharia ambiental, engenharia petroquimica, engenharia de alimentos,
eletroquimica, bioengenharia, processo de polpacéo, entre outras (CHU, 2000).
Apesar de os hidrociclones terem sido inicialmente projetados para separagao
de liquidos com solidos suspensos, atualmente, tem sido aplicado em
processos de separacgdo solido-sélido, liquido-liquido e separagdo gas-liquido
(SOCCOL, 2007).

O fluxo interno do hidrociclone é bastante complexo. O principio de
funcionamento deve-se a alimentagdo tangencial de uma suspensao solido-
liquido na regi&o cilindrica do equipamento, e devido a forga centrifuga e ao
formato do equipamento, tem-se a formagdo de um vértex descendente,
fazendo com que as particulas maiores e mais densas sejam projetadas contra
a parede, sendo entdo arrastadas até a saida inferior do mesmo, denominada
apex (underflow). As particulas menores e de menor densidade sé&o entdo
arrastadas para o centro do equipamento formando um voértex ascendente,
saindo por um orificio superior denominado vortex (overflow) (BERGSTROM,
2007; TILLER, 2007).

O fluxo em um hidrociclone é muitas vezes descrito como uma
combinagdo de um fluxo espiral descendente exterior e um fluxo ascendente
interior helicoidal (BERGSTROM, 2007; TILLER, 2007). A suspensao €
bombeada através do tubo de alimentacdo e entra no hidrociclone com um
movimento rotacional descendente, e tenta sair pelo orificio rejeito (underflow).
Como esta abertura € relativamente pequena, apenas parte do liquido
consegue sair, carregando consigo as particulas grossas. O liquido que nao
consegue sair por este caminho, volta, formando um voértice ascendente
interno, que sai pelo tubo da suspensao diluida, juntamente com as particulas
finas (SOCCOL, 2003). Conforme pode ser visualizado na Figura 2.3.

O movimento de rotagdo do liquido cria uma zona central de baixa
pressdo, que normalmente resulta na formagdo ao redor do eixo do
hidrociclone de uma superficie livre de liquido, podendo ser composta por ar,

se uma das saidas, ou ambas, encontram-se abertas para a atmosfera ou pode
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ainda ser formada por vapor ou gases dissolvidos no liquido. Geralmente, a
auséncia do nucleo central gasoso, que pode ocorrer ao evitar a comunicagao
direta das correntes de saida com a atmosfera e por meio do controle da
pressao nas tubulagdes do diluido e do concentrado, produz um aumento na
queda de pressédo, para uma mesma vazao de alimentagdo, assim como uma

qgueda na eficiéncia de separacéao do hidrociclone (SOCCOL, 2003).

Purificado
(overflow)

Dispersao de
alimentacdo [

e

q

Rejeito
(underflow)

Figura 2.3 — Fluxo no interior de um hidrociclone
Fonte: TILLER, 2003

Para se obter um satisfatério desempenho em separagao, muito tem
sido os estudos sobre as dimensbdes geométricas do hidrociclone. No entanto,
nao importa o quanto varia a escala de dimensao, o processo de separagdo no
hidrociclone com estrutura convencional é sempre acompanhada por algumas
desvantagens inerentes, tais como a insatisfatoria nitidez de separagao e a
perda de carga (CHU, 2000).
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O uso de um hidrociclone pode representar uma ferramenta bastante
eficiente e de custo acessivel para a purificacdo de argilas naturais em escala
industrial, separando-se as fragbes mais grosseiras, relativas a presenca
principalmente de minerais acessorios, das fragdes mais finas, constituidas do

argilomineral.

2.3.2 Tamanho das particulas de argila

As argilas bentoniticas apresentam especial dificuldade de separagao
tendo em vista que o didmetro de corte para selegdo da fragao argila é
bastante baixo, fracbes abaixo de 2um, bem como devido aos efeitos de
interagbes entre as particulas. Em uma suspensado diluida de bentonita as
lamelas de argila podem se empilhar paralelamente formando aglomerados
denominados tactoids. O numero de lamelas de argila em um aglomerado
geralmente aumenta com o peso atdbmico e carga do cation trocavel
(WHALLEY, 1991).

Alguns fatores afetam o desempenho do hidrociclone, entre eles tem-se
a temperatura, viscosidade da fase continua, diferencial de densidade,
velocidade de admissdo e distribuicdo granulomeétricas das particulas. A
granulometria das particulas € fundamental e esta relacionada com o
comportamento dos materiais nas diferentes fases unitarias (FLORENCIO,
2006), bem como consiste em um dos parametros de maior interesse para o

produto gerado deste processo de purificacdo: a argila purificada.

Existem diferentes técnicas para a determinacdo da distribuicdo
granulométrica, com base em diversos principios fisicos, e que medem
propriedades distintas relacionadas com o tamanho das particulas, sempre
consideradas esféricas. O método mais preciso para a analise média do
tamanho das particulas é o método da sedimentacéo, onde a velocidade das
particulas em agua é medida e, entdo, convertida em tamanho de particulas
pela lei de Strokes. Admite-se que as particulas estao individualizadas pelo
defloculante e que a velocidade de sedimentagcao € a mesma das esferas de

diametros equivalentes. Isso requer uma suspensdo diluida e completa
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defloculacdo. Tem sido mostrado que as particulas de argila em forma de
placas sedimentam quase com a mesma velocidade que uma esfera tendo um
diametro igual a largura da placa (NORTON, 1979).

A utilizacao da técnica de espalhamento de luz vem sendo amplamente
utilizado em funcao da simplicidade operacional, reprodutibilidade e por permitir
a medicao de particulas desde tamanhos nanométricos até milimétricos. O
método de Espalhamento de Luz Laser, conhecido como Difragdo Fraunhofer,
utiliza como principio a interagdo de um feixe de luz com as particulas em um
meio fluido (FLORENCIO, 2006). O método mais conveniente para argilas de
expressar os resultados da distribuigdo do tamanho das particulas € expressar
a porcentagem ponderal das particulas de didmetro equivalente inferior a um
tamanho versus o logaritmo do tamanho (NORTON, 1979).
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3. MATERIAIS E METODOLOGIA

Neste capitulo serdo apresentados os materiais e a metodologia
utilizados para o desenvolvimento deste trabalho. A metodologia de purificagao
de argilas bentoniticas estudada utiliza um hidrociclone sendo estudadas as
argilas da variedade Chocolate como encontrada na natureza e Brasgel PA

comercial, beneficiada e sddica.

3.1 Materiais

As argilas bentonitas utilizadas foram:

e a argila bentonitica Brasgel PA na forma beneficiada para
comercializagdo fornecida pela Bentonit Unido Nordeste para
fluidos de perfuracdo de pogos de petrdleo, oriunda do Municipio
de Boa Vista, PB.

e a argila bentonitica denominada Chocolate na forma natural
fornecida pela Mineragdo Bravo, Campina Grande, PB, oriunda

do Municipio de Boa Vista, PB.

O hidrociclone utilizado € o modelo RWK 42L da Netzsch AKW. O corpo
do hidrociclone apresenta diametro externo de 35 mm e interno de 20 mm,
composto de trés apex e dois vortex com as dimensdes indicadas na Tabela
3.1. A Figura 3.1 apresenta o detalhamento da geometria do hidrociclone com
medidas em milimetros. O hidrociclone possui capacidade de separacido de

particulas com diametro de 4 a 8um, com rendimento de 50%.

Tabela 3.1 — Dimensdes dos apex e vortex do hidrociclone

Vortex Apex
A B 1 2 3
Diametro interno (mm): 5 6 4 3
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RWK 42L
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Figura 3.1 — Geometria do hidrociclone, medidas em milimetros

3.2 Metodologia

A metodologia utilizada para o desenvolvimento desta pesquisa esta
descrita no fluxograma da Figura 3.2. Posteriormente, cada etapa sera
detalhada.
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Argilas bentoniticas
(Chocolate e Brasgel PA)

Caracterizagao Dispersao da argila
(AQ, DRX, ATD, TG, ém agua
AG, IR) (Concentragao de 4%)
|
Hidrociclonagem
das dispersodes de argila
v
Separagao do fluxo Separacgao do fluxo
ascendente descendente
Overflow Underflow
(Purificado) (Residuo)

[Ensaios reol()gicos}

!

Caracterizacao
(AQ, DRX, AG)

Figura 3.2 — Fluxograma de trabalho

3.2.1 Caracterizacao das argilas bentoniticas Chocolate e Brasgel PA

As argilas Chocolate e Brasgel PA foram caracterizadas através dos
seguintes métodos: analise quimica (AQ); difracdo de raios X (DRX), analise
termogravimétrica (TG), analise térmica diferencial (ATD), analise

granulométrica (AG) e espectroscopia na regido do infravermelho (IR).

3.2.1.1 Analise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX)

A analise quimica fornece dados fundamentais de grande utilidade

industrial e cientifica, apesar de nao permitir uma avaliagdo completa da
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composicado mineraldgica e das propriedades fisico-quimicas (SOUZA
SANTOS, 1992).

As amostras de argila foram passadas em peneira ABNT N° 200
(0,074mm) e submetidas a analise quimica por fluorescéncia de raios X. O
espectrémetro de fluorescéncia de raios X determina, semi quantitativamente,
os elementos presentes, na forma de 6xidos, em uma determinada amostra,
através da aplicagédo de raios X na superficie da amostra e a posterior analise
dos raios X fluorescentes emitidos por cada um dos elementos quimicos
presentes na amostra, em equipamento EDX 720 da Shimadzu. A geragao de

raios X é feita por meio de um tubo com alvo de Rh.

Neste trabalho as determinacbes de: perda ao fogo (por calcinagao),
SiOz, Al,O3, CaO, Fe;03, MgO, NayO e K0 foram analisadas.

As analises quimicas por fluorescéncia de raios X foram realizadas no
Laboratério de Caracterizagcdo da Unidade Académica de Engenharia de

Materiais da Universidade Federal de Campina Grande-PB.

3.2.1.2 Difracao de raios X

Com a difracdo de raios X das argilas € possivel a determinacdo das
fases cristalinas presentes na amostra, como a presenca do argilomineral
esmectitico, bem como a presenca dos minerais acessorios. A posicao dos
picos difratados se refere a distancia interplanar basal dos planos
cristalograficos paralelos, sendo uUnica para cada composto que pode ser
identificado com base na comparagao entre seus picos difratados e padrdes
conhecidos (SOUZA SANTOS, 1992).

As argilas Chocolate natural e Brasgel PA foram peneiradas em malha
ABNT n°200 (0,074mm) e colocadas em porta amostra de Al para analise por
difracdo de raios X, em equipamento XRD 6000 da Shimadzu. A radiagéo
utilizada foi Ka do Cu (40kV/30mA); a velocidade do goniémetro foi de 2°/min e
passo de 0,02°. A interpretagao dos difratogramas foi efetuada por comparagao
com padrées contidos no PDF 02 (ICDD, 2003).
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As analises de difragdo de raios X foram realizadas no Laboratério de
Caracterizacdo da Unidade Académica de Engenharia de Materiais da

Universidade Federal de Campina Grande-PB.

3.2.1.3 Analise granulométrica por difracao a laser

A anadlise granulométrica por difracao a laser (AG) utiliza o método de
dispersao de particulas em fase liquida associado com um processo de medida
Optica através de difracdo de laser. Neste método, € combinada a relacéo
proporcional entre a difracdo do laser e a concentracdo e tamanho de

particulas.

Para realizagdo desta caracterizagdo, a argila bentonitica Chocolate
natural e Brasgel PA foram dispersas em agua deionizada a uma concentragao
de 4% (20g de argila + 500mL de agua) em agitador Hamilton Beach N5000 a
uma velocidade de 17.000rpm por 20min, em seguida esta dispersao foi

mantida em repouso por 24h.

Em seguida, as amostras foram submetidas a uma nova agitagéo por
10min, sendo coletadas diretamente do agitador com utilizagdo de um conta-
gotas e colocadas no equipamento CILAS modelo 1064, em modo umido, até
atingir a concentragdo ideal que é de 150 unidades de difragdo/area de
incidéncia. Este procedimento foi selecionado como tentativa de evitar a

sedimentacao das fragdes mais grosseiras.

Para as amostras do sistema de purificacdo pelo hidrociclone, foram
coletadas amostras da dispersdo purificadas e do rejeito, ficando estas
repousando por cerca de 24h. Em seguida o procedimento foi idéntico ao

descrito acima

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Caracterizacdo da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de

Campina Grande-PB.
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3.2.1.4 Analises termogravimétrica e térmica diferencial

A analise termogravimétrica (TG) fornece as perdas de massa em
funcdo do aumento da temperatura e a analise térmica diferencial (ATD) indica
as faixas de temperaturas em que ocorrem transformacbes endo e
exotérmicas. Sao informagdes de grande importdncia para processos de

produgao ceramica.

As curvas térmicas foram obtidas por meio de um sistema de Analises
Térmicas Shimadzu TA 60h, com razido de aquecimento 12,5°C/min com
atmosfera de nitrogénio. A temperatura maxima para ambos os casos foi de

1000°C e o padrao utilizado na ATD foi 6xido de aluminio (Al.O3) calcinado.

Os ensaios foram realizados no Laboratorio de Reciclagem da

Universidade Federal de Campina Grande-PB.

3.2.1.5 Espectroscopia na regido do infravermelho

As amostras de argila bentonitica foram caracterizadas na forma de
pastilhas feitas a partir de 0,007g de argila e 0,1g de KBr prensadas com 5t
durante 30s. As pastilhas foram caracterizadas por espectroscopia vibracional
no infravermelho, realizado em um espectrofotémetro de infravermelho (IR)
AVATAR TM 360 FT-IR E.S.P. na regido compreendida entre 4000 e 400 cm”
com incremento de 500cm™ e resolugdo de 4cm™’. As andlises de
espectroscopia na regido do infravermelho foram realizadas no Laboratério de
Ceramica do Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade

Federal de Campina Grande, PB.

3.2.2 Processo de purificacdo pelo hidrociclone

O sistema de purificagdo montado no Laboratério de Reciclagem de
Residuos da Universidade Federal de Campina Grande, PB, pode ser
visualizado na Figura 3.3 e na Figura 3.4. Este sistema & composto de: 1)

reservatorio com capacidade de 50L para dispersao inicial; 2) agitador
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mecanico para a dispersao da argila em agua; 3) hidrociclone; 4) reservatorio
com capacidade de 50L para dispersao purificada (saida superior do
hidrociclone: overflow); 5) bomba centrifuga que bombeia a dispersdo do
reservatorio 1 para o hidrociclone; 6) manémetro para ajuste da pressao de

bombeio.

Manémetro c/ diafragma Purificado
0 -4 bar (Overflow)

Valvula Ll:

Hidrociclone
Recipiente
dispersao inicial
Rejeito
(Underflow)

{ ) Bomba

Figura 3.3 — Fluxograma do sistema de purificagédo pelo hidrociclone

O processo de purificagédo pelo hidrociclone foi realizado como segue:

» Primeiramente foi realizada a disperséo da argila em agua na concentragao
de 4%, misturando-se: 1200g de argila (secas em estufa a 60°C para
retirada de umidade) + 30L de agua deionizada. A mistura foi agitada com

agitador mecéanico a velocidade de 2000rpm por um periodo de 24h;

= a dispersdo de argila chocolate natural foi peneirada em peneira ABNT

n°16 (1mm) para retirar fragdes muito grosseiras que danificariam a bomba;

* em seguida, a disperséao foi bombeada a uma presséo de 1,5 a 2bar para o
hidrociclone com uma determinada configuracdo de apex e voértex.

Verificando os tamanhos dos apex e vértex na Tabela 3.1,

» foram utilizadas as 6 (seis) combinagdes possiveis de apex e vortex: A1,
A2, A3, B1, B2 e B3. Para cada configuragao foram realizadas purificagbes

de 2 dispersdes, uma com argila Chocolate e outra com a Brasgel PA;

» foi medido o rendimento em volume da dispersao purificada;
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» foram coletadas amostras de 1L do purificado e do rejeito de cada
batelada. A quantidade de amostras coletadas, a nomenclatura e os
parametros do hidrociclone referente a cada amostra estdo apresentados
na Tabela 3.2 e Tabela 3.3, para as amostras de argila Chocolate e Brasgel

PA, respectivamente;

= apos a primeira batelada, o rejeito foi descartado e o purificado foi passado
novamente pelo hidrociclone, sendo coletadas novamente amostras do
purificado e rejeito. Este procedimento foi repetido até 4 vezes. Em alguns
casos nao foi possivel a repeticdo das bateladas devido ao pequeno

volume do purificado apds as primeiras bateladas;

* nas amostras coletadas foram realizados: ensaios reolégicos para
determinacdo da viscosidade aparente e plastica, determinacdo da
concentragdo, analise granulométrica (AG), analise quimica por
fluorescéncia de raios X (EDX), difragdo de raios X (DRX), analise térmica

diferencial e termogravimétrica (ATD e TG).

Figura 3.4 — Sistema de purificagdo de argilas com uso do hidrociclone

Legenda: 1) reservatério com capacidade de 50L para disperséo inicial; 2) agitador mecéanico para a
disperséo da argila em agua; 3) hidrociclone; 4) reservatorio com capacidade de 50L para disperséao
purificada (saida superior do hidrociclone: overflow); 5) bomba centrifuga que bombeia a dispersédo do
reservatorio 1 para o hidrociclone; 6) mandmetro para ajuste da pressdo de bombeio.
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Tabela 3.2 — Quadro de amostras coletadas da argila Chocolate

N° . Cor_]ﬁgur.agéo do Purificado Rejeito N° de clicos
Amostra Argila hidrociclone (overflow) (underflow) de
Amostras Vorex | A OF UF purificagdo
pex
1 CH_A1_OF1 X 1
2 CH_A1_OF2 1 X 2
3 CH_A1_OF3 X 3
4 CH_A2_OF1 X 1
5 CH_A2_OF2 p X 2
6 CH_A2_OF3 A X 3
7 CH_A2_OF4 X 4
8 CH_A3_OF1 X 1
9 CH_A3_OF2 3 X 2
10 CH_A3_OF3 X 3
11 CH_A3_OF4 X 4
12 CH_B1_OF1 X 1
13 CH_B1_OF2 1 X 2
14 CH_B1_OF3 X 3
15 CH_B1_OF4 X 4
16 CH_B2_OF1 X 1
17 CH_B2_OF2 B p X 2
18 CH_B2_OF3 X 3
19 CH_B2_OF4 X 4
20 CH_B3_OF1 X 1
21 CH_B3_OF2 3 X 2
22 CH_B3_OF3 X 3
23 CH_B3_OF4 X 4
—— Chocolate
24 CH_A1_UF1 X 1
25 CH_A1_UF2 1 X 2
26 CH_A1_UF3 X 3
27 CH_A2_UF1 X 1
28 CH_A2_UF2 9 X 2
29 CH_A2_UF3 A X 3
30 CH_A2_UF4 X 4
31 CH_A3_UF1 X 1
32 CH_A3_UF2 3 X 2
33 CH_A3_UF3 X 3
34 CH_A3_UF4 X 4
35 CH_B1_UF1 X 1
36 CH_B1_UF2 1 X 2
37 CH_B1_UF3 X 3
38 CH_B1_UF4 X 4
39 CH_B2_UF1 X 1
40 CH_B2_UF2 B 9 X 2
41 CH_B2_UF3 X 3
42 CH_B2_UF4 X 4
43 CH_B3_UF1 X 1
44 CH_B3_UF2 3 X 2
45 CH_B3_UF3 X 3
46 CH_B3_UF4 X 4

24
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Tabela 3.3 - Quadro de amostras coletadas da argila Brasgel PA

N° ' Cor)ﬁgur.agéo do Purificado Rejeito N° de clicos
Amostra Argila hidrociclone (overflow) (underflow) de
Amostras Voo T A OF UF purificagio
pex
47 BR_A1_OF1 X 1
48 BR_A1_OF2 1 X 2
49 BR_A1_OF3 X 3
50 BR_A1_OF4 A X 4
51 BR_A2_OF1 ) X 1
52 BR_A2_OF2 X 2
53 BR_A3_OF1 3 X 1
54 BR B1_OF1 X 1
55 BR_B1_OF2 1 X 2
56 BR _B1_OF3 X 3
57 BR _B1_OF4 X 4
58 BR B2 _OF1 B X 1
59 BR_B2_OF2 2 X 2
60 BR_B2_OF3 X 3
61 BR _B3_OF1 3 X 1
62 BR_B3_OF2 | Brasgel X 2
63 BR_A1_UF1 PA X 1
64 BR_A1_UF2 1 X 2
65 BR_A1_UF3 X 3
66 BR_A1_UF4 A X 4
67 BR_A2_UF1 ) X 1
68 BR_A2_UF2 X 2
69 BR_A3_UF1 3 X 1
70 BR_B1_UF1 X 1
71 BR_B1_UF2 1 X 2
72 BR_B1_UF3 X 3
73 BR B1_UF4 X 4
74 BR_B2_UF1 B X 1
75 BR_B2_UF2 2 X 2
76 BR_B2_UF3 X 3
77 BR_B3_UF1 3 X 1
78 BR_B3_UF2 X 2

3.2.3 Determinacao da concentracao das amostras da dispersao

purificada e do rejeito do hidrociclone

Para determinacdo da concentracdo das amostras da dispersao inicial,

do purificado e do rejeito do hidrociclone foram realizadas as pesagens dos

recipientes sem amostras (P4), apos foram colocados 10mL de cada amostra

das dispersdes purificadas e dos rejeitos do hidrociclone e levados para estufa
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a 110°C por 24h, em seguida foram realizadas as pesagens dos recipientes
mais amostras secas (P2). A determinagdo da concentracao foi realizada de

acordo com a Equacéo 3.1.

C=P21—;P1><100=[°o] (3.1)

3.2.4 Ensaios reoldgicos de viscosidade aparente e plastica

As amostras das dispersdes de argila purificada e do rejeito do
hidrociclone foram colocadas no viscosimetro FANN 35A a 600rpm e apoés
2min foi medida a deflexdo do ponteiro (Lsoo), apos a velocidade de rotagéo foi
reduzida para 300rpm e a leitura da deflexdo (Lsoo) medida apds 15s. A
viscosidade aparente (VA) foi calculada aplicando a Equacédo 3.2, enquanto
que a viscosidade plastica calculada de acordo com a Equagdo 3.3
(PETROBRAS, 1998).

L

VA = =% 3.2
. (3.2)
VP = Legy — Laoo (3.3)

3.2.5 Desempenho do hidrociclone

Para a avaliacdo do desempenho do hidrociclone foram cronometrados
os tempos gastos e o volume aproximado do purificado de cada batelada de
ensaio. Para avaliagdo do desempenho do hidrociclone sao levados em
consideragao os resultados de caracterizagdo das argilas Chocolate, Brasgel

PA e das amostras do purificado e rejeito do hidrociclone.

Uma estimativa da eficiéncia (E) do teor de fragcado argila (particulas
com d<2um) no 1° ciclo de purificagdo pode ser calculada com base na relagéo
da fracdo massica da fragdo argila no purificado com a fragdo massica da

fracéo argila de alimentacao, conforme a Equacgao 3.4.
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E (%) = Vazéao massica fragéo argila purificado

- — > : _ —x 100 (3.4)
Vazao massica fracao argila alimentagao

Conhecendo-se o volume das dispersdes iniciais e purificadas, do
tempo cronometrado do 1° ciclo de purificagdo, bem como a porcentagem da
fracado argila de cada dispersao considerada, obtida dos resultados de andlise

granulométrica, tem-se a Eficiéncia da fragao argila dada pela Equacéao 3.5.

E (o/) Volume dispersao purificada x (% fragao argila purificada)
0 =
Volume dispersao inicial x (% fragao argila inicial)

x100  (3.5)
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos
ensaios realizados que compreendem os ensaios de caracterizagdo das argilas
Chocolate e Brasgel PA, estes resultados sdo comparados com os resultados
dos ensaios de caracterizagdo das amostras destas argilas obtidas apos o
processo de purificagdo pelo hidrociclone. O sistema de purificagdo pelo
hidrociclone foi entdo comparado a partir dos resultados de caracterizacdo de
seu produto purificado e de seu rejeito gerado, bem como de outros parametros

como rendimento de cada batelada de ensaio.

4.1 Caracterizacao das argilas bentoniticas Chocolate e Brasgel PA

4.1.1 Composicao quimica por fluorescéncia de raios X (EDX)

As composi¢des quimicas das argilas Chocolate e Brasgel PA estao
apresentadas na Tabela 4.1, evidenciando que possuem composicao tipica das
argilas bentoniticas (AMORIM, 2003; SOUZA SANTOS, 1992). Comparando-se
as composigdes quimicas das duas argilas estudadas, verifica-se que a argila
Brasgel PA apresenta menor teor de ferro, e teor de Na;O proveniente do
tratamento com carbonato de sédio Na,CO3; enquanto que a argila Chocolate
nao apresenta devido a auséncia deste tratamento. A presenca de magnésio,
calcio e potassio nas argilas indicam o carater policatidbnico das argilas. A maior
perda ao rubro da argila Chocolate indica maior teor de matéria orgénica

presente.

Tabela 4.1 — Composicao quimica das argilas Chocolate e Brasgel PA

Oxidos | <., | ALO; | Fe05 | MgO | NaxO | Ca0 | K0 | Quos | pr
Amostra o) | (%) | (%) | %) | (%) | %) | () | ) | ()

Chocolate | 57,65 | 18,83 | 10,44 | 2,74 | 0,00 | 0,36 | 0,43 | 0,83 | 8,72

Brasgel PA | 62,40 | 16,71 | 7,81 2,18 1,59 | 1,34 | 0,51 1,16 | 6,30
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A Figura 4.1 apresenta as variagdes percentuais da composi¢cao quimica
de cada amostra coletada do hidrociclone da argila Chocolate em relagéo a
composi¢cdo quimica original desta argila apresentada na Tabela 4.1. E a
Figura 4.2 apresenta as variagdes percentuais da composi¢céo quimica de cada
amostra coletada do hidrociclone da argila Brasgel PA em relacdo a

composi¢ao quimica original desta argila.

Para a argila Chocolate, de uma forma geral, tanto nas amostras
purificadas quanto no rejeito, ocorre redugéo dos teores de SiO,, Fe;03 e K;0,
que estdo presentes nas fragdes mais grosseiras, e aumento dos teores de
Al,O3; que relaciona ao aumento do teor de fracdo argila, MgO e Perda ao

Rubro (PR) que se relaciona com a presenga de matéria organica.

Verifica-se que ocorre diminuicdo mais acentuada do teor de silica e
aumento da porcentagem de perda ao rubro das amostras purificadas da argila
Chocolate das configuragdes do hidrociclone, em ordem decrescente: A3, A1 e
B3.

Na configuragdo A1, o purificado do 1° ciclo apresentou aumento na
Perda ao Rubro (PR) e redugao do teor de Fe,O3; se comparado com a amostra
do rejeito. As amostras do purificado e rejeito do 2° 3° e 4° ciclos desta
configuragdo A1 ndo apresentaram variagbes em relagdo um ao outro,
indicando que apo6s o 1° ciclo ndo ocorre mudanga na composi¢cao quimica. Na
configuracdo B3 a perda ao rubro € maior no rejeito que no purificado,
indicando uma concentracdo de matéria organica no rejeito. Na configuragao

A3, o teor de silica do produto reduz a cada ciclo de purificacao.

Observa-se, a partir da Figura 4.2 para a argila Brasgel PA que, de uma
forma geral, tanto nas amostras purificadas quanto no rejeito, ocorre redugao
dos teores de SiO, e CaO, que estao presentes nas fragcbes mais grosseiras, e
aumento dos teores de Alb,O; e Na,O que relaciona ao aumento do teor de
fragcéo argila, MgO e Perda ao Rubro (PR) que se relaciona com a presenga de

matéria organica.
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Variacao percentual da composicao quimica do fluxo purificado em relagao a argila Chocolate

Figura 4.1 — Variacao percentual da composi¢cao quimica das amostras da argila Chocolate
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Figura 4.2 - Variagao percentual da composi¢cdo quimica das amostras da argila Brasgel PA

Martins, A.B., Uso de um Hidrociclone para Purificagdo de Esmectitas




Capitulo 4 - Resultados e Discussées Dissertacdo de Mestrado 32

Verifica-se, a partir da Figura 4.2, que apresentam diferencas na
composi¢cao quimica entre purificado e rejeito para as amostras das seguintes
configuragbes do hidrociclone: A1 (1° ciclo) e B1 (1° ciclo). Para as
configuragbes A2, A3, B2 e B3 a composi¢cado quimica do purificado e rejeito

sdo bastante similares.

Na configuracdo A1 o rejeito do 1° ciclo apresentou composi¢cao quimica
proxima da argila Brasgel PA inicial, porém com uma tendéncia, diferente do

comportamento geral, de diminuigdo dos teores de Al,O3 e Fey0s.

Na configuragdo B1 o rejeito do 1° ciclo de purificagdo apresentou
significativo aumento do teor de silica e diminuicao dos teores de Al,O3, Fe;03
e perda ao rubro, comportamento este distinto das demais amostras, mesmo
se comparado com as amostras obtidas com a argila Chocolate. O aumento do
teor de silica no rejeito pode significar uma maior efetividade do processo de

purificacdo da argila.

4.1.2 Difracdo de raios X

A Figura 4.3 apresenta os difratogramas de raios X das argilas
Chocolate e Brasgel PA. Observa-se a presenca do argilomineral esmectitico
caracterizado pela distancia interplanar de 15,07A para a argila Brasgel PA e
13,05A para a argila Chocolate, e picos de menor intensidade com distancias
de 4,47A e 2,45A para as duas argilas estudadas, referentes as reflexées de
segunda e terceira ordem, respectivamente. A presengca de quartzo é

caracterizada pelas distancias interplanares de 3,35A e 4,25A.
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Figura 4.3 — Difratogramas da raios X das argilas Chocolate e Brasgel PA

A Figura 4.4 apresenta as difracbes de raios X das amostras da argila
Chocolate, do purificado e do rejeito, obtidas com as configuragdes A1 e A2 do
hidrociclone. Verifica-se que ocorre aumento da intensidade dos picos
caracteristicos do argilomineral esmectitico (13,05A e a 4,47A) em todas as
amostras coletadas do purificado e rejeito, indicando que ocorre aumento do
teor do argilomineral, sendo mais acentuado nas amostras do 1° ciclo do
rejeito, e ocorre diminuigdo da intensidade do pico caracteristico do quartzo
(3,35A), estes efeitos demonstram uma concentracdo da fragéo argila em todas

as amostras.

Verifica-se, a partir da Figura 4.4, em ambas as configuragdes, que o
pico da esmectita na amostra do rejeito do 1° ciclo apresenta intensidade cerca
que 2 vezes maior que o da argila Chocolate original, este fato pode
demonstrar que fragcbes de argila com empacotamento mais organizado,
formando fragdes mais grosseiras foram também eliminadas no rejeito da
primeira batelada de purificacdo. Apds 1° ciclo de purificagdo, as amostras do
purificado apresentam pequena reducdo gradativa da intensidade do pico
caracteristico do quartzo, indicando que ocorre diminuigdo das concentragdes

das fragdes de quartzo a cada ciclo de purificag&o.

Martins, A.B., Uso de um Hidrociclone para Purificagdo de Esmectitas



Capitulo 4 - Resultados e Discussées Dissertacdo de Mestrado 34

Verifica-se que o teor da fragéo argila no rejeito do 2° ciclo de purificagéao
na configuragdo A2 é maior que na configuracao A1 mostrando que ocorrem

mais perdas de fragbes argila no rejeito da configuragédo A2.

Os difratogramas de raios X das amostras da argila Chocolate, do
purificado e do rejeito, sdo apresentados na Figura 4.5 para as amostras
obtidas com as configuragdes do hidrociclone A3 e B1, na Figura 4.6 para as

amostras obtidas com as configurag¢des do hidrociclone B2 e B3.

Verifica-se que em todos os casos ocorre comportamento semelhante ao
apresentado no caso anterior para a configuragdo A1, com diminuicdo da
intensidade dos picos de quartzo (3,35A), pequenos aumentos dos picos
caracteristicos da esmectita (13,05A e a 4,47A). Pode-se observar que na
Figura 4.5 para a configuragdo A3 que o pico do quartzo do purificado do 4°
ciclo de purificagao apresenta a menor intensidade, indicando neste caso um
maior grau de purificacdo. Para a configuracdo B1 observam-se teores
elevados de fragdo argila nos rejeitos do 1°, 2° e 3° ciclos de purificagéo,

indicando perdas de fragdes argila no rejeito.

A Figura 4.7 apresenta os difratogramas de raios X das amostras da
argila Brasgel PA, do purificado e do rejeito, obtidas com as configuragcbes A1 e
B1 do hidrociclone. Verifica-se que, de uma forma geral, as amostras do
purificado apresentam o pico caracteristico da esmectita (15,07A) na mesma
intensidade do pico da argila Brasgel PA original, e tendéncia de diminui¢cao
dos picos caracteristicos do quartzo (3,35A e 4,25A), indicando a tendéncia de

diminuigao da concentracado de quartzo das amostras purificadas.

As amostras dos rejeitos dos 1° ciclos de purificagdo apresentam
aumento significativo da intensidade dos picos caracteristicos do quartzo,
principalmente a 3,35A, indicando que ocorreu concentracdo das fragbes de
quartzo no rejeito com diminui¢do da concentragao da fragédo argila evidenciado
pela diminuicdo da intensidade do pico caracteristico da esmectita nesta

amostra.

Para a configuracao A1, apos o 1° ciclo de purificagdo, as amostras do

purificado e rejeito apresentam-se bastante semelhantes entre si, mostrando
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que somente o 1° ciclo apresenta purificagao consideravel, para a configuragao

B1 ocorre concentracao do teor de quartzo ainda no 2° ciclo de purificagao.

A Figura 4.8 apresenta as difracbes de raios X das amostras da argila
Brasgel PA, do purificado e do rejeito, obtidas com as configuragbes A2, A3, B2
e B3 do hidrociclone. Verifica-se que, de uma forma geral, as amostras do
purificado apresentam o pico caracteristico da esmectita (15,07A) na mesma
intensidade do pico da argila Brasgel PA original, e tendéncia de diminui¢cao
dos picos caracteristicos do quartzo (3,35A e 4,25A), indicando a tendéncia de

diminuigao da concentracao de quartzo das amostras purificadas.

As amostras dos rejeitos dos 1° ciclos de purificacdo apresentam um
pequeno aumento da intensidade dos picos caracteristicos do quartzo,
indicando que ocorreu, menos significativamente que as amostras das
configuragbes A1 e B1, a concentragao das fragbes de quartzo no rejeito com
diminuicao da concentracdo da fragao argila evidenciado pela diminuicdo da
intensidade do pico caracteristico da esmectita nesta amostra. Verifica-se que
ocorreu pouco rendimento do purificado tendo sido possivel a execugcao de

apenas 2 ciclos de purificacao.

Para a configuragcdo A3 do hidrociclone, verifica-se que as amostras do
purificado apresentam o pico caracteristico da esmectita (15,07A) na mesma
intensidade deste pico na argila Brasgel PA original, e pouca tendéncia de
diminuicdo dos picos caracteristicos do quartzo (3,35A e 4,25A). A amostra do
rejeito ndo apresentou amento da intensidade dos picos caracteristicos do
quartzo, mostrando que neste caso nao ocorreu purificagdo significativa.
Verifica-se que ocorreu pouco rendimento do purificado tendo sido possivel a

execucao de apenas 1 ciclo de purificacao.

Para as configuracbes B2 e B3 do hidrociclone verifica-se que as
amostras do purificado apresentam o pico caracteristico da esmectita (15,07A)
na mesma intensidade deste pico na argila Brasgel PA original, e pouca
tendéncia de diminuicdo dos picos caracteristicos do quartzo (3,35A e 4,25A).
A amostra do rejeito apresentou pequeno aumento da intensidade dos picos
caracteristicos do quartzo, mostrando a tendéncia de purificagdo, menos

significativa como apresentado nas configuragdes A1 e B1.
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Figura 4.4 — Difratogramas de raios X das amostras de argila Chocolate com as configuragdes A1 e A2 do hidrociclone
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Figura 4.5 — Difratogramas de raios X das amostras de argila Chocolate com as configuragées A3 e B1 do hidrociclone

Martins, A.B., Uso de um Hidrociclone para Purificacdo de Esmectitas



Intensidade Intensidade Intensidade

Intensidade

Capitulo 4 - Resultados e Discussées

Dissertagdo de Mestrado 38

20 (°)

1400 o
12001 o
1000+ ——— CHOCOLATE {§
800 /w —CH-B2-UF4 G
600 / CH-B2-OF4 §
400 g ] £
208: R S
0 5 10 15 20 25 ] 30 35 40 45 50
1400, 20 () o
1200 3
10001 — CHOCOLATE 8
8001 — CH-B2-UF3 %
600 w" CH-B2-OF3 &
4001 \ £
208: T Sa—— n’v.u”ﬂw Qo WUWMMM
0 5 15 20 25 30 35 40 45 50
1400, 20 () o
1%88 — CHOCOLATE &
8001 —CH-B2-UF2 B
600 CH-B2- OF2 g
400 £
2001 =
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
1400, 20 (°) o
12001 ge)
10001 ——— CHOCOLATE _g
8001 ’“‘« —CH-B2-UF1 -2
600 i CH-B2-OF1 &
AN :
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

—— CHOCOLATE
— CH-B3-UF4
CH-B3-0OF4

s M(/ '”'\h

IR |
y |

PUVTT | B, o\ 9
S N

L
"\Mww gy N e

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
20 (°)
——— CHOCOLATE

—— CH-B3-UF3
CH-B3-0OF3

1‘ A\A\“
Aol L ok, )

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
20 (°)

— CHOCOLATE

—— CH-B3-UF2

w CH - B3 - OF2
\ \
A I\

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
20 (°)

— CHOCOLATE

— CH-B3-UF1

CH-B3-OF1

0

25 30 35 40 45 50
20 (°)

5 10 15 20
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Figura 4.7 — Difratogramas de raios X das amostras de argila Brasgel PA com as configura¢cdes A1 e B1 do hidrociclone
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Figura 4.8 — Difratogramas de raios X das amostras de argila Brasgel PA com as configuragdes A2, A3, B2 e B3 do hidrociclone
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4.1.3 Analise granulométrica por difracao a laser

A Figura 4.9 apresenta os resultados das analises granulométricas por
difragdo a laser das argilas: a) Chocolate e b) Brasgel PA. Observa-se que para
a argila Chocolate o didmetro médio das particulas de 12,47um, a porcentagem
da massa acumulada com diametro médio equivalente abaixo de 2um de
8,22%, que corresponde a fragao argila, didametro a 50% de 10,19um e maior

concentracao de particulas entre 10 e 20um.
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Figura 4.9 - Resultados das analises granulométricas das argilas Chocolate e Brasgel

PA
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m)

Diametro das particulas (u

Analisando a Figura 4.9 (b) para a argila Brasgel PA verifica-se o
diametro médio das particulas de 5,93um, a porcentagem da massa acumulada
com diametro médio equivalente abaixo de 2um de 24,61%, que corresponde a
fracdo argila, diametro a 50% de 4,49um e maior concentragdo de particulas

entre 4 e 8um.

Pode-se observar a presenca bastante significativa de fragdes mais
grosseiras na argila Chocolate se comparado a argila Brasgel PA devido,
principalmente, ao fato de a argila Brasgel PA ja ser uma argila beneficiada
com e tratada com carbonato de sddio (Na,CO3) que facilita a disperséo das
particulas em agua, enquanto que a argila Chocolate se encontra no seu

estado bruto.

A Figura 4.10 apresenta os didmetros médios e didmetro a 50% das
particulas das dispersdes de argila inicial, do purificado e do rejeito, bem como
da faixa de maior concentracdo de particulas para o purificado da argila
Chocolate. Pode-se observar que o didmetro médio das particulas e diametro a
50% do purificado sdo menores que os valores apresentados para a dispersao
da argila inicial em todas as configuragdes do hidrociclone, estando proximas

ao limite inferior da faixa de maior concentragao de particulas.

Granulometria das amostras da argila Chocolate
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Figura 4.10 — Didmetros das particulas das amostras do purificado e do rejeito da

argila Chocolate

Martins, A.B., Uso de um Hidrociclone para Purificacdo de Esmectitas



Capitulo 4 - Resultados e Discussées Dissertacdo de Mestrado 43

Verifica-se, a partir da Figura 4.10, que os menores didmetros de
particulas, considerando todos os parametros: faixa de maior concentragao de
particulas mais estreita; menor didmetro médio e menor didmetro a 50%, sao
apresentados no 4° ciclo de purificagdo da configuragédo A3. Ocorre redugao do
didmetro das particulas para todas as configuracbes do hidrociclone a cada
ciclo de purificagdo, evidenciando que a separagao granulométrica do
hidrociclone em termos da granulometria das particulas € melhorada a cada
ciclo de purificagdo, porém, atingindo um limite minimo de didmetro de

separacao de particulas de 5um.

Quanto ao didmetro das particulas do rejeito, pode-se observar que o
diametro médio e o didametro a 50% das particulas sdo maiores que os valores
apresentados para a dispersao de argila inicial no 1° ciclo de purificagdo de
todas as configuragbes do hidrociclone, sendo maior para a configuragao A2.
Indicando que ocorre a retirada das fragdes mais grosseiras no 1° ciclo de
purificacdo, e nos ciclos de purificacdo subsequentes sio retiradas as fracdes
mais finas, de forma que o didmetro médio das particulas é reduzido a cada

ciclo.

Porém, o limite superior da faixa de maior concentracao de particulas do
purificado € maior do que o diametro médio e didmetro a 50% das particulas do
concentrado o que indica que existe um grande numero de particulas

grosseiras no purificado que nao foram retiradas pelo hidrociclone.

A Figura 4.11 apresenta os didmetros médios e didmetro a 50% das
particulas das dispersdes de argila inicial, do purificado e do rejeito, bem como
da faixa de maior concentracdo de particulas para o purificado da argila
Brasgel PA. Verifica-se que para as amostras purificadas o didametro médio das
particulas, diametro a 50% e faixa de maior concentragdo de particulas nao
variam significativamente em relacdo aos valores apresentados pela disperséo

de argila inicial para todas as configuragdes do hidrociclone.
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Granulometria das amostras da argila Brasgel PA
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Figura 4.11 - Didmetros das particulas das amostras do purificado e do rejeito da argila
Brasgel PA

Porém, avaliando a Figura 4.11 para as amostras do rejeito, observa-se
que o didmetro médio das particulas e diametro a 50% aumentaram
significativamente para o 1° ciclo de purificagao das configuragdes A1, B1 e B2,
indicando que ocorreu nestes casos um aumento da concentragcao de
particulas mais grosseiras no rejeito. Verifica-se que os didmetros médios das
particulas dos rejeitos destas trés configuragdes apresentam valores superiores
ao limite superior da faixa de maior concentracédo de particulas, devido ao fato
destas particulas com didmetro superior a 10um constituir cerca de 18,7% da
massa acumulada de particulas da dispersao, e as particulas com didametros
superiores a 25um constituirem apenas 0,3% da massa acumulada de

particulas na disperséo da argila inicial.

A porcentagem de particulas com didmetro inferior a 2um representa o
teor da fragdo argila presente na dispersédo, a Figura 4.12 apresenta estes
resultados para as amostras do purificado e rejeito das argilas Brasgel PA e
Chocolate. Pode-se verificar que para a argila Chocolate a porcentagem das
particulas que constitui a fracdo argila € maior que a porcentagem inicial para

todas as amostras do purificado de todas as configuragdes, e apresenta
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tendéncia de aumentar a cada ciclo de purificacdo sendo, portanto, maiores no
4° ciclo de purificagcdo de cada configuracdo. Os maiores teores de fragao
argila para a argila Chocolate s&do apresentados para as configuragdes do

hidrociclone, em ordem decrescente: A3, A2, A1 e B3.
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Figura 4.12 — Porcentagem de particulas com didmetro inferior a 2um para as

amostras do purificado e rejeito das argilas Brasgel PA e Chocolate

O teor de fracao argila no rejeito é indesejado, visto que indica a perda
da fragdo argila. Para a argila Chocolate, o teor de fragdo argila do rejeito
acompanha as variagdes deste teor no purificado, de forma que o aumento da

qualidade no purificado indica muitas perdas no rejeito.

Analisando a Figura 4.12, para as amostras da argila Brasgel PA,
verifica-se que os teores de fragdo argila sdo sempre superiores ao da argila
Chocolate, porém, ndo ocorrem variagdes significativas dos valores de em
relacdo a dispersao de argila inicial. O rejeito, no entanto, apresenta
diminui¢des significativas do teor de fragdo argila, com excecao do rejeito da
configuracdo B1 no 1° e 2° ciclo de purificagdo, e no 1° ciclo da configuragéo
B2.

Comparando-se as duas argilas estudadas, verifica-se que o tratamento

com carbonato de sédio da argila Brasgel PA pode ser fator determinante para
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seu maior teor de fragao argila na dispersao em relacao a dispersao de argila

Chocolate, que nao possui tratamento.

4.1.4 Analises termogravimétrica e térmica diferencial

A Figura 4.13 apresenta as curvas de analises termogravimétricas (TG)
e térmicas diferenciais (ATD) das argilas Chocolate e Brasgel PA. Para a argila
Chocolate foram observadas as seguintes transformagdes térmicas: grande
banda endotérmica com maximo em 153°C, caracteristica da presencga de agua
adsorvida; banda endotérmica com maximo em 573°C, caracteristica da perda
de hidroxilas; banda endotérmica com maximo em 865°C, caracteristica da
destruicdo do reticulo cristalino e banda exotérmica com maximo em 900°C,

caracteristica da formacao de mulita.
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Figura 4.13 — Analises térmicas das argilas Chocolate e Brasgel PA

Observando-se a Figura 4.13 para a argila Brasgel PA, foram
observadas as seguintes transformacdes térmicas: grande banda endotérmica
com maximo em 153°C, caracteristica da presenca de agua adsorvida; banda
endotérmica com maximo em 555°C, caracteristica da perda de hidroxilas;

banda endotérmica com maximo em 800°C, caracteristica da destruicdo do
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reticulo cristalino e banda exotérmica com maximo em 900°C, caracteristica da

formagao de mulita.

Analisando as curvas de TG, observa-se que a perda total de massa foi
de 26,2% para Chocolate e de 19,6% para a argila Brasgel PA. Essa diferenga
deve-se provavelmente a maior concentracdo da fracdo argila na amostra

purificada.

Verifica-se que ndo ocorrem mudangas significativas entre as analises

térmicas das argilas estudadas.

4.1.5 Espectroscopia na regiao do infravermelho

A Figura 4.14 apresenta os espectros de infravermelho das argilas
Chocolate e Brasgel PA. Observa-se um pico em 3632cm™ referente a
frequéncia de vibragdo dos grupos hidroxilas da camada octaédrica da argila
esmectitica. O pico presente a 3435cm™ corresponde as vibragdes de H,O e o
pico a 1048cm™ esta relacionado com as vibragdes de grupos Si-O. Nas faixas
de 920cm™, 800cm™ e 525cm™ observam-se os picos caracteristicos das
camadas octaédricas (KOZAK, 2004).
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Figura 4.14 — Espectro de infravermelho das argilas Chocolate e Brasgel PA
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4.2 Determinacao da concentracao das amostras da dispersao
purificada e do rejeito do hidrociclone

A Figura 4.15 apresenta a variagdo percentual da concentragcdo de
sélidos das dispersdes do purificado e rejeito em relagdo a concentragao inicial
da dispersao de cada batelada de ensaio. Pode-se verificar que, de uma forma
geral, a concentracado da dispersao purificada € menor que a concentragcao da
disperséo inicial, enquanto que no rejeito ocorre maior concentragéo de solidos.
Este comportamento estd coerente com o processo de purificagdo, de forma
que quanto mais solidos estdo concentrados no rejeito, mais o processo de
purificacdo tende a ser eficiente em termos de rendimento do processo. Porém,
para uma avaliacdo mais completa do desempenho do hidrociclone, este
resultado deve ser comparado com os outros resultados apresentados neste

trabalho, e que serdo avaliados conjuntamente na secéo 4.4 a seguir.

Pode-se observar para a argila Chocolate, que a concentracdo do
purificado apds o 1° ciclo de purificacdo tende a diminuir cerca de 20% no
purificado da configuragdo A1, 17% no purificado da configuracdo A2 e cerca
de 10% no purificado do restante das configuragdes do hidrociclone. A
concentracao do purificado diminui apds cada batelada de purificacdo, porém
com diminuigdo menos significativa que no 1° ciclo, sendo a diminuicdo em
cerca de 4% em cada batelada, com excegdo da configuracdo A1, onde o
purificado do 2° ciclo ainda apresentou reducédo da concentragao do purificado

em 17% além do que havia sido reduzido no 1° ciclo.

A partir da Figura 4.15, pode-se observar para os rejeitos da argila
Chocolate que ocorre um aumento da concentragao de sélidos no rejeito dos 1°
ciclos de purificagdo, sendo no minimo de 60% para a configuragao A3 e 72%
para a configuragdo A1, chegando a 200% de aumento para o rejeito da
configuragdo B2, ou seja, o dobro de concentragdo de solidos se comparado
com a disperséo inicial de argila. O aumento da concentragdo de solidos nos
rejeitos dos demais ciclos de purificagdo € menos pronunciado, sendo maior
para o 2° e 3° ciclos de purificacdo da configuracdo B2, e para o 2° ciclo das
configuragcbes B1, B3 e A2. Observa-se que a concentracdo de solidos

apresenta um comportamento similar ao purificado, ou seja, ndo ocorre
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fendbmeno de concentracdo de sodlido nos rejeitos dos 3° e 4° ciclos de
purificacdo das configuragcées A1, A2 e A3, e no 4° ciclo para as configuragcdes
B1 e B3, permanecendo estes com niveis iguais de solidos em relagdo a
disperséo purificada do 1° ciclo de purificagéo.

Variacao da concentracao do purificado e rejeito da argila Chocolate
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Figura 4.15 — Variacao percentual da concentracao das dispersoes purificadas e dos

rejeitos das argilas Chocolate e Brasgel PA

A variagcdo percentual da concentragdo de solidos das amostras da
argila Brasgel PA purificadas esta mostrada na Figura 4.15, podendo-se
observar que ocorre diminuicdo de cerca de 10% da concentragao de sdlidos

no purificado do 1° ciclo de purificagdo em todas as configuragdes do
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hidrociclone, com excecao das amostras purificadas com a configuragao B3,

onde nao ocorre esta diminui¢ao da concentragao se solidos.

Para as amostras do rejeito da argila Brasgel PA, pode-se verificar que a
concentracdo de sélidos € maior, cerca de 62% em relacdo a dispersao
original, para as amostras do rejeito do 1° ciclo de purificagdo da configuragéo
B1 do hidrociclone, cerca de 41% para o rejeito do 1° ciclo da configuragao A1,
ocorrendo em menor proporgédo para as configuragdes A2, B2 e B3. Observa-
se que para a configuragdo A3 néo ocorre concentragao de sélidos no rejeito,
de forma que a dispersao apds a hidrociclonagem, tanto no purificado quanto

no rejeito apresentam a mesma concentragiao de solidos.

4.3 Ensaios reoldgicos de viscosidade aparente e plastica

Os resultados de viscosidade aparente e plastica das amostras do
purificado da argila Chocolate e da argila Brasgel PA s&do mostrados na Figura
4.16. Pode-se observar que a dispersdo de argila Chocolate inicial, com
concentracdo de 4% apresenta valores de viscosidade aparente de 1,25cP e
viscosidade plastica de 1,00cP, valores bastante baixos, se comparado aos
resultados apresentados pela dispersdao a 4% da argila Brasgel PA, que
inicialmente apresentou viscosidade aparente de 13,00cP e viscosidade
plastica de 5,00cP.

Verifica-se que, de uma forma geral, as amostras purificadas de argila
Chocolate os valores de viscosidade aparente e plastica ndo sofreram
variagdes, mesmo com a pequena diminuicdo da concentragcdo de solidos das
amostras purificadas. Apenas as amostras do 2° e 3° ciclos de purificagdo da
configuracdo A1 sofreram uma pequena redugdo nos valores de viscosidade
aparente, sendo provavelmente resultado da maior redugdo da concentragao

de solidos nestas amostras.

Para as amostras da argila Brasgel PA purificadas os valores de
viscosidade sao bastante elevados em relagéo a argila Chocolate em fungéo de
seu beneficiamento e tratamento com carbonato de sddio. Verifica-se que as

medidas de viscosidade aparente sdo maiores para a amostra do 4° ciclo de
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purificacdo da configuracdo A1, e de viscosidade plastica € maior para a
configuracdo B1, enquanto que os menores valores sdo apresentados pela
amostra da configuragdo A3 que, neste caso da configuragdo A3, possui vortex
e apex com mesmo diametro de 5mm, de forma que pode estar ocorrendo
inversdao de saida do purificado e rejeito. Verifica-se que o aumento da
viscosidade pode estar associado ao fato de B1 e A1 terem apresentado
maiores redugdes de fragbes grosseiras na analise granulométrica, bem como
maior concentragéo no rejeito.
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Figura 4.16 — Resultados de viscosidades aparente e plastica das argilas Chocolate e

Brasgel PA

4.4 Estimativa do desempenho do hidrociclone

Conforme visto, a analise quimica das amostras mostrou que para a
argila Chocolate indicaram melhores resultados em termos de concentragéo
das fragbes de SiO, e Fe,O3, as configuragdes, em ordem decrescente (do
melhor para o pior): A1, A3 e B3, com pouca tendéncia de modificagbes apds o
1° ciclo de purificagdo com excegdo da configuragdo A3, que apresenta
resultados que indicam alguma melhoria na composigdo quimica com os ciclos
de purificacdo. Para a argila Brasgel PA, os melhores resultados foram

encontrados no 1° ciclo de purificagao das configuracoes: B1 e A1.
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Os difratogramas de raios X das amostras de argila Chocolate
mostraram que os melhores resultados em termos principalmente da redugéao
do teor de quartzo no produto e menor teor de fragdo argila no rejeito
ocorreram para as configuragcdes: A3 e A1, sendo o 4° ciclo de A3 o melhor
resultado. Para a argila Brasgel PA, o melhores resultados foram apresentados
para as configuracdes, em ordem decrescente: B1/A1, B2 e B3. Os piores
resultados, devido a nao alteragdo dos picos de quartzo no rejeito e purificado
foram obtidos para as configuracdes: A2 e A3. Foi verificado, que os ciclos de
purificacdo nao alteram significativamente os difratogramas de raios X, sendo o

1° ciclo de purificagdo o mais efetivo.

As analises granulométricas revelaram que para todas as configuragoes,
tanto para a argila Chocolate como Brasgel PA, que a separacao das fragoes
mais grosseiras bem como aumento do teor de argila do produto sao
melhorados a cada ciclo de purificagdo. Sendo as configuragcbes que
apresentam melhores resultados para a argila Chocolate, em ordem
decrescente: A3, A1 e A2. E os piores resultados sao encontrados para, B3, B1
e B2. Para a argila Brasgel PA as configuragdes que apresentam melhores
resultados sao B1, A1 e B2, sendo os piores resultados apresentados para a

configuragédo A2.

A concentragdo do rejeito mostra a capacidade da configuracdo de
selecionar as particulas com bom rendimento. Em ordem decrescente de
concentragcao no rejeito para a argila Chocolate, tem-se: B2, B1, B3, A2, A1 e

A3. Enquanto que para a argila Brasgel PA, tem-se: B1, A1 e B2.

A Figura 4.17 apresenta os volumes aproximados do purificado apods
cada ciclo de purificagdo para cada configuragdo do hidrociclone, para as
argilas Brasgel PA e Chocolate, verifica-se que o0s maiores volumes do
purificado, ou seja, melhor rendimento em volume, ocorrem para os casos onde
a concentragdo do rejeito foi maior, e a cada batelada de purificagdo o

rendimento em volume se reduz grandemente.

Martins, A.B., Uso de um Hidrociclone para Purificacdo de Esmectitas



Capitulo 4 - Resultados e Discussées Dissertacdo de Mestrado 53

/f\ N ANTIVAN
AN NN T
NN Y \

VN N =

Volume (L)
P
i
—
>
Y
/
/4
Vd
4

> VD> VD Vv D> Vv 42 M
S LSS LSS S S S
RISIS IS SN SN IN SO SIS SR IR IR SN SN SN SR SO SN SR S
[OENOENGNE) o o o o o o v v o v U U v U U o o o

—o—\Volume do purificado - Chocolate ~-\Volume do purificado - Brasgel PA

Figura 4.17 — Volume da dispersao purificada para as argilas Chocolate e Brasgel PA

apo6s cada ciclo de purificacéo

A Figura 4.18 apresenta a estimativa da eficiéncia da fracdo argila
considerando o 1° ciclo de purificagdo de cada configuragao do hidrociclone,
para as argilas Chocolate e Brasgel PA, de acordo com a Equagédo 3.5.
Verifica-se que a eficiéncia apresentada em todas as configuragcbes para a
argila Chocolate mostra-se superior a apresentada pela argila Brasgel PA. Este
fato confirma os resultados apresentados na Figura 4.12, indicando que para a
argila Chocolate o teor de fragdo argila foi aumentado significativamente com o
processo de purificagdo, enquanto que para a argila Brasgel PA, que
inicialmente ja possui o teor de fragdo argila significativamente superior ao
apresentado pela argila Chocolate, o teor de fragdo argila ndo apresentou

variagdes significativas.

Analisando as configuragées do hidrociclone para a argila Chocolate,
verifica-se que os melhores resultados em termos de eficiéncia sdo obtidos
para a configuracdo B3, seguida das configuragdes A2 e A3, que atingiram
valores acima de 100%. Enquanto que para a argila Brasgel PA, a configuragao
B1 atingiu melhor resultado com eficiéncia de 92%, seguido das configura¢des
B2 e A1.
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Figura 4.18 — Eficiéncia da fragao argila para o 1° ciclo de purificagdo de cada

configuragao do hidrociclone, para as argilas Chocolate e Brasgel PA

A Figura 4.19 apresenta um quadro resumo da classificagdo das
configuragdes do hidrociclone em relagdo aos resultados obtidos nos ensaios
realizados, apresentando para cada argila estudada os melhores resultados
obtidos, da esquerda para a direita.

Pior

AQ A2/A3/B2/B3

DRX B2/B3
z
0,
C.( /.°) B2/B3/A4
rejeito
V(L) A1/B2
Eficiéncia B2/A1/A2

Figura 4.19 — Quadro resumo da classificagdo das configuragdes do hidrociclone em

relacdo aos resultados dos ensaios

Pode-se verificar, de forma geral, que para a argila Chocolate, a
configuragdo A3 apresentou melhores resultados, seguida da configuragao A1,
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enquanto que para a argila Brasgel PA, a melhor configuracao foi B1, seguida
de A1.

Verifica-se que A3 possui vortex com didmetro de 5mm e apex com
diametro de 5mm, e B1 com vortex de 6mm e apex de 4mm. Este maior
didmetro do vortex para a dispersao de argila Brasgel PA pode ser devido ao

seu carater mais viscoso se comparado a dispersao de argila Chocolate.

De uma forma geral, os piores resultados foram apresentados para a
configuracdo A2 do hidrociclone, com vortex de 5Smm e apex de 3mm, que
consiste na configuragdo mais estreita para a saida do rejeito, que pode
restringir a saida das particulas mais grosseiras pelo apex, levando-as para

corrente do purificado.
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5. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos, tém-se as seguintes conclusdes:

A caracterizagdo mineraldgica das amostras de argila natural Chocolate
e Brasgel PA apresentou composic¢des tipicas das argilas bentoniticas

da regido de Paraiba;

A argila sodica Brasgel PA resulta em uma dispersdo composta de
particulas menores se comparado a argila Chocolate, estudada no
estado bruto, o que modifica o perfil de viscosidade e o processo de

separacao;

as analises quimicas por fluorescéncia de raios X indicam que ocorre
modificagdes nas composi¢gdes quimicas do purificado e rejeito, de
forma a evidenciar o processo de purificacdo pela redugao dos teores
tipicos das fragdes mais grosseiras: SiO,, F303 para a argila Chocolate e

SiO,, CaO para a argila Brasgel PA;

os difratogramas de raios X mostram o aumento do teor de quartzo e
diminuicdo da fragdo argila no rejeito e o inverso no purificado,

evidenciando o processo de purificagao;

as distribuigcbes granulométricas das amostras do purificado e rejeito
evidenciam que ocorre purificagdo pela separagado granulométrica das

fragbes mais grosseiras e aumento da fragao argila;

a separacdo granulométrica se torna mais eficaz a cada ciclo de
purificagcdo, porém o rendimento em volume apds cada ciclo é bastante

reduzido, o que torna o reciclo indesejavel,

para a configuracdo com vortex de 5Smm apex de 5mm, o didametro
meédio de particulas no 1° ciclo de purificacdo se encontra em cerca de
7,5um para a argila Chocolate e em 5um para a configuragdo com
vortex de 6mm e apex de 4mm para a argila Brasgel PA, estando dentro

da faixa tedrica de separacido do equipamento: de 4um a 8um;
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o processo de purificacdo apesar de reduzir a concentracido das
dispersdes purificadas em cerca de 10%, nao alterou significativamente
o perfil de viscosidade das dispersdes purificadas em relacdo a

dispersao inicial,

a eficiéncia da fracdo argila para o 1° ciclo de purificagcdo de cada
configuragdo do hidrociclone, indica maior eficiéncia para a argila
Chocolate na configuracdo A3 seguida da argila Brasgel PA para a

configuragéo B1;

a melhor configuragao para purificacdo da argila chocolate consiste no
vortex de 5mm e apex de 5Smm, enquanto que para a argila Brasgel PA a

melhor configuragéo foi obtida para o vortex de 6mm e apex de 4mm;

o sistema de purificacdo pelo hidrociclone montado se mostra eficaz
para retirada das fracbes grosseiras, principalmente superiores a faixa

limite de separagao do equipamento.
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6. SUGESTOES

Para continuidade deste trabalho, dentre outras, podem ser sugeridas as

seguintes pesquisas:

Estudo da purificagdo da argila Chocolate com o tratamento com

carbonato de sdédio para melhor dispersao das particulas;

considerando dois ciclos de purificacdo, o estudo da mudancga de
configuragdo do hidrociclone pode se mostrar eficaz, visto que no
primeiro ciclo pode-se dimensionar o hidrociclone para a retirada das
fragcbes mais grosseiras, e numa segunda batelada de purificacdo outra
configuracdo mais adequada para a retirada das fragdes mais finas, de
forma a ndo ter perdas consideraveis em termos de volume de

purificado;

estudo da purificagado de argilas com diferentes teores da dispersao de

argila inicial,

estudo de um hidrociclone com didmetro nominal menor, com menor

limite de separagédo em termos de diametro de particulas;

aplicagdes das equagdes que envolvem o processo de separagao por
hidrociclones em dispersdes de argilas+agua para otimizar a melhor

geometria do equipamento;

estudo de um sistema de purificagdo composto de bacias de
sedimentagdo conforme o estudo de Ferreira (2005) e um processo de
purificacdo de matérias organicas conforme estudo realizado por Araujo

(2006) associados ao processo de purificagao pelo hidrociclone.
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