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Sintese e caracterizacdo de nano-hidrocalumita obtida de rejeitos da
mineracédo da Amazonia
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Introducéo

Hidrocalumita é um mineral que faz parte de uma classe de compostos inorganicos
estruturados em camadas similares aos argilominerais também conhecido como hidroxidos
duplo lamelar. Sua formula geral é CasAlx(OH)12(Cl, COs, OH)2-4H,0, em que cations Ca?* e
A" estdo presentes em folhas octaédricas que geram um acimulo de carga positiva
compensado pela presenca de anions CI, COs* e OH™ no espaco interlamelar (Gevers e
Labuschagné, 2020).

Devido as suas propriedades fisico-quimica, sua aplicacdo pode ser feita em areas como
cimento, catalise e adsorventes de poluentes de origem anionica (cloretos, nitratos, carbonatos,
boratos, sulfatos, cromatos e arsenatos), catidnica (Cd?*, Cr®* e Zn?"), corantes e outros poluentes
organicos (Sanches-Cantu et al., 2015).

Vale ressaltar que as propriedades de hidrocalumita estdo diretamente ligadas a sua rota
de sintese, que pode ser a partir de método hidrotermal, radiagdo por microondas, ultrasom e
em sua grande maioria por reagentes comerciais (Linares et al., 2016). Neste trabalho,
descreve-se pela primeira vez a sintese e caracterizacdo de nanomaterial com estrutura em
camada tipo hidrocalumita a partir de rejeitos de lavagem de bauxita da Amazonia.

Material e Métodos

a) Rota sintética: para a sintese de hidrocalumita, em torno de 10 g de rejeitos de lavagem de
bauxita (ALB) foi adicionada para uma solucdo de 100 mL de HCI e deixada a 75° C por 24 h.
O liquor obtido, que é rico em cations AI** e Fe**, foi separado e adicionado a 0,75 g de
CaCl,*4H,0 a fim de se obter uma razéo estequiométrica de 2:1 (Ca®":AIP*). A solucio obtida
foi agitada vigorosamente e deixada sob gotejamento de uma solugdo de 3 mol.L! de NaOH
até pH > 10, que em seguida foi tratada hidrotermalmente a 80° C por 24 h. O precipitado
resultante foi separado, lavado com agua deionizada, secado a temperatura ambiente e
codificado como hidrocal-ALB.

b) Caracterizacdo: uma caracterizacdo inicial do rejeito de lavagem de bauxita (ALB) e de
hidro-ALB foi feita por difratometria de raios-X em um difratdbmetro de bancada D2Phaser
(Bruker). Este equipamento possui um gonidémetro de varredura vertical e um tubo de cobre
(CuKa = 1.5406 A) de 400 W de poténcia, com uma geometria de Bragg-Brentano no modo
continuo, velocidade de varredura de 0,25° /min, tendo como sistema de deteccdo um detector
rdpido modelo LynxEye. A tensdo foi de 30 kV e 10mA, respectivamente. A composi¢do
guimica de ALB foi obtida através da leitura de pastilha prensada da amostra com tetraborato
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de litio em equipamento de fluorescéncia de raios da Bruker. Para a caracterizagao dos produtos
finais, utilizou-se uma andlise por microscopia eletrdnica de transmissdo através de um
microscopio TECNAI G2-20-FEI equipado com filamento LaB6 e uma voltagem de 200 kV.
As curvas TG-DSC de hidrocalumita obtidas foram registradas no termoanalisador da
NETZSCH (STA 449 F5 Jupiter), com forno cilindrico vertical, conversor digital acoplado a
um microcomputador e um fluxo de N2 de 50 ml/s.

Resultados e Discussao

Os padroes DRX do material de partida (ALB) e do produto sintético HCL-ALB sao
mostrados na Fig. 1. Para ALB, foi possivel identificar através dos picos DRX mais intensos,
uma composicdo formada pelos minerais caulinita, hematita, anatasio e gibbsita. Considerando-
se a composicéo quimica de hematita (Fe20s3) e gibbsita (Al(OH)s), verificou-se que os rejeitos
eram adequados como fonte de AI** e Fe3* para a sintese de hidrocalumita. De acordo com o
padrdo DRX de hidrocal-ALB, foi possivel verificar picos basais diagndsticos da estrutura em
camada em torno de 11,4 e 22,75° (2 theta), que foram bem relacionados aos planos (002) e
(004) de hidrocalumita (PDF 01-078-2050). A presenca de um pico em 29,9° (2 theta) revelou
a presenca de uma pequena impureza de calcita (CaCOs), proveniente do excesso célcio na
solucdo. Vale ressaltar que esse resultado pode ser interessante para futuras aplicacfes deste
material como catalisador para processos de transesterificacdo e producédo de biodiesel.
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Fig. 1: Padroes DRX das amostras ALB e Hidrocal-ALB.

Uma caracterizagdo complementar por microscopia eletrénica de transmissdao com
analisa quimica por EDS (TEM-EDS) foi realizada para a amostra Hidrocal-ALB e 0s
resultados mostrados na Fig. 2. Os resultados mostraram cristalitos sobrepostos entre si e com
tamanho médio de 15 a 30 nm (Fig. 2a e 2b), com padréo de eletro difragéo tipico de material
cristalino (Fig. 2c) e a presenga dos elementos caracteristicos de hidrocalumita tais como Ca,
Fe, Al e O (Fig 2d) (Gevers e Labuschagne, 2020).
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Fig. 2: Micrografias de Hidrocal-ALB (a e b), eletro-difracéo (c) e EDS (d).

O comportamento termal de nano-hidrocalumita (Hidrocal-ALB) foi investigado por
analise termal (TG-DSC) e mostrado na Fig. 3. Conforme observado, ha a presenca de trés
grandes eventos termais exotérmicos que indicaram uma estabilidade termal da estrutura em
camada acima de 300° C. O primeiro evento exotérmico com perda de massa de 6,5 % foi bem
correlacionado a perda de &gua tanto adsorvida na superficie do material lamelar, quanto
presente entre as suas camadas. Ja a segunda perda de massa em torno de 10 % deveu-se a
quebra da estrutura e formacao de material amorfo de Al, Fe e Ca, que recristalizou em 6xidos
destes elementos em 715°C, conforme evidenciado pelo terceiro pico exotérmico (Prado et al.,
2022).
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Fig. 3: Curvas TG-DSC de hidrocalumita (Hidrocal-ALB).

Conclusdes

Os rejeitos de bauxita da Amazonia constituidos por hematita, gibbsita, caulinita e
anatasio foram transformados com sucesso em nanomaterial com estrutura em camada tipo
hirocalumita com tamanho médio de 15 nm e estabilidade térmica acima de 300°C,
demostrando assim que um sub-produto da mineracdo pode ser convertido em material de
grande relevéncia tecnoldgica.
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