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Introducéo

Sodalita é um aluminossilicato microporoso de estrutura do tipo SOD, constituido por
uma rede tridimensional de tetracdros de SiO4 e AlO4 que delimita cavidades B interligadas
por janelas estreitas. A compensacdo da carga negativa do arcabouco por cétions e anions
extraestruturais confere ao material propriedades de troca i6nica, adsorcdo, separacdo, catalise
e imobilizacdo de espécies quimicas [1]. Entretanto, a aplicagdo da sodalita ndo é determinada
apenas pela topologia cristalina. O tamanho, a forma, o grau de agregacéo e a organizacdo dos
cristais também controlam a éarea externa acessivel, a resisténcia a difusdo, a dispersédo de
fases ativas, a densidade aparente e o comportamento de processamento do sélido [2].

Em materiais zeoliticos, a morfologia resulta do balanco entre nucleagdo, crescimento
cristalino e agregacdo de particulas. Por isso, ela pode variar de acordo com a fonte de silicio
e aluminio e com a rota sintética empregada. Precursores minerais, como caulim e rejeitos
aluminosilicatados, apresentam diferencas de cristalinidade, impurezas, razdo Si/Al e
reatividade, enquanto reagentes sintéticos permitem maior controle da composi¢do inicial.
Além disso, a concentracdo de NaOH, a alcalinidade, o teor de agua, a temperatura e 0 tempo
de cristalizacdo, o envelhecimento do gel, a agitacdo e o uso de agentes direcionadores de
estrutura modificam a solubilizacdo das espécies, a supersaturacdo e 0S mecanismos de
crescimento [2-4]. Assim, sob condicGes distintas, a sodalita pode formar cristais com habito
rombododecaédrico, particulas esféricas ou lepisféricas, agregados de nanobastdes e outras
arquiteturas hierarquicas.

Essa relacdo entre rota e morfologia possui consequéncias praticas. Em estudo com
caulim submetido a fuséo alcalina, o envelhecimento em diferentes condi¢Bes produziu tanto
cristais rombododecaédricos quanto agregados do tipo “bola de 13”, constituidos por
nanobastdes; a segunda arquitetura apresentou maior capacidade de sor¢do de nitrogénio e
area superficial especifica superior a do material convencional [3]. De modo semelhante, a
sintese com a mesma composicdo de gel, mas em diferentes temperaturas, levou a particulas
esféricas formadas por pequenos cristalitos ou a particulas lepisféricas maiores. O aumento da
razdo Al20s/S10: favoreceu nanocristais menores e agregados mais volumosos, enquanto a
alcalinidade excessiva promoveu fases zeoliticas secundarias [2]. Esses resultados mostram
que a morfologia é simultaneamente uma resposta as condi¢des de sintese e uma variavel de
projeto para adequar o sélido a aplicagéo pretendida.
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Este trabalho teve como objetivo sintetizar e caracterizar sodalita com morfologia em
aveld a partir de rejeitos de bauxita da Amazonia, relacionando a origem do precursor e as
condicdes da rota sintética com a formacdo da fase cristalina e a arquitetura das particulas. A
pesquisa justifica-se pela valorizacdo de um residuo mineral regional da Amazonia e pela
possibilidade de produzir um material microporoso com morfologia controlada, contribuindo
para o desenvolvimento de alternativas mais sustentaveis para aplicacdes em adsorcdo, troca
ibnica e processos cataliticos.

Material e Métodos

A argila de lavagem de bauxita (ALB) foi utilizada como precursor para a sintese de
sodalita por uma rota composta por fusdo alcalina, tratamento hidrotermal e posterior
recuperacdo do produto a partir do licor hidrotermal. Inicialmente, 25 g de ALB foram
misturados a 50 g de hidroxido de sodio (NaOH), na forma de lentilhas, correspondendo a
razdo massica ALB:NaOH de 1:2. A mistura foi homogeneizada em moinho de bolas durante
60 min, empregando velocidade de rotacdo de 600 rpm. Apds a homogeneizacdo, a mistura
foi submetida a tratamento hidrotérmico a 80 °C durante 12 h. O s6lido obtido nessa etapa foi
misturado com &gua deionizada e submetido a tratamento hidrotermal a 110 °C durante 24 h.
Ao término do processo, o licor hidrotermal foi separado e transferido para um recipiente
adequado, e submetido a secagem lenta até a formacdo de um solido branco. O material
formado foi separado, seco e armazenado para posterior caracterizagdo mineraldgica, quimica
e morfologica. A identificacdo da fase cristalina foi realizada por DRX. A morfologia foi
investigada por MEV, utilizando imagens obtidas com ampliacGes de 4,00 kx e 5,00 kx,
ambas com barra de escala de 10 um. A composi¢do elementar foi determinada por EDS em
analise de mapa/espectro de soma.

Resultados e Discussao

O difratograma da ALB utilizada como precursor apresentou reflexdes atribuidas a
caulinita, gibbsita, anatasio e hematita, conforme indicado na Fig. 1. Esse conjunto de fases é
compativel com a natureza mineralégica de argilas associadas a lavagem de bauxita e
evidencia a presenca de fontes de aluminio e silicio necessérias a formacdo de
aluminossilicatos. Apos a fusdo alcalina e o tratamento hidrotermal, o difratograma do sélido
recuperado a partir do licor apresentou coincidéncia visual entre 0s principais picos
experimentais e as reflexbes do padrdo de sodalita utilizado na comparagdo. Essa
correspondéncia indica a formacdo de uma fase cristalina compativel com sodalita e
demonstra que a combinacdo entre NaOH, ativacdo térmica e tratamento hidrotermal foi
capaz de promover a reorganizagédo dos constituintes do precursor. Pequenas diferencas entre
as intensidades experimental e de referéncia podem estar relacionadas a orientagdo
preferencial, ao grau de cristalinidade, a presenca de material amorfo ou a coexisténcia de
fases minoritarias. Como a figura apresentada ndo contém quantificacdo de fases, ndo é
possivel afirmar que o produto seja monofasico apenas com base no difratograma.
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Fig. 1: Padrdes DRX das amostras de rejeitos de bauxita (esquerdo) e Na-sodalita (direito).

O espectro de FTIR do produto, identificado no grafico como Na-sod, apresentou
banda larga em aproximadamente 3460 cm™, associada ao estiramento de grupos O-H e a
agua adsorvida, e banda em torno de 1678 cm™, relacionada a deformacdo angular da agua
molecular. A absor¢do proxima de 970 cm™ pode ser associada as vibragdes de estiramento
das ligagdes Si—-O e AI-O do arcabougo aluminosilicatado. As bandas observadas em
aproximadamente 850, 568, 450 e 422 cm™' situam-Se na regido caracteristica das vibracdes
de deformacdo e flexdo da rede tetraédrica. Em conjunto, o espectro é consistente com a
presenca de um aluminossilicato hidratado do tipo sodalita e complementa a identificacdo
estrutural indicada pelo DRX. A interpretacdo das bandas deve ser considerada em conjunto
com a composicdo quimica e os padrdes de referéncia, pois algumas absor¢des podem sofrer
deslocamentos em funcéo da hidratacéo e de substituigdes no arcabouco.

As micrografias eletrénicas de varredura revelaram morfologia heterogénea, com
agregados irregulares constituidos por particulas alongadas, de habito prismético ou acicular,
associadas a material particulado fino e rugoso (Fig. 2). Em maior magnificagdo, também
foram observadas regifes com agregados esferoidais formados pela organizacdo de unidades
alongadas, conferindo aspecto semelhante a uma aveld. Essa heterogeneidade pode refletir a
ocorréncia de diferentes dominios de nucleacgdo, crescimento e agregacdo durante a conversao
do precursor. A presenca de particulas alongadas e de material fino aderido aos agregados
indica que o produto recuperado do licor ndo é constituido por uma populacdo morfolégica
uniforme. A morfologia observada ndo permite, isoladamente, identificar a fase cristalina;
entretanto, quando analisada em conjunto com o DRX e o FTIR, demonstra que a rota
produziu um solido compativel com sodalita e com arquitetura particulada hierarquica.
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Fig. 2: Micrografia de microscopia eletronica de varredura de Na-sodalita

Conclusdes

Os resultados mostram que a rota empregada, baseada na fusdo alcalina de ALB
seguida de tratamento hidrotermal e resfriamento do licor, possibilitou recuperar um sélido
branco com caracteristicas estruturais e morfolégicas compativeis com a formacdo de
sodalita. A utilizacdo de um residuo mineral como fonte de aluminio e silicio contribui para
sua valorizacdo e reduz a dependéncia de precursores sintéticos.
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