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RESUMO

As cinzas produzidas pela queima do carvao féssil sdo subprodutos do uso desse combustivel que podem ser utilizadas
em processos de sintese de zedlitas, sendo, portanto a matéria prima utilizada neste estudo. Esse trabalho contempla a
caracterizagdo do extrato contendo silicio e aluminio, obtido em escala piloto, para sintese de zedlitas a partir das
cinzas leves, provenientes de uma termoelétrica de Santa Catarina. Por se tratar de rejeitos, o processo é dividido em
duas etapas, a de extracdo de silicio e aluminio dos residuos com solucéo alcalina e outra hidrotérmica do gel do
aluminossilicato resultante para a sintese da zedlita de interesse. Para a extracdo foram utilizadas condi¢des brandas
(95°C) em maior escala (40 L), em reator de baixo custo, adaptado (revestido com teflon, com agitacdo mecéanica e
aquecimento interno).A segunda etapa foi realizada em escala de bancada (reator de teflon, 0,5 L), onde o aluminato de
sédio comercial foi adicionado ao extrato rico em Silicio, Aluminio e Sodio e a sintese ocorreu em sistema fechado a
95°C por 4 horas. Priorizando a economia atdémica, efetuou-se um estudo preliminar, realizado em bancada, para
determinar as melhores condi¢Bes a serem aplicadas na realizacdo da sintese em escala piloto. Em vista disto, os
impactos gerados pelo consumo energético foram reduzidos, buscando enquadrar o processo nos principios da Quimica
Verde, com maior eficiéncia econdmica e ambiental. A caracterizacdo da cinza em diferentes estagios do processo e da
estabilidade do extrato possibilitou 0 monitoramento do sistema. O uso desses extratos resultou na sintese de zedlita 4A
de elevada pureza, comprovada pela composi¢do quimica (FRX, FAAS) e mineraldgica (DRX), e com a maior parte das
particulas apresentando tamanho em escala micrométrica e uma morfologia cubica, tipicas desse tipo de material
(MEV/FEG, EDS).As concentra¢des para Si, Al e Na no extrato variaram, o que sugere a possibilidade de estar
ocorrendo reac¢des de precipitagdo/solubilizacdo entre os elementos presentes. Entretanto, indica ser promissora a
producao da zedlita em maior escala.

Palavras-chave:Cinza leve, Extracao Alcalina, Zedlita.

ABSTRACT

The ashes produced by the burning of the fossil coal are by products of the fuel, which can be used in zeolite synthesis,
being, therefore, the raw material used in this study. This work contemplates the characterization of the silicon and
aluminum extract, obtained in a pilot scale, from the synthesis using the fly ashes, from a thermoelectric plant in Santa
Catarina. As we use tailings, the process is divided in two steps, the silicon and aluminum extraction of the residues with
alkaline solution and the hydrothermal reaction of the resulting aluminosilicate gel for the synthesis of the zeolite of
interest. For the extraction, were used soft conditions (95°C) in a larger scale (40 L), in an adapted low cost
reactor(Teflon coated, with mechanical agitation and internal heating). The second stage was carried out on a bench
scale (Teflon reactor, 0.5 L), where commercial sodium aluminate was added to the extract rich in Silicon, Aluminum and
Sodium and the synthesis occurred in a closed system at 95°C for 4 hours. Prioritizing the atomic economy, a preliminary
study was carried out on a bench to determine the best conditions to be applied in the synthesis of the pilot scale.
Whereas the impacts generated by the energy consumption were reduced, seeking to frame the process in the principles
of Green Chemistry, with greater economic and environmental efficiency. The characterization of the ash in different
stages of the process and the stability of the extract allowed the monitoring of the system. The use of these extracts
resulted in the synthesis of high purity 4A zeolite, proven by the chemical composition (FRX, FAAS) and mineralogical
(XRD), and with most of the particles having micrometric scale size and a cubic morphology typical of this type of
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Material (MEV / FEG, EDS). The concentrations for Si, Al and Na in the extract varied, which suggests the possibility of
precipitation / solubilization reactions occurring among the present elements. However, zeolite production on a larger

scale is promising.

Key-Words: Coal Fly Ash, Alkaline extraction, Zeolite.

1 INTRODUGAO

A combustao do carvéo fossil para a producao
de energia elétrica se dad em altas temperaturas
(1.200 e 1.600 °C) gerando grande quantidade de
cinzas leves e pesadas. Cinzas leves ou volantes
séo as cinzas de granulometria mais fina, arrastadas
pelos gases de combustao das fornalhas da caldeira
e abatidas por precipitadores eletrostaticos (PE) ou
filtros de mangas. Cinzas pesadas apresentam
granulometrias mais grosseiras caem no fundo da
fornalha em tanques de resfriamento sendo
removidas mecanicamente ou hidraulicamente
(SILVA et al., 1999). As cinzas sao residuos cuja
disposicdo inadequada em aterros pode levar a
lixiviagdo de substancias potencialmente tdxicas que
podem eventualmente ser mobilizados ao meio
ambiente durante sua vida atil (FERRARINI et al.,
2015).

A parcela inorgéanica do carvao se caracteriza
por agregar em sua composicdo uma grande
diversidade de oxidos: SiO2, Al20s, Fe20s3, CaO,
MgO, TiO2, entre outros. Cabe salientar que estes
elementos serdo em sua grande maioria
constituintes das cinzas (BAGATINI et al., 2007).
Devido a semelhanca entre a cinza de carvao com o
material vulcanico que da origem as zedlitas
naturais, ha diversos estudos envolvendo a sintese
a partir desta matéria prima (FUNGARO et al., 2004,
PAPROCKI, 2009, CARDOSO et al., 2011, ROCHA
etal., 2012, COSTA et al., 2016).

A sintese de zedlitas pode ser realizada a
partir de uma variedade de fontes de silica e
alumina, por fusdo e/ou tratamento hidrotérmico.
Entretanto, a preparacdo do processo com materiais
de alta pureza se torna caro, fazendo com que seja
necessdaria a busca por matérias primas de baixo
custo e com alta eficiéncia (ZHOU et al., 2012). A
pesquisa sobre as zedlitas sintéticas tem sido
intensificada nos Ultimos anos devido as suas
caracteristicas especificas (grande area superficial,
alta capacidade de troca ibnica e estabilidade
térmica) serem de grande aplicacdo na industria
(ERTEN et al., 2008), como detergentes.

Zedlitas sdo aluminossilicatos hidratados,
cristalinos e micro porosos compostos por tetraedros
do tipo TO4 (T = Si, Al) unidos nos vértices através
de atomos de oxigénio (O). S&do usadas por sua
capacidade de reter moléculas de determinado
composto em suas cavidades conforme sua
microestrutura. As zedlitas consistem na variacdo da
relacdo Si/Al de sua composicdo. As zedlitas em
guestdo, sdo as de baixo teor de Si e Al com uma
relagdo variando de 1 a 1,5 e resultando nos tipos
4A e X (AUERBACH et al., 2003).

Esse trabalho contempla a caracterizacdo do
produto da extragdo de silicio e aluminio em escala
piloto, para sintese e caracterizacdo de zedlitas
apartir de determinado tipo de residuo de mineracao
do carvao, as cinzas leves, proveniente de uma
termoelétrica de Santa Catarina.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 SINTESE DE ZEOLITAS

2.1.1 Otimizagdo de dispositivo de reator para
aumento de escala

Realizou-se a otimizacdo do reator para
possibilitar maior produtividade na extracdo de licor
rico em Silicio e Aluminio, apartir de cinzas leves, e
posteriores sinteses de zedlitas. As paredes internas
metalicas do reator (60 L, aco inoxidavel), da tampa
e da hélice de agitacdo foram recobertas com PVDF
(Teflon®) para evitar reagdo quimica da solucao
caustica com o as paredes metdlicas. Outras
melhorias incluram a automacdo do reator:
montagem de um controlador de nivel do liquido,
para que a resisténcia elétrica do dispositivo apenas
acione ap0Os estar coberta pelo liquido, evitando
danificar o mesmo, como mostra a Figura 1; e
instalacdo de termostato digital proprio para
solugBes causticas, com monitoramento e controle
de temperatura dentro do tanque.

Figura 1- Vista de topo do reator aberto, utilizado em
extracdo das cinzas leves.



2.1.2 Materiais e Reagentes.

Para a preparacdo das extracbes e analises
foram utilizados os seguintes reagentes e materiais:
cinzas leves de carvdo pré-tratadas (secas em
estufa por duas horas a 105°C) da Unidade 7 do
Complexo Termoelétrico de Jorge Lacerda (CTJL,
Capivari de Baixo—SC), NaOH (Quimica Moderna,
97%), Aluminato de sédio comercial, filtro de papel
(Whatman) e agua de torneira para o preparo das
solucdes.

A solugdo de aluminato comercial apresenta
elevada alcalinidade (~7 M), o que influencia a
concentracao final de Na e OH na etapa de sintese.

2.1.3 Extracdo de Si e Al das cinzas volantes em
escala piloto

A primeira etapa da sintese da zedlita 4A
(extracdo), baseada em Cardoso et al., (2012)
representado na Figura 2, com adaptacdo para
escala piloto, foi realizada com a ativacdo das
cinzas para extracdo de metais, principalmente
silicio. Uma solugdo de NaOH 2 mol L (40 L) foi
misturada com 4 kg de cinzas previamente tratadas
em um reator de metal com tampa revestidos com
Teflon (60L), em sistema fechado para haver o
minimo de fuga por evaporacdo de liquido da
reacdo, e colocada em agitagcdo mecanica (hélice
revestida com teflon para grandes volumes) a
temperatura de 95°C em um teste inicial de 2 h. O
uso da agitacdo mecanica tem grande influéncia na
estabilidade da mistura dos reagentes, facilitando a
homogeneidade da ativacéo das cinzas.

Figura 2 - Fluxograma de processo da 12 etapa da sintese
integrada 2 em escala piloto.
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Legenda de cores: azul: sélido; verde: liquido.

ApOs o término da ativacdo do material,
aguardou-se até estar em temperatura ambiente,
entdo foi realizada a separacdo das duas fases
presentes no tratamento, sélida e liquida. O volume
do extrato foi determinado e em seguida levado para
armazenamento em refrigerador a uma temperatura
de aproximadamente  5°C, para  analises
gquantitativas  posteriores de Si e Al por
Espectroscopia de Absorcdo Atbmica de Chama
(FAAS — Varian AAS- 55). A cinza residual foi
pesada e armazenada em embalagem apropriada e
sera estudada a possibilidade de transformacéo,
apos alguns tratamentos, em zedlita.

2.1.4 Determinacao Si e Al por FAAS

Os teores de Si e Al foram determinados pelo
método de Espectroscopia de Absorcao Atbémica de
Chama (FAAS). As determinacgfes destes elementos
sdo importantes para o correto ajuste da razdo Si/Al
e a formacgé&o do aluminossilicato desejado.

2.1.5 Sintese em escala de bancada

A metodologia para a sintese foi escolhida a
partir do passo a passo apresentado por Cardoso
(2012), desenvolvido no mesmo laboratério que os
presentes testes. A Figura 3 apresenta 0 esquema
da sintese em escala de bancada, feita em reator de
Teflon com capacidade para 0,5 L.

Figura 3 - Fluxograma de processo da 22 etapa da sintese
integrada 2.
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Em vistas de primar por uma economia
atdbmica, optou-se por iniciar os testes em bancada.
Os testes foram realizados no reator de teflon
adicionando aliquota de 120 mL do extrato obtido
em escala Piloto e a devida quantidade de
Aluminato de Sodio a partir dos calculos feitos. As
condi¢des das sinteses estdo detalhadas na Tabela
1.

Tabela 1 - Descri¢éo das sinteses realizadas em escala
de bancada como estudos preliminares.

Teste Razéo NaOH t T
Si/Al (mol/L) (h) (°C)

1 1,0 2,75 4 95

2 1,2 3,00 4 95

2.1.6 Analise das matérias-primas, extratos e

produtos.

As técnicas de microscopia eletrbnica de
varredura (MEV-FEG) e Espectroscopia por
Dispersdo em Energia (EDS) complementardo as
anélises e estudos na avaliagdo da morfologia das
matérias-primas, dos extratos e dos produtos, e na
determinacdo semi-quantitativa da composicédo dos
elementos. Outro teste utilizado para determinar os
teores de umidade, contribuindo para a
caracterizacdo das matérias-primas, seguiu a
metodologia adotada pela ASTM D3173-87.
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3 RESULTADOS

3.1 [ESTUDOS DAS MATERIAS-PRIMAS E EXTRATO

PILOTO
3.1.1 Aluminato de Sédio Comercial

A solucdo comercial de Aluminato de sddio
em hidréxido de sédio contém, de acordo com
informacdes da ficha técnica do fabricante, 15% de
NaOH e 14% de Al, possivelmente na forma de
NaAlOz. Devido a problemas verificados no acerto
da razdo Si/Al, importante para a realizacdo do
ajuste de aluminio no processo de zeolitizacao,
investigou-se o teor disponivel de Aluminio na
solucao por espectrometria de absorcéo atbmica. Os
resultados estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 -Resultados de determinagdo dos teores de
sédio e aluminio, por absorcéo atdmica, do reagente
Aluminato de Sddio comercial

Elemento 12 anélise 22 anélise 32 andlise
07/2016 08/2016 09/2016

Na (mg/L) 145.400 159.900 -

Al (mg/L) 36.675 35.075 35.500

Os resultados indicaram pequena variagdo na
concentracdo de Al ao longo dos trés meses de
monitoramento. O valor medido esta abaixo do
indicado no rétulo do produto, devido a eventual
precipitagdo do aluminato, como pode ser visto na
Figura 4. Esses resultados indicam a necessidade
da verificacdo desse parametro antes de seu uso na
etapa de zeolitizacao.

Figura 4 - Imagem MEV-FEG Aluminato de sddio
comercial (1000 x); B) Grafico de EDS

As concentragcfes de Al indicadas na Tabela
2, foram utilizadas para os célculos de acerto da
razdo Si/Al. Conforme sera apresentado a seguir,
esse ajuste permitiu a sintese da zedlita desejada
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(4A, Si/Al 1,0) o que corrobora com a qualidade das
andlises apresentadas.

3.1.2 Cinzaleve da CTJL

As cinzas leves de carvao utilizadas como
matéria-prima base para a formacdo do extrato
piloto, foram previamente -caracterizadas e o0s
resultados estdo mostrados na Tabela 3. Essas
cinzas leves apresentaram boas caracteristicas
fisicas e quimicas evidenciando o potencial deste
material para a sintese de zedlitas com alto grau de
pureza.

O potencial de aplicacdo das cinzas de carvao
é definido pela sua composicao quimica. Ferrarini et
al. 2015, também estudaram 0s compostos
presentes na cinza, derivados da fragdo inorgéanica
do carvdo precursor usado no CTJL. Esses
resultados estdo representados na Tabela 3. Em
relacdo aos elementos majoritarios, destaca-se a
presenca AlOs (26 %) e SiO2 (61 %) como
predominantes, o que facilita a sintese de zedlitas,
destacando-se também o baixo teor de
componentes que podem comprometer a qualidade
da zedlita, como é o caso dos Oxidos de ferro,
célcio, manganés e enxofre. A analise mineralégica
comprovou que este material apresentou alto teor de
conteido amorfo (74 %) demonstrando que a sua
utilizacéo favorecerd a dissolucao de Al e Si, como
se pode observar na Tabela 3 (FERRARINI et al.,
2015).

Os dados confirmam suas caracteristicas
desejaveis para a sintese de zedlitas, como altos
teores de Si e Al, concentrados em fases amorfas

de facil dissolugo em meio alcalina.
Caracterizagbes  suplementares foram feitas,
destacando-se a morfolégica, por microscopia

eletrbnica de alta resolugdo (MEV-FEG, EDS), bem
como a analise de umidade total.

Figura 5 - Imagem MEV-FEG Cinza de carvao Jorge
Lacerda (5000 x); B) Gréfico de EDS.
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Tabela 3 — Caracterizacdo das cinzas leves do Complexo
Termoelétrico de Jorge Lacerda (CTJL).

Oxido Conc. Parametro Conc.
(%, m) (%, m)
SiO2 61,02 Analise Mineral6gica
Al203 25,59 Fase Amorfa 74
Fe203 5,02 Quartzo 9
K20 2,92 Hematita
CaO 1,55 Mulita 16
TiO2 1,11
SOs3 0,44 O Particulas um 68,69
MgO 0,79 @ poros A 138,8
P20s 0,07 Vol. poros cm3/g 0,002
MnO 0,05 Densidade g/cm3 2,12
LOI 0,88 Area Sup. m2/g 0,59
SiO2/Al203 2,38

A presenca de cenosferas (Figura 5A) com
baixo tamanho de particula (didmetro médio
68,69um), confirmam a morfologia caracteristica de
cinzas volantes. A composicdo elementar (Figura
5B) indica Si e Al como majoritarios, corroborando
com os dados apresentados na Tabela 3. Os testes
de umidade total (ASTM D3175-87) resultaram em
teores muito baixos, entre 0,16 e 0,40 %. Por ser um
material proveniente de combustdo, e separado a
seco, é de se esperar a baixa umidade total na
amostra. A fina granulometria e o baixo teor de
umidade também séo caracteristicas desejaveis na
producéo de zedlitas, sugerindo maior reatividade.

3.1.3 Estabilidade do extrato

Em funcdo da mudanca de escala as etapas
de extracéo e sinteses ndo séo realizadas de forma
encadeada. Entre a extracdo de Si e Al a partir das
cinzas e o uso do extrato para a sintese de zedlitas,
pode ocorrer um intervalo de tempo relativamente
longo. O volume de extrato gerado também é
significativo (~35 L). Esses aspectos tornam
importante verificar a estabilidade e homogeneidade
do extrato durante o processo de estocagem. Na
Tabela 4 sdo apresentadas as concentracdes de Si,
Al e Na do extrato obtido em escala piloto,
monitorado mensalmente.

Tabela 4: Monitoramento das concentra¢cfes de Si e Al no

extrato em diferentes tempos de estocagem.
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Tempo Concentragdes (mg L)

(meses) Si Al Na
0 11.900 686 n.a.
1 9.810 337 51.150
2 7.035 615 n.a.
3 10.690 351 45.500
4 11.730 431 64.000
5 8.284 494 32.650

Percebe-se que ao longo do periodo de seis
meses as concentracdes para Si, Al e Na no extrato
variaram significativamente. Entretanto, ndo se
verifica uma tendéncia de diminuicdo ao longo do
tempo.Esses resultados sugerem a possibilidade de
estar ocorrendo reacles de
precipitacdo/solubilizacdo entre o0s elementos
presentes. O meio alcalino e a presenga simultanea
de Si e Al, mesmo que numa razdo Si/Al muito
elevada, pode gerar zedltas e  outros
aluminossilicatos. Tais soélidos parecem ser nédo
estaveis, podendo se re-solubilizar ou modificar sua
estrutura.

Esse comportamento foi observado
diretamente pela inspe¢do visual do extrato,
verificando-se a formagdo de soélidos que

decantavam com o tempo de estocagem. Esses
precipitados foram filtrados e sua morfologia
avaliada por MEV-FEG, conforme mostra a Figura 7.
As particulas ndo apresentam formas tipicas das
zellitas normalmente obtidas. Na Figura 7B
observa-se grdos mais bem formados, com uma
melhor definicdo se comparados com a Figura 7A,
indicando o tempo de envelhecimento do licor como
um fator importante de alteracdo da morfologia do
precipitado.

Esses resultados sugerem a reatividade dos
extratos o que implica em uma instabilidade nas
concentracdes dos elementos de interesse. Tal
comportamento sugere a necessidade da andlise da
concentracdo de Si, Al e Na, imediatamente antes
do uso do extrato na sintese, afim de diminuir a
incerteza dos célculos das razées Si/ Al / Na.

Figura 7- Imagens MEV-FEG precipitado do extrato piloto
(20000 x), A)de 08/2016; e B) de 01/2017;
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3.1.4 Cinza reagida na etapa de extracao

O processo de extracdo em escala piloto
(Figura 2) gera, além do extrato, um residuo soélido
chamado nesse estudo de cinza ndo reagida. No
processo integrado de sintese, esse solido é usado
em uma segunda etapa de sintese gerando uma
zellita de menor pureza (CARDOSO et al.,2015).
Nesse trabalho, em funcdo da massa elevada
gerada (~5,50 kg), essa etapa nado foi feita na
sequéncia da extracdo. O sdlido separado do
extrato, foi guardado em bombonas plasticas até
seu uso. Entretanto, a presenca de elevada
alcalinidade bem como Si e Al, sugeriam uma
eventual reatividade da cinza ndo reagida. Em
funcdo disso esse material também foi monitorado
ao longo de seis meses. Os resultados da
caracterizagao morfolégica (MEV-FEG) e
composicdo elementar (EDS) da amostra avaliada
apés 1 e 6 meses de estocagem estdo
apresentados na Figura 6

Observa-se a cinza parcialmente reagida com
o NaOH e formacé&o de particulas irregulares (Figura
6A) que recobrem a superficie das cenosferas.
Como esperado, Si, Al e Na séo os elementos
majoritarios presentes. Essa variagdo pode ser
melhor visualizada quando se compara com a
imagem da cinza (Figura 5) antes do processo de
extracao.

Figura 6 - A)lmagem MEV-FEG Cinza reagida (10000 x)
em 08/2016; B) Grafico de EDS; C) Imagem MEV-FEG
Cinza reagida (5000 x) em 01/2017; D) Grafico de EDS;



Com o aumento do tempo de estocagem (6
meses) ndo foram observadas variagBes
significativas na morfologia (Figura 6C) nem na
composicdo (Figura 6D) do material. Esse
comportamento sugere que nao devem ocorrer
variacdes significativas no material com o tempo.
Esses resultados sugerem também que é possivel
utilizd-lo posteriormente a extracdo, sem prejuizo
para a producao da zedlita de menor pureza.

3.2  SINTESE DE ZEOLITA DE ELEVADA PUREZA

O extrato obtido em escala piloto (item 3.1.3)
foi usado na sintese de zedlita 4 A, em escala de
bancada utilizando uma solucdo de aluminato
comercial. Em fung&o da elevada alcalinidade dessa
Ultima, a concentragdo de NaOH no sistema de
sintese, apos ajuste da relagdo Si/Al 1,0; ficou em

2,75 M. Esse valor & superior ao normalmente
utilizado (2,00 M) para essa sintese.

A andlise morfologica e elementar do produto
obtido nesse primeiro teste (Teste 1) indicou a
formagédo da zedlita 4 A. A analise mineraldgica
confirmou a presenca dessa zedlita como Unica fase
na amostra, comprovando sua elevada pureza e
cristalinidade. A andlise de FRX comprovaram as
relacdes Si / Al / Na esperadas para esse tipo de
zeolita bem como os baixos niveis de contaminacgao
com outros elementos. Somente K foi observado em
concentragdo > 0,5 (K20). Entretanto a presenca
desse elemento, nesses niveis, ndo € preocupante.
Sua eventual presenca na estrutura zeolitica,
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substituindo o Na, geraria uma zedlita anéloga (3 A),
com caracteristicas semelhantes.

Figura 8 - A) Imagem MEV-FEG do produto de sintese do
Teste 1 (20000 x); B) Espectro EDS da amostra.

o o 2 Hl

O aumento da relacdo Si/Al (1,2) e da
alcalinidade (3,0 M) foram testados (Teste 2),
visando verificar o impacto dessas pequenas
variagfes na qualidade da zedlita sintetizada. O
intuito desse teste € avaliar a robustez do processo
em escala piloto, frente a pequenas variagbes dos
parametros operacionais. Esses resultados serdo
utilizados como guia para o ajuste dessas condi¢des
em testes de sintese em escala piloto, em
andamento.

Na Figura 9A é mostrado o produto obtido no
Teste 2, o qual apresenta morfologia tipica da
zellita 4 A. A composicdo quimica semi-quantitativa
obtida por EDS, também esta dentro do esperado
para esse tipo de zedlita. Entretanto, foram
verificadas algumas  particulas com forma
caracteristica da zedlita sodalita.

Figura 9: A) Imagem MEV-FEG do produto de sintese do
Teste 2 (20000 x); B) Espectro EDS da amostra.

o - p
P Ll

A andlise morfolégica (Figura 10) confirmou
somente a presenca da zeolita 4 A, sugerindo que a
segunda fase zeolitica deve estar presente em
niveis baixos. A analise de FRX (Tabela 5) indicou
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composicao de Si e Al semelhante ao verificado no
Teste 1, com teor menos elevado para sédio. Cabe
ainda salientar o baixo nivel de contaminagdo com
outros elementos. Tais resultados corroboram com a
boa qualidade da zedlita sintetizada nesse teste.

Tabela 5: Resultados de composi¢do quimica (FRX) das
zeolitas sintetizadas.

Elemento Teste 1 Teste 2
Na20 30,63 25,18
MgO 0,17 0,16
Al203 30,06 32,04
SiO2 38,32 40,93
P20s 0,03 0,04

K20 0,63 0,65
CaO 0,03 0,04
TiO2 0,03 0,03
Fe20s3 0,06 0,05
MnO 0,02 0,03
Total 100,00 99,16

A partir dos resultados obtidos, foi confirmada
como melhor condicdo para formagédo de zedlita 4 A
de elevada pureza, a relacdo Si/Al 1,0 e alcalinidade
de 2,75 M.

Figura 10: Difratogramas de Raios-X dos produtos obtidos
nos testes 1 e 2 de sintese com extratos de cinzas
volantes, obtidos em escala piloto.
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4 CONCLUSOES

Os resultados obtidos indicaram que as
matérias-primas usadas na sintese sdo adequadas
para a obtencdo de zedlita 4 A de elevada pureza.
Entretanto, a composicdo da solucdo de aluminato
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de sédio comercial deve ser avaliada previamente
a0 seu uso.

Tanto o extrato quanto a cinza ndo reagida,
gerados na etapa de extracdo em escala piloto
foram avaliados quanto a composicdo e sua
estabilidade ao longo do tempo. O extrato apresenta
instabilidade nos niveis dos elementos de interesse,
sendo necessdria a quantificacdo dos mesmos
imediatamente antes do seu uso. Ja a cinza nao
reagida ndo apresenta modificagdes morfoldgicas e
de composicao significativas, podendo ser utilizada

Os testes de zeolitizagdo, adaptados as
caracteristicas do extrato e da solugdo de aluminato
comercial, em escala de bancada geraram
zellitas4A de elevada pureza. A robustez do
processo proposto foi testada com pequenas
variagbes na raz&o Si/Al e alcalinidade final. A
presenca de pequenas quantidades de sodalita, com
a modificacdo desses parametros, confirma as
melhores condi¢des com razdo Si/Al 1,0. Entretanto,
alcalinidade mais elevada (2,75 M) néo prejudica a
formacao e pureza do produto final.

Agradecimentos

A FAPESC pelo financiemtno do Projeto. A CAPES
E CNPg pela concessdo de bolsas. Ao IDEA-
PUCRS pela colaboracdo na otimizag&o do reator.

5 REFERENCIAS

AQUINO, T F ; ESTEVAM, S. T.; PIRES, M. J. R;;
FERRARINI, S. F., Study of the fusion step in the
synthesis of pure zeolites using coal ashes In: 18th
International Zeolite Conference, 2016, Rio de
Janeiro. Proc. IZA, 2016. v.1.

AUERBACH, S. M.; CARRADO, K. A.; DUTTA, P. K.
Handbook of Zeolite Science and Technology.
New York: Marcel Dekker, Inc., 2003.585 p.

CARDOSO, A. M.; Horn, M. B.; Ferret, L. S,
Azevedo, C. M. N.; Pires, M. Integrated synthesis
of zeolites 4A and Na-P1 using coal fly ash for
application in the formulation of detergents and
swine wastewater treatment. Journal of Hazardous
Materials, 2015. 287p.

CARDOSO, A. M.; PAPROCKI, A;FERRET, L.S;
AZEVEDO, C. M. N.; PIRES, M. ,Synthesis of
zeolite NaPl1 under mild conditions using
Brazilian coal fly ash and its application in waste



C0O VCBCM

water treatment. Fuel (Guildford), v.139, p.59 67,
2015.

COSTA, B M;FERRARINI, S. F.; PIRES, M. J. R;;
NASCIMENTO, C. F. C.; AQUINO, T F ; ESTEVAM,
S. T., Influence of pretreatment of Brazilian coal ash
on the hydrothermal synthesis of zeolites In: 18"
International Zeolite Conference, 2016, Rio de
Janeiro.

FERRARINI, S. F.; PIRES, M.; INACIO, T. D
AQUINO, T. F.; MELO, A. R.; MELO, C.R;
ESTEVAM, S. T.; MARCELLO, R. R. Caracterizacéo
das cinzas leves da Usina Termelétrica Jorge
Lacerda — SC visando sua aplicacao na sintese de
zeolitas de elevada pureza. Congresso de
Engenharia Ambiental do Sul do Brasil. Porto
Alegre, 2015.

FERRARINI, S. F.; CARDOSO, A. M.; Abruzzi, R.C.;
PIRES, M. J. R., Leaching of metals, nonmetals and
metalloids during integrated green synthesis of
zeolites NaP1 and 4A obtained from coal fly ash In:
18th International Zeolite Conference, 2016, Rio
de Janeiro. Proc. IZA, 2016. v.1.

FERRARINI, SUZANA FRIGHETTO; CARDOSO, A.
M.;PAPROCKI, Alexandre;PIRES, M. Integrated
Synthesis of Zeolites Using Coal Fly Ash:
Element Distribution in the Products, Washing
Waters and Effluent. Journal of the Brazilian
Chemical Society (Impresso).Vol. 27, No. 11, 2034-
2045, 2016.

FRANUS, W.; MOTYKA, M. M. W.; WDOWIN, M.
Coal fly ash as a resource for rare earth elements.
Environmental Science and Pollution Researsh,
Polbnia, v. 1,n. 22, 2015. 10p.

EPA. Agéncia de Protecdo Ambiental. Disponivel
em <http://www.epa.gov/>

FUNGARO, D. A.; FLUES, M. S-M.; CELEBRONI, A.
P. Estabilizacdo de solo contaminado com zinco
usando zedlitas sintetizadas a partir de cinzas de
carvao. Quimica Nova, v. 27, n. 4, 2004.4 p.

ROCHA, C. A. F. et al. Sintese de zedlitas a partir
da cinza volante de caldeiras: caracterizacéo
fisica, quimica e mineralégica.Ceramica, Para, v.
58, 2012.10 p.

ZHOU, C. et al. Characteristics and evaluation of
synthetic 13X zeolite from Yunnan’s natural
halloysite. Journal Porous Matter. China, v. 20,
2012.8 p.

V CONGRESSO BRASILEIRO DE CARVAO MINERAL

CRICIUMA - SC — BRASIL

29 DE MAIO A 01 DE JUNHO DE 2017


http://www.epa.gov/

