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1. INTRODUGAO

Processos quimicos que ocorrem entre moléculas e ions
~ localizados nas interfaces gas-liquido, liquido-liquido e liquido-
solido sdo de grande importancia. Grande atengdo tem sido
dedicada ao estudo das interagdes ocorridas em interfaces liquido-
solido. Processos de troca idnica entre solugdes aquosas e
Substratos organicos tem sido intensamente estudados e sdo bem
documentados(1-5). No campo de hidrometalurgia, processamento
de metais a partir de solugdes aquosas, métodos de separagédo
envolvem nio a transferéncia de ions metdlicos da fase aquosa
Para uma fase organica liquida ou sélida ja tém grande importancia
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no cenario mundial e comegam a ter interesse no Brasil. As
unidades de processo de extragdo liquido-liquido (extragdo por
solvente) e liquido-sdlido (troca idnica) tiveram desenvolvimentos
paralelos durante 0S dltimos vintes anos, umas vezes competindo
entre si, e outras sendo complementares. Os processos de
extragdo por solvente oferecem alta versatilidade quimica,
enguanto 0s Pprocessos de troca ibnica s@o destacados pela
simplicidade tecnolégica (6). O conceito de resinas impregnadas
foi desenvolvido a partir da necessidade de resinas especificas
para ions, através da avaliagio de suportes poliméricos
adequados, devido 3 deficiéncia de métodos efetivos para a
funcionalizagdo quimica de suportes poliméricos. A impregnagéo
fisica sobre um suporte polimérico selecionado produz a resina
impregnada com solvente conhecida como SIR (Solvent
Impregnated Resins), nome escolhido para enfatizar extratante
(solvente), método (impregnagao) € fungdo (resinas de troca
idnica) (7). Essas resinas tém sido amplamente utilizadas na
recuperagéo de uranio (8), cobre (9) , galio (10) mercurio (11) e um
grande numero de outros metais de interesse.

2. OBJETIVO

Este trabalho tem por objetivo o preparo de resinas dos tipos
Amberlite XAD-2 e XAD-7 impregnadas com extratantes derivados
alquilados da 8-hidroxiquinolina (tipo KELEX 100 comercial), de
grande aplicabilidade em quimica analitica, na concentragdo de
metais a partir de solugbes diluidas e na hidrometalurgia, como
alternativa, ou de forma complementar nos processos de
recuperagdo seletiva de metais por extragao liquido-liquido.

3. METODOLOGIA

A resina foi impregnada pelos dois métodos mais usuais de
impregnagao, que sdo os métodos seco € umido (sem e com
agitagdo), que sio mostrados nos esquemas 1, 25ig =3,
respectivamente. Os pardmetros de impregnagéo sao mostrados
na Tabela 1.

44

an?e:ig;aza sde adsorgdo do KELEX 100 a superficie da resina, é
Relacso do egunda etapa dp processo de preparo, que é’ a
cae AMBErIgtEtIa_irIENesta oc_améo, foram colocados err'} contato a
R ko padrio d XAD-2 impregnada com KELEX 100 e uma
Tabelas 2 e 3 i o0 WA cujas condigdes sdo- mostradas nas
R dicdes s para 0s ‘matepals impregnados em diferentes

¢oes, sendo a mistura deixada por diferentes periodos de

tempo, e a concentraca
d acdo de metal e 3 5
por absorgdo atémica. TG monitorada

A resina contendo o

_ sina i complexo  7-(4-etil-1-metil-octil)-

Il::gﬁxaéqungohnato de galio foi colocada em contato corln Zi)tllt? 5083:
e HpSO4 para a descomplexagédo do metal, nas condgi:g:ées

mostradas nas Tabela 4
, sendo o m = :
por absorgéo atémica. oAl 2HT SO Ao

KELEX1Dem

Resim+ Coofimio  Bexegfolets , Res
Ak Tons Antiate ResireELEX 100 (Sec)—>MEV.
Souggocdo Sl

o Metd
ResireKELEX 100- Mt Conrpleado

ME V< ResirgKELEX 100 +SolupZo do Mt

AbsorgZo Affiica

MEV. — Morsoopia Bertrica e Varedsa

Figura 1 - Esquema de Método Seco
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KELEX 100 em

Tabela 1: Condigdes de Impregnagao
. ire/KELEX 100 (Umida)
Resira + Cowiomio  —eeius - Reg

Q(X2) 4.2 Q(X2) 5.2
Tipo de impregnacgdo 1(X2) 4 1(X2) 5
Acetora Secagem & VCUO
i $ Concentragdo da solugédo do galio 500 500
ME V< ResinaKELEX 100 (Seca) (ppm)
e st 18 Massa de resina XAD-2 (g) 2,0 2,0
Resing/KEL EX 100 - Metal Complexado Tempo de contato (H) 24 48

Soluglo Acida

Parametros constantes: metal - gélio; pH = 12; temperatura ambiente
MEV,~—— ResrBhELEX 100+ Sokiao ot

Tabela 2: Condigdes de Complexagdo
i Q(X2) | Q(X2) | Q(X2) | Q(X2)| Q(X2)
Absorgao Albmica
6.1 6.2 6.3 6.4 6.5
" Concentracdo da solugdo| 500 500 500 500 | 500
' Teni i alio (ppm)
ido Sem Agitagdo do ga
Figura 2 - Esquema de Método Um Massa de resina 2,0 2.0 2.0 2,0 2.0
| XAD-2(g)
B Tempo de contato (h) 2 4 8 16 24
KELEX 100€M 4 Magn Branda _ o ina/KELEX 100 + i‘i’z‘tﬁ? ?go Tabela 3: Condigdes de Complexagio
Resina + c:lofﬂ:rt::; Temp. Ambiente s, D (X2)4.2 D (X)5.2
g de KELEX 100 Tipo de complexagéo D (X2) 4.2 D (X)5.2
| Resina/KELEX 100 (Umida) Tipo de descomplexagédo HCl -H»SO4 HySO4
e Tempo de Contato (H) 1 3 3
] i Parametros Constantes: metal-galio
| | M.E.V. < ResinaKELEX 100 (Seca)
| | Solugio do Sal
do Metal ol Tabela 4: Condigdes de Descomplexagdo
ResinaKELEX 100 - Metal Comp | (X2) 4 I (X2) 5 1(X2)6
Solugio Acida ~ Massa de resina XAD-2 58 6,1 30,0
- KELEX 100 + Solugao de Metal : (9)
ME.V. < Resinal€ Massa de Kelex 100 (g)| 3,565 3,565 10,695
' a0 Atomica : Solvente acetona cloroférmio cloroférmio
il Absorgao -
1  gKELECX/g de XAD-2| 0,615 0,584 0,356
|l Aok itagdo |
I 2 mido Com Agitaca
| "\ | Figura 3 - Esquema de Método U

Parametros constantes: tipo de polimero: amberlite XAD-2; Tipo de extratante: KELEX
100; tipo de impregnagdo: método Gimido; temperatura ambiente.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

A impregnac;ﬁb pelo método Umido sem agitagdo forneceu
melhores resultados, e, sendo assim, 0s experimentos de
complexagdo e descomplexagdo foram feitos com as resinas
impregnadas por esse meétodo. A impregnagéo utilizando acetona
e cloroférmio como solventes mostrou, na primeira etapa, resinas
contendo aproximadamente 0,6g de KELEX 100/g de resina.

Apoés o contato com solugdo padrdo de galio e baixas
concentragdes, por varias vezes, até a resina ficar saturada em
metal, foi verificada uma capacidade de complexagdo em torno de
65 ppm de galio/g de resina AMBERLITE XAD-2 impregnada. A
Figura 1 mostra a cinética de quelagdo do galio (lll) com a resina
neutra (0S grupos 7-(4-etil-1-metil-octil)-8-hidroxi- quinolina estéo
neutros) nos intervalos de 2, 4, 8, 16 e 24 horas, e mostra,
também, alguns experimentos com maior concentracdo de KELEX
100/ g de resina para os tempos de 24 e 48 horas. Também séo
mostrados dois experimentos para verificar o comportamento da
resina impregnada ativada com acido (resina &cida) e base (resina
basica). Notou-se que os resultados para resinas acidas e basicas
para o intervalo de 4 horas foram, preliminarmente, melhores do

que para resina neutra.

::g‘ @neutra
00 | ffneutra
260 L Adicida
30, & ¥ basica
250 &K @
200
150 |
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Figura 1 - Cinética da quelagéo do Qélio (1ll) com as resinas AMBERLITE
XAD-2 neutra, acida e basica
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Durante a etapa de descomplexagéo, foi observado o arraste de
KELEX 100 pelo acido a partir da resina, sendo necessario
encgntrar fo_rmas de proceder a descomplexagdo do gélio sem
danificar a impregnagdo. Ainda serdo feitos experimentos com
gﬂuentes rgais de galio, testes com mercurio (Il), caracterizagio da
|mpregnag:ao por microscopia eletrénica de varredura e
_expenmentos em colunas com a resina AMBERLITE XAD-2
|mpregnad:il. Todos os testes feitos com a resina AMBERLITE
XAD-2 serao procedidos para a resina AMBERLITE XAD-7, e os
resultados serdo avaliados comparativamente. ,

5. CONCLUSAO

De:ntre 0s t_rés métodos de impregnagéo existentes na literatura, o
método umido apresentou maior eficicia e simplicidade.

Os resultados mostraram que a velocidade de complexagdo do
‘gallo (lI1) com o KELEX 100 impregnado em resina AMBERLITE
XAD-2 foi baixa quando utilizou-se a resina/KELEX 100 neutra
Quando utilizou-se uma resina pré-lavada com NaOH e Hdl
observou-se uma melhora na velocidade de complexagéo,
p.rova\felmente devido a formagdo dos sais 7-alquil—8—,
hlc!mx!qyinolinato de sédio e cloreto de 7-alquil-8-hidroxi-
qumolmnp, respectivamente. A formagdo desses sais torna a
superficie da resina impregnada mais polar (hidrofilica), facilitando
a penetragdo da solugdo aquosa do metal.

Os expe_rimentos Q(X2)4.2 e Q(X2)5.2, quando comparados com
0s experimentos Q(X2)6, mostraram que a velocidade de quelagdo
dumenta com o aumento da concentragdo de KELEX 100 por
grama de resina. Entretanto, em concentragdes altas de extratante
Ocorre um aumento na perda deste, por arraste nas etapas de
_lavagem e descomplexagéo.

A c_lescor_nplexagéo com solugdo de HpSO4 3M mostrou-se bem
Mmais eficiente do que com os sistemas HCI 6M/HCI 2M e HCI 6M/

,_H2304 3M; porém, ainda ¢ lenta, levando em média 3 horas para
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deslocar o gélio a partir do complexo tris[?-(4—eti1-1-metil - octil-8-
hidroquinolinato)] de galio (II1). ,
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1. INTRODUGAO

O 6xido de silicio € encontrado na natureza sob varias formas
poliformicas em minerais como o quartzo, a tridimita e a
cristobalita. E dada a designagdo alfa ou beta para transformagdes
de fase em baixas e altas temperaturas, respectivamente.

O quartzo alfa é estavel a temperatura ambiente, transformando-se
em variedade beta a 573°C, e a 870°C em tridimita. A 1470°C

ocorre transformagdo em cristobalita até atingir a temperatura de
fusdo, 1713°C (1-2).

A composicdo quimica do quartzo € muito proxima de 100% de

SiO e SiOy podendo conter pequenas quantidades de outros
oxidos (1).
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