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RESUMO

O presente trabalho teve como de Oleo derivado do petréleo,
objetivo estudar, através de um uma vez tendo sido expandida e
planejamento fatorial de hidrofobizada.  Os  resultados
experimentos, o0s fatores que mostraram que a vermiculita
influenciaram a obtengdo de adsorveu  uma  quantidade
diferentes graus de expanséo da consideravel de oleo, além de
vermiculita, em forno estatico, em permitir sua reutilizagdo, quando
amostras da Brasil Minérios e regenerada, uma vez que suas
Unido Brasileira de Mineragéo. propriedades estruturais e de
Foram analisadas suas superficie  permaneciam  sem
caracteristicas como adsorvente alteragbes significativas.

1- INTRODUGAO

Vermiculita é um aluminosilicato hidratado de ferro e de magnésio,
pertencente a familia dos filossilicatos, que possui estrutura cristalina
micaceo-lamelar com cations trocaveis em posigdes interlamelares. Uma
representacao geral da sua férmula de uma célula unitaria é;

(Mg, Fe)s [(Si, Al)4 O10] (OH)2 4H20

Sua particularidade é que quando aquecido a 800-1000 graus expande-se
abruptamente na diregéo axial aumentando seu volume em até 20 vezes,
devido a vaporizagdo das moléculas de agua que se encontram entre as
camadas. Esse fendmeno é chamado de exfoliagdo e faz com que a
vermiculita expandida tenha uma baixa densidade (entre 0,15 g/cm3 e 0,25
g/cm3), uma grande area superficial especifica, seja inerte, adsorvente,
isolante térmico e acustico, resistente ao fogo e muito poroso. Essas
caracteristicas o fazem um material com alta capacidade de troca cationica,
tendo o potdssio e o magnésio como principais cations trocadores. A



vermiculita é comercializada sempre na sua forma expandida, possuindo
inumeras aplicagdes nos seguintes setores:

Agricultura — Condicionamento de solos, componente de liberagdo lenta de
nutrientes, suporte para inseticidas, condicionador de sementes, suporte para
micronutrientes;

Construgdo civil — Blocos e placas de isolamento térmico e acustico,
enchimento;

Industria quimica — Catalisador de reagdes organicas;

Ceramica - Refratarios isolantes, concretos isolantes;

Meio Ambiente — Remediagéo de solos contaminados por petréleo.

2 - OBJETIVO

Nesta etapa do projeto estudou-se a cinética de adsorcdo e dessorgéo de
concentrados de vermiculitas, na forma expandida, em 6leo derivado do
petréleo, baseado no estudo da caracterizagdo tecnologica (UGARTE et al,
2004) onde foram realizadas as seguintes técnicas: Difragdo de Raios-X
(DRX), Infravermelho com Transformada de Fourier com Reflecténcia Difusa
(IVTF-RD), Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Microscopia Eletrdnica de
Varredura (MEV).

3 - MATERIAIS E METODOS
3.1- MATERIAIS

Foram utilizadas amostras de vermiculita de granulometria superfina
(particulas entre 0,5 mm e 1,0 mm) cedidas pelas empresas Brasil Minérios
(BM) e Uni&o Brasileira de Mineragéo (UBM), situadas respectivamente, nos
estados de Goias e Paraiba. As amostras em sacos de 5kg foram quarteadas
e separadas em aliquotas de 0,5 kg e 1,0 kg para realizar os ensaios de
adsorgéo e dessorgéo.

3.2 - METODOLOGIA
3.2.1- FATOR DE EXPANSAO (FE)
A expanséo dos concentrados das amostras de vermiculita, da BM e da

UBM, foi realizada, por meio de um planejamento fatorial de experimentos
com dois niveis e trés fatores (23), onde se variou a temperatura de



expanséo, o tempo de exposi¢do ao calor e a massa de vermiculita. Foram
realizados oito experimentos para cada concentrado de vermiculita,
totalizando 16 experimentos. A matriz de experimentos com dois niveis (+) e
(-) e trés fatores (X1, X2 e Xs) dado por oito experimentos é apresentado na
Tabela 1, onde X1, X2 e X3 s&0, respectivamente, temperatura de expansao
(em °C), tempo de exposi¢&o (em minutos) e massa da amostra (%).

Tabela 1 - Matriz de Experimentos do Planejamento Fatorial 23

Experimento X1 X2 X3 X1 X2 X3 Y
1 - - - 700 5 40 Y1
2 + - - 900 5 40 Y2
3 - + - 700 10 40 Y3
4 + + - 900 10 40 A
5 - - + 700 5 60 Ys
6 + - + 900 5 60 Ye
7 - + + 700 10 60 Y7
8 + + + 900 10 60 Ys

O fator de expansao (FE) foi calculado pela equagdo FE = V1/V2, onde V1 e
V2 correspondem respectivamente aos volumes de vermiculita expandida e
crua. Os experimentos de expansao foram realizados em forno estatico do
tipo mufla.

O modelo do planejamento proposto, para os experimentos de expanséo, é
dado pela Equacéo 1,

Y= bo + b1X1 + b2X2 + baXs + b12X12 + b13X13 + basXos + b123X123 (1

onde Y representa a resposta desejada, bo 0 valor médio de resposta Y; by,
b2 e bs representam respectivamente os efeitos dos fatores X1, X2 e Xs; br,
b13 e bzs representam os efeitos das interages entre os fatores dois a dois €,
b123 representa o efeito da interagdo entre os trés fatores.

A matriz para o célculo dos efeitos € apresentada na Tabela 2, e séo
calculados pela Equacéo 2:



Efeito = {[(? respostas para o nivel (+)] - [(? respostas para o nivel (-)]}/ r1  (2)
onde r representa o nimero de niveis € k 0 nimero de fatores.

Para o célculo do efeito bo, utiliza-se r no denominador da Equagéo 2.

Tabela 2 - Matriz para o calculo dos efeitos

Experimento i Xe [ Xo | Xs | XiXa | XiXs | XoXs | Xz | Y
1 + |+ |+ | - + + + - Y1
2 + | - |+ | - - - + + Y,
3 0+ ] -] - - + - + |Ys
4 + -] -] - + - - - \7
5 + |+ |+ |+ + - + Ys
6 + | - |+ |+ + - - Ys
7 s+ ] -]+ + - Y7
8 + -] - |+ + + + + Ys
Efeito bo | b1 | b2 ]| bs| b2 b1s b23 b123

3.2.2- ADSORCAO

Inicialmente, as amostras de vermiculitas expandidas foram submetidas a
uma modificagdo na sua superficie, através da hidrofobizagao, que consistiu
na adigdo de 6leo de linhaga a vermiculita, na razdo de 10% em massa,
aquecido, em estufa, por 24 horas a temperatura de 110 °C (FRANGA, 2001).
A amostra foi embalada a vacuo para impedir os efeitos da umidade na
superficie da amostra hidrofobizada.

Os estudos realizados em escala de laboratoério mostraram que a vermiculita
hidrofobizada apresenta uma capacidade maior de sor¢do de compostos
apolares, além ndo adsorver dgua em sua estrutura.

Para os ensaios de adsorgdo foi usada uma razéo vermiculita-6leo de 1:7,
em uma cuba com capacidade para 20 L de agua, onde se colocou 70g de
6leo combustivel SAE 40 da marca Falub, conforme propriedades fisicas



apresentadas na Tabela 3. Uma massa de 10 g de vermiculita foi colocada
sobre 0 6leo, no intervalo de 10 a 50 minutos, com o0 objetivo de estudar o
percentual de éleo adsorvido com o tempo, a eficiéncia da adsorcéo, e a
concentragao residual de 6leo que permaneceu no leito.

Tabela 3 - Propriedades fisicas do 6leo FALUB SAE-40
Peso Especifico a 20°C 0,89

40°C 167 cST
100°C | 14,8¢cST

Viscosidade Cinematica

indice de Viscosidade 108
Ponto de fluidez -27°C
Ponto de flash 235°C

3.2.3 - DESSORCAO

Para os ensaios de dessor¢do, a vermiculita, impregnada com oleo, foi
retrada do leito, e aquecida a 60°C, em banho-maria com agitagdo
constante, com o objetivo de diminuir a viscosidade do 6éleo, seguido de
filtragem a vacuo. Assim como nos ensaios de adsorgdo, foram também
analisadas as quantidades dessorvida, a eficiéncia e a concentragao residual
de 6leo que permaneceu na estrutura da vermiculita.

3.2.4- SEGUNDA ADSORCAO / DESSORGAO

Foram utilizadas condi¢des brandas nos ensaios de dessor¢do de dleo, de
modo que a vermiculita ndo perdesse a sua hidrofobicidade, nem as suas
propriedades estruturais, para que pudesse ser reaproveitada em ensaios
futuros. Para isso, estudou-se 0 seu comportamento perante um segundo
ensaio de adsorgdo e dessor¢do de dleo de acordo com os métodos
descritos anteriormente.

4 - RESULTADOS E DISCUSSAD

Para os ensaios em forno estatico com os dois tipos de vermiculita (Brasil
Minérios € UBM), notamos que o fator determinante para estimar o grau de
expansao é a temperatura do forno (X1), em relagéo ao tempo de exposigao e



massa de vermiculita. Para corroborar a linearidade do modelo, uma anélise
experimental no ponto médio (bo) dos trés fatores foi realizada, nas seguintes
condicdes: temperatura de expansdo 800°C, tempo de exposi¢do 7,5 minutos
e massa de amostra 50% em peso. Comparando-se esses valores, observa-
se que ndo ha variagdo significativa entre os modelos tedricos e
experimentais, indicando que o modelo linear proposto descreve
adequadamente o comportamento do FE no intervalo de variaveis estudado.
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Figura 1 - Representagéo grafica para o fator de expanséo (FE) da vermiculita
BM, dos experimentos executados de acordo com o planejamento fatorial.
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Figura 2 - Representagéo grafica para o fator de expansao (FE) da vermiculita
UBM, dos experimentos executados de acordo com o planejamento fatorial.



Os valores do FE encontrados nessas condigbes foram 5,4 e 3,6 e estdo
representados no centro de cada cubo nas Figuras 1 e 2. Para a vermiculita
da BM o melhor resultado do FE (6,5) foram para as condi¢des no nivel (+),
ou seja, temperatura de 900°C, tempo de 10 minutos e massa de 60% em
peso. Ja para as amostras da UBM nas mesmas condigdes obteve-se FE de
4,3 (Figura 2).

A diferenga de valores observadas no FE, entre as amostras estudadas pode
ser atribuido pela presenga de fases mineralégicas presentes nos
concentrados de vermiculita que ndo foram expandidas. No estudo de
caracterizacdo (UGARTE et al, 2004) além da vermiculita, foram identificadas
outras fases: Hidrobiotita e flogopita (BM); talco, quartzo e magnésio
hornblenda (UBM).

Para os ensaios de adsorgdo de dleo, utilizando vermiculita da Brasil
Minérios, observou-se que a vermiculita atingiu um patamar de saturagéo da
quantidade de dleo em sua estrutura, apds um tempo de 10 minutos. A
eficiéncia dos experimentos ndo passou de 60% (Figura 3) devido a
utilizagdo de uma massa de vermiculita pequena, ocasionando numa massa
de dleo residual no leito de 30 gramas (Figura 4). Podendo alcangar
resultados promissores com 0 uso de massas maiores.

60% 50 —
. o N ~-N0NAn [ Eficiéncia
50% ] 111 40 Adsorgéo
_ 11 1T 1 (1| El [ Eficiencia
< T +30 8 dessorgdo
s 309% g —a— Massa
3 20% [+ 20 g adsorvida
b Il R iR BRI ) 8 —o— Massa
10% [ 10 dessorvida
0% e L A 0

10 15 20 25 30 35 40 50

Tempo (min)

Figura 3 - Representagao Grafica da eficiéncia e da massa de 6leo versus o
tempo para adsorgéo e dessorgao
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Figura 4 - Representagao grafica das massas residuais de 6leo presente na
agua e na vermiculita para adsorgéo e dessorcao respectivamente

Nos ensaios de dessorgdo, verificou-se que as quantidades de dleo
dessorvidas sdo muito pequenas, devido a ineficiéncia dos presentes
métodos (aquecimento seguido de filtragdo a vacuo) em retirar todo o dleo
presente nos interticios das amostras de vermiculita. A Figura 4 mostra que
permaneceram 25 g de dleo, em média, na estrutura da vermiculita, apos os
ensaios de dessorgdo, interferindo nos ensaios de segunda adsorgdo e
dessorgao (Figuras 5 e 6 respectivamente), onde a capacidade da vermiculita
de adsorver 6leo ficou reduzida em até 50%.

Os ensaios de segunda adsor¢do e dessorgdo mostraram que a segunda
adsorgéo teve resultados abaixo do esperado, pois a vermiculita ja saturada
de 6leo em sua estrutura, acumulou dleo apenas em sua superficie.
Conseqiientemente, a segunda dessorgdo obteve eficiéncia de até 80 %,
pois ndo retirou 6leo da estrutura da vermiculita e sim da sua superficie.
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Figura 5 - Representagao grafica comparativa entre a primeira e a segunda
adsorgéo de 6leo
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Figura 6 — Representagao Grafica comparativa entre primeira e segunda
dessorgao de dleo



Depois de realizados os estudos de cinética de adsorgdo e dessorgéo,
concluiu-se que a vermiculita expandida hidrofobizada adsorve 6leo em seus
interticios até chegar em um patamar de saturagdo onde a partir dai, a
quantidade adicional de 6leo adsorvido é pequena. Comprovamos que esse
patamar é atingido ap6s um tempo de 10 minutos. Os indices percentuais de
dessorgao de 6leo apresentaram resultados abaixo do esperado devido a
ineficiéncia dos presentes métodos em retirar o 6leo da estrutura da
vermiculita. Outras técnicas de dessorcdo de dleo, como extragdo por
solvente, estdo sendo estudadas. Um estudo detalhado de como se
comporta a curva de adsorgéo, antes de atingir o patamar de saturacédo de
6leo na estrutura da vermiculita, para tempos inferiores a 10 minutos, é
necessario para que se possa definir o tempo étimo de contato da vermiculita
com o dleo. Estudos complementares de adsorgéo, usando diferentes razées
vermiculita-6leo (1:2 até 1:6), estdo sendo realizados para elucidar melhor a
cinética de adsorgéo e dessorgéo de dleo.
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