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RESUMO: Este trabalho teve como objetivo sintetizar a zedlita Y e avaliar seu comportamento
adsortivoem compostos organicos através de Teste deCapacidade de Adsorcdo. A zedlita Y foi
sintetizada utilizando o tratamento hidrotérmico, a partir de uma mistura reacional com
composi¢do molar 4,6Na,O: ALL,O5: 10Si0,: 180H,0. O materialsintetizado foi caracterizado
por Difracdo de Raios X (DRX), Adsor¢ao Fisica de N,(BET),Espectrofotometria de Raios X
por Energia Dispersiva(EDX) e Inchamento de Foster. A amostra obtida apresentou elevada
cristalinidade e alta drea superficial especifica. No teste de capacidade de adsorc¢do, azedlita Y
apresentou maior afinidade para o querosene e diesel, e no teste de inchamento de Foster os
resultados com agitacdo foram melhores do que os sem agitagao.

PALAVRAS-CHAVE: zeélita Y;capacidade de adsor¢cdo; compostos organicos.

ABSTRACT: This study aimed to synthesize the zeoliteY and evaluate itsadsorption behaviorin
organiccompounds by Adsorption Capacity.The zeolite Y was prepared using hydrothermal
treatment, from a reaction mixturewith molarcomposition4.6Na,O:Al,03:10S10,:180H,0. The
material synthesized was characterized by X-ray Diffraction (XRD), N, adsorption (BET),X-
Ray Spectroscopy Energy Dispersive (EDX) and Foster Swelling. The sample obtained showed
high crystallinity and specific surface area. In the Adsorption Capacity test, zeolite Y showed
higher affinity for kerosene and diesel, and in the Foster swelling test, results with agitation
were better than those obtained without agitation.

KEYWORDS: zeolite Y; adsorption capacity; organic compounds.

1. INTRODUCAO contaminagdo de hidrocarbonetos para um
possivel reuso da 4gua na prépria inddstria
Muitas organizagdes assumiram (Boni, 2012).

atualmente a politica de ndo geragao, reducao,
reutilizagdo, reciclagem, tratamento e
disposicao final ambientalmente adequada
dos residuos por elas gerados. Por isso,
valorizam e buscam alternativas que auxiliem
o tratamento correto de seus rejeitos de uma
forma econdmica e que, além de atenderem a
legislacdo, reduzam ou até eliminem toda a

Por isso, varios processos de separagdo
ja sdo empregados pelas inddstrias de
producdo de petroleo e refinarias. Dentre os
processos de separagdo utilizados, a adsor¢ao
tem despertado bastante o interesse de
pesquisadores e técnicos, por ser um processo
eficaz para tratamento de efluentes organicos
e metais pesados, utilizando materiais
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sintéticos, como as zedlitas(Jimenez et al.,
2004).

A zedlita Y é formada por cristais de
alumino silicato, com aspecto de um p6é muito
fino, caracterizada pela presenca de pequenos
microporos dentro de seus cristais, sendo
usada como adsorvente seletivo nos processos
de separacao e purificacdo de
hidrocarbonetos. = A seletividade  dos
hidrocarbonetos pela zedlita Y ocorre por
diferenca de tamanho molecular, conduzindo
assim, a um efeito de peneiramento molecular
(Schwanke, et al., 2002); (Fujikata, et al.,
1998); (Masuda, et al. 1996). Malvestiet al.
(2009) reportam estudos de difusdo e
adsorcio em zedlitas do tipo Y. A
caracterizacdo de adsorventes zeoliticos ¢é
necessaria para identificar os fatores que
influenciam sua capacidade de adsor¢do e o
mecanismo de difusdo em seus poros. A
estrutura de poros afeta quase todas as
propriedades fisicas dos adsorventes, como a
resisténcia mecanica, a difusividade e a
capacidade de  adsorcio  (Neves e
Schvartzman, 2005).

Dessa forma o presente trabalho teve
como objetivo avaliar o comportamento
adsortivo em compostos organicos da zedlita
Y, através da Capacidade de Adsorcdo e
Inchamento de Foster.

2. METODOLOGIA

2.1.Sintese da zeolita Y

A zedlita Y foi sintetizada utilizando os
seguintes reagentes: dgua destilada, hidréxido
de sodio (97%, Vetec), aluminato de sédio
(50-56% Al,0;, Sigma-Aldrich) e silicato de
sédio (63% SiO,, Vetec). A sintese foi
realizada de acordo com o procedimento
desenvolvido por Ginter (2001), no qual a
mistura reacional € obtida a partir de dois géis
de sintese, preparados da seguinte forma: O
gel de sementes (gel A) foi obtido
dissolvendo-se inicialmente 1,02 g de NaOH
e 0,52 g de aluminato de s6dio em 5 g de 4gua
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destilada. Ap6s a dissolucao desses reagentes,
adicionou-se 2,14 g de silicato de soédio e
3,56 g de &4gua destilada, e a mistura foi
submetida a um periodo de envelhecimento
de 24 h a temperatura ambiente, sob agitacao.

O preparo do gel principal (gel B) foi
realizado com a dissolucdo inicial de 0,04 g
de NaOH e 3,28 g de aluminato de s6édio em
32,85 g de 4gua destilada. Em seguida, foram
adicionados 22,24 ¢ de d4gua destilada e
13,39 g de silicato de sédio. O sistema foi
mantido sob agitacdo por 20 min,e ao término
desse periodo, foram adicionados 4,16 g do
gel A ao gel B. A mistura reacional resultante
foi envelhecida sob agitacdo a temperatura
ambiente, durante 24 h. A composi¢do molar
da mistura reacional obtida foi 4,6Na,O:
AlLO3: 10Si0;: 180H,0

Apbs o periodo de envelhecimento, o
material foi transferido para vasos de teflon
de 70 mL, que foram inseridos em autoclaves
de aco inoxiddvel e mantidos em estufa a
100°C durante 7 h, sem agitacdo. Ao término
do tratamento hidrotérmico, as autoclaves
foram retiradas da estufa e resfriadas com
dgua até atingir a temperatura ambiente. O
material s6lido obtido foi lavado com &dgua
destilada e separado por filtracdo a vécuo,
sendo este procedimento repetido até que o
pH da 4gua de lavagem atingisse valor em
torno de 7. Posteriormente, o material foi
colocado para secar em estufa a 80°C durante
6 h.

2.2. Caracterizacao

As amostras de zedlita Y foram
caracterizadas mediante o emprego das
técnicas de difracdo de raios X, adsor¢do
fisica de Nj, Espectrofotometria de Raios X
por Energia Dispersiva e Inchamento de
Foster.

2.2.1.Difracdo de raios x (DRX):Os
difratogramas foram obtidos utilizando o
método do pd, empregando-se um
difratdbmetroShimadzu ~~ XRD-6000  com
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radiacdo CuKa, tensdo de 40 KV, corrente de
30 mA, passo de 0,02°, tempo por passo de

1,0s e velocidade de varredura de 2°/min, no
intervalo de 20 entre 3 e 50°.

2.2.2 Adsorcdo_fisica de N, (BET):O
método BET baseia-se no fendmeno de
adsor¢do de um gds a uma dada pressdo
relativa P/P, formando uma monocamada de
cobertura na  superficie do  material
adsorvente. Permite estabelecer uma relacao
entre energia de adsor¢@o na primeira camada
adsorvida e a magnitude das interagdes
adsorvente/adsorbato. Assim, quanto maior a
quantidade de gds adsorvido, maior serd a
area superficial do adsorvente sob andlise. O
valor da drea de superficie especifica foi
determinado pelo método B.E.T. (Brunauer,
Emmett, Teller) que utiliza o principio da
adsor¢cdo de um gids na superficie do
solido.Utilizou-se o Gés Nitrogénio e o
analisador de drea superficial ASAP 2020, da
Micromeritics.

2.2.3 Espectrofotometria_de Raios X
por Energia Dispersiva: A andlise quimica a
partir do Espectrofotometro de Raios X por
Energia Dispersiva (EDX) permite identificar
e quantificar a composi¢do quimica global de
um sélido. A amostra a ser analisada deve ser
homogénea, peneirada a malha ABNT N° 200
(abertura de 0,075 mm). A composi¢do da
zedlita Y foi analisada em  um
espectrofotometro EDX-700 Shimadzu.

2.2.4 Inchamento de Foster: O teste foi
realizado em provetas de 100mL de
capacidade, contendo SOmL do solvente a ser
estudado, onde foi adicionado lentamente 1g
do material adsorvente, no caso a zedlita Y. O
sistema foi deixado em repouso por 24h e,
entdo, foi efetuada a leitura do inchamento
sem agitacdo. Depois foi manualmente
agitada, com bastdo de vidro, durante 35
minutos, e deixado em repouso por mais 24
horas e novamente feita a leitura agora para o
inchamento com agitacdo. Os liquidos
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testados foram: O6leo diesel, gasolina e
querosene.

No Laboratério de Matérias Primas
Particuladas e Solidos Nao Metalicos
(LMPSol) da Escola Politécnica da
Universidade de Sdao Paulo (EPUSP), foram
adotados alguns parametros de avaliacdo,
queestdo apresentados na Tabela 1, para o
teste de Inchamento de Foster.

Tabela 1.Consideragdes adotadas pelo LMPSol
para o Inchamento de Foster.

Inchamento Faixa

Nao — Inchamento  Igual ou inferior a 2ml/g

Baixo 3a5ml/g
Médio 6 a8 ml/g
Alto Acima de 8 ml/g

2.3. Capacidade de Adsorcao

O teste de avaliacdo da capacidade de
adsor¢do em solventes organicos foi baseado
no método “Standard
MethodsofTestingSorbentPerformanceofAdso
rbents” baseado nas normas ASTM F716-82
e ASTM F726-99. O procedimento seguido
foi: em um recipiente, béquer, colocou-se 0s
solventes a serem testados, no caso a gasolina,
o diesel e o querosene, até uma altura de 2
cm. Foi confeccionada uma cesta em tela de
Ac¢o Inoxiddvel com malha ABNT 200,
abertura de 0,075 mm, onde se colocou 1,00g
do material adsorvente, a zedlita Y. Esse
conjunto foi pesado e colocado no béquer
com o solvente, onde permaneceu em contato
por 15 minutos. Apds esse tempo, deixou-se
escorrer O excesso por 15 segundos e
realizou-se uma nova pesagem.

A quantidade de solvente adsorvida foi
calculada a partir da equacao(01):
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P1: peso do material apds adsorcdo;
P2: peso do material adsorvente seco;
Ad: Capacidade de adsor¢do para o fluido e o
adsorvente testado.

Os resultados da capacidade de
adsorcdo foram apresentados em gramas de
solvente adsorvido por grama do adsorvente.

3. RESULTADOS

Na Figura 1, € apresentado o
difratograma do material sintetizado.

2000

NaY

1500

1000

500 -J
26 (graus)

Figura 1. Difratograma de raios X da zedlita Y
sintetizada.

Intensidade (cps)

Os picos de difracido correspondem aos
valores de 20 de 6,2°% 10,3° 12,5° 15,8%
17,6°; 20°; 21,7°; 26°; 27,9° 31° e 34°. De
acordko com o padrio obtido no IZA
(InternationalZeolite Association),Hrilijacet al.,
(1993) e com a ficha JCPDS 43- 0168, tais
picos sdo tipicos da zedlita Y sédica bem
definidos, caracteristicos de sélidos que
apresentam elevada cristalinidade.

Os resultados de adsorgdo fisica de N,
sdo listados na Tabela 2, na qual sdo
apresentados os valores da drea superficial
total (Sggr), drea superficial externa (Aex),
area superficial interna (Aiy) € volume de
microporos (Vmicro). Tais valores estdo em
concordancia com os resultados encontrados
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na literatura para a zedlita Y (Rahmaner al.,
2012; Yates, 1967).

Tabela 2. Propriedades texturais da zedlita Y
sintetizada

Amostra SBET Aext Aint Vmicro

(m’/g) (m’g) (m%g) (cm¥/g)
NaY 669 101 568 0,26
A interpretacdo das composicoes
quimicas (Tabela 3) para a zedlita

Ysintetizada conduz aos seguintes resultados:
a zedlita Y apresentouum teor de42,4 % de
silica (SiO,), 42,3 % de 6xido de aluminio
(ALLO3) e 15,0% teor de 6xido de sddio
(Na,O), comprovando que a amostra
encontra-se na forma sodica.A razdo
Si0,/A1,05 global da zellita Y
foiaproximadamente de 1,7, de acordo com
aliteratura, Giannetto (1989), esses dados sido
caracteristicos da zedlita do tipo Y.

Tabela 3 - Composicdo quimica na forma de
oxidos da zeélita Y sintetizada

Composiciao quimica Amostra NaY (%)
SiO, 42,4
Al O, 423
Na,O 15,0
Outros 0,3

Na Figura 2 estdo representados os
resultados dos testes de Inchamento de Foster
utilizando a zedlita Y, nos solventes
organicos: gasolina, querosene e diesel.
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Tabela 4.Capacidade de adsorcdo dazeodlita Y (g
de solvente adsorvido por g deNaY).

Compostos organicos Capacidade de
adsorcao NaY (g/g)
querosene 3,09
6leo diesel 3,16
gasolina 1,81

Figura 2. Inchamento de Foster utilizando zedlita
Y.

O teste de inchamento de Foster
permite avaliar o quanto o material
adsorvente se dispersa e incha em compostos
organicos, ou seja, avalia a afinidade do
adsorvente com as moléculas orgdnicas dos
solventes (gasolina, querosene, 6leo diesel).
Os resultados com agitacio mostraram um
maior grau de expansdodo que sem agitacao,
independente do solvente organico utilizado.
Esses resultados sdo esperados, pois com a
agitacdo existe um maior contato do material
com o solvente. Verifica-se, portanto, para as
amostras de zedlita Y, no procedimento
realizado com agitacdo, alto inchamento no
composto querosene e médio inchamento nos
compostos gasolina e Odleo diesel. O
procedimento sem agitagdo resultou em um
baixo inchamento da amostra em todos os
solventes testados.

Na Tabela 4 sdo apresentados os
resultados referentes aos testes de capacidade
de adsorcaoe ilustrados no Figura 3, que tem
por finalidade avaliar o potencial da zedlita Y
como adsorvente em solventes orginicos tais
como gasolina, querosene e O6leo diesel,
utilizando a metodologia baseada nas normas
ASTM F716-82 e ASTM F726-99.

uZedlitaY

3.09 3.16

181

querosene 6leo diesel gasolina

Figura 3.Capacidade de adsorcdo da zedlita Y.

A zedlita Y mostrou valores de
capacidades de adsor¢do muito préximas nos
solventes querosene (3,09 g/g) e dleo diesel
(3,16 g/g) e menor interacdo com o solvente
gasolina (1,81 g/g). De acordo com Silva
(2012) este fato pode ser explicado, levando-
se em consideragdo que os resultados nos
testes de adsor¢do podem estar relacionados
com a viscosidade dos solventes, tendo em
vista que a gasolina tem menor viscosidade,
uma vez que os resultados de viscosidade sdo:
diesel - 8 mPa.s (600rpm) e 3,5 mPa.s
(300rpm); querosene - 2 mPa.s (600rpm) e 1
mPa.s (300rpm); gasolina - 2 mPa.s (600rpm)
e 1 mPa.s (300rpm). Essa interacdo também
pode estar relacionada diretamente a
composicdo e estrutura quimica dos
compostos organicos (Silvaet al., 2011). De
acordo com os resultados expostos evidencia-
se valores significativos de capacidade de
adsorcao da Zedlita Y, comprovando que esta,
¢ uma boa alternativa para remoc¢do de
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contaminantes organicos em efluentes.

4. CONCLUSAO

A partir dos resultados de difragdo de
raios X e andlise textural foi possivel observar
que a zedlita Y sintetizada possui elevada
cristalinidade evalores de drea surperficial e
volume de microporos compativeis com os
dados disponiveis na literatura. Através da
composi¢do quimica do material verificou-se
que os dados sdo caracteristicos da zedlita do
tipo Y, que se encontra na forma sédica.Em
relacdo ao teste de inchamento de Foster os
experimentos com  agitacdo  mostraram
melhores resultados do que sem agitacdo. O
adsorvente estudado mostrou maior afinidade
com o composto querosene, apresentando alto
grau de inchamento.

No processo de adsor¢cdo a zedlita
Ycomo  adsorvente  apresentou  maior
capacidade de adsorcdo em querosene e Oleo
diesel.De modo geral mostrou resultados
bastante significativos, podendo ser
considerada como uma alternativa para o
processo de remog¢do de compostos organicos.
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