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RESUMO

Desde a antiguidade, os povos primitivos realizavam a arte da pintura, usando como tintura os
corantes naturais que eram extraidos de plantas, frutos entre outros. Os povos Maia, por
exemplo, usavam um corante natural (“azul maia”), extraido da planta Indigofera Anil, para
fazer pinturas de ceramicas e murais que continuam com cores vibrantes até os dias de hoje. A
resisténcia ao tempo das cores dessas obras € algo que desperta grande interesse. Apds a
investigacdo da escala molecular de amostras dessas pinturas supfe que a inexplicavel
estabilidade quimica, foi devido & mistura resultante da interacdo quimica de um corante de
origem vegetal e um mineral de argila. Para avaliacdo dessa interacdo (argila/pigmento) este
trabalho usou um dos corantes naturais mais estudados que € o urucum, encontrado com
facilidade na regido nordeste e o residuo da argila branca (Caulim) proveniente do Junco do
Serid6 — PB. O caulim foi caracterizado por Difratometria de raio X e por espectroscopia no
Infravermelho com Transformada de Fourier. Foi realizada a extragcdo do corante do urucum
com agua e hidroxido de sodio, e preparados os sistemas caulim/urucum. Os resultados de
DRX evidenciaram que esta argila é predominantemente constituida por caulinita e em menor
quantidade por quartzo e mica. Observa-se ainda que o caulim da Paraiba apresenta alta
cristalinidade. Resultados preliminares de adsor¢do do pigmento no caulim mostraram que 0
sistema caulim/urucum é estavel fotoquimicamente pois ndo houve modificagdo da cor dos
sistemas caulim-corantes durante um periodo de 14 dias expostas a luz ambiente, apds o
processo de secagem. No entanto, ocorre perda significativa da cor durante o processo de

secagem (7 dias), com recuperacgdo da cor quando o sistema é umedecido.

Palavras-Chave: Caulim. Urucum. Adsorgé&o.



ABSTRACT

From ancient times, primitive peoples performed the art of painting, using as a dye the natural
ones that were extracted from plants, fruits and others. The Mayan peoples, for instance, used
a natural dye ("Mayan blue"), extracted from the Indigofera Anil plant, to make ceramic and
mural paintings that remain vibrant today. The weather resistance of the colors of these works
is of great interest. After investigating the molecular scale of samples of these paintings it is
assumed that the inexplicable chemical stability was due to the mixture resulting from the
chemical interaction of plant origin dye and a clay mineral. To evaluate this interaction
(clay/pigment) this work used one of the most studied natural dyes that is the urucum, easily
found in the northeast region and the residue of white clay (kaolin) from Junco do Seridé -
PB. The kaolin was characterized by X-ray diffraction and Fourier Transform Infrared
spectroscopy. The urucum dye was extracted with water and sodium hydroxid and the
kaolin/urucum systems were prepared. The XRD results showed that this clay is
predominantly composed by kaolinite and to a lesser extent quartz and mica. It is also
observed that Paraiba kaolin has high crystallinity. Preliminary results of kaolin pigment
adsorption showed that the kaolin/urucum system is photochemically stable as there was no
color change of kaolin-dye systems during 14 days exposed to ambient light after the drying
process. However, significant color loss occurs during the drying process (7 days), with color

recovery when the system is wetted.

Keywords: Kaolin. Urucum. Adsorption
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1 INTRODUCAO

Desde a antiguidade, os povos primitivos realizavam a arte da pintura, usando como
tintura os corantes naturais que eram extraidos de plantas, frutos entre outros. Os povos Maia,
por exemplo, usavam um corante natural (“azul maia”), extraido da planta Indigofera Anil,
para fazer pinturas de ceramicas e murais que continuam com cores vibrantes até os dias de
hoje. A resisténcia ao tempo das cores dessas obras é algo que desperta grande interesse. Apos
a investigagdo da escala molecular de amostras dessas pinturas supde que a inexplicavel
estabilidade quimica, foi devido a mistura resultante da interacdo quimica de um corante de
origem vegetal e um mineral de argila.

Contudo, ap6s a Revolugdo Industrial, o uso dos corantes naturais sdo substituidos
pela utilizacdo dos corantes artificiais, quando ocorre o surgimento da sintese quimica de
corantes, devido ao avanco da industria quimica e o desenvolvimento de novas tecnologias.
Com o decorrer dos anos notou-se que estes produtos causavam impactos ambientais e na
salde. Com o despertamento do interesse em desenvolver produtos proveniente de processos
limpos, com geracdo minima de impacto ao meio ambiente, tem-se buscado a utilizacdo dos
corantes naturais, que teriam maior biodegradabilidade e menos impacto aos seres Vivos.
Contudo, ha restricdes ao uso dos corantes naturais devido sua instabilidade a luz, ao calor, ao
oxigénio ou a aco das bactérias (SAO JOSE et al., 2007).

Sabemos que 0s corantes naturais sdo fotoquimicamente instaveis, para melhorar a
estabilizacdo desses corantes vém sendo empregadas diversas técnicas como
microencapsulacdo por spray drying, complexacdo, adicdo de conservantes, método de
adsorcdo, entre outras.

Dias (2010), utilizou como método de estabilizagdo o processo de adsorcdo. O corante
natural de urucum foi adsorvido em argila caulim para verificar a estabilizacdo da cor quando
aplicado em estamparia. As amostras estampadas, uma com corante adsorvido e outra com
corante em solucdo foram expostas a luz ultravioleta. Comparando as amostras, as estampadas
com corante adsorvido apresentaram um aumento de 43,98% na protecdo da cor, em relacdo
as amostras estampadas utilizando o corante sem ser adsorvido.

Observando a grande quantidade de rejeito de caulim produzido nas extrativistas do
Estado da Paraiba, utilizou-se o rejeito de Caulim gerado na Cidade do Junco do Seridd e
verificou-se a potencialidade dessa argila como adsorvente do corante natural de urucum e a

influéncia na estabilidade da cor desse pigmento, tendo em vista que o residuo da argila ainda
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mantém suas propriedades adsortivas, além de ser um material de baixo custo e que o urucum
é um corante tipicamente nordestino e pode ser obtido com facilidade nessa regido.

Matos (2016) observou que o rejeito originado do beneficiamento do caulim apresenta
capacidade para ser usado em processos de adsorcdo por ser abundante em silico-aluminato,
notou-se qualitativamente sua capacidade de retencdo de azul de metileno (AM).

Esse trabalho tem como objetivo geral: Avaliar a potencialidade da argila Caulim
como material adsorvente do corante urucum. E como objetivos especificos: Beneficiar
fisicamente o caulim oriundo do Junco do Serido (peneiramento em peneira Mesh # 200);
Caracterizar o Caulim, por meio das seguintes andlises fisicas: difratometria de raios X
(DRX) e infravermelho com transformada de Fourier (FTIR); Fazer a extracdo do pigmento
da semente de urucum com agua e hidréxido de sédio 0,1 M; Realizar o processo adsortivo do

sistema caulim/ urucum; Caracterizar o Caulim ap06s o processo adsortivo por Infravermelho.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Urucum

O urucum é um corante que ja vem sendo utilizado a anos por povos antigos. Os
indigenas, por exemplo, utilizavam o urucum para pintar seus corpos, dar cor aos alimentos,
tingir peles de animais, entre outras utilidades. Hoje em dia, 0 uso do urucum além de ser
feito de forma comum, alcancou as inddstrias como: vernizes e tintas, alimenticia,
farmacéutica e téxtil, mesmo que sendo feito em pequena escala, comparado ao uso dos
corantes sintéticos. A figura 1 mostra a flor do urucuzeiro e suas sementes, de onde é extraido

0 pigmento de cor avermelhada.

Figura 1 - Sementes de urucum

Fonte: https://www.soflor.com.br

Os pigmentos do urucum sao extraidos do invélucro das sementes de uma espécie de
arvore tropical urucuzeiro (Bixa orellana L.) onde a cis-bixina é o carotenoide que representa
mais de 80% dos pigmentos organicos contidos, dentro dos corantes lipossolUveis obtidos, a
bixina é o maior constituinte (SAO JOSE ET AL., 2007). O sal de norbixina & um composto
hidrossoltvel originado da saponificacdo da bixina que é lipossolavel (LIMA et al., 2001),
este sal resultante da desmetilagdo da bixina é a forma de pigmento mais aplicada em
produtos aquosos por conta da sua hidrossolubilidade (PIMENTEL, 1999; COSTA, 2005).
Além desses tipos de pigmentos ainda se obtém a norbixina que ¢ um corante que fica
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disperso em solucdes aquosas. Podemos observar na figura 2 as estruturas das duas moléculas

presentes no pigmento do urucum.

Figura 2 — Estrutura da bixina e norbixina

HOOC\\\\\\\\

‘\
COOCH,
bixina

HOOC ~ = ™™ ™o S ™ ™ N

=

COOH
norbixina

Fonte: TOCCHINI, 2001.

Nota-se que na estrutura da norbixina, o grupo funcional hidroxila presente no final da
cadeia molecular ¢é o responsavel pela interacdo com a &gua e isso explica a sua
hidrossolubilidade.

2.1.1 Métodos de extracdo do pigmento do urucum

Existem diversas formas de extracdo do pigmento do urucum, dentre as quais, pode-se

destacar:

e Atrito e secagem em leito de jorro

Em um extrator de leito de jorro, as sementes de urucum sdo forcadas por uma
corrente de ar através de um tubo, com o impacto da particula a bixina que esta na superficie
das sementes se desprendem e é obtido um bom rendimento da bixina em pd. Esse é um

método de extracdo a seco muito utilizado.
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e Raspagem e peneiramento

E um método primitivo de extragdo do pigmento com baixo rendimento, é feita a
raspagem da camada superficial das sementes, geralmente feita com escova de naylon, e em

seguida é feito o peneiramento com agitacdo das sementes onde é obtido o pé corante.

e Lixiviacdo das sementes em agua e agitacéo

Esse € um método primitivo que envolve o desgaste por friccdo das sementes na
presenca de agua, que repele e solta a camada de pigmento. A suspensdo corante obtida é

acidificada para precipitar a bixina, para posterior filtragem, secagem e trituracao.

e Extragdo com co, supercritico

E uma técnica de extracdo seletiva de compostos alimenticios complexos, onde é
utilizado um solvente que se encontra em uma condi¢do critica de temperatura e pressao e sob
tais condicBes ocorre um aumento extremo de solubilidade de certos compostos neste
solvente. Compostos que seriam de dificil remocédo se fossem usadas técnicas convencionais
(CHAO et al., 1991; PESSOA et al., 2006)

e Extragdo com 6leo

Sementes do urucuzeiro (Bixa Orellana L.) sdo friccionadas em 6leo vegetal aquecido
para remover o pigmento do pericarpo das sementes. O 6leo é peneirado para remover as
sementes.

SOUZA (2000) relatou que o pigmento do urucum pode ser obtido mecanicamente
pela abrasdo do pericarpo das sementes submersa em 6leo vegetal aquecido a 70°C, com o

produto comercial contendo de 0,2% a 0,25% de bixina.

e Extragdo com solvente

Bixina extraida com solvente é obtida pela remocao do pericarpo das sementes com
um ou mais dos seguintes solventes de grau alimenticio: acetona, metanol, hexano, etanol,
alcool isopropilico, acetato de etila, alcool alcalino ou dioxido de carbono. O pigmento é
obtido com a lavagem do preparo resultante com um solvente em que este seja insoluvel,

seguida da remocéo do solvente, secagem e moagem.
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RODRIGUEZ-AMAYA (1988) verificou um processo que pode produzir bixina com
pureza acima de 90%. Foi utilizado o solvente propilenoglicol com emulsificante, onde se
obteve uma suspensdo de pigmentos de urucum que contém cis-bixina como pigmento
vermelho principal. Apo6s a remocéo do solvente, com a diluigdo do extrato em 6leo vegetal é
obtido um produto lipossoltvel. Para se obter um extrato com elevado grau de pureza foram

feitas alternadas cristalizacGes sucessivas.

e Extragéo com solucdes alcalinas

E utilizado um alcali para a saponificagio da bixina que ndo é solGvel em &gua mas é
solivel numa solucdo alcalina, o uso desta solucdo € o processo mais simples e mais
empregado para a utilizacdo de corantes de urucum (SILVA, 2010).

A hidrélise alcalina da bixina produz a norbixina que pode estar nas formas cis e trans
do mesmo jeito que a bixina pode se apresentar. Em excesso de alcali, ocorre a formacdo do

sal de norbixina, geralmente de potéssio ou de sddio, este sal é hidrossoltvel.
2.2 Argilas

Em sintese, a expresséo argila € relacionada a um material proveniente da natureza de
consisténcia terrosa e de baixa granulometria, ¢ usado 2 um como o limite superior para a
dimensdo das particulas constituintes, e quando misturado com agua a argila se converte
numa pasta plastica.

De acordo com Santos (1989), as propriedades das argilas sdo controladas por alguns
fatores e ndo se consegue classificar uma argila por um nimero pequeno de propriedades,
esses fatores responsaveis pela complexibilidade e variabilidade das argilas séo:

1) Variacdo qualitativa e quantitativa da composicdo mineralégica dos argilominerais

e ndo-argilominerais;

2) Distribuicdo granulométrica das particulas e as suas caracteristicas texturais;

3) Teor qualitativo e quantitativo de eletrolitos, que séo os cations trocaveis e 0s sais

soluveis;

4) Natureza e teor de componentes organicos.

Em solugdes aquosas as argilas possuem a capacidade de sorver determinados cations
e anions, além de poder trocar esses ions. A capacidade de troca catidnica é uma propriedade

importante das argilas, porque os ions permutéaveis influem de forma significativa nas
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propriedades macroscopicas das argilas. A capacidade de troca idnica esta relacionada a
dimensdo dos gréos de argila, quanto menor for os grdos, maior essa capacidade, talvez
devido a maior area superficial disponivel por unidade de volume (SOUZA, 2006). As argilas
tém capacidade de absorver cations e anions, além de poder trocar esses ions, essa capacidade
€ uma propriedade importante das argilas porque os ions permutaveis influem de forma

significativa.

2.2.1 Caulim

A caulinita € o principal composto presente na argila Caulim, além de quartzo,
feldspatos, micas e uma pequena quantidade de minerais de solos e sedimentos, em outras
palavras, caulim é uma rocha de granulometria fina, constituida de material argiloso, de cor
branca ou quase branca (DA LUZ, 2005). E um silicoaluminato, possui a capacidade de
interagir com atomos, ions e moléculas, ndo apenas em sua superficie, como também em seu
interior, sua estrutura é compreendida como sendo uma folha de silica tetraédrica ligado a
uma folha de alumina octraédrica através de atomos de oxigénio em comum, como pode ser
observado na figura 3 (PINAR et al., 2007 apud DIAS, 2010).

Figura 3 - Estrutura quimica da caulinita

|

PR et S

Fonte: NANDI et al., 2009 apud DIAS, 2010

As substituicbes isomorficas e as interacGes das arestas geram a formacdo de sitios

ativos. A substituicdo isomorfica ocorre da seguinte forma: atomos de Si** sdo substituidos
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por atomos de Al*3 na folha tetraédrica e na folha octaédrica atomos de Al*3 s&o substituidos
por Mg*2 (elou Fe*? ou Fe'3), produzindo déficit de cargas positivas na superficie do

argilomineral.

2.3 Adsorcao

E importante considerar dois tipos de adsorcdo dependendo do carater das forcas
envolvidas, classificando-a quanto a sua intensidade temos a adsorcdo fisica e adsorcao
quimica.

Na adsorcdo fisica, o contato do adsorvato a superficie do adsorvente envolve
interacOes intermoleculares fracas que podem ser atribuidas as forgas de Van der Walls, que
sdo similares as forcas de coesdo molecular. Diferentemente, na quimissor¢do ocorre uma
reacao quimica que envolve a troca ou partilha de elétrons entre as moléculas de adsorvato e a
superficie do adsorvente, resultando numa nova ligacdo quimica, por esta razdo esse tipo de
adsorcdo é bem mais forte que a fisissor¢do (NASCIMENTO, 2014).

Na adsorcdo, 0s componentes que interagem com a superficie sdo chamados
adsorvatos, enquanto que a fase sélida que retém o adsorvato € chamada adsorvente. Essa
interacdo € um fendmeno fisico-quimico, onde o componente em fase fluida é transferido para
a superficie de uma fase sélida devido a existéncia de forcas atrativas ndo compensadas na
superficie do adsorvente. (MACIEL, 2013). As moléculas ndo sdo atraidas em todos os pontos
da superficie, se dirigem apenas para 0s centros ativos que estdo na camada superficial dos
adsorventes

A adsorcdo é um processo de separacdo, que esta baseada em trés mecanismos: o
mecanismo estérico, o de equilibro e o cinético. O mecanismo estérico 0s poros do material
adsorvente tem dimensdes e caracteristicas que permitem determinadas moléculas, excluindo
as demais. Porém, o mecanismo de equilibro acomoda diferentes espécies de adsorvatos. No
entanto, 0 mecanismo cinético é baseado em diferentes difusividades de diferentes espécies no
poros adsorventes (NASCIMENTO, 2014).

2.3.1 Fatores que influenciam no processo de adsorcéo

Os fendmenos de adsorc¢éo sao resultados de uma combinagéo entre os tipos de forcas

envolvidas na adsor¢éo fisica e quimica. Desta forma, s&o varios os fatores que influenciam o
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processo de adsor¢do como a area superficial, as propriedades do adsorvente e do adsorvato, a
temperatura do sistema e o pH do meio.

e Area Superficial

A intensidade da adsorcéo e proporcional a area superficial especifica, ja que a adsorcdo é
um fendmeno de superficie. Por isso geralmente os adsorventes sdo solidos com particulas
porosas (BORBA, 2006). Para particulas maiores, a resisténcia a difusdo é maior e grande
parte da superficie interna da particula ndo € disponibilizada para adsorcdo (SEKAR et al.,
2004 APUD CARPINE, 2011).

e Propriedades do Adsorvente

A natureza fisico-quimica do adsorvente é fator determinante, ja que a capacidade e a
velocidade de adsorcdo dependem da area superficial especifica, porosidade, volume
especifico de poros, distribuicdo do tamanho de poros, dos grupos funcionais presentes na
superficie do adsorvente e da natureza do material precursor (BARROS, 2001,
DOMINGUES, 2005).

e Propriedades do Adsorvato

O tamanho da molécula é sempre importante quando a velocidade de adsorcdo é
dependente do transporte intraparticular. Outra caracteristica de forte influéncia € a polaridade
do adsorvato, ja que um soluto polar tera mais afinidade para o solvente ou para o adsorvente,
conforme a polaridade (DOMINGUES, 2005).

e Temperatura

Em processos de adsorcéo, o efeito da temperatura sobre o sistema, afeta principalmente a
constante de velocidade de adsor¢cdo. Um aumento na temperatura pode ocasionar aumento de
energia cinética e na mobilidade das moléculas do adsorvato e ainda provocar um aumento na
taxa de difusdo intraparticula do adsorvato (JIMENEZ et al., 2004). O aumento na
temperatura pode afetar a solubilidade e o potencial quimico do adsorvato. Desta forma, a

alteracdo na temperatura de um processo conduz a uma mudanca na capacidade de adsorcao.

° pH
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O pH afeta a adsor¢do na medida em que determina o grau de ionizacdo de compostos
acidos ou basicos. A intensidade desse efeito pode ser maior ou menor conforme o
adsorvente, uma vez que as cargas da superficie do adsorvente dependem da sua composicédo
e das caracteristicas da superficie. Um indice conveniente da tendéncia de uma superficie se
tornar positiva ou negativamente carregada em funcéo do pH, é o valor de pH requerido para
que a carga liquida do adsorvente seja nula, o chamado ponto de carga zero. Para valores de
pH inferiores ao ponto de carga zero a carga superficial é positiva e a adsor¢do de anions é
favorecida e para valores de pH superiores ao ele, a carga superficial é negativa e a adsor¢édo
de cétions é favorecida (CARPINE, 2011).

2.4 Métodos de caracterizacdo de argilas

Devido as variacbes nas propriedades dos argilominerais, ocasionadas pelas
substituicdes isomorficas e cations trocaveis, ocorre uma diferenca nas espécies mineraldgicas
e suas respectivas composicGes quimicas, por isso € indicada a realizacdo da caracterizacdo

desta para sua identificacdo.

2.4.1 Difratometria de raio X

A técnica da difratometria de raio X revela a forma como os elementos quimicos
presentes no material estdo ligados, diferentemente de uma andlise quimica, que expressaria
apenas o0s elementos quimicos da sua composig&o.

A utilizacdo desse método é indicado para o estudo da caracterizacdo de argilas, por
ser um material solido de estrutura cristalina, tendo em vista que essa técnica se baseia na
incidéncia de um feixe de raios X sobre um conjunto de planos cristalinos, o vetor campo
elétrico da radiacdo interage com os elétrons da matéria e sdo refletidos por dois planos
subsequentes originando o fenbmeno de difracdo (HOLLER, 2012).

Para a ocorréncia da difracdo é necessario que o comprimento de onda da radiacédo
incidente, seja da mesma ordem de grandeza do espacamento interatbmico do material
analisado (DENARI, 2012).

Segundo HOLER (2012), a Lei de Bragg determina as condi¢Ges necessarias para
ocorrer a difragéo de raio X, sdo estes 0s requisitos:

1) O espacamento entre as camadas de atomos deve ser de aproximadamente 0 mesmo

que o comprimento de onda da radiacao;
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2) Os centros espalhadores devem estar espacialmente distribuidos em um arranjo
altamente regular.

A difracdo de raios X ocorre segundo a Lei de Bragg (Equacdo A), a qual demonstra a
relacdo entre o angulo de difracdo e a distancia entre os planos que a originaram que séo

particulares para cada fase cristalina:

nd = 2d senf (A)

Onde:

n: numero inteiro

A: comprimento de onda dos raios X incidentes
d: distancia interplanar

0: angulo de difracao

Essa definicdo acima estabelece as condigcOes para a interferéncia construtiva do feixe
no angulo 6. Essa equagdo ¢ essencial porque nos mostra que os raios X sdo refletidos pelo

cristal somente se o0 angulo de incidéncia satisfaz a condicéo da equacdo (B):

o= (&
send = - (B)

Em todos os outros angulos ocorre a interferéncia destrutiva.

2.4.2 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier

A técnica de espectrometria do infravermelho se torna til para prover informacdes
acerca dos grupos funcionais do argilomineral em estudo, “cada grupo funcional absorve em
frequéncia caracteristica de radiacdo IV”, além de ser uma técnica rapida e barata
(CIENFUEGOS, 2000).

Nesta técnica é usada a radiacdo na regido do infravermelho que compreende a
radiacdo com nuimeros de onda na faixa de 12800 a 10 ¢m™?! ou comprimentos de onda na
ordem de 0,78 a 1000 pm. Os espectros infravermelhos de absor¢do, emissdo e reflexdo de

espécies moleculares podem ser fundamentados supondo-se que todos se originam de diversas
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variacOes de energia causadas por transi¢cdo de moléculas de um estado vibracional para outro.
Desta forma as radiagdes compreendidas nesta faixa energética ndo possuem energia
suficiente para promover as transicOes eletronicas, diferentemente das radiacGes no

ultravioleta, visivel e os raios X.

2.4.3 Capacidade de troca de cations - CTC

As argilas coloidais séo eletricamente carregadas em sua superficie, em razdo disso,
ela tem a potencialidade de atrair, e se ligar de forma reversivel, a substancias humicas, ions e
moléculas polarizadas. Possuem maior nimero de cargas negativas que positivas, por isso a
adsorcéo € essencialmente de cations. Mas podera ocorrer atracdo de anions por moléculas de
cargas positivas como 6xidos de ferro e de aluminio. Sdo os principais coloides responsaveis
pela capacidade de troca de cations (RONQUIM, 2010).
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3 METODOLOGIA

A presente pesquisa foi desenvolvida no Laboratério de Tecnologia Quimica da
Universidade Estadual da Paraiba — LETEQUI/UEPB, situado no Campus I. A primeira etapa

foi o beneficiamento fisico do caulim.

3.1 Tratamento fisico no caulim

A argila usada foi o caulim, natural da regido do Junco do Seridd - Paraiba. A argila
foi seca em estufa a 70 °C. Em seguida, foi peneirada em peneira ABNT 200 MESH.

3.2 Analise da umidade dos graos

Foi pesado 2g de sementes, aproximadamente, e colocadas na estufa, em capsula de
porcelana a 105°C. Apos 24 horas, foi retirada e colocada no dessecador por 20 minutos, em

seguida foi realizada a pesagem.

3.3 Tratamento fisico da semente do urucum

As sementes de urucum empregadas foram obtidas na feira regional da cidade de
Ingéd— Paraiba. As sementes foram secas em estufa a 60°C por 3 horas. Em seguida foram
trituradas em almofariz com pistilo. O p6 obtido foi acondicionados em tubos de Eppendorfs.
Podemos observar na figura 4 as sementes de urucum sem nenhum procedimento fisico

(figura esquerda), e as sementes secas sendo trituradas em almofariz (figura direita).

Figura 4 - Sementes de urucum crua (esquerda) e sendo trituradas (direita)

Fonte: PROPRIA, 2019.
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3.3.1 Extracéo do pigmento da semente de urucum

Foram utilizados dois métodos para a extragdo do pigmento, a primeira extracao foi
feita com agua e a segunda com hidroxido de sodio 0,1M.

Foram colocados, num erlenmeyer, 3 g de sementes de urucum em 100 mL de agua
destilada, em seguida esta solugdo foi aquecida em um agitador magnético com aquecimento
a 50°C por 30 minutos. Logo apos, a solugdo foi filtrada. Na figura 5 podemos ver a solucéo

de extracdo com agua apds aquecimento e o processo de filtracéo.

Figura 5 - Retirada do corante com agua e agitacdo (esquerda) filtracdo (direita)

4 8 F=

A
A, 2019

Fonte: PROPRI

A segunda extracao foi realizada colocando em um almofariz 2g do pé de urucum e
adicionando 5 mL de hidroxido de sddio (NaOH) a 0,1 M (Figura 6). Em seguida a solucéo
foi filtrada.

Figura 6 - Solucédo do corante extraido com NaOH

Fonte: PROPRIA, 2019.
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ApoOs a obtencdo das duas solucdes corantes, foram retirados 20 mL do corante
extraido com NaOH e 20 mL da solucdo contendo o corante extraido com agua e,
separadamente, misturadas com 1g de Caulim. As amostra foram secas em ambiente aberto,
sem o abrigo da luz por 21 dias. A figura 7 mostra o antes e o depois do processo de secagem

dos sistemas.

Figura 7 —Sistemas Umidos (acima) e sistemas secos (abaixo)

Fonte: PROPRIA, 2019.

3.4 Caraterizacao do caulim

O caulim foi caracterizado fisicamente por: Difratometria de raios X (DRX) e por
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR).

3.4.1 Difratometria de raio X

A andlise de difratometria foi realizada no laboratério de avaliagdo de
Desenvolvimento de Biomateriais (CERTBI0) localizado na Universidade Estadual da
Paraiba-UFCG, campus Campina Grande. O equipamento utilizando foi o Shimadzu XRD
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6000. Os detalhes operacionais da técnica foram definidos como segue: Radiacao Ka de cobre
a 40 kV / 30 mA, com uma velocidade de 2°min-1 e um passo de 0,02° na faixa de 20

varredura de 2° a 50°.

3.4.2 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

As analises de espectrometria foram desenvolvidas no laboratério de avaliagdo de
Desenvolvimento de Biomateriais (CERTBI0) localizado na Universidade Federal de
Campina Grande (UFCG). O equipamento utilizado foi o spectrum 400 da marca Perkin

Elmer, com comprimento de onda de 4000 — 600 cm™.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Difratometria de raios X (DRX)

Caulins sdo materiais geologicos comuns e apresentam elevada concentracdo de caulinita
assim como a fragdo argila dos solos da regido tropical e subtropical do Brasil. A caulinita é
principal constituinte do caulim que normalmente ocorre associada a outros minerais sob a
forma de impurezas (quartzo, mica, feldspatos e 6xidos de Fe e Ti), porém em muitas regifes
do Brasil os caulins se constituem de uma mistura de caulinita e haloisita (SANTQOS, 2013).

A figura “a” mostra o difratograma de uma amostra de caulim (caulim secundério)
onde pode-se observar os picos de difracdo correspondente a estrutura cristalina da argila.
Como a intensidade do pico é diretamente proporcional a concentracdo das espécies, conclui-
se que a argila branca é formada predominantemente por Caulinita e em menores quantidades

por Quartzo e Mica, que séo argilominerais.

Figura 8 - Difratograma do caulim do junco do Serid6 — PB (a) e difratograma do
caulim da Amazoénia (b).

(@) (b)
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Fonte: PROPRIA,2019.

Quando comparamos o difratograma da figura “a” com este outro da figura“b” que foi
retirado de um trabalho realizado por BARATA (2012) sobre a caracterizagdo dos residuos
cauliniticos das industrias de mineracdo de caulim da amazbnia, observa-se muita
similaridade quanto a composicdo estrutural do caulim da Paraiba utilizado neste trabalho.

Observa-se ainda que o caulim da Paraiba apresenta alta cristalinidade pois apresenta picos
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agudos e de alta intensidade nos angulos 26 de 12,54° a 24,82° e tripletes com reflexdes bem

individualizadas localizados em 20 entre 35° e 40°.
4.2 Espectroscopia na regido do infravermelho por transformada de Fourier(FTIR)

A Figura 10 apresenta o espectro de infravermelho do caulim. Na regido do espectro
que compreende as absorcOes de dgua caracteristicas da caulinita, as bandas em 3683 a 3100
cm *, séo referentes a estiramentos da ligacdo OH. Na amostra da regido do Junco do Serido,
aparecem apenas bandas até a regi&o de 3605 cm-1. As bandas entre 1100-1000 cm™ sdo
referentes a vibragdo da ligagdo Si-O; em 910 cm™ banda de deformag&o Al-OH. Em 800, 752
e 530 cm-1 as bandas sao atribuidas a vibracdo da ligacdo Si-O-Al e, a 693, 465 e 425 cm-1 as

bandas caracteristicas da ligacdo Si-O. Ou seja, bandas referentes a estrutura da argila (DA
PAZ et al., 2010).

Figura 9 - Infravermelho com transformada de Fourrier (FTIR)
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Fonte: Propria, 2019
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4.3 Calculo da umidade dos graos

Para obter a % de umidade nos gréaos foi usada a equacéo (1):

h_mi—mf
- mf —mc

x 100 Equacéo (1)
Onde :

h = teor de umidade do agregado em porcentagem

mi = massa inicial da capsula imida (g)

mf = massa da capsula apds secagem (g)

mc = massa da capsula vazia (g)

b %) — 42,0576 41,8298 .
°) = 318298 — 40,0556 =~ O%°

4.4 Avaliagéo do sistema caulim-urucum

A Figura 10 apresenta o sistema caulim-corante antes e ap0s processo de secagem.
Observa-se que o sistema onde a extracdo foi feita com hidréxido de sédio 0,1M (cor
avermelhada), ap6s o processo de secagem a cor € mantida em alguns pontos. No entanto, o

sistema onde a extracdo foi com dgua, a mudanca de coloracdo é mais acentuada.
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Figura 10: Sistema caulim/pigmento urucum: a) pigmento extraido com NaOH; b) pigmento
extraido com 4gua; c) apos secagem do sistema “a” d) apods secagem do sistema “b”.

(@) (b)

(d)

Fonte: Propria, 2019.
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5 CONCLUSAO

O caulim usado, proveniente da regido Borborema-Serido, é de origem secundaria. A
andlise por difratometria de raios X, comprova que o sélido é essencialmente caulinitico com
picos caracteristicos da caulinita e em menor quantidade quartzo. Secundariamente picos
especificos do argilomineral mica, também pode ser observado.

As analises de infravermelho das amostras auxiliaram na identificacdo da argila, como
0 Si-O nas camadas tetraédricas e grupos OH nas camadas octaédricas. Foram comprovadas
as bandas de estiramento O-H, as bandas de flexdo Al-OH e os estiramentos Si-O, comuns
para a maioria das argilas cauliniticas.

Com relacéo ao sistema caulim-corantes observou-se que houve perda significativa da
cor durante o periodo de secagem (7 dias), contudo, apds o processo de secagem a cor
caracteristica do urucum (vermelho alaranjado) se manteve estavel fotoquimicamente, durante
um periodo de 14 dias continuando expostos a luz ambiente, ou seja, ndo houve modificacdo
da cor dos sistemas caulim-corantes ap0s a secagem. Com recuperacdo parcial da cor quando

o0 sistema é umedecido novamente.
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