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1. INTRODUCAO

As argilas sdo materiais naturais que possuem propriedades como
inchamento, adsorcdo, plasticidade, entre outras, que lhe conferem varias
aplicacdes, tais como espessantes, adsorvente de poluentes organicos,
componente na producdo de nanocompdsito polimérico, etc. Visando aumentar
sua aplicabilidade e agregar valor a este recurso natural, as argilas podem sofrer
alteracdes através de um ajuste de suas propriedades fisico-quimicas. Uma das
formas de modificar as argilas € através da organofilizagdo, um processo que
altera sua condicdo natural de hidrofilica para organofilica, sendo as argilas
bentoniticas muito utilizadas para este fim (NETO; NETO, 2009; PAIVA, 2008).

As bentonitas, compostas essencialmente pelo argilomineral montmorilonita
(entre 60 e 95%) do grupo das esmectitas, sdo as argilas mais comumente
utilizadas para a sintese de argilas organofilicas. Isto se deve as pequenas
dimens@es dos cristais, a alta capacidade de troca de céations e a capacidade de
inchamento em agua desses argilominerais que fazem com que as reacdes de
intercalacdo sejam rapidas e com 100% de eficiéncia de troca. Contudo, a
bentonita na sua forma sodica é a que melhor permite a troca de moléculas de
agua e de cations inorganicos intercalados entre as camadas 2:1 da esmectita
(MARTINS et. al.,, 2007; PAIVA et al., 2008; RODRIGUES, 2009; SOUZA
SANTOS, 1992).

Nos argilominerais, os cations dentro dos canais das estruturas cristalinas,
existentes entre as camadas e fixados na superficie, podem ser trocados em uma
reacdo quimica por cations presentes em solucdo aquosa, sem que ocorra
modificacdo da sua estrutura cristalina. A capacidade da argila em trocar seus
cations pode ser quantificada por uma propriedade chamada capacidade de troca
cationica (CTC) expressa em meq por 100 g de argila. Em esmectitas, esta
propriedade é resultado de um desequilibrio de cargas gerado, principalmente,
por substituicdes isomorficas da camada tetraédrica (NETO; NETO, 2009; SOUZA
SANTOS, 1992).

A modificacdo superficial quimica das argilas pela organofilizagcdo consiste
na insercdo de moléculas organicas em sua estrutura transformando-a de
hidrofilica para hidrofébica através de uma expanséo entre os planos d(001) da
argila, obtendo-se as chamadas argilas organofilicas (MITTAL, 2014; NETO;
NETO, 2009; PAIVA et. al., 2008).

Considerando-se a importancia das caracteristicas das argilas organofilicas,
no presente trabalho estuda-se a sua obtencao a partir da modificacao superficial



por reacdo de troca catidnica de uma argila bentonitica comercial naturalmente
sddica, variando-se a concentracdo de surfactante. Busca-se verificar a influéncia
da variacdo deste parametro processual na distancia interplanar da argila. Os
resultados aqui apresentados fazem parte do projeto da dissertagao intitulada
Modificacdo Superficial de Bentonita Soédica para Obtencdo de Nanoargila
Organofilica em desenvolvimento no Programa de Pds-Graduagdo em Ciéncia e
Engenharia de Materiais da UFPel.

2. METODOLOGIA

A argila utilizada neste trabalho foi uma bentonita sddica, a qual foi obtida
comercialmente através da empresa Buschle & Lepper S.A. Para o
desenvolvimento do trabalho, a bentonita foi seca em estufa a 100°C por 24 horas
e em seguida peneirada em peneira ABNT n°325 (0,044 mm).

Foi utilizado como surfactante Praepagen WB® (cloreto de diesteril dimetil
amonio), fornecido pela empresa Clariant na forma pastosa, em solugcdo de
isopropanol, o qual foi seco a temperatura ambiente. Sua concentracao utilizada
para organofilizacao foi de 100%, 150% e 200% da CTC da argila.

A determinacdo da capacidade de troca catidnica da argila bentonitica foi
realizada pelo método do azul de metileno, segundo a norma ASTM C837-09.

A modificacdo superficial da argila bentonitica foi realizada pelo método de
reacao de troca catidnica, seguindo uma adaptacdo da metodologia relatada por
SOUZA SANTOS (1992) e RODRIGUES (2009). A sintese da argila organofilica
consiste em adicionar bentonita aos poucos em agua destilada formando uma
dispersdo 5%, com agitacdo mecanica constante e mantida por mais 20 minutos
apos o término da adicdo, para que ocorra a delaminacdo da argila.
Posteriormente, é adicionado o surfactante na disperséo, sendo que a quantidade
do mesmo a se ligar a superficie das lamelas da argila é limitada pela capacidade
de troca de catibnica da argila. Logo, foi adicionada uma solugcdo com
concentracdo de 1g/mL (em &gua destilada), do surfactante com massa
equivalente a 100%, 150% e 200% da CTC da argila, e mantida a agitacdo
mecanica por tempos variados de 20 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
Concluida a dispersédo, a mistura € mantida em repouso por 24 horas para ser
atingido o equilibrio e, entdo, é filtrada em funil de Bichner acoplado a uma
bomba de vacuo, lavando os sdlidos retidos no filtro com agua destilada durante a
filtragcdo para remocgéo do surfactante em excesso. Em seguida o soélido retido é
transferido para um béquer e seco em estufa a 60°C por 24 horas. O aglomerado
seco formado é moido com auxilio de almofariz e o sélido peneirado em peneira
mesh 325 (abertura de poros de 0,044 mm).

Nas argilas organofilicas obtidas e na bentonita natural foram realizados
ensaios de Difracdo de Raios X (DRX) em um Difratbmetro de Raios X D8
Advance, marca Bruker, velocidade de varredura de 2°/min, varredura angular
(26) de 1 a 20° tensdo de 40 kV, corrente de 40 mA e radiacdo Cu Ka
(A=1,5418A), no Centro de Microscopia Eletronica da Zona Sul (CEME-SUL) da
FURG, Rio Grande, RS. Também foi realizada analise por Espectroscopia de
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) em um espectrofotdbmetro da
marca Shimadzu, modelo IR Prestige-21, com leituras na faixa de comprimento de
onda de 4000 cm™ a 750 cm™, em 10 varreduras e com resolucdo de 4cm™ no
laboratério do CDC-Bio (Centro de Desenvolvimento e Controle em Biomateriais)
da UFPel, Pelotas, RS,. A distribuicdo granulométrica das particulas foi realizada
utilizando-se um granulémetro por difracéo a laser, Cilas 1064, no laboratorio Il da
Engenharia de Materiais da UFPel, Pelotas, RS, seguindo a metodologia relatada



por Ferreira (2005). Para a observacao da organofilizacdo da argila foi realizado o
Teste de Inchamento de Foster em 4gua, seguindo a metodologia descrita por
FOSTER (1953).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O resultado da CTC para a bentonita natural foi de 135,00meq/100g de
argila, valor este caracteristico da faixa das esmectitas (80 a 150meq/100g de
argila) (SOUZA SANTOS; 1989).

Os difratogramas da bentonita natural e das amostras organofilizadas sao
apresentados nas Figuras 1a e 1b, onde RTC 1, RTC 2 e RTC 3 correspondem a
organofilizagao utilizando surfactante a 100% da CTC, 150% da CTC e a 200% da
CTC, respectivamente. Pode-se observar que o pico referente a fase de esmectita
é deslocado para a esquerda quando ocorre a organofilizagéo, indicando aumento
da distancia interplanar basal das argilas. E possivel perceber picos com maiores
intensidades quando a argila foi modificada com a concentracdo de 150% da
CTC, indicando que nesta concentracdo a intercalacdo de surfactante foi mais

efetiva.
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Figura 1: Difratograma de raios-X da bentonita natural e das argilas organofilicas
(a); ampliacéo do difratograma da bentonita natural (b); Espectros de
Infravermelho do surfactante, da bentonita natural e das argilas organofilicas
obtidas (c).

A figura 1c apresenta os espectros de FTIR do surfactante (S) das amostras
de argilas organofilicas RTC1, RTC2 e RTC3 e da argila bentonita natural (B).
Observa-se nas bandas dos espectros caracteristicas das ligacbes SiO e das
camadas octaédricas da argila, na regido abaixo de 1000 cm™. Também
identifica-se o aparecimento de novas bandas nas amostras de bentonita
organofilica, caracteristicas do sal alquilaménio utilizado nas regides de 2920 e
2850 cm-1 e, em aproximadamente 1470 cm-1, a presenca de bandas referentes
a deformacdo angular assimétrica de grupos (CHs)sN+, 0 que indica a efetiva
incorporacao do sal nos espacos interlamelares das argilas.

Os resultados da distribuicdo granulométrica das argilas estdo apresentados
resumidamente na Tabela 1, onde percebe-se um aumento no tamanho de
particulas proporcional a concentragédo de surfactante utilizada.



organdfilicas.

Tabela 1: Distribuicdo granulométrica da bentonita natural e das argilas

Amostra | Bentonita| RTC 1 RTC 2 RTC 3
D1o (Um) 1,44 3,83 5,11 5,55

Dso (Um) 7,38 13,19 15,63 15,92
Dgo (um) | 21,11 34,54 33,22 32,98

O resultado para o indice de Inchamento de Foster para a bentonita natural
foi de 21mL/g de argila. O inchamento € uma consequéncia da hidratacdo dos
cations interlamelares das argilas, gerando um acumulo de moléculas de agua no
espaco interlamelar e, assim, um aumento na distancia interlamelar. As bentonitas
sbdicas em 4gua podem atingir 20 vezes seu volume inicial, tendo atingido neste
caso 13 vezes seu volume inicial. Para as bentonitas organofilicas este teste
encontra-se em andamento.

4. CONCLUSOES

Os resultados até aqui obtidos possibilitam concluir que o processo de
organofilizacdo utilizado foi eficiente na modificacdo da argila bentonitica sédica
testada quanto ao aumento da distancia interplanar basal. As andlises de difracéo
de raios X e de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR) indicaram que houve intercalacdo do surfactante nas camadas da argila
bentonita. A melhor concentracdo de surfactante nesta metodologia foi de 150%
da CTC da argila.
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