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Sintese e Caracterizacao de Argilas
Montmoriloniticas Modificadas

RESUMO

OBJETIVO: Este estudo tem como objetivo investigar as modificagcdes
estruturais em bentonitas naturais apds a adicdo de alguns sulfactantes.
METODOS: Utilizou-se a Bentonita comercial e como surfactantes o SDS, o
BCTMA e o CS, misturados com uma quantidade definida de agua e
mantidos sob agitacdo. Apds a secagem as amostras foram peneiradas e a
caracterizac¢do foi realizada empregando-se técnicas de espectroscopia no
infravermelho (FTIR) e difracdo de raios X (DRX). RESULTADOS: As analises de
FT-IR indicaram a presenca de bandas caracteristicas dos tensoativos nos
espectros, sugerindo a presenga destes nos espacgos interlamelares.
Enguanto os resultados de difracdo de raios X mostraram deslocamentos
dos picos da bentonita indicando a presenca dos ions nas camadas de
silicato desta e, portanto, uma variacdo do espacamento basal na reflexao
d(001). concLUsOES: A organofilizacdo das amostras de argilas bentoniticas
montmoriloniticas foram corroboradas para os trés surfactantes analisados
pelas duas técnicas empregadas. Futuramente, pretende-se empregar o
material obtido como carga mineral em polimeros para o desenvolvimento
de filamentos alternativos para impressoras 3D.

PALAVRAS-CHAVE: Argila bentonitica, organofilizacdo, caracterizacao
estrutural.
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INTRODUGCAO

As argilas sdo substancias terrosas, de granulacdo fina, provenientes de
material vitreo de origem ignea como a cinza vulcanica. Estas substancias,
guando umedecidas, apresentam boa plasticidade e, devido a isso, desde a
antiguidade sdo utilizadas na fabricacdo de tijolos, vasos, estatuetas etc. Ao
passar dos anos, com a investigacdo e maior conhecimento de suas propriedades
fisicas e quimicas, esta substancia tem recebido um ndmero cada vez maior de
aplicagcbes, como, por exemplo, em catalisadores, fertilizantes, clarificantes de
dleos e gorduras, tintas, filtros, cargas para polimeros entre outros [1]. Neste
trabalho, objetivamos, sobretudo, esta ultima aplicagdo.

Embora a argila possua uma gama variada de aplicacOes, geralmente, ela
primeiramente recebe uma modificagdo superficial por meio de alguma técnica
guimica ou fisica especifica. Dentre as diferentes técnicas utilizadas para esse fim
destacamos a troca de ions, adsor¢do, grafitizacdo, reacdo com 4cidos,
polimerizacdo interlamelar, desidroxilacdo e liofilizagdo [2]. Neste trabalho
utilizamos a adsorcdo catidnica para a obtencdo de argilas organofilicas, isto é,
argilas com moléculas organicas intercaladas em suas camadas estruturais.

A intercalacdo de moléculas organicas nas camadas estruturais da argila
resulta em conjuntos inorganico-organico com microestruturas Unicas com
interacdes hospedeiro-hdéspede e hodspede-héspede [3]. Além disso, tal
intercalacdo faz com que ocorra expansdo entre os planos d(001) da argila
tornando-a mais hidrofébica ou organofilica do que hidrofilica. As argilas mais
utilizadas no processo de organofilizacdo sdo as bentonitas, as quais sdo
compostas sobretudo por minerais do grupo das esmectitas como a
montmorilonita. Este mineral, cuja formula quimica é M,(Al,,Mg,)SigO,0(OH),,
possui particulas de tamanhos que podem variar de 2 um a 0,1 um, com tamanho
médio de aproximadamente 0,5 um. Além disso, possui uma elevada capacidade
de troca de cdtions e inchamento em agua. Tais caracteristicas fazem com que a
intercalacdo de compostos organicos utilizados na sintese seja rapida e completa
e é, por este motivo, que as argilas montmoriloniticas sdo priorizadas na
preparacdo das argilas organofilicas.

Para avaliar o processo de organofilizacdo de argilas geralmente sdo
utilizadas técnicas de caracterizacdo como a espectroscopia no infravermelho
(FT-IR), difracdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV).
Aqui, foram empregadas as duas primeiras e maiores detalhes destas técnicas
serao discutidos na se¢do seguinte. Nosso objetivo nesse trabalho é aplicar estas
argilas montmoriloniticas organofilizadas em polimeros a fim de obter um
material alternativo para impressoras 3D e que preservem as caracteristicas
termo-mecanicas dos filamentos comerciais atuais.

METODOLOGIA

Nesse trabalho utilizou-se a Bentonita e os surfactantes SDS, BCTMA e CS.
Para a preparacdo das amostras observou-se o seguinte procedimento: para um
sistema de 5% em massa, por exemplo, pesou-se 0,05 g do composto de SDS e
0,95 g de argila. Os compostos foram adicionados em um béquer e,
posteriormente 50 ml de agua destilada foi adicionada com auxilio de uma
proveta. Em seguida, manteve sob agitacdo por um periodo de 1h a temperatura
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ambiente. Apds este periodo foi filtrado para ser retirado o excesso de agua e
mantido em repouso na estufa em uma temperatura ambiente por cerca de 24h.
Passando este tempo, a amostra foi desaglomerada em peneira de 200 mesh
(abertura 45 um). Seguiu-se o mesmo procedimento para a preparagdo de outras
porcentagens de quantidade do composto bem como para os demais
surfactantes (BCTMA e CS).

Para analisar a organofilizacdo das amostras foram utilizadas duas
técnicas de caracterizacdo, a Espectroscopia Vibracional de Absorcao na regido
do Infravermelho (FT-IR) e a difracdo de raios X. A espectroscopia se baseia na
vibracdo do estado rotacional que as moléculas podem apresentar e o resultado
do espectro revela as propriedades e caracteristicas das moléculas em relacdo a
capacidade da substancia em absorver e transmitir a radiacdo na regido do
infravermelho. As amostras foram caracterizadas na forma de pd sendo
prensadas no formato de pastilhas. Para avaliar as modificagcdes ocasionadas pelo
processo de organofilizacdo obteve-se inicialmente o espectro da amostra pura
sem tratamento e comparou-se com os espectros e nuimero de onda das
amostras modificadas. Os raios X sdo radiacbes eletromagnéticas com
comprimento de onda menor que a luz visivel. Quando um feixe monocromatico
de raios X incide sobre um material cristalino uma parte dele se espalha sob
atomos da primeira camada, e parte passa e se espalha nas proximas camadas,
esses raios espalhados se combinam e forma um padrdo de difracdo. Em geral, a
radiacdo pode ser transmitida, espalhada ou absorvida pela amostra. Neste
trabalho avaliou-se os padrdes de intensidade da onda espalhada em funcdo do
angulo de varredura a fim de verificar as alteragées nas distancias interlamelar
(planos basais) das amostras organofilizadas e puras, e nas primeiras em funcgéo
da variacdo da concentracdo de surfactantes.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 exibe os resultados obtidos com o equipamento de Espectroscopia
de absorg¢ao na regido do Infravermelho em fungao do nimero de onda para a
amostra pura e com diferentes concentragdes de SDS. Analisando as bandas
nesta figura verifica-se as vibra¢Ges associada a presenga de alguns grupos
funcionais. Observa-se, por exemplo, bandas para os niimeros de onda 400 cm™ e
1050 cm™, os quais correspondem a moléculas com radical do grupo Si-O, O-H.
Essas bandas sdo tipicas de grupos ligados a composicdo quimica da argila pura e
foram observadas em todas as amostras. Os espectros constantes na figura
também mostram alteracGes que correspondem a deformacdo assimétrica e
simétrica presentes em ligacdes C-H, dos grupos (CH; e CH,), em 2800 cm™.
Comparando com a amostra pura verifica-se a presenca de bandas na regido
1350 cm™ relacionados ao composto SDS e bandas intensas de deformagdo axial
assimétricas e simétricas correspondente ao grupo SO;(sulfonato). A auséncia
desse comportamento na amostra pura sugere uma eficicia do processo de
organofilizacdo nestas amostras.
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Fonte: Autoria propria (2017).

A Figura 2 exibe os resultados obtidos pela técnica de difracdo de raios X
para as amostras com SDS. Conforme pode ser observado, a adicdo do
surfactante proporcionou um deslocamento do pico caracteristico da bentonita
(26 = 5,7°). Como a localizacdo deste pico esta relacionada a distancia dos planos
basais é possivel inferir que o surfactante alterou o espacamento basal. Para
concentracdes maiores do que 3% ocorreu uma pequena diminuicdo destes e
para 5% de surfactante a distancia tornou-se aproximadamente a mesma da
amostra pura, apenas ocorrendo um alargamento do pico. Embora ndo mostrado
aqui, os demais surfactantes apresentaram comportamento semelhante ao
observado para o SDS.

Figura 2 — Espectro de transmitancia da argila pura e com CS.
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CONCLUSOES

Amostras de argilas bentoniticas montmoriloniticas foram organofilizadas
usando trés surfactantes distintos. As analises de FT-IR indicaram a presenca de
bandas caracteristicas dos tensoativos nos espectros sugerindo a presenca destes
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nos espacos interlamelares e corroborando o processo de organofilizacdao das
argilas. Os resultados de difracdo de raios X mostraram deslocamentos dos picos
da bentonita indicando a presenca dos ions nas camadas de silicato da bentonita
e, portanto, uma varia¢do do espacamento basal na reflexdo d(001). Verificou-se
ainda que estes deslocamentos ndo apresentam um comportamento linear em
relacdo a concentracdo dos surfactantes utilizados e atribuiu-se este achado ao
empilhamento ou empacotamento das cadeias carbbnicas dos surfactantes nas
camadas. Isto explica a inversdo do deslocamento do pico observada com o
aumento da concentragdo do tensoativo. Cumpre ressaltar que a pesquisa
continua em desenvolvimento e, atualmente, estas amostras de argilas
organofilizadas estdo sendo utilizadas como cargas poliméricas visando sua
aplicagdes em manufatura aditiva.
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Synthesis and Characterization of Modified
Montmorillonite Clays

ABSTRACT

OBIJECTIVE: This study aims to investigate the structural modifications in
natural bentonites by addition of some surfactants. METHODS: Commercial
Bentonite and SDS, BCTMA and CS were mixed with water and kept under
constant agitation for a long time. The samples were dried and sieved, then
it were characterized using infrared spectroscopy (FTIR) and X-ray
diffraction (XRD) techniques. RESULTS: FT-IR analyzes indicated the
presence of characteristic bands of surfactants in the spectra and,
therefore, the presence of these bands in the interlamellar spaces . While
the X-ray diffraction results showed displacements of the bentonite peaks
by indicating the presence of the ions in the silicate layers of the bentonite
due a variation of the basal spacing in the reflection d (001).
CONCLUSIONS: The samples organophilization of montmorillonite
bentonite clays were corroborated for the three surfactants analyzed and
by the two techniques employed. In the future, we intended to employ the
material obtained as mineral filler in polymers for the development of
alternative filaments for 3D printers.

KEYWORDS: Bentonite clay, organophilization, structural characterization.

XXII SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA, 22., 2017, Londrina, PR.



s I c I T Outubro de 2017 "

AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem a CLabmu-UEPG pela disponibilizacdao dos
laboratdrios de pesquisa para a realizacdo das medidas

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[1] DE PAIVA, L. B.; MORALES, A. R.; DiAzZ, F. R. V. Argilas organofilicas:
caracteristicas, metodologias de preparacdo, compostos de intercalagcdo e
técnicas de caracteriza¢do. Ceramica, v. 54, p. 213-226, 2008.

[2] BERGAYA, F.; LAGALY G. Surface modification of clay minerals. Applied Clay
Science, v. 19, 1, 2001.

[3] KAKEGAWA, N.; OGAWA M. The intercalation of B-carotene into the
organophilic interlayer space of dialkyldimethylammonium-montmorillonites.
Applied Clay Science, v. 22, 137, 2002.

[4] STUART, B.; Infrared Spectroscopy: Fundamentals and Aplications. John Wiley
& Sons. 242 p., 2004.

Péagina | 7

XXII SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA, 22., 2017, Londrina, PR.



Péagina | 8

Recebido: 31 ago. 2017.
Aprovado: 02 out. 2017.
Como citar:

SANTOS, R. G. et al. Sintese e Caracterizagao de Argilas Montmoriloniticas Modificadas. In: SEMINARIO
DE INICIACAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA DA UTFPR, 22., 2017, Londrina. Anais eletrénicos...
Londrina: UTFPR, 2017. Disponivel em: <https://eventos.utfpr.edu.br//sicite/sicite2017/index. Acesso em:
XXX.

Correspondéncia:

Renata Guimar&es Santos

Av Monteiro Lobato, s/n - Km 04, Ponta Grossa, Parana, Brasil.
Direito autoral:

Este resumo expandido esta licenciado sob os termos da Licenga Creative Commons-Atribuicdo-Nao
Comercial 4.0 Internacional.

XXII SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA, 22., 2017, Londrina, PR.



https://eventos.utfpr.edu.br/sicite/sicite2017/index

