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Estudo comparativo entre diferentes argilas minerais
Halloysita (Alimentador e Fino) usando FRX, FTIR e
aplicagao em sabonetes

Comparative study between different Halloysite mineral
clay (Alimentador and Fino) using FRX, FTIR and soap
application

RESUMO

A Halloysita é uma argila mineral do grupo da Caulinita que se dispGe naturalmente na
forma de nanotubos. Duas diferentes fragdes (Alimentador e Fino) de Halloysita, que se
diferenciamquanto ao processo de classificagdo, sdo caracterizadas ecomparadas através
das técnicas de Espectrofotometria de Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Espectroscopia
Vibracional na Regido do Infravermelho (FTIR), que mostram que as argilas possuem
valores préoximos para as quantidades de cada espécie presente e para os picos de
vibragdo. Tendo em vista as diversas aplicacdes de argilas na crescente drea de
cosméticos, as Halloysitas também foram comparadas através de seus resultados na
aplicacdo em sabonetes, onde as metodologias utilizadas avaliam nivel de rachadura,
espuma, dureza, cor, pH, comportamento térmico, absorgdo e perda de massa. Conclui-se
que entre as argilas estudadas, a mais apropriada para aplicacdo em sabonetes é a
Halloysita Fino por conta de uma maior dureza e outros fatores discutidos.

PALAVRAS-CHAVE: Argilominerais. Caracterizagdo. Cosméticos. Nanotubos.

ABSTRACT

Direito autoral: Este trabalho esta
licenciado sob os termos da Licenga
Creative Commons-Atribuicdo 4.0
Internacional.

HALLOYSITE IS A MINERAL CLAY FROM THE KAOLINITE GROUP THAT COMES NATURALLY
IN THE FORM OF NANOTUBES. TWO DIFFERENT HALLOYSITE TYPES (ALIMENTADOR AND
FINO), WHICH DIFFER BY THE CLASSIFICATION PROCESS, ARE CHARACTERIZED AND
COMPARED BY X-RAY FLUORESCENCE SPECTROCOPY AND INFRARED SPECTROSCOPY,
WHICH SHOW THAT THE CLAYS HAVE SIMILAR QUANTITIES OF PRESENT SPECIES AND
SIMILAR VIBRATION PEAKS. CONSIDERING THE VARIOUS CLAY APPLICATIONS IN THE
COSMETOLOGY BUSINESS, HALLOYSITES WERE ALSO COMPARED THROUGH THEIR
RESULTS IN SOAP APPLICATION, WHERE THE METODOLOGIES USED WERE CRACK LEVEL,
FOAM, HARDNESS, COLOR, PH, THERMAL BEHAVIOR, MASS ABSORPTION AND WEIGHT
LOSS. IT IS CONCLUDED THAT BETWEEN THE STUDIED CLAYS, THE MOST APPROPRIATE
FOR SOAP APPLICATION IS HALLOYSITA FINO, BECAUSE OF ITS HIGHER HARDNESS AND
OTHERS DISCUSSED FACTORS.

KEYWORDS: CHARACTERIZATION. CLAY MINERALS. COSMETICS. NANOTUBES.
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O presente resumo tem porobjetivo caracterizar diferentes fracdes da argila
mineral Halloysita e estudar seus comportamentos na producdo de sabonetes.
Essas fracdes Alimentador e Fino se diferenciam quanto ao processo de
classificagcdo, ambas foram submetidas a um campo magnético de 14 mil gauss
(para a retirada dos materiais magnéticos presentes) e também a processos de
classificacdo abaixo de 0,44 mm, se diferem porque apenas afracdo finofoi ainda
submetida a um classificador hidraulico gravitacional.

A Halloysita foi descoberta em 1826 como uma argila mineral dioctaédrica
1:1 (Al:Si), apresenta férmula estrutural Al,Si,Os(OH), - nH,0, sendo n=2 quando
hidratada e n=0quando desidratada. [1] [2]

As argilas se fazem cada vez mais importantes nas dreas da cosmetologia e
medicina estética devida suas inumeras propriedades positivas, apresenta
diversos recursos como hidratar, reconstituir, desintoxicar, revitalizar, equilibrar
e até mesmo curar a pele. [3]

MATERIAL E METODOS

As argilas estudadas foram enviadas para fins académicos por Job Tolentino
Junior e seu orientador Luiz Carlos Bertolino, da Faculdade de Geologia da
Universidade do Estado do Rio de Janeiro.

Com o objetivo de caracterizar as diferentes fragdes de argila halloysita
(alimentador e fino) foram utilizadas as técnicas Espectrofotometria de
Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Espectroscopia Vibracional na Regido do
Infravermelho (FTIR).

A formulagdo dos sabonetes foi composta por 20% de 6leo de palma, 33,5%
de d6leo de girassol, 13% de 6leo de coco, 23% de 4gua deionizada, 9% de
hidroxido de sddio, 1,5% de argila. Em um béquer denominado “fase oleosa”
foram adicionados os éleos, que posteriormente foi aquecido até 40 °C, em outro
béquer denominado “fase aquosa” foram adicionados o hidréxido de sddio e
adgua, que por ser uma reacdo exotérmica e aquecer o béquer, foi esperado
atingira temperaturade 40 2C, em seguidaas duas fases foram misturadas com o
auxilio de um mixer, e entdo por fim adicionou-se a argila e misturou-se
novamente. Os sabonetes secaram 30 dias em um refratario até a realizacdo das
analises.

Para a avaliagdo dos sabonetes, a primeira metodologia empregada foi a de
formacdo de rachaduras, parte das barras de sabonete foi imersas em dagua
destilada por 24h, e apds, deixadas secar por 30h em temperatura ambiente. [4]

Uma solugdo de 50 mL com composicao 98% agua destilada e 2% argila foi
transferida para uma proveta de 100 mL, que foi invertida 10 vezes em
movimentos sincronizados para avaliar a espuma formada. [4]

Com o objetivo de determinar a taxa de absor¢do de massa, as amostras
foram pesadas e imersas em dguadestilada por 24h, apds esse periodo a dgua foi
retirada e as amostras pesadas novamente. [4]
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Para o calgyln da perda de massa, as amostras pesadas foram imersas em
agua destilada por 24h, posteriormente foi feita a retirada da massa gelatinosa e
novamente realizada a pesagem. [4]

A dureza foi avaliada utilizando um texturémetro calibrado no modo
medicdo de forca em compressao, as amostram foram furadas em uma distancia
de 8 mm emuma velocidade de Imm/s sob umatemperaturaambienteem cerca
de 25°C.

A analise colorimétrica se deu utilizando um Colorimetro Meter CR-400
(KonicaMinolta) paraavaliar os parametros a* (coordenadavermelho/verde), b*
(coordenada amarelo/azul) e L* (luminosidade). [5]

O pH foi medido utilizando um pHmetro digital portétil em uma solucédo 98%
agua destiladae 2% argila, emtemperaturade 21,5 °C.

Com o objetivo de estudaro comportamento da amostra com o aumento da
temperatura, foi aplicadaatécnicade analise térmica (TGA), em atmosfera de ar
sintético 50 mL/min.

RESULTADOS E DISCUSSAO

1 CARACTERIZAGCAO HALLOYSITA
1.1 ESPECTROFOTOMETRIA DE FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX)

A andlise por FRX identificou nas argilas as espécies quimicas presentes na
Tabela 1, sendo HA referente aHalloysita Alimentador e HF referente a Halloysita
Fino.

Tabela 1 —Porcentagens aproximadas de espécies quimicas presentes por FRX

Espécies Quimicas HA (%) HF (%)
Na,O 0,11 <0,1
MgO 0,31 <0,1
Al,O3 37,9 41,9
SiO, 47,5 40,5
K,0 2,9 0,76
Fe,03 2,92 1,30
TiO, - 0,12
PPC 10 15

Fonte: Autoria prépria (2019).

A técnica de FRX permite-nos concluir que ambas Halloysitas apresentam
formulacbes parecidas, porém, Halloysita Alimentador apresentou valores
maiores de didxido de silicio, 6xido de ferro e éxido de potdssio, enquanto a
Hallloysita Fino apresentou um teor maior de éxido de aluminio e um pequeno
teor de didxido de titanio.

1.2 ESPECTROSCOPIA VIBRACIONAL NA REGIAO DO INFRAVERMELHO
(FTIR)

Os espectros FTIR das Halloysitas se mostraram parecidos, onde os valores
e atribuicGes paracada pico estdo presentesnaTabela 2.
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peanAPEla 2 — AtribuicBes dos picos de vibragdo FTIR.
Tipo de vibragdo HA (cm'l) HF (cm'1
O—H vibracdo deestiramento 3696 3696
O-H interno entre as folhas tetraédricas e octaédricas 3620 3620
Si—0 estiramento fora do plano, silica amorfa 1114 1116
Si—O estiramento no plano 1032 1032
Al-Al-OH flexdo 912 912
Si—0 estiramento simétrico 788 790
Si—O-Al vibragdo 756 754
O—H translagdo 696 694
O—H na superficie interna 648 648
Si—O—-Al deformacao fora do plano 538 538
Si-O no plano de formagdo 470 468
Si—O flexdo 430 430

Fonte: Leandro Zatta (2010). [6]

Utilizando atécnicade FTIR conclui-se que as amostras apresentaram valores
idénticos ou muito semelhantes para as vibragdes, sendo que pouco se diferem
entre elas.

2 AVALIAGAO DE SABONETES HALLOYSITA

Para a andlise do nivel de rachadura através das barras de sabonete
presentes naFigural, foi utilizadoum modelo padrdo que segue a referéncia de
Diez e Carvalho. [7]

Figura 1 —Formacdo de rachaduras para os sabonetes.

NES

Fonte: Autoria prépria (2019).

E possivel concluir que o sabonete contendo a argila Halloysita Alimentador
apresentou uma rachadura de nivel zero, enquanto o sabonete que contém a
argila Halloysita Fino apresentou uma rachadura nivel Il.

Os resultados das outras metodologias aplicadas aos sabonetes estdo
presentes na Tabela 3.




. =0 IX SEMINARIO DE EXTENSAO E INOVAGAO
q =l XXIV SEMINARIO DE INICIAGAO CIENTIFICA E TECNOLOGICA I PR
UNIVERSIDADE TECNOLOGICA FEDERAL DO PARANA

11 a 13 de Novembro | Pato Branco - PR
h ICITE l CAMPUS PATO BRANCO

UTFPR - CAMPUS PATO BRANCO

Tabela 3 —Caracterizagdo dos sabonetes.

Pagina | 5
Caracteristica avaliada Sabonete Hal. Alim. Sabonete Hal. Fino

Espuma 9,5cm 7,0cm
Absor¢dode massa -33,46% -6,03%
Perda de massa 71,77% 49,11%
Dureza 3,61 N 4,61 N

Cor Maior L* Maior a* e b*
pH 9,7 9,8

Massa em aproximadamente 1000 2C 11% 14%

Fonte: Autoria prépria (2019).

Pode se concluirque o sabonete Halloysita Alimentador produz mais espuma
qgue o sabonete Halloysita Fino, levando em conta o teste da espuma, onde a
Halloysita Alimentador obteve umamédiade espumainicial de 9,5 cm; enquanto
a Halloysita Fino obteve uma média de espumainicial de 7 cm.

Observa-se também que quando comparada com o sabonete da Halloysita
Fino, o sabonete com Halloysita Alimentador apresentou a menor taxa de
absorcdo de dgua e a maior perda de massa.

Quanto a dureza dos sabonetes, a diferenca de comportamento entre as
Halloysitas pode serexplicada pelo maior teor de éxido de potassio presente na
Halloysita Alimentador, como mostrado por FRX, que influencia diretamente na
dureza. O equipamento necessita uma forca de 4,6088 N para adentrar 8 mm do
sabonete de Halloysita Fino, enquanto precisa de apenas 3,6070 N para adentrar
a amostra de sabonete Halloysita Alimentador.

Em relacdo a analise colorimétrica, os sabonetes de Halloysitacomportam-se
de modo semelhante, porém, o sabonete Halloysita Alimentador apresenta uma
maior luminosidade; enquanto o sabonete Halloysita Fino se aproxima mais do
espectro vermelho no parametro +a e também se aproxima um pouco mais da
cor amarela no parametro +b.

Os sabonetesemsolugao apresentamvalores de pH semelhante, sendo que
esses so se diferenciam por 0, 1.

Conclui-se com a andlise térmica que a amostra de sabonete Halloysita
Alimentador se degradou mais com o aumento datemperatura e também que as
amostras apresentam faixas distintas de temperatura para o evento exotérmico
desidroxilacdo.

CONCLUSAO

Analisando o conjunto de resultados obtidos no estudo dos sabonetes,
conclui-se que aargilamais adequada para possivel aplicacdo em cosméticos é a
Halloysita Fino, porapresentar uma maior dureza e uma menor perda de massa,
visto que nos outros parametros os resultados ndo se diferem significativamente.
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