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RESUMO

A vermiculita € um aluminosilicato hidratado de magnésio, ferro e aluminio, de
formato lamelar, formada por células de empilhamento 2:1 e apresentam
elevada capacidade de troca de céations. No presente trabalho foi realizado o
tratamento de uma argila Vermiculita expandida do Estado da Paraiba com
agente surfactante, com o objetivo de torna-la organofilica e possibilitar seu uso
em nanocompositos de matriz termofixa. A argila natural e organofilizada foram
caracterizadas por difracéo de raios-X (DRX), espectroscopia de infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR) e inchamento de Foster. Os resultados
indicaram que houve modificacdo na composicdo quimica da argila, refletindo
na presenca de grupos caracteristicos do sal na argila e um aumento de até
124% na distancia interplanar basal. A modificacdo quimica da argila mostrou-
se eficiente, indicando a possibilidade da aplicacdo da argila em

nanocompaésitos poliméricos.
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INTRODUGCAO

A vermiculita € um filossilicato que pode resultar da alteragdo de uma
mica pela troca ibnica nas esmectitas trioctaédrica a cuja estrutura assemelha-
se. A sua formula estrutural pode ser aproximadamente
Mg,Cao.7Mg,Fe,Alg o[Al,SigO20]OH4.8H,0, sendo o Mg? ou Ca?" os cations

interlamelares trocaveis 2. Estruturalmente a vermiculita € composta por uma
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camada octaédrica de aluminio entre duas camadas de silicato podendo ter
substituicdo por ferro na folha octaédrica. Estas substituicbes provocam o
desequilibrio de cargas provocando camadas com alta densidade de carga e
grande capacidade de troca idnica. Deste modo a elevada carga estrutural
resulta em uma alta energia de adsorcdo de cations hidratados entre as
lamelas, mantendo juntas as suas unidades ©.

A vermiculita possui como caracteristica marcante sua capacidade de
expansdo, quando submetida a temperaturas elevadas, toda agua de
hidratacdo intralamelar sofre uma rapida expansao no plano perpendicular ao
eixo basal, desta forma a vermiculita aumenta seu volume em mais de 30
vezes do volume inicial. Deste modo, a vermiculita passa da forma lamelar para
uma estrutura em flocos que aparentam vermes, dai o nome vermiculita,
recebendo a denominac&o de vermiculita expandida ©.

A vermiculita possui caracteristicas peculiares, tais como: sua excelente
troca ibnica; expansao a altas temperaturas, ao qual a deixa com um volume
aproximado de 30 vezes maior do que seu estado bruto, excelente isolante
acustico, apresenta caracteristicas anti-chama, dentre outras. Com o0 avanco
da ciéncia e melhoria dos métodos empregados a Vermiculita vem ganhando
destaque no estudo de compasitos, principalmente na area da construcéo civil.

A comercializacdo da vermiculita é feita na forma expandida, que
apresenta propriedades de baixa massa especifica aparente e baixa
condutividade térmica, o que a torna bastante atrativa para a utilizacdo na
fabricacdo de diversos produtos, em funcdo da sua granulometria ©. A
vermiculita expandida é utilizada em produtos para a constru¢do civil, como
agregados de concretos leves, revestimentos para paredes, placas de
isolamentos térmicos e acusticos, enchimentos, entre outros.

Neste trabalho a argila vermiculita natural e organofilizada foram
caracterizadas por difragao de raios-X (DRX), espectroscopia de infravermelho

por transformada de Fourier (FTIR) e inchamento de Foster.
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MATERIAIS E METODOS

A argila Vermiculita Natural Expandida objeto foco deste trabalho foi
fornecida pela Mineracdo Pedra Lavrada, proveniente da regido de Santa
Luzia, PB. Toda argila utilizada no trabalho foi moida com o auxilio de um
almofariz e o peneirada em malha ABNT n° 200 (<74 pm). O estudo foi
realizado com a Vermiculita expandida Natural e esta modificada pelo processo
de organofilizacdo. O sal de amobnio utlizado foi o Cloreto de
alquiltrimetilamoénio, de nome comercial ARQUAD T50-E, de massa molar
340,5g/mol, liquido a temperatura ambiente e fabricado pela AkzoNobel

Surface Chemistry.
Processo de Organofilizacao

Foram preparadas dispers@es contendo 400 ml de &gua destilada e 169
de argila. A argila foi adicionada gradualmente com agitacdo mecanica
ininterrupta e apos a adicdo de toda a argila a agitacao foi mantida por 20
minutos. Em seguida, foi adicionado uma solucdo de agua destilada e do sal
quaternario de amonio. A agitacdo € mantida por mais 20 minutos. Apés este
periodo, o sistema permaneceu em repouso por 24h na temperatura ambiente
e em seguida foi filtrado com 1 litro de &gua destilada e seco a 60°C durante
48h em estufa. Por fim, foi realizada a desagregacdo dos aglomerados com

auxilio de um almofariz e o peneiramento em peneira ABNT n° 200 (<74 pm)
(6)

Difracdo de Raios X (DRX)

A medicdo dos parametros cristalinos da Vermiculita natural e organofilica
foi realizada através da Difracdo de Raios-X. Foi utilizado o difratdmetro da
marca Shimadzu operando na faixa angular (206) entre 1,5° a 60° utilizando
Cuk, como radiacdo incidente. Estas analises foram realizadas no Laboratoério
de Caracterizacdo de Engenharia de Materiais - UAEMa/UFCG.
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Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As andlises de FTIR das argilas foram realizadas em um espectrémetro
de infravermelho de marca Perkin EImer modelo FT-400 e com varredura de
4000 a 600 cm?' no Laboratério de Caracterizacdo de Materiais da

Universidade Federal de Campina Grande.

Inchamento de Foster

O ensaio consistiu em adicionar, lentamente e sem agitacdo, 1,0g de
argila vermiculita natural e organofilica em 50mL do solvente contido em
proveta de 100mL. Em seguida, o sistema foi deixado em repouso por 24
horas. Decorrido o tempo de repouso, mediu-se o0 volume ocupado pela argila
(inchamento sem agitacdo). Logo apds, agitou-se o contetdo da proveta, com
bastdo de vidro, por 5 minutos, deixando novamente o0 sistema em repouso.
Apds 24 horas de repouso, mediu-se o0 volume ocupado pela argila
(inchamento com agitacdo). O solvente orgéanico testado foi o 6leo diesel

comercial.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A vermiculita, por ser um argilomineral lamelar com empilhamento de
camadas, permite duas possibilidades de reacfes de modificacdo, as que
envolvem o ancoramento na superficie ou as que abrangem a regido
interlamelar. Por isso, se tornou fundamental que as amostras de
argilominerais organofilicos modificados fossem caracterizadas por difracdo de
Raios-X, para identificar se ocorreu 0 aumento ou diminuigcdo no espacamento
basal. Na Figura 1 sdo apresentados os difratogramas da Vermiculita natural

expandida e organofilizada.
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Figura 1: Difratogramas de Raios X da Vermiculita organofilizada e natural
expandida

A analise de difracdo de raios-X da Vermiculita natural expandida mostrou
dois picos a baixos angulos em 26 igual a 6,16° e 7,06°, com distancias basais
de 14,81 e 12,92 A, corroborando com a literatura. Os demais picos também
sdo caracteristicos da vermiculita, possuindo uma seqiéncia de lamelas
regulares e bem organizadas.

Observa-se na argila Vermiculita Organofilizada o surgimento, a baixos
angulos, de trés picos distintos em 26: 2,47°, 3,02° e 6,02°, correspondendo a
distancias basais de 36,9 30,2 e 15,1 A, respectivamente. A distancia
interplanar basal da argila organofilizada aumentou 124 % na distancia
interplanar basal para a argila organofilizada. O maior afastamento das galerias
da argila indica uma possivel intercalacdo do sal quaternario entre as camadas
do silicato, resultados semelhantes foram obtidos na literatura (. A Tabela 1
apresenta a posicao do pico de difracdo da Vermiculita Natural e

Organcofilizada, e suas respectivas distancias basais.
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Tabela 1: Distancia interplanar basal da argila Vermiculita natural e
organofilizada

Argila 26 (°) Distancia internaplanar Basal (A)
6,16
- ' 14,81
Vermiculita Natural 7,06 12,92
2,47 36,9
Vermiculita Organofilizada 3,02 30,2
6,02 15,1

Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros na regido do infravermelho da vermiculita pura e
organofilizada, mostrados na Figuras 2 apresentam uma banda na regiao
préxima a 660 cm™ associada a deformac&o da ligacéo Al-O. Outras absorcées
foram observadas em 965 cm™ referentes ao estiramento assimétrico das
ligacdes Si-O-Si e Si-O-Al presentes nas folhas tetraédricas e octaédricas dos
argilominerais®?. Uma banda de absorcao larga e intensa atribuida a vibracdo
de estiramento da ligacdo O-H e da agua adsorvida na regido interlamelar foi
visualizada em 3452 cm™ e, outra banda em aproximadamente 1640 cm™
referente a deformacédo angular simétrica da agua, confirmando a presenca de
moléculas de agua entre as lamelas e aguas adsorvidas na superficie por
ligacdes de hidrogénio. A banda em aproximadamente 1654 cm™ é relativa a
deformacéo angular da ligacdo vibracional (OH) das moléculas de aguas de
hidratacdo, presentes nos hibridos da vermiculita. Para a argila organofilizada
observa-se o aparecimento de novas bandas, com diferentes intensidades em
2921 e 2854 cm™, sendo atribuidas aos modos de vibracdo de estiramento
assimétrico e simétrico do grupo C-H, respectivamente %, indicando a
modificacdo quimica da argila. Também foram observadas bandas de
pequenas intensidades nas regibes préximas a 1498 cm? sendo
correspondentes as bandas de deformacdes angulares assimétricas dos
grupos metila do nitrogénio quaternario [N-(CH3)3], sugerindo que os cations
de amobnio estdo presentes na estrutura modificada do sdlido, indicando a

presenca do surfactante nas argilas, confirmando sua organofilizagéo?.
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Figura 2- Espectos de FTIR da argila vermiculita natural e da vermiculita
modificada

Inchamento de Foster

Esse teste visa a avaliagcdo da hidrofobicidade das argilas organofilicas,
ou seja, 0 quanto elas se dispersam e incham em compostos organicos.

O resultado referente ao teste de inchamento de Foster utilizando a
vermiculita natural e organofilizada como adsorvente no 6leo diesel (solvente
organico) é apresentado Tabela 2. A argila natural apresentou pequena
modificacdo de volume com agitacdo, quando imersa no solvente por 24h. No
entanto, apos o0 processo de organofiizagdo a argila apresentou

hidrofobicidade e uma variacdo de volume de 162%.
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Tabela 2 — Resultados numéricos obtidos para o teste de Inchamento de Foster
utilizando a argila natural e organofilica no éleo diesel como solvente orgénico.

Oleo Diesel
Vermiculita Natural (mL/g) 0,8
Vermiculita Organofilica (mL/g) 2,1

CONCLUSOES

Apos a realizacao deste trabalho pode-se concluir que:

(a) a incorporacédo do sal nas lamelas da argila foi verificada pela Difracao de
raios-X, mostrando um aumento superior a 120% da distancia interplanar basal,
(b) a caracterizacdo das argilas via Espectroscopia na regido do infravermelho
confirmou que os cations de aménio estdo presentes na estrutura da argila
modificada, confirmando a eficiéncia do processo de organofilizacao;

(c) a argila vermiculita organofilica apresentou uma variacdo de volume da
ordem 162%.
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CHEMICAL MODIFICATION OF CLAY FROM THE STATE OF VERMICULITE
PARAIBA FOR USE IN NANOCOMPOSITES OF THERMOSET MATRICES

ABSTRACT

Vermiculite is a hydrated aluminosilicate of magnesium, iron and aluminum
flake shape, formed by stacking cells 2:1 and feature high cation exchange
capacity. In the present study was performed the treatment of an expanded
vermiculite clay from Paraiba state with surfactant agent, in order to make it
organophilic and allow its use in thermoset matrix nanocomposites. The natural
clay and organophilizated one were characterized by X-Ray Diffraction (XRD),
by Fourier Transform Infra-Red spectroscopy (FTIR) and swelling of Foster's
swelling. The results indicated a change in the chemical composition of clay,
related to the presence of characteristic groups of the salt in the clay and an
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increase of up to 124% in the basal interlayer distance. The chemical
modification of the clay was efficient, indicating the possibility to apply the clay
in polymeric nanocomposites.
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