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RESUMO

A atapulgita é um argilomineral tipicamente fibroso. Possui uma area
superficial em torno de 125 a 210 m?%g, capacidade de troca catidnica de 20 a 30
miliequivalentes por 100g de argila, alta capacidade de sorcdo, consideravel
poder descorante, inércia quimica e manutencao das propriedades tixotropicas na
presenca de eletrdlitos. O objetivo deste trabalho foi realizar a modificacdo
quimica da atapulgita originaria do Estado do Piaui, para aplicacdes em
nanocompésitos poliméricos. A composi¢cdo quimica da argila sem modificacao
foi determinada por Fluorescéncia de raios-X. A argila natural e organofilizada
foram caracterizadas por difracdo de raios-X (DRX), espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e inchamento de Foster. Os
resultados obtidos indicaram a presenca de grupos caracteristicos do sal na
argila, alteracdo em sua composi¢do quimica, evidenciando que a modificacao
quimica na argila foi eficiente, podendo a mesma ser aplicada na preparacdo de

nanocompositos polimeéricos.
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INTRODUGCAO

Atapulgita € encontrada em grande quantidade apenas em areas restritas.

Os maiores produtores sdo a Florida e Gedrgia nos Estados Unidos, seguido
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do Senegal, Espanha, Austrélia e Africa do Sul. No Brasil a argila é encontrada
em Nova Guadalupe no Estado do Piauf !

Esse argilomineral tem aplicagbes em diversas areas: fluido de
perfuracdo, descoramento de 6leos vegetais, animais e minerais, absorvente
de Oleos e graxas, absorventes de dejetos de animais domeésticos, industria
farmacéutica, aditivo de alimentacdo animal, industria de cimento e carga em
polimeros 2. A diversidade de usos dessa argila é devida & sua alta superficie
especifica e da grande capacidade de sorcéo e consideravel poder descorante

®)

A atapulgita possui a seguinte formula quimica:

RsSig020(0H)2(OH,).4H,0

Onde o R é o cation octaédrico da camada 2:1 “. Que pode ser
substituido por magnésio, aluminio e/ou ferro ©®" A atapulgita é constituida por
camadas de tetraedros de SiO, ordenados de forma hexagonal condensados
com folhas octaédricas de hidroxidos de metais trivalentes e divalentes. Assim
resultando uma morfologia fibrosa. Devido a sua estrutura fibrosa a atapulgita
ndo expande na presenca de agua, como ocorre em estruturas lamelares ®.

Por causa de sua estrutura morfolégica, a atapulgita recebe uma atencao
especial, com referéncia a adsorcéo de particulas organicas em sua superficie.
No entanto existem poucas informacdes a respeito de seu uso em
nanocompositos ©.

Neste trabalho a argila atapulgita foi caracterizada por difracdo de raios-X
(DRX), espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) e

inchamento de Foster.

MATERIAIS E METODOS
Materiais

A argila utilizada nesse estudo foi a Atapulgita de nome comercial Sander
Clean, proveniente da regido de Nova Guadalupe, PI, fornecida pela AMOPIL.
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O sal de amoénio utilizado foi o Cloreto de alquiltrimetilamdnio, de nhome
comercial ARQUAD 16 50-E, de massa molar 319,5g/mol, liquido a
temperatura ambiente e fabricado pela AkzoNobel Surface Chemistry.

Organofilizacéo da argila

Foram preparadas dispersdes contendo 400 ml de agua destilada e 16g
de argila. A argila foi adicionada gradualmente com agitacdo mecanica
ininterrupta e apos a adicdo de toda a argila a agitacdo € mantida por 20
minutos. Em seguida, é adicionada uma solu¢do de agua destilada e do sal
quaternario de aménio. A agitacdo € mantida por mais 20 minutos. Apds este
periodo, 0 sistema permaneceu em repouso por 24h na temperatura ambiente
e em seguida foi filtrado com agua 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 um)?9.

Andlise Quimica por Fluorescéncia de raios X (FRX)

A fluorescéncia de raios X € uma técnica ndo destrutiva que permite nao
s6 uma andlise qualitativa (identificacdo dos elementos presentes numa
amostra), mas também quantitativa, permitindo estabelecer a propor¢do em
que cada elemento se encontra presente. A analise quimica da argila sem
modificacdo e foi realizada por fluorescéncia de raios-X pelo método
semiquantitativo, em forma de po, sob atmosfera de Hélio. O equipamento
utilizado foi o modelo EDX 700 da marca SHIMADZU pertencente ao
Laboratério de Caracterizacado de Engenharia de Materiais — UAEMa/UFCG.

Difracdo de Raios-X (DRX)

A medicao dos parametros cristalinos da Atapulgita natural e organofilica
foram realizadas através da Difracdo de raios—X. Foi utilizado o difratbmetro da
marca Shimadzu operando na faixa angular (26) entre 1,5° a 60° utilizando
CuKa como radiacao incidente. Estas analises foram realizadas no Laboratdrio
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 espectrometro
de infravermelho de marca Perkin Elmer 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 atapulgita 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 o 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.
Apbés 24 horas de repouso, mediu-se o volume ocupado pela argila
(inchamento com agitacéo). Os solventes organicos testados foram: gasolina e

6leo diesel comerciais.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Fluorescéncia de raios X
Na Tabela 1 apresenta a composicdo quimica da argila atapulgita sem

modificagcdo quimica.

Tabela 1 - Composicao quimica da argila

Composicéo (%) Atapulgita
SiO; 60, 735
Al,O3 21, 025
Fe20s 8, 110
MgO 5, 084
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K20 3,121
TiO; 0, 905
BaO 0, 299
MnO 0, 239
CaO 0, 230
SOs 0, 115
Zn0O 0, 033
Rb,O 0, 030
ZrO; 0, 026

A analise quimica da argila revela uma quantidade elevada de Oxidos de
silicio e aluminio, além de 8% de 6xido de ferro e 5% de 6xido de magnésio,
indicando como estes 0s seus componentes principais. Teores inferiores a 2%
de foram observados para outros 6xidos. Verifica-se que a argila apresenta

composicado caracteristica de atapulgita oriunda do estado do Piaui.

Difracao de raios-X

Amostras de atapulgita natural e de atapulgita modificada com o sal
Cloreto de alquiltrimetilaménio foram caracterizadas por técnicas de DRX para
observacdo de possiveis modificacfes em sua estrutura cristalina em funcéo
da organofilizacdo. Os difratogramas de raios - X da atapulgita natural e da

atapulgita modificada séao representados na Figura 1.
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Figura 1 - Difratogramas de raios X da atapulgita natural e da atapulgita
modificada.

Um pico de difracdo tipico da atapulgita ocorre a 8,4° e é atribuido a
difracdo primaria do plano da face do cristal (110) ©. Através da analise
observa-se que a atapulgita modificada exibe picos proeminentes na mesma
regido da atapulgita natural. Pode-se observar que ndo houve alteracdo na

estrutura cristalina da atapulgita com a modificacdo organofilica da argila.
Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 2 apresenta 0s espectros na regido do infravermelho da
amostra de argila natural em comparacdo com a argila modificada com o sal
quaternario de amoénio. Observa-se a banda a 977 cm™ é atribuida ao

7 hY

estiramento vibracional Si-O 2. A banda 1645 cm™ é referente & agua

2 a banda a 3539 cm™ corresponde ao estiramento

coordenada ao Mg
vibracional da &agua zedlita *» e a banda a 3621 cm™ é atribuida ao
estiramento vibracional da hidroxila (OH)*?. Observa-se o surgimento de
bandas em 2854 e 2924 cm™ no espectro da atapulgita modificada, devido a

oscilacdo da ligacdo C-H Y, comprovando a modificacdo organofilica da argila.
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Figura 2- Espectos de FTIR da argila atapulgita natural e da atapulgita
modificada

Inchamento de Foster

Os resultados referentes ao teste de inchamento de Foster utilizando a
atapulgita natural e organofilizada como adsorvente, nos solventes organicos
gasolina e diesel sdo apresentados na Tabela 2.

A argila natural ndo apresentou modificacdo de volume com agitacéo,
guando imersa em gasolina e diesel por 24h. No entanto, a ap0s o0 processo de
organofilizacdo a argila apresentou uma pequena variacdo de volume com os

solventes utilizados.
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Tabela 2 — Resultados numéricos obtidos para o teste de Inchamento de Foster
utilizando a argila natural e organofilica em solventes organicos.

Gasolina Diesel
Atapulgita Natural (mL/g) =0 =0
Atapulgita Organofilica (mL/g) 0,7 0,5

CONCLUSOES

Apbs a realizacdo deste trabalho pode-se concluir que: a) através da
andlise de difracdo de raios- X que ndo houve alteracado na estrutura cristalina
da atapulgita com a modificacdo organofilica da argila; b) Os resultados de
FTIR e do inchamento de Foster comprovaram a modificacdo organofilica

utilizando o sal Cloreto de alquiltrimetilaménio.
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CHARACTERIZATION OF ORGANOPHILIC ATTAPULGITE CLAY FROM
STATE OF PIAUI

ABSTRACT

The attapulgite is mineral clay typically fibrous. It owns a superficial area around
125 to 210 m?3/g, cationics transfer capacity from 20 to 30 mill equivalents per
100g of clay, high capacity of sorption, considerable decolourizer capacity,
chemical inertia and maintenance of thixotropics properties in the presence of
electrolytes. The objective of this work was to perform the chemical modification
of attapulgite original from state of Piaui - Brazil, for applications in polymeric
nanocomposites. The chemical composition of clay without modification was
determined by X-Ray Diffraction. The natural clay and organophilizated one
were characterized by X-Ray Diffraction (XRD), by Fourier Transform Infra-Red
spectroscopy (FTIR), and Foster's swelling. The obtained results indicated the
presence of characteristics groups of the salt in the clay, alteration in its
chemical composition, evidencing that the chemical modification in the clay was
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efficient, could the same be applied in preparation of polymeric
nanocomposites.

Key-words: Attapulgite, Quaternary Salts of Ammonium, Organophylic.
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