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RESUMO

Argilas organofilicas apresentam natureza hidrofébica e afinidade com compostos
organicos. O objetivo deste trabalho foi sintetizar argila organofilica, a partir de argila
esmectitica sodica natural utilizando dois métodos: dispersdo aquosa e pasta. O
primeiro consistiu em dispersar a argila em agua, e entdo se acrescentou o SQA. O
segundo consistiu em homogeneizar manualmente a argila e o SQA. Através das
curvas de difragdo observou-se o aumento da distancia basal em ambas amostras,
comparadas com a natural. Os espectros na regido do infravermelho indicaram a
presenca de moléculas orgéanicas, provenientes do SQA, nas amostras tratadas.
Com os resultados do inchamento de Foster observou-se que as amostras tratadas
possuem afinidade com a gasolina, diesel e xileno. Teste de adsor¢ao foi realizado
em gasolina e diesel, cuja amostra tratada via dispersdo aquosa apresentou
capacidade de adsor¢ao superior a tratada via pasta.
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INTRODUCAO

Argilas organofilicas tém sido sintetizadas a partir de bentonitas utilizando-se
sais quaternarios de amonio (com ao menos uma cadeia contendo 12 ou mais
atomos de carbono). O método mais comum utilizado, para a sintese destas argilas
€ a dispersao aquosa. Nestas dispersdes as particulas da argila devem encontrar-se
em elevado grau de delaminacéo, isto é, as particulas elementares da argila, que
sao lamelas, devem encontrar-se (em maior ou menor grau) umas separadas das
outras (e ndo empilhadas), facilitando a introdugdo dos compostos organicos, que as

irdo tornar organofilicas 2.
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Em virtude da alta capacidade de troca catidnica, as argilas bentoniticas podem
ser modificadas através da reacdo de troca catibnica com sais quaternarios de
amoénio (SQA), de tal forma que os cations interlamelares inorganicos sao
substituidos por um cétion organico. Desta forma, ndo apresenta mais sua natureza

hidrofilica, sendo considerada como organofilica © .

Estudos recentes analisam a possibilidade de se organofilizar argilas por um
processo mais viavel, que ndo se utilize dispersdes aquosas evitando assim o0

desperdicio de agua, além de que o tempo de organofilizacéo possa ser reduzido ©.

Neste sentido tem-se 0 processo denominado via pasta, que consiste em nao
dispersar a argila em agua para se adicionar o sal quaternario de amonio. O SQA é
adicionado diretamente a argila, fazendo com que 0 mesmo possa penetrar na

estrutura da argila, bem como se depositar sobre as particulas da mesma ©.

bY

Devido a afinidade que possuem por compostos organicos, as argilas
organofilicas estdo sendo largamente estudadas na adsor¢cdo e retencdo de
residuos perigosos, industriais e contaminantes sélidos ® ®. Podendo ser usadas no
tratamento de aguas contaminadas. S&o ainda indicadas para revestimentos de
reservatérios de disposicdo de residuos (), tratamento de efluentes, tratamento de
derramamentos, em bases protetoras de tanques de Oleos ou gasolina e em

revestimentos de aterros ©.

Diante do exposto, este trabalho objetiva estudar o efeito do método de sintese

de argilas organofilicas sobre sua capacidade de adsorcao de hidrocarbonetos.

MATERIAIS E METODOS

A sintese das argilas organofilicas foi realizada com uma bentonita sédica,
denominada de Bentogel-J importada, fornecida pela empresa BENTONISA
Bentonita do Nordeste S.A. e sal quaternario de amonio denominado
comercialmente de Genamim-CTAC50 com relacdo argila/sal de 70meq/100g de

argila e dois métodos de sintese: via dispersao aquosa e via pasta.

O processo de sintese da argila organofilica via dispersdo aquosa foi realizado
de acordo com Silva (2005) ), apresentado no fluxograma da Figura 1, a amostra

obtida por esta metodologia foi denominada Bentogel-J D.
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Dispersdo de 4% em peso de argila em agua
destilada por 30 minutos.

Adigdo do sal quaternario de aménio, e
agitagdo por mais 30 minutos

Repouso por 24 horas, filtragem a vacuo e
lavagem com 2 litros de agua destilada

Secagem em estufa a 80°C por 24 horas e
posterior desagregacdo

Caracterizagdo

Figura 1 — Fluxograma da sintese da argila organofilica via dispersdo aquosa.

O processo de sintese da argila organofilica via pasta (fluxograma apresentado
na Figura 2) foi adaptado a partir do método via dispersédo aquosa. A amostra obtida

a partir desta metodologia foi denominada Bentogel-J P.

Adico do sal Secagem em estufa
caod a 80°C por 24 horas e
quaternario a de - Caracterizacao
P . e posteior
amonio a argila o
desagregacao

Figura 2 — Fluxograma da sintese da argila organofilica via pasta.

As amostras foram caracterizadas por difracdo de raios X utilizando um
difratbmetro Shimadzu, modelo XRD 600, com fonte de radiacdo CuKa e varredura
26 de 2 a 15°.

Foi realizada a analise por espectroscopia na regidao do infravermelho por
transformada de Fourrier (FTIR), em comprimentos de onda de 600 - 4000 cm™. O

equipamento utilizado foi o espectrémetro Nicolet modelo Avatar-369.

O teste de inchamento de Foster foi realizado, com os solventes: gasolina,

diesel, xileno e n-parafina, segundo Valenzuela-Diaz (1994) 9 e consistiu em
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adicionar lentamente 1,00g de argila a 50mL do solvente contido em proveta
graduada, permanecendo 24 horas em repouso e entdo mediu-se o volume ocupado

pela argila.

O teste de adsorcao foi realizado baseado nas normas ASTM F716-82 e ASTM
F726-99. O mesmo seguiu as etapas descritas no fluxograma apresentado na Figura
3. A expressao usada para mensurar a capacidade de adsorcdo esti descrita na
Equacdo A. Onde P; € o peso inicial da amostra e P, € 0 peso da amostra apos

adsorcao.

Adsorcao = P‘;P" (A)

Colocou-se o solvente em estudo em um recipiente
em uma altura minima de 2,5¢cm

Em uma cesta confeccionada com tela de ago inox de
abertura de malha #325 colocou-se 1,008 da amostra
a ser analisada

Mergulhou-se a cesta no solvente por 15 minutos.
Apds , retirou-se e deixou escorrer o excesso de
solvente por 15 segundos

Pesou-se o conjunto e determinou-se o quantidade
de solvente adsorvida pela amostra

Figura 3 — Fluxograma representativo do teste de adsorcao.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 4 sdo apresentas as curvas de difracdo de raios X para as argilas

natural e tratadas.
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Figura 4 — Curvas de difracdo de raios X para as argilas natural e tratadas.

Observa-se que houve na regido entre 5 e 7 20 o aparecimento do pico na
ordem de 14,96 A, na curva correspondente a Bentogel-J Natural, o que segundo

Choy, et al. (1997) @V, corresponde ao grupo do argilomineral montmorilonita.

Pelas curvas de difracdo apresentadas para as argilas tratadas observa-se o
aumento do distanciamento basal de 16,33 A para a argila Bentogel-J D e 17,11 A
para a argila Bentogel-J P, evidenciando a intercalacdo das moléculas do sal entre
as lamelas do argilomineral, uma vez que, segundo Gopinath, Cruz e Freire (2003)
12 3 intercalacdo do sal quaternario de aménio na estrutura da bentonita promove o

aumento da distancia interlamelar.

Na Figura 5 apresentam-se 0s espectros na regido do infravermelho por

transformada de Fourier das amostras naturais e tratadas.

Nas trés amostras € possivel observar a presenca das bandas na faixa de 3628
— 3633 cm™ e na faixa de 1630 cm™, que correspondem as vibragées do grupo O-H
e da agua, respectivamente. A vibracao da ligacao Al-O € observada na faixa de 800
cm™. A banda na faixa de 1040 — 1100 cm™ correspondem a vibragéo da ligacdo Si-
O. Estas ultimas comprovam a presenca dos elementos constituintes basicos da
argila esmectita. Estes comprimentos de onda estdo de acordo com Silverstein,
Bassler, Morrill (1979) @,
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Figura 5 — Espectros na regido do infravermelho para as argilas natural e tradadas.

Em ambas as amostras tratadas observa-se a ocorréncia de bandas na faixa
de 2850 — 2930 cm™ e de 1480 cm™ que correspondem, respectivamente, as
vibragdes dos grupos organicos CH, e CH; ™. Estas bandas indicam a presenca do
sal quaternario de amoénio, e portanto a organofilizacdo das mesmas, estando de

acordo com os resultados obtidos pela difracéo de raios X.

Na Figura 6 apresentam-se os resultados do inchamento de Foster em

gasolina, diesel, xileno, querosene e n-parafina para as amostras tratadas.

Inchamento mL/g

Bentogel-J D Bentogel-J P

W Gasolina W Diesel Xileno mQuerosene W N-Parafina

Figura 6 — Inchamento de Foster, das amostras tratadas, em solventes orgéanicos.
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Analisando os dados apresentados observa-se que as argilas tratadas
apresentaram maior valor de inchamento no solvente gasolina. Em diesel e xileno
apresentaram valores considerados como meédio inchamento, segundo Ramos
Vianna (2002) ©. Para querosene e n-parafina as amostras ndo apresentaram

inchamento.

Na Tabela 1 apresentam-se os resultados do teste de adsor¢do nos solventes

organicos, gasolina e diesel, para as amostras tratadas.

Tabela 1 — Resultados de adsorcéo de gasolina e diesel pelas argilas tratadas.

SOLVENTES/
GASOLINA DIESEL
AMOSTRAS
Inchamento (g/g)
Bentogel-J D 6,18 2,96
Bentogel-V 7 5,96 2,75

Analisando os resultados expostos verifica-se que a argila Bentogel-J D
apresentou, ligeiramente, maior capacidade de adsorcdo de gasolina e diesel em
relacdo a amostra Bentogel-J P. As argilas tratadas adsorveram uma quantidade
maior de gasolina quando comparadas ao diesel, 0 que estd de acordo com a

afinidade, nestes compostos, verificada pelo inchamento de Foster.

CONCLUSOES

Ao término deste estudo foi possivel observar que € possivel sintetizar argilas

organofilicas através dos dois métodos estudados: via dispersdo aquosa e via pasta.

Observou-se que as caracterizacfes indicam a presenca das moléculas
organicas do sal quaternario de amoénio na estrutura da argila, bem como a afinidade

das amostras tratadas com compostos orgéanicos.

As caracteriza¢des indicam que 0 processo via pasta, para obtencao de argilas

7

organofilicas € satisfatorio, porém ainda € necessario se realizar estudos mais

aprofundados a fim de aperfei¢coa-lo.
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EFFECT OF THE ORGANOPHILIC BENTONITS CLAYS SYNTHESIS METHOD
WITH QUATERNARY AMMONIUM SALT TO THE ADSORTION OF ORGANIC
COMPOUNDS

ABSTRACT

Organophilic clays show a hydrophobic nature and affinity with organic compounds.
The aim of this work was to synthesize organophilic clay, from natural sodic
esmectite clay using two methods: water-based dispersion and paste. The former
consisted in dispersing the clay in water, and then, the QAS was added. The latter
consisted in homogenizing the clay and the AQS by hand. By the diffraction curves it
was observed the basal distance increase on both samples, compared to the natural.
The infrared region spectrums indicated the organic molecules presence, originated
from the QAS, in the treated samples. With the Foster swelling results it was
observed that the treated samples acquired affinity with the gasoline, diesel and
xylene. Adsorption tests with gasoline and diesel were carried out, whose sample
treated through water-based dispersion showed adsorption capacity superior to the
one treated through paste.

Key-words: bentonit, achieving, sorbent.
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