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RESUMO- Os argilominerais possuem estruturas lamelares, e por isso sdo muito
estudados nos processos de intercalagio de moléculas organicas visando a
melhoria de suas propriedades. Portanto, foram tratadas oito amostras de caulinita
com H3;PO4 em 5 mol/L e 10 mol/L para aumento de porosidade, apds, a caulinita
tratada foi submetida a intercalacdo com acetato de potassio (CH3COOK) em
diferentes proporg¢des. As amostras foram caracterizadas a partir de analises de
espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (IV-TF) e o indice
de intercalagdo e a distancia lamelar foram calculados através de analise dos
difratogramas de raios X (DRX). As amostras com 5 mol/L de H;PO4 a 20% e
30% de CH3COOK obtiveram os melhores indices de intercalacdo 91,06% e
95,25% respectivamente. Foi observado que intercalagdes acima de 60%
obtiveram aumento na distdncia lamelar de 6,85 A quando comparado com a
caulinita pura. Para todas as amostras os espectros de infravermelho apresentaram
picos caracteristicos de OH ligados na camada interna da caulinita na regido de
3600 - 3700 cm!. E ainda, uma banda de 1400 cm'' foi observada para
estiramento C=0 (COOr) indicando presenca do acetato de potassio nas amostras,
confirmando a intercalagao.

1. INTRODUCAO

A caulinita ¢ um argilomineral de aluminio com composi¢dao quimica Al,Si,05(OH)y, €
uma dioctaédrica 1: 1 (CHENG, et al, 2010). Possui grande aplicabilidade na industria, se
ordena de forma foliar facilitando assim a alteracdo de sua composi¢ao. De um lado da
lamela, a caulinita possui a&tomos de aluminio ligados a hidroxila octaédricamente, ja na outra
lamela ha silica coordenada na forma tetraédrica (GARDOLINSKI, ef al, 2001). As interagdes
interlamelares ocorrem através de ligacdes de hidrogénio, essa caracteristica colabora para
que a caulinita seja muito utilizada para intercalacdo, pois, através das fortes ligacdes de
hidrogénio podem-se imobilizar muitos compostos organicos (GARDOLINSKI, et a/, 1999).
Devido as propriedades fisico-quimicas conhecidas, a caulinita vem sendo cada dia mais
pesquisada e, uma das formas mais estudadas de manipula¢do do composto ¢ através de suas
propriedades de intercalagao.

O acetato de potassio (CH;COOK) ¢ um composto organico que pode ser usado como
fonte de intercalacdo. Ele pode ser imobilizado nas lamelas através de reagao de substituicao
com inser¢do indireta das moléculas organicas, fazendo com que aumente a distancia
interlamelar do material, melhorando assim suas propriedades (GUERRA, et al, 2008).
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A fim de melhorar as caracteristicas dos argilominerais o tratamento com dacido
inorganico melhora as caracteristicas do mineral quando comparado com o mesmo sem
tratamento, pois elimina impurezas do material e colabora para o aumento da sua porosidade e
da sua superficie especifica, ajudando a minimizar a lixiviagao do metal ativo (PANDA, et al,
2010; BELVER, et al, 2002).

Tendo em vista os fatores apresentados, o presente estudo traz a intercalacao de fontes
de potassio provenientes de CH;COOK em caulinita, tratada com é4cido fosférico. Caulinita
submetida a diferentes tratamentos com CH;COOK e H;PO, foi submetida a caracterizagao
por Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (IV-TF) e quantificacao
de material intercalado com auxilio de Difratometria de Raios — X (DRX). Segundo
Fernandes e Da Silva (2014) ¢é crescente o interesse da industria no potencial adsorvente e
catalisador desse argilomineral, que posteriormente ¢ difundido em diversas areas cientificas e
industriais.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Tratamento de Caulinita com Acido Fosforico

Foram tratadas oito amostras de caulinita com acido fosforico, em quatro delas foram
adicionados 200 mL de H3;PO, 5 mol/L, e nas demais foram adicionados 200 mL de H;PO,4 10
mol/L. O preparo da caulinita com acido fosforico ocorreu em condensador de refluxo por 3h
a 110°C e a reagdo foi interrompida com banho de dgua gelada, em seguida a amostra foi
filtrada, lavada e seca em estufa a 100°C por 12h.

2.2. Processo de Intercalacgao

O processo de intercalagdo foi realizado utilizando 20 mL das concentragdes 20%,
30%, 31,4% e 47,1% em massa de CH;COOK para 10 g de caulinita tratada com H;PO,. As
amostras foram colocadas sob agita¢ao pelo periodo de 2h e em seguida colocadas para secar
a temperatura ambiente. As amostras foram preparadas a partir de caulinita proveniente do
Rio Capim — PA, H;PO, 85% e CH;COOK. As amostras foram submetidas a analises de
DRX e Infravermelho para caracterizagao.

2.3. Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (IV-
TF)

Pastilhas foram preparadas para andlise utilizando KBr e amostra, a granulometria foi
diminuida com auxilio de gral e pistilo. As andlises foram realizadas em espectrometro de
infravermelho da marca Perkin Elmer, modelo Frontier, método de transmitincia na faixa
compreendida entre 400 a 4000 cm! utilizando-se de uma resolu¢do de 4 cm’!' com um
numero de acumulagdes de 32 varreduras para cada espectro. A andlise por infravermelho
possibilita a identificagdo das fungdes organicas da molécula, através do espectro gerado,
onde também, o espectro de infravermelho serve para identificar o movimento vibracional
presente nas moléculas.

2.4. Difratometria de Raios X (DRX)
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A analise de DRX consiste na incidéncia de radiagdo em uma amostra e na detec¢ao dos
fotons difratados, que constituem o feixe difratado. As oito amostras foram analisadas em
Difratdmetro de raios X, Shimadzu 7000, com fonte de CuKa (A= 1,54A), e passo 0,020.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o auxilio da equagdo 1, foi possivel determinar o indice de reagdo (IR) da intercalagao,
analisando os valores de intensidade do pico do intercalado (i) € intensidade do pico de
caulinita (Ik(()()])).

]R:(Ii(()gj)/(lk(OOI)+Ii(()0])))x100% (1)

Para os célculos da distancia lamelar foi utilizada a Lei de Bragg (Equacdo 2), onde d ¢ a
distancia lamelar, A o comprimento de onda da fonte do feixe de raios-X incidente € n € um
nimero inteiro.

2dsenf = ni (2)

Tabela 1 — Indice de reagdo e distancia lamelar para intercalagdo de potassio em

caulinita.
Amostra  Concentragio Porcentagem Indice de  Caulinit Caulinita e Variagdo da
H;PO4 (Mol) de Acetato de reagao a CH;COOK Distancia lamelar

potassio (%) (%) 4 A  intercalado d/ A (A)
1 5 31,4 68,14 7,16 14,01 6,85
2 5 47,1 21,82 7,16 11,96 4,80
3 10 31,4 82,41 7,16 14,01 6,85
4 10 47,1 58,15 7,2 11,96 4,75
5 5 20 91,06 7,16 14,17 7,01
6 5 30 95,25 7,16 14,01 6,85
7 10 20 76,10 7,16 14,01 6,85
8 10 30 81,81 7,16 14,01 6,85

Caulinita - - - 7,16 - -

pura
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Com o auxilio das Equagdes 1 e 2, juntamente com a analise da Figura 1, foi possivel
calcular a porcentagem de intercalacdo para cada amostra e sua respectiva variagdo na
distancia lamelar indicada na Tabela 1. E ainda, a Tabela 1 evidencia os diferentes
tratamentos de H;PO4, e CH3COOK para cada amostra e as distancias lamelares para caulinita
intercalada e caulinita pura.

Analisando a Tabela 1, pode-se notar que as amostra 5 e 6 apresentaram maior indice de
intercalacdo 91,06 e 95,25% respectivamente. Observou-se também, que para as amostras
que tiveram um aumento na distincia interlamelar de 6,85 A foi evidenciado mais de 60% de
intercalagdo. Como esperado, os valores de distdncia lamelar do material intercalado sdo
maiores que os do material sem tratamento Figura 1 (Caulinita pura), isso ocorre, pois, a
intercalagdo promoverd mais espagamento entre as lamelas, como demonstra a varia¢do da
distancia lamelar, tornando visivel o aumento do espagamento apos a reacao de intercalacao.

Figura 1 - DRX das amostras 1 - 8 e caulinita sem tratamento.
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Ao analisar a Figura 2, pode-se notar que na regido de 3600-3700 cm™ ha bandas
caracteristicas para moléculas de caulinita, pois os OH- livres localizados na camada interna
sdo evidenciados nessa regido do espectro. A banda em 3700 cm! evidencia as vibragdes de
estiramento de grupos OH- que estdo ligados ao plano basal. Estes picos podem ser
encontrados em todas as oito amostras intercaladas (Figura 3), porém, em menor intensidade.
Ha ainda em todos os espectros da Figura 3, com excecdo das amostras 2 e 4, uma banda na
regidao de ~1600 cm™! referente a molécula H,O. E as bandas na regido de ~1000 cm!' sdo
caracteristicas de estiramento (Si-O-Si). Ainda, o pico em 909 cm! refere-se 8 OH- ligados na
camada interna. Couceiro e Santana (1999) evidenciaram em seus estudos espectros na
mesma regido, porém com duas bandas (938 e 914 cm!) referentes a hidroxila ligada na
camada interna de caulinita, esta diferenga relatada nos espectros pode provir da diminui¢ao
dos OH- ligados na camada interna com o aumento do intercalado, visto que, eles realizaram
seus estudos com caulinita pura e, ou ainda provir da origem da caulinita. Na regido de 1380
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cm! ocorrem deformagdo CH de CH3 e estiramento C=0 (COOQO"), essa banda é observada em
todos os espectros das amostras intercaladas Figura 2 com um pequeno deslocamento em
1400 cm’!, essa vibragdo molecular constata a presenca de acetato de potassio na amostra,
visto que a Figura 2 ndo apresenta essa banda de vibragcdo molecular.

Figura 2 — IV-TF Caulinita pura.
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Figura 3 — IV-TF amostras 1 a 8.
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4. CONSIDERACOES FINAIS

O método de intercalagdo mostrou-se efetivo, visto que, foi possivel através da
interpretagdo dos espectros de IV-TF constatar a presenga de acetato de potassio nas amostras
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e os difratogramas de raios X mostraram a eficiéncia do processo de intercalagdo no material
obtido.
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