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ORGANOFUNCIONALIZACAO DA ARGILA FIBROSA SEPIOLITA COM 3-
CLOROPROPILTRIETROXISILANO VIA METODO SOL-GEL
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RESUMO

Objetiva-se purificar a argila sepiolita; e funcionaliza-la com grupos organicos 3-
Cloropropiltrietoxisilano (CIPTES). A argila fibrosa sepiolita foi incialmente purificada
pelo método de dispersdo e decantacdo. O processo de purificacdo da sepiolita
resultou na obtencéo de sepiolita com elevada pureza. Nas bandas 1439-1277 cm-!
ocorre alteracdo apos o tratamento com CIPTES, provavelmente devido as ligacdes
entre grupos silandis do funcionalizante CIPTES e os &tomos de oxigénio da
sepiolita.

INTRODUCAO
A sepiolita MggSi;2030(OH)4(H20)s .8(H2O0) € um silicato de magnésio
hidratado, que possui estrutura fibrosa e ambiente quimico semelhante as estruturas
porosas tais como as zeolitas e silicas mesoporosas. E composto por duas folhas
tertraédricas de silica e uma folha central octaédrica de magnésia separadas por
canais zeoliticos. As lamelas sao interconectadas por meio dos atomos de oxigénio
basais das laterais das lamelas que conferem a argila esta estrutura porosa

modulada, e conferem a sepiolita elevada area superficial especifica e excelentes
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propriedades de adsorcdo (GALAN, 1996). Desta forma, as caracteristicas
estruturais da sepiolita a torna um adsorvente ideal (QIU et al., 2013).

Segundo Coelho et al. (2007), a sepiolita € um argilomineral de ocorréncia
rara e concentrada em poucas localidades. Atualmente, as aplicacGes industriais sao
mais diversas e se baseiam nas propriedades ab-adsortivas do argilomineral: agente
clarificante e descorante de liquidos; auxiliar de filtracdo; ab-adsorvente industrial;
suporte de catalisadores e de biocidas, além das suas excelentes propriedades
reologicas em dispersfes aquosas e em solventes organicos. Os microcristais de
sepiolita podem ter areas especificas “externas” de até 300 m?/g e areas especificas
“‘internas”, devido a canais e poros, de até 400 m?qg; a area especifica total € das
maiores dos materiais em po. Ainda, segundos estes autores a argila sepiolita pode
absorver 2,5 vezes seu peso em agua, propriedade essa responsavel pela grande
plasticidade do sistema argila + 4gua.

O CIPTES é um alcoxido utilizado como agente funcionalizante para aumentar
a capacidade adsortiva da sepiolita, ja que promove um aumento do namero de

sitios ativos capazes de realizar ligacdes quimicas.

MATERIAL E METODOS

A argila utilizada, proveniente da regido de Vallecas na Espanha, foi
purificada pelo método dispersédo-decantacdo, segundo o método descrito por
Ribeiro (2010).

A funcionalizagdo da argila sepiolita foi realizada com o alcéxido
cloropropiltrietoxisilano (CIPTES). Pesou-se 10g da argila Sepiolita em balanca de
precisdo. No baldo de 250 ml foram colocadas a argila pesada e 50 mL de CIPTES.
A solucao foi deixada em refluxo e agitada magneticamente por 48 horas a uma
temperatura constante de 180°C. Apds o processo de funcionalizacdo, o material
(sep + CIPTES) foi lavado e seco em estufa por 120 horas a temperatura de 50°C.
As amostras do material foram transferidas em frascos Falcon. Foi adicionado a
cada frasco de Falcon 10 ml etanol Os frascos foram agitados em um agitador a fim
de desprender o material do fundo. Em seguida o material foi centrifugado a 3500
rpm por 10 minutos. Apos o procedimento o sobrenadante foi descartado, repetindo-
se a mesma operagao por trés vezes.

Apos lavadas, as amostras foram para o Soxhlet, a fim de se retirar as

impurezas determinando apenas a presenca do alcoxido. Na lavagem foi utilizado



um tubo Soxhlet, tendo seus espacgos vazios preenchidos por esferas de vidro. A
amostra foi colocada no tubo envolta em papel filtro. No baléo volumétrico adicionou-
se etanol (alcool etilico). A lavagem da argila funcionalizada com CIPTES foi
realizada por um periodo minimo de 24 horas. Ap0s o0 periodo descrito acima, a
amostra foi retirada do papel filtro e colocada em vidro de relégio, em seguida
secada em estufa por cinco dias a uma temperatura de 50°C.

RESULTADOS E DISCUSSAO
O difratograma obtido apos a purificacdo da sepiolita (figura 1), revelou que o
processo de purificagdo foi eficiente, visto que ndo foram encontrados picos
caracteristicos de calcita, em 26=3,33A, nem tampouco os picos referente a talco em
20=7,49A e 26=3,48A, conforme previamente relatado por Qiu et al. (2013).
Na figura 1, Pelo espectro de difracéo de raio X, a argila sepiolita natural da
regido de Vallecas na Espanha apresenta em sua composicdo pequena

porcentagem de quartzo em 20=3,18A.

Figural — Difratograma de Raio X sepiolita natural e sepiolita purificada
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Notamos ainda (figura 2), que a cristalinidade da sepiolita € mantida mesmo
apos a funcionalizacdo, ocorrendo apenas alteragcdes na intensidade do pico dooz,
indicando que o processo de funcionalizagdo aumentou a cristalinidade e
provavelmente a organizagédo das fibras. Como observado por Dogan et al. (2007),
qgquando a ligacdo covalente é formada pela interacdo entre os grupos hidroxila

existentes na sepiolita e CIPTES, algumas distor¢cbes estruturais ocorrem nos



atomos do plano da sepiolita, como resultado destas distor¢des, a intensidade do
pico pode ser alterada. Por outro lado, as altera¢des na intensidade do pico também
podem refletir mudancas nos demais planos

Na figura 2 sdo observados os difratogramas da sepiolita purificada e da
funcionalizada com o CIPTES, notamos 0s picos caracteristicos da sepiolita: o
principal em 26=11,95A e os demais 4,32A, 3,32A, 2,56A e 2,25A.

Figura 2 - Difratograma de Raio X — Vermelho Sepiolita pura; Preto sep.+ CIPTES.
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A figura 3, descreve os espectros de infravermelho da sepiolita purificada e da
Sepiolita funcionalizada com o CIPTES. Conforme observado por Qiu et al. (2013),
para argilas sepiolitas , os sitios de ligacbes mais disponiveis para a funcionalizacédo
sdo os grupos hidroxilas. A adsorcdo da molécula modificadora, no caso o CIPTES,
afeta o modo da vibracdo de alongamento dos grupos Si-OH dos grupos silanois
presentes na superficie externa e causa um deslocamento desta banda para
menores comprimentos de onda.

A figura 3 descreve os espectros de infravermelho da sepiolita purificada e da

Sepiolita funcionalizada com o CIPTES.



Figura 3 — FT-IR. Vermelho Sepiolita Pura. Preto Sepiolita + CIPTES
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De acordo com Qiu et al. (2013) o MgOH possui banda em 3700-3570 cm-t
caracteriza-se por uma ligacédo fraca, atribuido a presenca de grupos OH na folha
octaédrica e a vibracdo de alongamento na superficie externa da sepiolita. As
bandas 1659 e 1669 cm-! sdo picos caracteristicos da presenca de agua zeolitica
nos canais nanoestruturados da sepiolita . As bandas no intervalo 1200-400 cm-!
sdo caracteristicas de silicatos, ou seja, bandas localizadas em 976, 978, 439 e 449
cm-1 sdo devido a vibracdo dos grupos Si-O-Si e bandas em 1211 e 1213 cm-! sdo
devidas as ligacfes Si-O. Bandas em 643 e 651 cm-! correspondem as vibracdes
caracteristicas Mg-OH. Na regido assinalada com uma seta na figura 3 nota-se que
entre as bandas 1439-1277 cm-! ocorre alteracdo apds o tratamento com CIPTES,
provavelmente devido as ligacdes entre grupos silanois do funcionalizante CIPTES e

0s atomos de oxigénio da sepiolita.

CONCLUSOES
A argila sepiolita foi purificada eliminando-se as impurezas pelo processo de
disperséo-decantacéo.
A funcionalizacdo foi realizada com o agente cloropropiltrietoxisilano

(CIPTES), ocasionando pequenas alteracfes na estrutura da sepiolita purificada. O



gue pode ser demonstrado pelos difratograma de Raio X (DRX) e pelo infra
vermelho (FT-IR).
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