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Introducao

A lixiviagdo 4&cida de argilominerias tem sido
utilizada com o objetivo de melhorar as propriedades
texturais e a reatividade da superficie da matriz,
facilitando a incorporagdo de moléculas organicas
na superficie dos sélidos’. Desta forma, o objetivo
deste trabalho foi a obtencdo de novos hibridos
inorganico—orgéanicos formados pela reagéo entre a
vermiculitas lixiviadas com HCl e, posterior
silanizagdo com mercaptopropiltrimetoxissilano. Na
lixiviagdo, a vermiculita VO reagiu HCI 2,0 mol dm™
na razao lg:locms, sob agitacdo mecénica, a
temperatura ambiente nos tempos de 24 h (V1), 48
h (V2), 72 h (V3) e 96 h (V4). As suspensbes foram
filtradas e lavadas com &gua deionizada até teste de
cloreto negativo. Na silaniza¢éo, os sélidos VO, V1,
V2, V3 e V4 foram ativados em vacuo, a 393 K. Em
sequida, 3,0 g de suporte foram dispersos em 100,0
cm” de xileno, sob agitacdo a temperatura de 353 K
em N,. Em seguida, adicionou-se 5 ml do agente
sililante deixando a reacéo por 48 h. Os sdlidos (VO-
SH, V1-SH, V2-SH, V3-SH e V4-SH) obtidos foram
lavados com uma mistura de propanona e etanol e
secos sob vacuo durante 24 h.

Resultados e Discussao

Os dados de DRX mostraram que a medida que o
tempo da lixiviagdo aumentou, a cristalinidade dos
sélidos diminui. Este comportamento foi atribuido a
maior quantidade de metais dissolvidos durante o
processo de lixiviagdo e, portanto, had uma
estruturacdo da vermiculita precursora. Os dados de
area superficial foram 114, 230, 324, 496 m” g~ para
os sélidos Vx (x=1 a 4) respectivamente. Para
vermiculita VO, o valor é de 16 m? g™. Isto indica que
a lixiviagcdo controlada permite a alteracdo das
propriedades texturais com formacgédo de sélidos de
alta area superficial. Os dados de andlise quimica
indicaram que o teor de SiO, aumentou devido a
saida de outros componentes como aluminio, ferro e
magnésio que diminuiram significativa & medida que
o tempo reacional cresceu. Os resultados de analise
elementar carbono e enxofre (Tabela 1) mostra que
a quantidade maxima de grupos organicos (n)
imobilizados foi de 3,12 mmol g™, no sélido V4-SH.
A reacdo de silanizagao com a vermiculita, nas
mesmas condicbes, ndo ocorreu. O tratamento
acido conduziu a algumas mudancgas nos espectros
na regido do infravermelho dos soélidos lixiviados em
relagdo a vermiculita sodica. O pico referente aos
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grupos siloxanos em 1000 cm™ foi deslocado para a
regido entorno de 1071 cm™, caracteristico das
silicas, enquanto que o estiramento vibracional
referente a ligacdo Al-O diminuiu sua intensidade. O
movimento vibracional da ligacdo AI-O (Al
octaédrico) surge nas amostras lixiviadas entorno de
800 cm™ Em 975 cm™ foi possivel identificar uma
pequena banda relacionada a deformacéo axial dos
grupos silanéis (Si-O-H) formados. Os espectros
dos solidos modificados indicaram a presenca de
dois novos picos em 2942 e 2858 cm™ referentes a
vibracdo de estiramento assimétrico e simétrico do
grupo (C-H) para todos os sodlidos, além das
vibracdes tipicas do precursor.

Tabela 1. Dados de CS (%) para os soélidos
modificados e n é o numero de grupos organicos

Sélidos %C %S n

V1-SH 2,28 1,64 0,64
V2-SH 3,92 3,36 1,10
V3-SH 8,75 8,13 2,50
V4-SH 11,99 10,30 3,12

O RMN de #Si no estado sélido permitiu diferenciar
o0 ambiente quimico em torno do silicio nas
estruturas dos precursores e dos hibridos. Apoés as
reacdes de silanizagdo, foi possivel identificar os
grupos T2, T? e T (Figura 1), confirmando a reac&o
de silanizac&o. Os picos em -59 (T%) e -68 (T°) ppm
foram atribuidos aos grupos trialcoxissilanos
ancorados na superficie de formas bidentada e
tridentada, respectivamente. Os espectros de RMN
de *C dos solidos funcionalizados mostraram um
sinal em 13 ppm refere-se ao carbono diretamente
ligado ao atomo de silicio e mais um sinal de
ressonancia mais intenso na regido entre 27-28
ppm, atribuido aos outros dois carbonos da cadeia.

Conclusodes

Os resultados apresentados sugerem que a
lixiviagdo controlada da vermiculita com HCl em
tempos de até 96h formam sélidos porosos de alta
area superficial que possuem reatividade frente a
silanos melhoradas.
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