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Resumo — Complexos de caulinita intercalada com acetato de potassio estdo em destaque em diversos

estudos devido a sua variada aplicacdo na inddstria. A facilidade com que ocorre a reac3o de intercalacdo do

acetato de potassio na matriz da caulinita corrobora na utilizacdo do material em muitas outras reacdes e

produtos. Duas metodologias de intercalacdo foram comparadas nesse trabalho, reacdo mecanoquimica e

reacdo via Umida. A técnica de IVTF é de certa forma simples, porém, mostra detalhes especificos das

caracteristicas da caulinita pura e apds a insercio do KAc entre suas lamelas. A diminuicdo da banda na

regido de 3695 cm™ ocorre apés a intercalacio do KAc junto com o surgimento das bandas em 1600 a 1400

1

cm™, mostrando assim que ambas as metodologias podem ser utilizadas para a obtencdo do produto de

intercalacdo.
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1. INTRODUCAO

A caulinita é um argilomineral de férmula molecular
Al,Si;O5(OH), com tamanho de 0,7 nm, formados
pela decomposicdo de feldspatos de processos
geoldgicos. Sua estrutura é formada por camadas de
octaedros de aluminio e tetraedros de silicio, unidas
por ligacdes hidrogénio (FROST et al., 2000;
MATUSIK e KLAPYTA, 2013). Sua estrutura é
considerada lamelar, na qual hd o empilhamento de
camadas com duas dimensdes ligadas entre si por
forcas fracas. Entre as lamelas é que ocorrem as
principais reacSes quimicas e fisicas de modificacdo da

caulinita (MURRAY, 1991).

A caulinita tem grande procura na inddstria ceramica,
de papel, pigmento em revestimentos e aditivo
funcional de polimeros (CHENG et al., 2010). Outra
potencial aplicacdo de complexos de caulinita/KAc
estd relacionada com a agricultura, onde estudos
visam aplicar nutrientes necessarios as plantas como
potassio, amonia, nitrato e fosfato em reaces de
intercalacdo com caulinita para o uso em fertilizantes
(SOLIHIN et al., 2011). A caulinita assim como
Oxidos de ferro presentes na composicio dos solos
influencia em varios aspectos, tais como: estrutura,
trocas ibnicas, retencdo de dgua, entre outras (MELO

et al.,, 2002). Economicamente vidvel é o uso da
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caulinita em estudos para obtenc3do de diversos outros
materiais jd que uma das reservas comercialmente
utilizaveis se encontra no Brasil (MURRAY, 2000).

A estrutura da caulinita pode ser modificada com a
insercdo de moléculas organicas e inorganicas entre
suas lamelas, caracterizando assim uma reacdo de
intercalacdo para a obtencao de materiais de interesse
(CHENG et al., 2010). Além das caracteristicas de
ordem estrutural, complexos de caulinita intercalada
com acetato de potassio, sdo amplamente estudados
devido as suas caracteristicas especificas em relacdo
ao comportamento térmico, decomposicdo e tamanho
da particula (CHENG et al., 2012; MURRAY, 2000).
O tratamento mecinico, moagem, da caulinita resulta
geralmente em uma mudanca na estrutura do
argilomineral, aumentando sua &rea superficial, o que
é um fator relevante para facilitar as reacGes de

intercalacdes (VALASKOVA et al., 2011).

Metodologias diversas s3o propostas para que a
reacdo de intercalacdo ocorra, entre elas estd a via
Umida, utilizada em reacdes de insercao de vdrias
moléculas na matriz da caulinita. Consiste na reacdo
da caulinita com a imersdo da mesma em solucdo do
composto que se deseja intercalar (CHENG et al.,
2010; FROST et al., 2002). Estudos do
comportamento de intercalacio e com diferentes
varidveis para a insercio de compostos via (mida
foram ja& realizados, neles a porcentagem dos
reagentes, pH da solucdo, comparacao de diversas

moléculas e concentracdes das solucdes foram entdo
elucidadas (CHENG et al., 2010).

Outra alternativa para a reagcdo de intercalacdo na
matriz da caulinita é a reacdo mecanoquimica, com
moagem a seco dos reagentes. Tal metodologia é
usada também como método de intercalacdo nao
somente de KAc como de outros materiais. O método
de intercalacdo via seca utiliza normalmente como
equipamento um moinho de bolas (MAKO et al.,
2013; SOLIHIN et al., 2011).

O acetato de potassio € um dos compostos estudados
com maior facilidade de intercalacdo na matriz da

caulinita, devido ao maior espacamento interlamelar

Syn. scy. UTFPR, Pato Branco, v. 10, n. 1, p.

Synergismus scyentifica UTFPR

que ele provoca sendo um composto relativamente
grande. (MAKO, RUTKAI e KRISTOF, 2010). Sua
importancia como reagente de intercalacdo esta
relacionado com a facilidade de se tornar precursor
em outras reacbes de intercalacdes, tornando o
espacamento basal maior para a insercdo de outros
materiais (LI, ZHANG e PAN, 2008). Assim o estudo
da caulinita para a producdo de novos materiais
empregados na agricultura, como fertilizantes de
liberacdo controlada de potassio para os cultivos, ja
que o K é um macronutriente necessario em varias
etapas do desenvolvimento das plantas (GIERTH e

MASER, 2007).

Assim, o objetivo do presente trabalho foi avaliar duas
metodologias de incorporacdo de acetato de potassio
em caulinita através da técnica de Infravermelho com
Transformada de Fourier (IVTF). A reacdo via dmida
com a imersdo da caulinita em solucdo aquosa de
KAc e a reacdo mecanoquimica com a moagem a

seco em gral e pistilo dos reagentes secos.

2. MATERIAL E METODOS

Os materiais utilizados na parte experimental foram
caulinita proveniente do Rio Capim — PA, acetato de
potassio e agua destilada. Todos os reagentes foram

usados sem purificacdo prévia.

As reacdes de intercalacdo foram realizadas por duas
metodologias distintas. A reacdo mecanoquimica,
moagem de caulinita e acetato de potassio seco, em
gral e pistilo de dgata, durante sete horas (BUDZIAK-
FUKAMACHI, WIYPYCH e MANGRICH, 2007). O
gral e pistilo selecionados foram de agata para que
ndo ocorresse contaminacdo do material. E a reacdo
via Umida, deu-se submergindo caulinita em uma
solucdo de acetato de potassio, sob agitacdo durante
duas horas (XU et al., 2011; CHENG et al., 2012). A
relacdo em massa dos reagentes foi de 30% de KAc e

70% de caulinita em ambas as metodologias.

A caracterizacdo do produto de intercalacio e a
verificacdo da ocorréncia da reacdo foram obtidas
IVTF. As
regiao do

através de andlises de medidas de

espectroscopia na infravermelho com
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transformada de Fourier foram realizadas em um
FT-IR  Spectrometer

(PerkinElmer), no modo de transmissdo na faixa de

espectrofotometro Frontier
4000 a 400 cm™, com uma resolucio de 4 cm™ e
acumulac&o de 16 varreduras (XU et al., 2009).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As reacdes de intercalacdo foram caracterizadas

através da técnica de IVTF. Todas as moléculas
possuem certa quantidade de energia distribuida em
sua estrutura, tal energia provoca contracbes e
estiramentos das ligacSes deformando-se em uma
frequéncia especifica. A técnica de espectroscopia no
infravermelho faz com que a radiacdo eletromagnética
irradiada nas moléculas seja absorvida quando a

frequéncia de radiacdo corresponde a frequéncia da

vibracdo. Sendo cada frequéncia caracteristica de
cada movimento molecular. Assim  podem-se
determinar os movimentos moleculares que cada

composto possui através do seu espectro na regido do
infravermelho (McMURRY, 2006). A transformac&o
matematica feita pela Transformada de Fourier no
sinal de infravermelho converte o interferograma em
um espectro de absorcdo em funcdo da frequéncia
(SHRIVER e ATKINS, 2003).

As bandas de absorcio na regido de 3695 cm™ nos

espectros da caulinita pura s3o referentes ao

alongamento da hidroxila interna presente na
estrutura da caulinita, apds a intercalacdo do KAc
pode-se observar em ambos os espectros (Figura 1 e
Figura 2) a diminui¢do dessa banda, caracterizando a
formacdo do produto de intercalacdo. Junto com a
diminuicido da banda na regido de 3695 cm™ o
aparecimento das bandas nas regides de 1592 e 1409
cm™ para a metodologia a seco (Figura 1) e 1560 e
1419 cm™ para a reacdo via umida (Figura 2)
também caracterizam o material intercalado. Tais
bandas s3o atribuidas aos estiramentos simétrico e
antissimétrico do grupo CH3;COOH- inseridos na
matriz da caulinita (XU et al., 2009; CHENG et al.,
2010). Observa-se também uma maior intensidade
nessas bandas na moagem a seco nas amostras

moidas durante 5 horas, o que caracteriza uma maior
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intercalacao do material na caulinita.
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Figura 01 — Espectros de IVTF referentes a intercalagio de KAc em
caulinita, reagdo mecanoquimica.
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Figura 02 — Espectros de IVTF referentes a intercalagio de KAc em
caulinita, reac3o por imers3o.

Tabela 01 — Bandas do espectro de IVTF da caulinita, produto de
intercalacdo e respectivas atribuicdes.

Banda e nimero

de onda (cm) Atribuigdo

3695, 3668, 3650  Estiramentos das hidroxilas superficiais internas da caulinita

3620 Estiramentos das hidroxilas internas da caulinita

1643 Referente a agua na camada intermediaria do produto de

intercalagéo
1560 Estiramento antissimétrico do grupo O-C-O
1409 Estiramento simétrico O-C-O do acetato de potassio
1340 Deformagdo simétrica do grupo CH;
1124 Estiramento Si-O
998 e 1031 Vibragao planar do grupo Si-0-5i
912 e 943 Dobramento das hidroxilas
742 e 784 Translagdo das hidroxilas

Fonte: CHENG et al. (2012) e SILVERSTEIN et al. (2005)

As bandas entre 1137 e 1016 cm™ caracterizam em

ambos os espectros os estiramentos do grupo Si-O e
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a vibracdo planas do Si-O-Si e o dobramento e
translacdo das hidroxilas pode ser visto nas bandas
entre 888 e 745 cm™.

Na tabela 1 encontram-se referenciados os nimeros
de onda e suas respectivas atribuices para os
espectros de IVTF para os reagentes puros e o

produto de intercalacdo de KAc em caulinita.

4. CONCLUSAO

As bandas atribuidas nos espectros de IVTF

Synergismus scyentifica UTFPR

caracterizam o material antes e depois das reacdes de
intercalacdo. Ambas as metodologias utilizadas, por
via seca e via Umida mostraram-se eficazes na reacdo
de insercio de KAc na matriz da caulinita, podendo
ser utilizadas como metodologia para a intercalacao

de outros compostos em caulinita.
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Assessment methodologies kaolinite intercalation with potassium acetate using
the technique of FTIR

Abstract — Complexes of kaolinite intercalated with potassium acetate are highlighted in several studies due

to its wide application in industry. The ease with which the reaction occurs intercalation of potassium

acetate in kaolinite matrix material assists in the use of many other reactions and products. Two

methodologies were compared merge this work, mechanochemical reaction and reaction to moist. The FTIR

technique is somewhat simpler way, however, shows specific characteristics of the pure kaolinite and after

insertion of KAc details between their lamellae. The reduction of the band in the region of 3695 cm™ occurs

after intercalation with KAc the appearance of bands at 1600 - 1400 cm™, showing that both methods can

be used to obtain the product merge.

Keywords: kaolinite. potassium acetate. intercalation. FTIR.
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