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Resumo

As argilas bentoniticas, usadas como agente viscosificante e nanocompositos, ndo podem ser usadas sem um prévio tratamento
orgénico para que suas superficies se tornem hidrofobicas e possam ser dispersas em meios organicos. Estas argilas depois de tratadas
sdo chamadas de argilas organofilicas, e sdo geralmente obtidas através da adigdo, em meio aquoso, de um agente organofilizante,
geralmente um tensoativo, idnico, anfotero ou ndo idnico. O processo de organofilizagdo, composto de varias etapas, nem sempre
garante a obtencdo de argilas organofilicas de boa qualidade, sendo importante destacar as variaveis de processo bem como a
escolha das matérias-primas a serem utilizadas. Propde-se entdo um estudo detalhado das variaveis envolvidas no processo de
dispersdo das argilas bentoniticas, e também no processo de organofilizacdo procurando relacionar as viscosidades aparente e
plastica das dispersdes argilosas com a eficiéncia do processo de organofilizagdo. O processo de organofilizacdo sera controlado
pelos resultados de difracdo de raios X e termogravimetria. As variaveis de processo tanto envolvidas na dispersdo das argilas
quanto na organofiliza¢do, do ponto de vista da caracterizagdo, nao t€ém grande influéncia na incorporag@o do tensoativo as argilas
bentoniticas, sendo influentes o tipo de argila e tensoativo e a presenga de sédio como agente defloculante, o que ¢ muito importante
de vista industrial pela melhor operacionalidade das condigdes de processamento.
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Abstract

The bentonitic clays, used as a thickening agent and nanocomposites, cannot be used without a prior treatment for their organic
surfaces to become hydrophobic and be dispersed in organic media. These clays after treatment are called organoclays and are
usually obtained through the addition of an organophilization agent, usually an ionic, amphoteric or nonionic surfactant. The
process of organophilization is composed of several steps, and not always ensures the provision of good quality organoclays; it
is important to highlight the process variables and the choice of raw materials to be used. It is here proposed a detailed study of
the process variables involved in the dispersion of bentonitic clays, and also looking of the organophilization process related with
the apparent and plastic viscosities of clay dispersions with the organophilization efficiency. The organophilization process will
be controlled by observing the results of X-ray diffraction and thermogravimetry. It was observed through this study that both the
process variables involved in the dispersion of the clays and in organophilization's view point characterization, have no great
influence on the bentonite clay surfactant incorporation, and influence the clay type and surfactant and the presence sodium as
dispersant agent, which is very important to the industrial serviceability of the best processing conditions.

Keywords: organoclays, surfactants, process variable.

INTRODUCAO

Bentonita pode ser definida como uma rocha constituida
essencialmente por um argilomineral montmorilonitico
(esmectitico), formado pela desvitrificacdo ¢ subseqiiente
alteragdo quimica de um material vitreo, de origem ignea,
usualmente um tufo ou cinza vulcinica em ambientes
alcalinos de circulagdo restrita de agua.

As argilas organofilicas sdo constituidas basicamente
por esmectitas e bentonitas que sdo modificadas com

substancias organicas que apresentam afinidade quimica
com sua estrutura cristalina e tornando-as hidrofobicas.
Uma vez tratadas, somente podem ser dispersas em meios
organicos, ndo interagindo com agua. Diversas rotas podem
ser empregadas na modificacdo de argilas. Essas técnicas
incluem: adsorcdo ou interagdes ion dipolo, troca de ions
com cations inorganicos e complexos catidnicos, grafitizagdo
de compostos organicos, reacdo com acidos, pilarizagdo
com cations metalicos, polimeriza¢do interlamelar ou
intra-particula, desidroxila¢do e calcinacdo, delaminacdo e
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reagregacdo de argilominerais esmectiticos e tratamentos
fisicos como liofilizagdo, ultra som e plasma [1, 2]. Em
aplicagdes especificas apenas o tratamento de organofilizagao
nao produz uma argila organofilica de qualidade, em virtude
de diversos fatores que passamos a destacar: em primeiro
lugar deve haver a escolha correta do tensoativo de forma a
ser compativel com o meio dispersor; em segundo lugar deve
haver a escolha de uma rota adequada de organofilizagdo,
destacando-se dentre estas a sistematicas, a troca de cations,
onde o cation Na* ¢ substituido pelos radicais organicos
e por ultimo pelo fato das argilas naturais possuirem uma
grande quantidade de elementos contaminantes, geralmente
na forma de minerais acessorios [2]. Estes minerais nao so6
dificultam a troca estequiométrica do tensoativo pelo ion Na*
como também prejudicam o desempenho das argilas [3, 4].
Devido aos problemas de obtencdo de argilas organofilicas
de boa qualidade foi desenvolvida uma sistematica de
purificacdo de argilas esmectitas antes da organofilizagdo,
visando seu uso para diversos fins industriais [5]. Para
avaliacdo da afinidade da argila organofilica com um meio
organico dispersor, utiliza-se uma variante do tradicional
inchamento de Foster [6], acoplado ao uso da difragdo
de raios X para, através da expansdo interplanar basal,
maximizar a intercalacdo dos tensoativos, aprimorando
assim o processo de organofilizagdo. Em 2006 foi estudada
a eliminagdo de matéria organica e ferro livre de bentonitas
o que melhorou a incorporacdo de sais de amonio entre
as lamelas de argilas [7]. A organofilizagdo de argilas ¢
tradicionalmente efetuada através da técnica de troca de
ions, de forma mais detalhada, consiste basicamente em
dispersar a argila em agua quente, adicionar o sal quaternario
de amodnio previamente dissolvido e manter em agitagdo
sob determinado periodo, lavar para retirar o excesso de
sal que ndo reagiu, filtrar, secar e desagregar o material
obtido [4]. Como pode ser verificado, diversas variaveis de
processo estdo envolvidas na dispersdo da argila em agua
e da subseqiiente organofilizacdo, dentre elas podemos
citar preparacdo da dispersdo, velocidade de preparagdo
da dispersao, cura da dispersdo, presenga de defloculante,
temperatura da organofilizagdo e seu tempo de cura. Outras
variaveis que influenciam na organofilizagdo e que nao
podem ser classificadas como de processo sdo: tipo de argila,

tipo de tensoativo, etc. O estudo das variaveis de processo do
ponto de vista industrial ¢ da méxima importancia, pois todo
processamento industrial devera ser efetuado em condi¢des
de processamento extremamente simples envolvendo
operagdes unitarias que exijam equipamentos de baixo
custo, simplicidade, facilidade de execugdo e reduzido custo
operacional. Dentro desta Otica procuramos analisar todas
as etapas do processo de organofilizagdo desde a preparagdo
das matérias primas até o produto final, visando a execugao
do processo de organofilizagdo em escala industrial de
forma a facilitar o seu processo de execugdo, maximizando
sua produtividade.

Este trabalho tem por objetivo a otimizagao do processo
de organofilizagdo de argilas bentoniticas visando seu
uso para fins industriais, através do estudo detalhado das
variaveis de processo envolvidas na dispersdo das argilas
bentoniticas (velocidade de agitacdo, tempo e temperatura de
cura), no processo de organofiliza¢do (tempo e temperatura
de cura).

MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas trés amostras de argila bentoniticas, a
chocolate, argila naturalmente policatidnica extraida de Boa
Vista, PB, a Brasgel PA, argila sédica industrial proveniente
da Bentonit Unido Nordeste e a closite NA+, argila
sodica purificada, industrializada proveniente da empresa
“Southern Clay”, Gonzéles,TX, EUA. Os sais organicos
utilizados foram Praepagem WB (cloreto de diestearil
dimetil amoénio, com 75% de matéria ativa), e Pracpagem
HY (cloreto de alquil hidroxietil dimetil amoénio, com 40%
de matéria ativa).

A caracterizacdo das amostras de argilas e das
organofilicas foi efetuada por meio das seguintes técnicas:
capacidade de troca de cations (CTC) [8]; area especifica
(AE) [8]; analise granulométrica por difracao de laser (AG)
(equipamento Cilas 1064); analise quimica por fluorescéncia
de raios X (EDX 720 Shimadzu); difragdo de raios X
(DRX) (6000 Shimadzu); analise termogravimétrica (ATG)
e analise térmica diferencial (ATD) (sistema de analise
térmica Shimadzu TA 60H).

Na preparacdo utilizou-se uma dispersao com

Tabela I - Variaveis estudadas para dispersdo e organofilizacao.
[Table I - Dispersion and organophilization variables studied.]
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concentragdo de 4,16% em massa de argila bentonitica em
agua deionizada, e a seguir foram estudadas as variaveis de
processo: temperatura de preparagdo, (temperatura ambiente
(TA) e 80 °C), isto ¢ a temperatura da dgua antes da adi¢ao
da argila, que tem sua importancia fundamentada no fato de
que, sob influéncia do calor, a hidratagdo das argilas ocorre
de maneira mais rapida que em temperatura ambiente,
permitindo obtengdo de um comportamento reoldgico
adequado em menor tempo, velocidade de preparagdo, (1500
rpm e 17000 rpm), isto ¢, a velocidade do agitador durante os
20 min necessarios para que a argila se disperse na agua, que
tem influéncia na energia disponivel para agitar o sistema,
promover a hidratagdo da argila e destruir os aglomerados
jé existentes e os novos formados pela presenga da agua e
tempo de cura, (0 h e 24 h), que se refere ao tempo que a
dispersdo permanece em repouso antes da organofilizacao,
que pode influenciar no tempo necessario para completa
hidratacdo da argila para as demais etapas. Cada dispersao
foi agitada e o tensoativo ionico foi sendo adicionado aos
poucos com o teor de 60% [9] em massa em rela¢do ao teor
de argila seca, a agitagdo foi mantida por 20 min. Apos a
agitagdo verificou-se a influéncia do tempo de cura da
organofilizacdo (24 h e 96 h) e da temperatura de cura (TA e
60 °C) e em seguida a argila ja organofilica foi submetida a
filtragdo a vacuo, lavando-se com agua deionizada, apos esta
etapa a torta foi seca em estufa a 60 °C por aproximadamente
48 h.

A amostra chocolate foi organofilizada com e sem a
presenca de defloculante sédico (CD e SD), a fim de se
verificar a necessidade deste tipo de tratamento corriqueiro
no processo de beneficiamento de bentonitas.

Foi também efetuada uma correlagio entre as
viscosidades aparente e plastica das dispersdes argilosas,
tanto as industriais como a natural, com os resultados de
organofilizacdo, visando encontrar uma relacdo entre a
reologia e a eficiéncia da organofilizagao.

A Tabela I apresenta, de forma resumida, todas as
variaveis estudadas.

O controle do processo de organofilizagdo foi efetuado

quantidade de tensoativo intercalada, como ja mencionado,
determinada por ATG.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela II estao apresentados os resultados da CTC e
AE das argilas estudadas.

As amostras industrializadas, por serem sodicas,
apresentaram maior capacidade de adsorver o azul de
metileno. A CTC da argila chocolate apresentou-se dentro
dos valores tipicos de argilas n3o sodicas e as demais,
valores tipicos de argilas bentoniticas sodicas [10-12]. Todos
os valores apresentaram-se dentro dos valores tipicos de
argilas bentoniticas. Os valores de AE confirmam os valores
obtidos no ensaio de CTC, onde a maior CTC representa
uma maior AE [10].

Na Tabela III esta apresentada a composi¢do quimica das
argilas estudadas.

O teor de SiO, € similar em todas as amostras de argilas;
para o teor de AlLO,, as argilas chocolate ¢ Brasgel PA
apresentaram teores similares, ja a cloisite Na* apresentou
um teor mais elevado, evidenciando a maior concentragao
da fragdo argila. Para o teor de FeO,, observaram-
se grandes diferengas, as argilas chocolate e¢ Brasgel
apresentaram elevado teor, ja a cloisite Na“ apresentou
um teor significativamente menor; essa reducdo deve-
se provavelmente ao processo de industrializacdo das
amostras Brasgel e Cloisite Na*. Para o teor de CaO as
argilas chocolate e Cloisite Na" apresentaram baixo teor, a
Brasgel apresentou um teor mais elevando evidenciando a
origem geoldgica policationica da argila. Os teores de MgO
apresentaram-se similares. Para o teor de Na,O observa-

Tabela II - Capacidade de troca de cations e area especifica
das argilas estudadas.

[Table II - Clay samples cation exchange capacity and
surface area.]

. i Capacidade de p .
por DRX e por ATG, que reconhecidamente ¢ o melhor L Area especifica
) L . Amostra troca de cdtions )
método de avaliagdo do processo de organofiliza¢do tendo (meg/100 g) (m*/g)
em vista que a quantidade de tensoativo intercalado ¢ 13704
determinada. O uso da DRX acima mencionado constitui- Chocolate 56 37,0
se num método qualitativo, e verificaremos se hd alguma Brasgel PA 72 561,90
correlagdo entre a expansdo da distancia interplanar d, e Cloisite Na* 92 718,00
Tabela III - Composicao quimica das argilas estudadas.
[Table Il - Chemical composition of clays.]
Amostras Sio, ALO, FeO, CaO MgO Na 0O KO Outrosoxidos PR
Oxidos (%) (%) (%) (%) (o) (o) (%) (%) (%)
Chocolate 59,77 17,31 10,37 0,30 2,21 - 0,21 1,07 8,72
Brasgel PA 62,33 16,45 7,76 1,26 2,09 1,65 0,52 1,18 6,61
Cloisite Na* 60,14 23,34 4,10 0,40 2,05 237 0,03 0,71 6,82

PR - Perda ao Rubro determinada por calcinagao das amostras secas a 110 °C
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se que a argila chocolate, de natureza policationica, ndo
apresentou o sddio na sua composi¢ao; ja as argilas Brasgel
e Cloisite Na“, a primeira tornada sédica industrialmente
e a segunda naturalmente soédica, apresentaram o sodio

em sua composi¢do [10]. O K,O e CaO e outros 6xidos
apresentaram-se em baixos teores. A PR apresentou valor
compativel com os reportados [10-13]. De maneira global
verificou-se que a argila possui composi¢do quimica tipica
das argilas bentoniticas [10-13].

Na Fig. 1 estdo apresentados os resultados de DRX das
argilas estudadas.

Analisando-se o difratograma da Fig. 1 (chocolate), obser-
vou-se: presenca do argilomineral esmectitico, caracterizado
pela distancia interplanar de 1742 A e 447 A, presenca de
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Figura 1: Difratogramas de raios X das argilas.
[Figure 1: X-ray diffraction patterns of the clays.]

quartzo, caracterizado pelas distancias interplanares de
427 A e 336 A; presenca do argilomineral esmectitico,
caracterizado pela distncia interplanar de 12,77 A e
444 A presenca de quartzo, caracterizado apenas pelas
distancias interplanares 4,27 Ae 3,36 A. No difratograma
da Fig. 1 (cloisite) verificou-se a presenca do argilomineral
esmectitico, caracterizada pelas distncias interplanares
1233 A, 447 A ¢ 3,12 A. De maneira global verificou-se
que as argilas possuem difratogramas tipicos das argilas

10 fo o
o o ATD s
3 1° s
g 8-10 {10 &
O >
:"'_20 E
eg 15 o
) o°
= 0 -30 16
Qg -20§
= -40 {25 &
-50

0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)

(Chocolate)
10 L] L] L] L) L] L] | 0
G o ATD &\i
oo 15 ©
T -5 n
@ O o
o 5 .10 e
c = {-10 €
o 8 o
e %-15' TG ©
5 £ 2; 18
* .25. &
4-20
-30 T T T r T T
0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)
(Brasgel)
10. L) L] L] L] L] L)
o ~
—_— 5' é
(&)
Q2 1 ATD ©
8 0 (ATD) 5 @
© o -5 ©
O 5 E
S + _10.
oo 4-10 o
o 2-15- T
= o ©
a £ -20- (TG) T
[7) 120 §
= 25 o
-30

200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)
(Cloisite Na*)

Figura 2: Analises térmicas das argilas estudadas.
[Figure 2: Thermal analysis of clays.]
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Tabela I'V - Resultados de viscosidades das argilas estudadas.

[Table IV - Viscosities results of clays.]

Temperatura  velocidade

Amostra de da dispersdo  de agitacdo tempo de VA (cP) VP (cP) Qualidade
Argila o cura (h) do resultado
°0) (rpm)
TA 1500 0 4,5 4,0
TA 1500 24 6,5 3,0
TA 17000 0 7,5 5,0
E} TA 17000 24 8,5 45 3
& 80 1500 0 5,75 4,5
80 1500 24 8,0 4,0 4
80 17000 0 12,75 5,0 1
80 17000 24 11,5 10,5 2
TA 1500 0 14,0 12,5 2
TA 1500 24 8,75 8,0 4
£ TA 17000 0 6,0 55
z TA 17000 24 7,0 6,0
:% 80 1500 0 16,75 14,0
O 80 1500 24 11,25 10,0 3
80 17000 0 6,75 55
80 17000 24 8,75 75
TA 1500 0 1,75 1,5
TA 1500 24 9,5 4,5 2
o TA 17000 0 3,0 2,5
& TA 17000 24 10,0 4,0 1
é 80 1500 0 3,0 2,0
S 80 1500 24 9,5 45 2
o 80 17000 0 7,25 1,5
= 80 17000 24 8,0 45 3
g TA 1500 0 125 1,0
© TA 1500 24 1,25 1,0 2
o TA 17000 0 1,0 1,0
e TA 17000 24 1,25 1,0 2
Z 80 1500 0 1,0 1,0
A 80 1500 24 1,5 1,5 1
80 17000 0 0,75 0,5
80 17000 24 1,5 1,5 1

1 — primeiro melhor resultado reologico / 2 — segundo melhor / 3 — terceiro melhor / 4 — quarto melhor Normatizagdo - VA>15cP e VP>4cP,

Petrobras EP-00011-A [14]

bentoniticas [10-13].

A Fig. 2 apresenta as curvas de andlises termodiferencial
e termogravimétrica das argilas.

Nas curvas de ATD da argila chocolate foram observadas
as seguintes transformacdes térmicas: grande banda
endotérmica com maximo em 150 °C, caracteristica da
presencga de dgua livre e adsorvida; banda endotérmica com
maximo em 572 °C, caracteristica da presenca de hidroxilas
da folha octaédrica; banda endotérmica com maximo em
864 °C, caracteristica da destrui¢do do reticulo cristalino
e banda exotérmica com maximo em 903 °C da nucleacdo

da mulita. Na curva ATG foram observados os eventos
caracteristicos da perda de dgua e perda de hidroxilas e
uma perda total de massa de cerca de 26%. Nas curvas de
ATD da argila Brasgel PA foram observadas as seguintes
transformacdes térmicas: grande banda endotérmica com
maximo em 155 °C, caracteristica da presenca de dgua livre
e adsorvida; banda endotérmica com maximo em 552 °C,
caracteristica da presenca de hidroxilas da folha octaédrica;
banda endotérmica com maximo em 797 °C, caracteristica
da destruicdo do reticulo cristalino e banda exotérmica com
maximo em 899 °C da nucleacdo da mulita. Nas curvas de
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ATG foram observados os eventos caracteristicos da perda
de 4gua e perda de hidroxilas e uma perda total de massa de
cercade 19%. Nas curvas de ATD da argila closite Na* foram
observadas as seguintes transformagdes térmicas: grande
banda endotérmica com maximo em 159 °C, caracteristica
da presenca de dgua livre e adsorvida; banda endotérmica
com mdximo em 710 °C, caracteristica da presenca de
hidroxilas da folha octaédrica; banda endotérmica com
maximo em 880 °C, caracteristica da destrui¢do do reticulo
cristalino banda exotérmica com maximo em 910 °C,
caracteristica da nucleagdo da mulita. Nas curvas de TG
foram observados os eventos caracteristicos da perda de
dgua e perda de hidroxilas e uma perda total de massa de
17%. Na Tabela IV estdo apresentados os resultados de
viscosidade aparente e pléstica das dispersdes obtidas com
argila Cloisite Na* e seus métodos de preparacao.

Como este padrdo de viscosidades ¢ tipico dos fluidos
de perfuracdo, foram utilizados as normas da Petrobras para
uma analise. Pode-se observar que muitas das amostras nao
atingiram os valores minimos estipulados pela normalizag@o
da Petrobras [14], fazendo com que seja necessaria a
classificag@o dos resultados como mais proximos da norma.

Tabela V- Distancia interplanar basal ( d
das argilas organofilizadas.

[Table V - Basal Interplanar distance (d,,) and intensity of
organoclay samples.]

o01) € intensidade

Amostra Ddl:ia(ng;a Intensidade (cps)
Chocolate HY CD 17,84+ 0,58 596,18 + 136,14
Chocolate HY SD 18,14 + 0,31 722,45+ 110,65
Chocolate WB CD 34,92 + 1,54 733,68 + 102,30
Chocolate WB_SD 35,09 + 1,09 817,62 + 88,27

Brasgel HY 19,13 £0,39 552,39 £ 65,82
Brasgel WB 37,13 +£0,92 890,14 £ 91,08
Cloisite HY 17,24+ 0,36 1038,66 + 131,25
Cloisite. WB 23,98 +0,72 942,33 + 142,89

A direita da Tabela IV pode ser vista a classificagio do
resultado por ordem crescente de 1 até 4. Vale salientar
que viscosidades aparente e plastica com valores proximos
indicaram um estado de floculagcdo, mesmo que os valores
estejam acima dos limites normalizados. Para amostras
Brasgel e chocolate sem defloculante os melhores resultados
de dispersdo ocorreram nas amostras agitadas a 17000 rpm;
para a amostra chocolate sem defloculante, praticamente nao
houve influéncia das variaveis de preparagdo [15]. O baixo
desempenho da closite Na* dispersa em altas velocidades
pode ser atribuido a um alto grau de delaminagao das
camadas e conseqiiente dificuldade de reagrupamento
em interacdes “face-to-edge”. E importante considerar a
presenga dos cations nas amostras de argila, sabendo-se que
um sistema bentonita-Na" ¢ altamente tixotrdpico, em razao
de uma espessa camada de agua bem orientada em torno de
cada lamela, dai as viscosidade elevadas do sistema com
sddio como cation interlamenlar, como no caso da closite
Na*, Brasgel e chocolate com defloculante. Estes mesmos
sistemas, na presenca de Ca*" e Mg?" presentes também
em todas as amostras, conforme Tabela III, ¢ o Na" ndo
interlamelar, sofrem sensivel reducao de viscosidade devido
a reversibilidade da troca catidnica e a redugdo da camada
de 4gua fixada as laminas de argila resultando, como no caso
da chocolate sem defloculate, e mesmo da com defloculante
em comparagdo com as demais argilas, em uma baixa
viscosidade [15]. Foi também efetuada uma correlagao
entre o método de preparagdo da dispersao e a eficiéncia do
processo de organofilizagdo, como forma de se verificar os
melhores resultados de reologia que corresponderiam aos
melhores resultados de organofilizagdo.

Na Tabela V estdo apresentadas as distancias
interplanares basais com suas respectivas intensidades
obtidas dos difratogramas das argilas organofilicas obtidas
a partir das argilas estudadas tratadas com os tensoativos
ionicos Praepagen HY e WB no teor de 60%.

O controle de orgofilizacdo por DRX estd contido na
Tabela V. O resultado médio da DRX, considerando-se

apenas a expansdo interplanar basal ( d,) e sua intensidade

Tabela VI - Perda de massa (%) das argilas organofilizadas com tensoativo Pracpagem HY ¢ WB.
[Table VI - Weight loss (%) of organoclays with surfactant Praepagem HY and WB.]

Média Minim Maxim
Argila Tensoativo  (Perda de massa) Desvio Padrao © ©
(%) (%)
(%)
HY 28,12 +1,10 27,02 29,22
Chocolate CD
- WB 40,71 +0,62 40,08 41,33
HY 28,12 +0,89 27,22 29,01
Chocolate_ SD
- WB 39,81 +0,55 39,26 40,36
HY 28,08 +1,17 26,90 29,25
Brasgel PA
WB 40,91 +0,51 40,40 41,42
. HY 27,58 +0,68 26,91 28,26
Cloisite Na*
WB 38,98 +0,76 38,22 39,75




H. S. Ferreira et al. / Ceramica 59 (2013) 277-284 283

em fun¢do de todas as varidveis de processo considerada
neste trabalho apresentam pequenas variagdes na distancia
interplanar ( d,,). Analisando a argila Chocolate CD, com
o tensoativo Praepagem HY a distancia interplanar media
(d,,,) €de 17,84(A) £ 0,58 e com intensidade média 596,18
(CPS)* 136,14, para a argila chocolate SD, com o tensoativo
Praepagem HY a distancia interplanar media ( d ) ¢ de
18,14(A) + 0,31 e com intensidade média 722,45 (CPS)+
110,65. Estes valores indicam que as amostras ndo tratadas
com defloculante sédico foram capazes de realizar trocas
cationicas de maneira mais eficiente que as amostras nao
tratadas. As demais varidveis ndo produziram diferencas
significativas com relagdo a distdncia interplanar e da
intensidade do pico. Analisando agora a argila chocolate
CD, com o tensoativo Pracpagem WB a distancia interplanar
media (d,,,) € de 34,92(A) + 1,54 ¢ com intensidade média
733,68 (CPS) + 10230, para a argila chocolate SD, com o
tensoativo Praepagem WB a distancia interplanar media
(d,,) € de 35,09 (A) £ 1,09 ¢ com intensidade média
817,62 (CPS)x 88,27. Estes valores indicam novamente
que as amostras ndo tratadas com defloculante sodico
foram capazes de realizar trocas catidnicas de maneira mais
eficiente que as amostras ndo tratadas. Como ja dito as
demais variaveis ndo produziram diferengas significativas
de distancia interplanar e intensidade. Para a argila Brasgel
com o tensoativo Praepagem HY a distancia interplanar
media (d,,,) € de 19,13(A) + 0,39 ¢ com intensidade média
552,39 (CPS) + 65,82. Para o tensoativo Pracpagem WB
a distancia interplanar media (d,,) € de 37,13(A) £ 0,92
e com intensidade média 890,14 (CPS) + 91,08. Esses
valores evidenciam como no caso da Chocolate que o
modifica a posi¢do do pico sendo as demais variaveis de
poucas ou nenhuma influencia. Para a argila closite Na*
com o tensoativo Praepagem HY a distancia interplanar
media ( d,,) ¢ de 17,24(A) = 0,36 e com intensidade
média 1038,66 (CPS)+ 131,25. Esses valores evidenciam
a pequena variagdo da distancia interplanar ¢ da
intensidade do pico de 17 (A), ndo se podendo considerar
as diferencgas significativas em fun¢do das varidveis de
processo envolvidas. Para o tensoativo Praepagem WB
consideragdes semelhantes pode ser formuladas, tendo em
vista que a distancia interplanar basal ( d ) média 23,98(A)
+ 0,72 e com intensidade médiam de 942,33 CPS=+ 142,89.
Observa-se também que a dispersdo de dados da distancia
interplanar basal ( d ;) € muito pequena e que a dispersdo
dos dados relativos a intensidade ¢ pequena. As diferengas
observadas entre as distancias interplanares basais ( d,)
entre os dois tensoativos deve-se aos diferentes tamanhos
de suas moléculas e aos diferentes arranjos na galeria.

Na Tabela VI estdo apresentados os resultados
estatisticos dos termogramas das argilas organofilicas
obtidas a partir das argilas estudas tratadas com o tensoativo
i6nico Praepagen HY ¢ WB no teor de 60%, com todas as
variaveis de processo apresentadas na Tabela I

O controle de organofilizagdo por  andlise
termogravimétrica estd contido na Tabela VI. Pode-
se observar que as amostras organofilizadas em fungao

das variaveis de processo consideradas neste trabalho
apresentaram pequena variagdo na perda de massa que
corresponde a quantidade de tensoativo intercalado.

Para amostra chocolate CD com o tensoativo HY o valor
médio foi de 28,12% + 1,1, este valor evidencia a pequena
variagdo na quantidade de tensoativo intercalado em
funcdo de todas as variaveis de processo envolvidas neste
trabalho. Para o tensoativo Preapagem WB consideragdes
semelhantes podem ser formuladas tendo em vista que a
quantidade de tensoativo adsorvido foi de 40,71% + 0,62
este valor evidencia a pequena variacdo na quantidade de
tensoativo intercalado em fungdo de todas as variaveis
de processo envolvidas neste trabalho. Para amostra
chocolate SD com o tensoativo HY o valor médio foi de
28,12% + 0,89, valor idéntico ao HY CD. Para o tensoativo
Preapagem WB observamos uma leve reducdo agora para
o valor de 39,81% + 0,55. Dai consideracdes semelhantes
podem ser formuladas tendo em vista a pequena variagao da
quantidade de tensoativo trocado.

Para amostra Brasgel com o tensoativo HY o valor
médio foi de 28,08% =+ 1,1, este valor, novamente, evidencia
a pequena variacao na quantidade de tensoativo intercalado
em funcao de todas as variaveis de processo envolvidas neste
trabalho. Para o tensoativo Preapagem WB consideragdes
semelhantes podem ser formuladas tendo em vista que a
quantidade de tensoativo adsorvido foi de 40,91% + 0,51
este valor evidencia a pequena variacdo na quantidade de
tensoativo intercalado em funcdo de todas as variaveis de
processo envolvidas neste trabalho.

Para a Cloisite Na* o valor médio para o tensoativo
Prepagem HY de 27,58% 0,68, este valor evidencia a
pequena variagdo na quantidade de tensoativo intercalado
em funcao de todas as variaveis de processo envolvidas neste
trabalho. Para o tensoativo Preapagem WB consideragdes
semelhantes podem ser formuladas tendo em vista que a
quantidade de tensoativo adsorvido foi de 38,98% =+0,76
este valor evidencia a pequena variacdo na quantidade de
tensoativo intercalado em funcdo de todas as variaveis de
processo envolvidas neste trabalho.

Uma analise conjunta das Tabelas IV, V e VI evidencia
que a viscosidades aparente e plastica, obtidas quando
da dispersdo das argilas que antecede ao processo de
organofilizagdo, nao interferem nos resultados finais
relativos a quantidade de tensoativos intercaladas sendo
consideradas variaveis importantes o tipo de argila, o tipo
de tensoativo e o tratamento com defloculante sodico.
Deve ser considerado que alguns dos pontos considerados
foram patenteados [16], os trabalhos resultaram de um
projeto FINEP, cujo o titulo “Argilas organofilicas para
uso como cargas nanométricas em matrizes poliméricas”
desenvolvidos pela Oxiteno S.A Industria e Comércio,
UFCG. UFSCar e UNICAMPI. As simplificagdes
operacionais no processo de organofilizagdo, resultante
deste trabalho, sdo costumeiramente utilizadas em nossos
laboratdrios, com resultados adequados, para incorporagdo
em matrizes poliméricas e fluidos de perfuragdo base
organicas. Os trabalhos de pesquisa considerando as
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variaveis de processos estdo sendo estendidos para novas
ocorréncias de bentonitas situadas em Municipios de Cubati
e Pedra Lavrada, PB.

CONCLUSOES

As variaveis consideradas pouco interferem no
processo de organofilizacdo, o que permitiu sua melhor
operacionalidade industrial, podendo-se destacar os seguintes
pontos: na preparacao da dispersdo que antecede o processo
de organofilizacdo, o uso de temperaturas ambientes, baixas
velocidades de agitagdo da ordem de 1500 rpm, tempo
de cura nulo, ¢ quando ao processo de organofilizagdo
pode-se destacar os seguintes pontos: uso de temperaturas
ambientes, baixas velocidades de agitacdo da ordem de
1500 rpm e tempo de cura do processo de organofilizagdo
de 24 h. Estas condig¢des de processamento sao mais simples
de execucdo do ponto de vista industrial o que resulta em
uma maior produtividade. Foram consideradas influentes as
variaveis: tipo de argila, tipo de tensoativo e tratamento com
defloculante sédico.
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