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Introducéo

A esfoliacdo de materiais lamelares apresenta
grande interesse para a sintese de nanomateriais
bidimensionais. A Hidrotalcita (HT) € um hidréxido
duplo lamelar (HDL) de magnésio e aluminio,
representado por [MgzAI(OH)g](CO3)os?4H,0.  Sua
estrutura é semelhante a da brucita, Mg(OH),, com
os cations Mg® e A" coordenados & seis ions
hidroxilas gerando lamelas positivas. Os fons CO4* e
algumas moléculas de HO ficam intercalados entre
essas lamelas. Devido as fortes interacbes
eletrostasticas e aos pequenos espacamentos
interlamelares, os HDLs resistem a esfoliagdo. No
caso da HT, o processo se torna particularmente
ainda mais dificil devido as fortes interacdes
existentes entre as lamelas e os fons CO,%. Na
literatura, a delaminacdo de HDLs tem sido atingida
por meio e modificacdo da regido interlamelar pela
intercalacdo de  moléculas organicas como
surfactantes anidnicos ou aminoacidos. Ha também
trabalhos sobre esfoliagdo de HDLs em formamida,
mas somente apds a troca do carbonato por outro
anion como nitrato por exemplo™.

No presente trabalho, relatamos estudos que
evidenciam a ocorréncia dos processos de
descarbonatacdo e de esfoliacdo direta da
Hidrotalcita (HDL-carbonato) em mistura dos
solventes organicos N,N-dimetilformamida (DMF) e
etanol.

___ Resultados eDiscussdo

A Hidrotalcita foi adicionada diretamente as misturas
contendo diferentes proporcdes (v/vV) de solventes
DMF-etanol: 1:0 (A); 1,5:1 (B); 1:1 (C); 1:1,5 (D); 0:1
(E). Os sistemas selados das suspensfes foram
mantidos sob agitagdo, a temperatura ambiente, e
conectados a frascos contendo ©lugdes saturadas
de Ba(OH),. A identificacdo por DRX do precipitado
branco (BaCO;) formado nesses, indicou a liberacédo
de CO, e, portanto, a decomposicdo dos ions
carbonato da HT. As porcentagens de perda de ions
CO3* em funcdo das proporcdes DMF-etanol foram
determinadas, sendo o maximo igual a cerca de 60 %
para aamostra C. O tratamento da HT com a mistura
DMF-etanol 1:1 (viv) também levou a formacdo de
uma dispersdo coloidal, apés repouso (Fig.l),
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indicando a ocorréncia de delaminacdo. A auséncia
de reflexdes da HT no difratograma de um filme obtido
a partir da dispersédo coloidal é tipica de material
esfoliado. A imagem TEM da dispersdo coloidal
(Fig.2) mostra particulas muito finas, enroladas nas
bordas, que s&o quase transparentes ao feixe
eletrénico do microscopio. As imagens AFM revelam
ainda que as particulas da dispersao coloidal exibem
dimensbes e morfologias muito distintas daquelas do
HDL-carbonato precursor (HT). Os espectros
vibracionais FTIR e FT-Raman, além de bandas
caracteristicas do HDL em 550 cm™ e 1060 cm™,
indicam a presenca de ions formiato nas amostras
tratadas (s € ns dos grupos —COO" observados em
1587 cm™, por FTIR, e em 1351 cm™, por FT-Raman,
respectivamente). Essa atribuicdo foi comprovada por
comparagdo com uma amostra de HDL contendo ions
formiato intercalados preparada no laboratério. A
perda dos ions CO;” e a intercalagdo de fons HCOO
pode ser atribuida a um processo de hidrélise da
DMF. A HT exibe carater basico e, nessa condi¢do, a
amida (HCON(CH3),) pode sofrer hidrélise gerando
jons formiato (HCOO') e dimetilamina (HN(CH,),)
como produtos.

LUy

Fig. 1- Efeito Tyndal no col6ide.

Conclusées |

Fig. 2- Imagem TEM.

O tratamento da HT com um mistura de DMF-etanol

1:1 (vv) leva a descarbonatac@o e a esfoliagdo das
lamelas. O processo é favorecido pela hidrélise da
DMF que gera ions formiato no meio reacional.
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