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Introducéao

A ressonancia magnética nuclear no estado sélido
(RMN-MAS) é uma espectroscopia poderosa, no que
tange tanto ao estudo da dindmica molecular quanto
na caracterizacdo de modificacbes na estrutura
quimica de um material. Esta em combinacdo com
outras técnicas analiticas permite investigar a
estrutura e propriedades de materiais lamelares
hibridos, como as argilas organofilicas, materiais com
grande aplicagdo como nano-cargas, na preparagéo
de nanocompodsitos poliméricos. O nudcleo mais
utilizado para observacdo tem sido o nucleo de
carbono-13 (°C).! Zhang® ao empregar a RMN-MAS
de silicio-29 (®Si), sugeriu que as modificacbes
provocadas pela insercdo da fase orgénica nas
lamelas da fase inorganica ndo causaram alteragdo
visivel nos sitios de Si tetraédricos. Por outro lado, o
nacleo de aluminio-27 ¢’Al) (spin 1=5/2, abundancia
natural 100%) é sensivel a alteragbes no numero de
coordenacdo, e variacdo dos angulos de ligacao.
Neste trabalho a RMN-MAS de *’Al foi utilizada como
sonda para o acompanhamento das altera¢cdes na
fase argila, provocadas pela presenca de fase
organica na estrutura do material lamelar.

Resultados e Discussao

Os espectros de RMN-MAS de #Al foram obtidos em
equipamento Varian INOVA-400 (104,3 MHz para
“’Al). Condicdes de aquisicéo: seqiiéncia de pulso D;-
P,-aq (decaimento de Bloch), P, (p/12) de 1 ns (para
propiciar condicdes quantitativas), n° de acumulacées
3000, intervalo entre os pulsos 0,3s. O cloreto de
aluminio hexahidratado (AICl;.6H,0) foi usado como
referéncia para os deslocamentos quimicos (0,0
ppm).

Nos espectros de RMN da argila brasileira antes e
apos insercdo de cadeia organofilica, contendo 18
atomos de carbono, nao foram observadas variacdes
significativas de deslocamentos quimicos dos sitios
de AlY. Nessas amostras, ndo ha sitios de aluminio
em substituicdo isomérfica na camada tetraédrica.
Por outro lado, nos espectros de RMN obtidos para
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duas amostras de argilas oriundas da regidao do
Wyoming (EUA), ap0s insercdo de cadeias de 12
carbonos e 18 carbonos foi observado que o0s
deslocamentos quimicos do nudcleo de Al-27 séo
diferentes. Foram observados sinais correspondentes
aos sitios de Al em coordenacdo octaédrica, entre 4
e 5 ppm, respectivamente, para ambas as amostras.
Entretanto, os sinais dos sitios de Al referentes a
substituicdo isomorfica de Si por Al apresentaram
perfil distinto. Esses sitios estdo proximos a regido
de troca, onde se localizam as moléculas da fase
organica dos materiais estudados. Entretanto, no
material hibrido, contendo o sal de amdnio com 12
atomos de carbono, um Unico sinal alargado, foi
obtido, com maximo em 63 ppm, ja para a amostra
com fase organica constituida de sal de amoénio com
18 atomos de carbono, pelo menos dois tipos de sitio
tetraédrico, localizados em 69 e 75 ppm, foram
detectados, este Ultimo ausente na argila de partida.

Esses resultados, inéditos na literatura, evidenciam
ser o nicleo de “Al uma sonda sensivel para o
acompanhamento das alteragfes estruturais nesses
materiais.

Conclusdes

A RMN-MAS de Al mostrou ser uma técnica
sensivel para o acompanhamento das alteraces
estruturais em materiais hibridos organico-inorganico.
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