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Introducao |

Cucurbit[6]urilas (CB[6]) apresentam estruturas
ciclicas toroidais, compostas por seis unidades de
glicolurilas. Estas estruturas sdo simétricas e
possuem cavidades hidrofobicas, capazes de
acomodarem espécies variadas, para a formacgéo de
compostos de inclus&o'.

Hidréxidos duplos lamelares (HDL) sdo materiais
que possuem estrutura lamelar na qual uma
variedade de anions podem ser incorporados entre
as lamelas®. Estes compostos podem acomodar as
cucurbit[6]urilas entre suas lamelas, desde que
alguma outra espécie quimica anibnica também
esteja presente para manter a neutralidade das
cargas.

Neste trabalho, HDL de zinco e aluminio na
proporcdo 2:1 foram sintetizados com intercalagao
de diferentes espécies, a fim de estudar a
viabilidade da incorporacdo de cucurbit[6]urilas nas
estruturas lamelares. De maneira a identificar as
espécies intercaladas nos HDL, o material
preparado foi caracterizado por difratometria de
raios X (DRX), analise termogravimétrica (ATG) e
espectroscopia vibracional no infravermelho (FTIR).

Resultados e Discussao |

Os Zn,Al-HDL foram preparados pelo método de
coprecipitagdo dos seus respectivos nitratos a pH
constante igual a 8, controlado automaticamente.
Inicialmente, algumas das sinteses foram realizadas
a 40°C, resultando na formacéo de 6xido de zinco,
identificado pelos difratogramas de raios-X. Assim,
foi utilizado o procedimento de realizar todas as
preparagées a 20°C, eliminando o problema da
formacdo do 6xido. As sinteses foram feitas em
duplicata e, através dos difratogramas de raios-X,
pbde-se comprovar a reprodutibilidade de todas as
preparacoes.

O dodecilsulfato de sédio (DS) foi utilizado como
principal anion para as intercalagdes. Uma primeira
amostra foi preparada unicamente com esse
surfactante.  Outras duas amostras  foram
preparadas a partir de uma solugéo de DS saturada
com CB[6], sendo que em uma das solugdes a
saturacdo foi realizada a 20°C e em outra a 60°C, de
maneira a alterar a concentragédo deste macrociclico

no meio reacional. Por fim, foi preparada uma
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amostra apenas pela coprecipitagdo dos sais a pH
alcalino, sem adigdo de qualquer outra espécie, a
fim de ser intercalado o préprio nitrato contido nos
sais de zinco e aluminio, para posterior incorporagao
de CB[6].

Os dados de DRX indicam que o HDL intercalado
unicamente com DS apresenta distancia interlamelar
de 20,3 A. Por sua vez, as distancias interlamelares
fornecidas pelos difratogramas dos HDL preparados
com DS na presenca de CB[6] s&@o ligeiramente
alteradas (21,0 A e 20,6 A para CB[6] dissolvido a
20°C e 60°C, respectivamente), indicando a
incorporagdo da espécie de interesse e de maneira
diferente em cada um dos casos. Finalmente, o HDL
intercalado com nitrato  apresentou  distancia
interlamelar de 3,9 A. Este ultimo HDL, ao ser
colocado em contato por 24 horas em solugdo de
CB[6] a 60°C, sofreu alteragbes no seu arranjo
cristalino, mas de maneira ainda nao reprodutivel.

As medidas de ATG mostram nas trés amostras
preparadas com DS que a perda de massa é
completada a 850°C, mas com expressiva variagio
entre as massas dos residuos obtidos das amostras
sem e com CB[6] (38% no primeiro caso e média de
45% no segundo).

Os espectros FTIR comprovam a presenga de
DS pelas bandas em 2957 ¢cm™, 2920 cm™, 2872
cm” e 2851 cm™ atribuidas respectivamente aos
estiramentos v,sCHj, v;sCH,, v.CH; e v;CH, da
cadeia hidrofébica do surfactante. Por sua vez,
ambas amostras contendo CB[6] apresentam
banda, embora fraca, na regido de 1730 cm’,
atribuida ao estiramento das carbonilas deste
composto.

Conclusoes |

Ainda que nao tenha carga anibnica, o CB|6]
pode ser intercalado em Zn,Al-HDL pelo método de
coprecipitagdo a pH constante juntamente com DS.
A presenga do macrociclico no material sintetizado é
confirmada pelas técnicas DRX, ATG e FITR.
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