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Introducao

Nos Ultimos anos, grande interesse tem sido
demostrado no desenvolvimento de materiais
hibridos baseados em argilas. Desta forma, uma
série de trabalhos relata a funcionalizacdo de
caulinita com uma gama de moléculas
(aminodlcoois, polialcoois, alcéxidos e recentemente
com acidos piridino-carboxilicos)l. Estes materiais
sdo promissores suportes para catalisadores ou
ainda quando impregnados com metais de transicao
podem se tornar eficientes catalisadores L2 com
este proposito, no presente estudo relatamos a
incorporagdo de complexos piridino-carboxilicos de
niquel em caulinita”.

Resultados e Discussao |

Preliminarmente a argila proveniente do municipio
de S&o Simao, fornecida pela mineradora Darcy R.O
Silva e Cia foi purificada e caracterizada do ponto de
vista estrutural e morfolégico. A caulinita purificada
(Ka) foi utilizada nos experimentos de intercalacéo e
funcionalizacdo de acordo com metodologia
proposta por De Faria et al*.Desta forma, para a
intercalagdo com DMSO uma massa de 10 g de
caulinita foi mantida sob agitacdo e aquecimento a
60 °C junto a 180 mL de DMSO e 20 mL de agua
destilada, apés 10 dias essa mistura foi
centrifugada, sélido lavado com etanol e seco em
estufa por 48h a 80 °C.O precursor intercalado com
DMSO (Ka-DMSO) foi entdo utlizado para a
funcionalizagdo com o &cido piridino 2,6-
dicarboxilico (H,dpa), por meio do método do
deslocamento, que consiste em manter o material
aquecido a temperatura de 180 °C sob refluxo do
acido carboxilico por 48 horas, posteriormente, o
sélido obtido foi lavado em isopropanol e seco em
estufa a temperatura de 80 °C por 3 dias, este
material foi denominado (Ka-dpa). Para obtencao
dos complexos, 100 mg do hibrido Ka-dpa foram
adicionados a 10 mL de uma solu¢cdo aquosa de
NiCl, (0,1 mol.L™) sob agitacdo e aquecimento a
temperatura de 50 °C, por 3 horas. O solido obtido
foi entdo lavado em agua destilada por 5 vezes e
seco em estufa a temperatura de 80 °C por 3 dias. A
difracdo de raios X evidencia a insercdo das
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moléculas de DMSO e acido dipicolinico na caulinita
e demonstram a substituicdo das moléculas de
DMSO por dpa, uma vez que ocorre um aumento no
espacamento basal da argila de 11,14 A para 12,0
A. Apo6s a complexacdo ndo ocorre alteracdo no
espacgo interplanar basal da argila. Por meio da
espectroscopia de absorcdo na regido do
infravermelho observamos que na regido de 1653,
1469 e 1385 cm " caracteristica dos estiramentos
assimétricos e simétricos dos grupos carboxilicos
desloca-se para 1624, 1595, 1567, 1478 e 1383 cm™
apo6s a complexacdo com os cations Ni®*. Este
deslocamento confirma a coordenacdo dos cétions
junto aos grupos carboxilicos e ao anel piridinico
dos ligantes funcionalizados em caulinita.
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Figura 1. Espectro de absorcdo na regido do
infravermelho dos materiais Ka, Ka-DMSO, Ka-dpa

e Ni-(Ka-dpa).

Conclusodes

Os anions dpa foram eficientemente complexados
com os cations Ni** e uma vez que estes possuem 2
grupos carboxilicos apresentam grande estabilidade
térmica e quimica. Os complexos heterogeneizados
no espaco interlamelar da caulinita possuem
potencial atividade catalitica.
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