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Introducao |

Hidroxidos duplos lamelares (HDLs) séo conhecidos
como trocadores anidnicos’. Estes materiais podem
ser descritos partindo da estrutura da brucita. A
substituicdo de Mg2+ por cétions trivalentes nesta
estrutura leva ao excesso de cargas positivas, o que
é compensado por anions e moléculas de agua que
se encontram intercalados, mantendo as lamelas
juntas, podendo originar uma estrutura tipo
manasseita, quando se tem uma proporgdo 2:1 de
fons Mg*/AI**.? Os HDLs tem sido empregados com
sucesso como suportes de paladio para constituicao
de catalisadores heterogéneos® em reacbes de
acoplamento cruzado para formacdo de blocos de
construgcédo de estruturas organicas complexas com
potencial emprego nas areas tecnolégica e
farmacéutica.

Resultados e Discussao |

O objetivo do trabalho é a sintese por coprecipitagdo
de HDLs em pH 10 avaliando-se o emprego de
tratamento hidrotérmico (80°C) em &gua milli-Q.
Posteriormente foi realizada a troca ibnica
empregando-se solucdo 0,02 mol/L de Na,PdCl, em
N,N-dimetilformamida aplicando-se a propor¢éo
molar Pd:HDL de 1:2 sob temperatura de 80°C
durante 24 horas.

Solugbes aquosas de Mg(NO3),.6H,O (0,006mmol)
e de AI(NO3)3.9H,0 (0,003 mmol) foram misturadas,
seguindo-se o gotejamento de NaOH 1 mol/L e a
precipitagdo de um soélido branco em pH = 10. O
tratamento hidrotérmico foi aplicado a algumas
amostras em tempos variaveis (Tabela 1). No final
da reacao, o produto foi filtrado e seco sobre estufa.
As diferentes sinteses estdo apresentadas na
Tabela 1. O sélido branco obtido foi devidamente
caracterizado por espectroscopia no infravermelho,
difratometria de raios X e andlise elementar CHN.

A analise por CHN mostrou uma maior quantidade
de carbonato e menor quantidade de nitrato para a
amostra 1. Com base nos difratogramas de raios X
(DRX) correspondentes (Figura 1A), estes
resultados evidenciam a relacdo entre a quantidade
de carbonato presente e a cristalinidade do material,
sendo ambos maiores para a amostra 1.
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Tabela 1. Estudo das diferentes condicdes de
sintese do HDL.

Amostra Tratamento Tempo de tratamento
hidrotérmico hidrotérmico
1 Sim 24 horas
2 N&o -
3 Sim 2 horas
4 Sim 6 horas
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Figura 1. Difratogramas de raios X.

O perfil de DRX da amostra 4 (ndo mostrado)
replicou o da amostra 1, evidenciando que tempos
de tratamento maiores que 6 horas néo influenciam
a cristalinidade. Inicialmente a amostra 2, com
menor teor de carbonato, foi submetida a troca
ibnica. O espectro de IV da matriz intercalada
mostrou a troca dos ions NOs; por PdCI42'. (@]
difratograma da matriz trocada (Figura 1B)
apresenta diferencas de intensidade quando
comparado ao do HDL, devido ao aumento da
desordem no material pela introducéo de ions
PdCl,*, conforme resultados obtidos por Mora et al®.

Conclusodes

O tratamento com agua milli-Q permite a obtencao
de um HDL puro e de alta cristalinidade. As trocas
ibnicas nas demais matrizes estdo em andamento.
O catalisador sintetizado seréa utilizado em reacdes
de acoplamento C-C do tipo Suzuki.
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