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Introducao

O processo de esfoliacdo de sélidos inorganicos
lamelares permite a obtengdo de uma nova classe
de materiais baseados em cristais isolados que
possuem uma das dimensdes (espessura da
lamela) em escala nanométrica (1-2 nm). As
particulas anisotrépicas esfoliadas podem ser
empregadas como blocos de construgdo (building
blocks) na producdao de nanocompdsitos hibridos,
filmes finos, sensores e sélidos porosos, entre
outros materiais.

Os hidroxidos duplos lamelares (HDLs) possuem
lamelas com carga residual positiva1, que se
empilham imobilizando espécies de diferentes
naturezas (organica, inorganica, polimérica etc.). O
processo de esfoliagdo de HDLs em meio orgénico
ou apolar tem sido explorado com maior freqiiéncia
e sucesso que em meio aquoso. Derivados
aniénicos de &cidos carboxilicos foram empregados
na esfoliagdo de HDLs em agua, mas o rendimento
em termos de quantidade de material esfoliado
ainda é baixo.

O objetivo do presente trabalho é modificar a
superficie dos HDLs através da intercalacdo com
espécie que possa promover o inchamento
osmético da estrutura inorganica em 4gua,
resultando em uma dispersdao de particulas
esfoliadas. Para tanto, a carboximetilcelulose
(CMC), um polimero aniénico derivado da celulose,
foi intercalado em HDL de zinco e aluminio (na
propor¢cdo molar igual a 2), empregando o método
da co-precipitagdo. Kang et al® prepararam HDL de
Mg®* e AI** intercalado com CMC, mas usando um
método que envolve maior nimero de etapas
(esfoliagédo do HDL-nitrato em formamida e posterior
re-empilhamento na presenca de CMC).

Resultados e Discussao |

O produto isolado (HDL-CMC) possui aparéncia
de gel e grande afinidade por agua. Devido a essa
caracteristica, o material foi seco por liofilizagdo. A
andlise de metais revelou que o solido possui razao
molar Zn**/AI** = 2,07. As porcentagens de carbono
(19,7%) e hidrogénio (4,23%) no material indicam
que o grau de imobilizagdo da CMC na estrutura
inorganica é alto. O difratograma de raios X do HDL-
CMC apresenta perfil de HDL e um pico na regiao
de baixo angulo que corresponde a um
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espacamento basal de aproximadamente 2,2 nm,
sugerindo a intercalagdo do polimero. O
difratograma nao apresenta picos de difracdo
relativos a CMC na forma sddica (reagente
empregado na sintese). O espectro vibracional no
infravermelho do HDL-CMC ¢ coincidente com o
espectro da CMC na forma sédica.

Os dados de andlise termogravimétrica,
calorimetria exploratéria diferencial e espectrometria
de massas (TGA-DSC-MS) realizada em atmosfera
de ar sintético revelam quatro regides de perda de
massa quando aquecidos até 1000°C. Nas duas
primeiras regides (picos DTG em 90°C e 200°C),
ocorre a eliminagdo de fragmentos m/z = 18,
referentes as moléculas de agua nao intercaladas e
intercaladas no material. Nas outras duas regides
(picos DTG em 300°C e 415°C), os fragmentos
possuem m/z = 18 e 44 (H,O e CO,), indicando a
decomposi¢cdo da CMC e desidroxilagao do HDL. O
perfil de decomposicdo da CMC sbdica é muito
diferente daquele do polimero intercalado: na
temperatura de 420°C toda a CMC imobilizada no
HDL foi decomposta ao passo que o término da
decomposicao para a CMC sddica se da em 600°C.

A microscopia eletrénica de varredura mostra a
presenga de agregados de aparéncia distinta
daquelas dos HDLs contento anions inorganicos
pequenos, sugerindo que o polimero influencia na
morfologia das particulas. O so6lido obtido por
liofilizagdo se dispersa facilmente em &gua
produzindo uma suspensdo estavel quanto a
sedimentagao.

Conclusoes |

O polimero carboximetilcelulose foi intercalado em
HDL de Zn-Al através de método que envolve
apenas uma etapa de sintese. A presenga da CMC
no espago interlamelar promove a hidratagdo do
material e sua dispersao em &agua. Estudos serdo
realizados para comprovar a esfoliagdo do HDL-
CMC em meio aquoso.
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