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Resumo:

Os hidroxidos duplos lamelares (HDLs) sao lamelas inorganicas compostas de
metais catidnicos intercalados com agua e anions na regiao interlamelar. Sao
materiais de baixo custo de sintese, podendo ser aplicados industrialmente como
catalizadores, antidcidos e também como adsorventes. Desta forma, o objetivo
desse trabalho foi realizar a sintese desse composto em trés diferentes propor¢cdes
de cétions e anions, além de realizar caracterizacdes da fisico-quimica destes
materiais. As sinteses foram feitas com sucesso, assim como a analise de ponto de
carga zero (PCZ), obtendo-se um valor do PCZ de 8,90 para o HDL 2:1; 9,25 para o
HDL 3:1 e 10,28 para o HDL 4:1. Assim, o material pode ser caracterizado como
cationico, consideracdo importante para futuras aplicacdes deste material. Outras
analises ainda estdo sendo realizadas, para a completa caracterizacdo deste
adsorvente.

Introducgao

Hidroxidos Duplos Lamelares (ou HDLs), também chamados de “hidrotalcitas”,
podem ser descritos como lamelas inorganicas compostas de metais catibnicos em
sua superficie intercalados com agua e anions na regiao interlamelar (POURFARAJ
et al., 2017).

A hidrotalcita natural tem sua estrutura composta por um carbonato de hidroxila de
magneésio-aluminio. A férmula desses compostos € dada por:

X-
X+ } .
[Mi‘_x MQI(OH)Z] [A%1 .yHZOl (Equacéo 1)

Onde M" e M" s&o0 os céations metalicos divalente e trivalente, respectivamente; A" é
0 anion com uma valéncia “n”; X é a razao molar entre os céations e y € o nimero de
moléculas de agua (MISHRA; DASH; PANDEY, 2018).

A variagdo na composicao dos HDLs leva a uma grande diversidade de funcdes que
esse produto pode desempenhar, o que permite aplicacbes como estabilizantes,
polimeros, antiacidos, para tratamento de &gua, na agroinddstria, na industria
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farmacéutica, como catalizador, e, na aplicacdo que sera foco nos trabalhos que
prosseguirdo este, adsorventes (MISHRA; DASH; PANDEY, 2018). Vérias formas de
caracterizacdo sdo utilizadas para determinar as caracteristicas estruturais das
hidrotalcitas, dentre elas se destacam: a determinagcdo do ponto de carga zero, ou
PCZ, que é um indice indicador do comportamento de uma superficie que se torna
carregada positiva ou negativamente em func¢ao do pH, sendo o ponto de carga zero
o valor requerido para que a carga do composto seja nula. A determinacdo desse
valor é importante uma vez que valores superiores ou inferiores a ele influenciam no
material escolhido para servir como adsorvato (APPEL et al., 2003); o BET (ou
ASAP), em que, pela andlise de isotermas de adsor¢cdo e dessorcdo de N, é
possivel calcular a area especifica, distribuicdo e tamanho de poros do material
(THOMMES et al. 2015); e o DRX, que fornece uma forma apropriada de se
investigar e analisar a superficie de materiais cristalinos, além dos espacamentos
das lamelas do adsorvente sintetizado (ATKINS; PAULA, 2009).

Portanto, o objetivo deste trabalho foi a sintese de hidroxidos duplos lamelares.
Para isso, foi realizada uma ampla fundamentacédo tedrica, a fim de encontrar o
melhor método para se produzir o HDL e também caracterizar o produto final.

Materiais e métodos

Os cétions escolhidos para a reacéo de sintese dos HDLs foram o Mg* e A** e o
anion, o CO3%. O método de sintese foi a coprecipitacdo a pH 10 e constante devido
aos melhores resultados encontrados neste trabalho. O método de pH constante foi
escolhido uma vez que apresentou quantitativos obtidos a partir de etapas
anteriores desse projeto e por também melhores resultados das bibliografias
consultadas.

Foram realizadas trés sinteses do mesmo HDL em trés diferentes propor¢cdes
molares dos céations de magnésio:aluminio, sendo essas 2:1; 3:1 e 4:1.

Amostras de cada um desses produtos foram enviadas para o Laboratério de
Adsorcgéo e Troca lonica (LATI) da UEM para que fossem realizados o BET ASAP
2020, feito nas condi¢cdes padrédo do equipamento Accelerated Surface Area and
Porosimetry System Plus modelo 2020TM Micromeritics, e o DRX, utilizando uma
faixa de varredura de 5 a 70° (26) e uma taxa de varredura de 2°(28)/min.

O PCZ foi realizado no Laboratdrio de Processos de Separacdo no Departamento
de Engenharia Quimica da UEM, para tanto foram preparadas 10 solucdes de
adsorvente com agua destilada, com variacdes iniciais de pH entre 2 e 11. Essas
amostras em duplicata foram deixadas em agitacdo por 24 horas em uma
incubadora rotacional Marconi MA-420, com velocidade de 150 rpm a temperatura
ambiente, apds esse tempo foi aferido novamente o pH das solucdes e determinou-
se 0 ponto de carga zero do HDL.

Resultados e Discussao

As trés sinteses do HDL de Mg:Al foram realizadas com sucesso e as massas finais
obtidas estdo apresentadas para as propor¢cbes de 2:1, 3:1 e 4:1 foram,
respectivamente de 11,8209 gramas, 11,2318 gramas e 11,7329 gramas.

As amostras enviadas para testes de DRX e BET ainda n&o foram analisadas, uma
vez dependem de equipamentos que sdo de responsabilidade de outro grupo de
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pesquisa e estdo com capacidade reduzida devido ao inicio da pandemia do covid-
19. Os resultados destas analises seréo obtidos nas proximas semanas.

Os testes de PCZ foram realizados em duplicata para cada um dos materiais
sintetizados. Com os resultados obtidos a partir da plotagem de gréficos de pH inicial
versus variacdo do pH, foi possivel obter o pH equivalente ao Ponto de Carga Zero
(pPHPCZ) para cada um dos HDLs sintetizados, como apresentado nos gréficos da
Figura 1:

a) PCZHDL Mg:Al 3:1 b) PCZHDL Mg:Al 2:1
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Figura 1: Graficos de variacdo do pH versus pH inicial para os HDLs Mg:Al, sendo a) 2:1; b)
3:1 e c) 4:1, com os respectivos erros e equacdes da reta obtidos.

Os valores médios apresentados para o PCZ dos HDLs 2:1, 3:1 e 4:1,
respectivamente 8,87; 9,27 e 10,09.

Os valores do pH do PCZ calculados para cada um dos compostos foi proximo,
como ja esperado para esses HDLs que possuem 0S mesmos cations e anion em
sua composicdo. Além disso, o resultado encontrado indica que os produtos
apresentam uma carga superficial positiva para sistemas que possuam o valor de pH
menor que 0 pHpcz, assim torna o sistema favoravel a adsor¢cdo de compostos
aniénicos no material, uma vez que é facilitada a aproximacao deste na superficie do
HDL pelas forcas de atracao eletrostética.
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Com a quantidade de HDL obtida nas 3 sinteses, foi possivel enviar uma quantidade
mais que necessaria de amostras para as analises, sobrando ainda uma certa
guantidade de produto, assim pode-se dizer que o método de sintese foi satisfatorio
pelo ponto de vista quantitativo. Os valores do pHpcz encontrados foram muito
importantes e significativos, uma vez que esse valor determina que o sistema
favorece a adsorcdo de substancias anidnicas, como a que sera utilizada em etapas
posteriores desse projeto. As caracterizacdes ASAP 2020 e DRX ainda aguardam
resultado para compor esta pesquisa. Os resultados conquistados até o momento
foram muito satisfatérios, frente as dificuldades enfrentadas durante o processo.

Conclusoes
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