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1. INTRODUGCAO (justificativa e objetivos)

Uma variedade de materiais pode ser classificado como lamelares, em raz&o de sua estrutura,
entre eles podemos citar: as argilas, fosfatos, silicatos lamelares, niobatos, titanoniobatos,
hidroxidos duplos lamelares e titanatos. Os titanatos lamelares de sddio e potassio podem ser
obtidos por diferentes metodologias, a mais utilizada é a reacdo no estado sblido,ou pelo
método do precursor polimérico desenvolvido por Pechini. A intercalacdo de moléculas
organicas nesses compostos proporciona a expansao das lamelas, que por sua vez permite a
insercdo de ions ou moléculas ainda maiores, com o propdsito de formar pilares no espaco
interlamelar. Esse novo campo de estudo, a pilarizacdo, que tem como foco principal
aumentar cada vez mais a area superficia dos titanatos, para uma eventual aplicacdo em
catélises. A pilarizacdo em sdlidos lamelares € possivel pela intercalacdo de substancias que
quando submetidas a aguecimento superior a 300 °C, perdem seus grupamentos organicos
deixando apenas 0s grupos que resistem as altas temperaturas, formando assm no espaco
interlamelar os pilares, que elevam bastante a area superficia dos titanatos. O TEOS esta
entre 0s reagentes mais utilizados na pilarizacdo dos titanatos, resultando pilares de silica, que
s80 t8o resistentes a altas temperaturas como a matriz e aumentam significativamente sua area
superficial.

2. METODOLOGIA

2.1 — Obtencdo do titanato e matriz &cida.

O titanato de potéssio (K,TisOg) foi preparado pelo método do estado sdlido, utilizando
quantidades estequiomeétricas do Oxido de titanio e o carbonato de potéssio aquecido a 800°C
por 40 horas. A matriz &cida (H,Ti4Og) foi obtida pela troca idnica do ion potassio da matriz
alcalina pelo fon hidrogénio do &cido cloridrico.

2.2 — Intercalacdo do agente precursor — Hexamina

Apos a obtencéo e caracterizacdo da matriz &cida, foi redizada a reacéo de intercalacdo com a
hexamina. Para observar a influéncia do agente precursor no processo de pilarizagdo, o agente
precursor foi usado em duas concentragdes, 0,15 mol L™ e 0,3 mol L™ ambos na razéo de
125mL por grama da matriz &cida, sob agitacdo constante em temperatura de 60° C por 10
dias.

2.3 — Pilarizagdo com TEOS.

Logo depois da insercdo do agente precursor, hexamina, foi feita a intercalacdo com TEOS,
usando quantidades diferentes, 25mL e 50mL de TEOS por grama do solido, sob agitacéo
constante em temperatura de 60° C por trés dias. O material foi lavado com acool e seco a
temperatura de 40° C.

2.4 — Caracterizacdo das amostras.

Foram necessérios os seguintes aparelhos. para difracdo de raios X, um difratdmetro modelo
Shimadzu XDR 6000 na faixa de 20 = 3 — 50°, com passo de 0,02° e tempo de passo de 2,0s,
utilizando como fonte de radiacdo o Cu Ka (A=1,54056) 40 kV e 30 mA.Os difratogramas
foram Gteis na determinagdo da fase cristalina de cada material.Os espectros de absor¢do na
regido do infravermelho foram realizados utilizando um espectrofotdbmetro Bomem, modelo
MB100, em pastilhas de KBr na regido de 4000 a 400 cm'’. Esta técnica foi utilizada para
caracterizagdo dos grupos quimicos presentes nos materiais A avaliagdo das variacOes
ocorridas nas medidas de area superficial e distribuicdo de poros foram realizadas por meio de
adsorcao de nitrogénio, utilizando um aparelho Micromeritcs ASAP 2010.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 — Sintese do tetratitanato de potassio K,Ti,Og e damatriz &cidaH,Ti4Og.

Os resultados de difragdo de raios X referentes a matriz K,Ti4sOg, mostram um conjunto de
picos caracteristicos da formagdo da fase desgjada, o pico em 20 = 10,21° referente a distancia
interlgmelar de 8,65 A, caracterizando a formacao da estrutura lamelar, conforme JCPDS 32-
0861.

3.2 — Intercalacdo da hexamina ha matriz acida.

O difratograma de raios X da matriz intercalada com a hexamina, cuja distancia interlamelar
era de 8,9 A, apds a intercalacdo de hexamina 0,15mol L™ e 0,3 mol L™ apresenta um
aumento liquido de 11,8 A.

3.3 —Insercéo do TEOS e calcinacéo.

A pilarizacdo geralmente é empregada com o objetivo de causar um aumento da érea
superficial dos materiais, tal qual, como os titanatos que sdo solidos que possuem baixa
area.De modo geral houve aumento da area superficial dos solidos com o processo de
pilarizacdo nas amostras que foram intercaladas com hexamina 0,15 mol L™.

4. CONCLUSAO

A pilarizacéo de silica no H,Ti4Oq, tendo 0 TEOS como agente pilarizante, ocasiona uma
relativa alteracdo na area superficial do sdlido, os resultados obtidos mostram que a
quantidade do precursor presente no sélido € um fator determinante no processo de formacao
de pilares naregido interlamelar.
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