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Resumo: A estrutura de Hidróxido Duplo Lamelar da hidrotalcita carbonatada de magnésio e alumínio atrai 

grande atenção por suas propriedades adsortivas reversíveis em função do pH, além de serem versáteis quanto a 

modificações, permitindo cossubstiuições de cátions diversos, visando obter propriedades específicas. Neste 

trabalho, foram obtidas duas amostras pelo método da coprecipitação em pH constante, investigando os efeitos 

térmico e estrutural da cossubstituição do alumínio por crômio III. 
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INTRODUÇÃO 

As argilas com estrutura HDL (Hidróxido Duplo 

Lamelar) se forma por processos de recristalização de 

hidróxidos metálicos pouco solúveis quando são 

parcialmente substituídos por cátions trivalentes em 

meio alcalino e presença de ânions polivalentes, 

como o carbonato, fosfato, borato, entre outros. A 

composição do Hidróxido Duplo Lamelar em sua 

forma anidra pode ser representada genericamente 

pela formula M
+2

(1-x)M
+3

x(OH)2(CO3
-n

)x/n (Miyata, 

1971; Ay et al., 2011; Sahoo et al., 2014; Bhatta et 

al., 2015; Mills, 2016; Ashtami et al., 2020). 

A hidrotalcita carbonatada de magnésio e alumínio é 

a composição mais conhecida, mas apesar de ser 

possível de ocorrer em ambientes naturais, ainda 

assim é muito rara, pois exige água aquecida com pH 

básico, só encontrada geralmente em fontes termais. 

(Taylor 1973; Deer et al., 2000) 

A origem da estrutura HDL das hidrotalcitas naturais 

se deve à presença simultânea cátions de magnésio 

originados solubilização parcial de minerais calcários 

e de cátions de alumínio originados da solubilização 

de vários minerais, mais comumente, da gibbsita 

Al(OH)3. Estes minerais alcalinizam o meio e sofrem 

processo de dissolução-precipitação em presença 

ânion carbonato, que leva à cristalização e 

pilarização de uma estrutura característica (Taylor 

1973; Hofmeister e Platen, 1992; Duan e Evan, 

2005). 

A estrutura HDL só é possível devido à baixa 

solubilidade da mistura de hidróxidos e a carga 

parcial positiva gerada pela substituição do magnésio 

divalente por alumínio trivalente, sem mudança da 

estrutura do sólido, que é regida pela estrutura da 

brucita Mg(OH)2, com hidróxidos compartilhados 

entre os cátions de magnésio. Assim, a entrada de 

cátions de alumínio trivalente não altera a quantidade 

de hidróxido, mas a carga interna, que adsorve ânions 

para a compensação de cargas (Feitknecht, 1942; 

Forano et al., 2006; Tao et al., 2006). 

Nas hidrotalcitas naturais, cátions metálicos com 

estados de oxidação e tamanhos similares podem 

substituir parcialmente seus constituintes se 

estiverem presentes no meio alcalino de origem. Mas, 

o crescimento cristalino da estrutura HDL só ocorre 

se o ânion interlamelar for polivalente, de modo a 

ancorar de forma monodentada duas lamelas, 

estabilizando a estrutura tridimensional HDL 

(Miyata, 1980; Reichle, 1986; Boclair e Braterman, 

1999; Wiyantoko et al., 2015; Yu et al., 2017). 

As hidrotalcitas são susceptíveis a dissolução em pHs 

neutro-ácidos, mas sua dissolução tem efeito 

tamponante, entrando em equilíbrio rapidamente e 

parando o processo de dissolução. Por isso, são 

materiais aplicáveis em processo de liberação 

controlada de constituintes, servindo para diversos 

propósitos (Peterson et al., 1993; Crepaldi e Valim, 

1998; Gu et al., 2015). 
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Apesar de haver tolerância estrutural para a variação 

do grau de substituição de alumínio, há um intervalo 

de estabilidade estrutural, com fração molar de cátion 

trivalente entre 0,25 e 0,33 em relação à fração molar 

do cátion divalente formador do hidróxido duplo. 

Valores superiores a 0,33 implicam carga parcial 

positiva alta e demanda por aníons acima da 

capacidade de adsorção superficial. Já valores 

inferiores a 0,25 implicam em quantidade 

insuficiente de ânion de ancoragem para manter a 

estrutura pilarizada HDL estável (Miyata, 1975; 

Kanezaki, 1998; De Roy et al., 2001; Mills et al., 

2016; He et al., 2017). 

Alguns cátions metálicos, entretanto, especialmente 

de metais de transição, não são capazes de estabilizar 

a estrutura HDL, mesmo considerando diversas 

frações molares entre cátions divalentes e trivalentes 

e outros ânions interlamelares. Isso ocorre devido à 

geometria molecular de seus hidróxidos, mas 

fundamentalmente a susceptibilidade a desidratação 

para formação de oxi-hidróxidos ou mesmo óxidos 

em temperatura ambiente, como cobre II, manganês 

II, ferro III e crômio III. Mas, se adicionados como 

cossubstituintes isovalentes do magnésio e alumínio 

em pequenas quantidades, a estrutura HDL pode ser 

mantida estável (Irving e Williams, 1953; Cavani et 

al., 1991; Boclair et al., 1999; Rives e Ulibarri, 1999; 

Ulibarri et al., 2001; Crivello et al., 2005; Mills et al., 

2012; Barbosa et al., 2019). 

A espécie ancorada no espaço interlamelar contribui 

para a resiliência estrutural da hidrotalcita se tiver 

afinidade química com o constituinte majoritário, no 

caso, o cátion de magnésio na hidrotalcita de 

magnésio e alumínio. Por isso, o ânion carbonato, 

formador do carbonato de magnésio pouco solúvel, 

acaba sendo preferencialmente adsorvido no espaço 

interlamelar das hidrotalcitas naturais e também é o 

escolhido para a cristalização das versões sintéticas 

(Khan e O’Hare, 2002; Haynes et al., 2015; Zubair et 

al., 2017; Benício et al., 2018). 

Tanto a estrutura, como a composição e o mecanismo 

de cristalização pode ser mimetizada da natureza, o 

que significa que o método da coprecipitação 

(Feitknecht, 1942) é o mais promissor. Mas, a 

escolha do pH de precipitação, a concentração de 

cátions, a velocidade e a sequência de adição dos 

reagentes, temperatura de cristalização, entre outros 

parâmetros são essenciais neste processo (Miyata e 

Kumura, 1973; Rives, 2001; Forano et al., 2013; 

Jaiswal et al., 2014; Ahmed e Hussain, 2018).  

No método da coprecipitação, os hidróxidos podem 

ser formados em uma mistura de cátions previamente 

preparada, com o ânion hidróxido sendo adicionado 

conjuntamente com o ânion interlamelar de modo 

lento e contínuo, uma abordagem denominada de 

precipitação por elevação de pH. Neste caso, a 

estrutura acaba apresentando heterogeneidades 

devido a precipitação de diferentes estruturas devido 

a variação do pH do meio. Por isso, a precipitação 

em pH constante representa melhor a formação das 

hidrotalcitas naturais, podendo ser feita adicionado 

solução de cátions de ânions simultaneamente a um 

terceiro recipiente, uma abordagem denominada de 

precipitação em pH constante (Crepaldi e Valim, 

1998; De Roy et al., 2001; Barbosa et al., 2019). 

Apesar da precipitação por elevação de pH gerar 

estruturas HDL menos cristalinas, processos de 

recristalização por digestão a quente podem ser 

usados. Mas, independentemente de maior 

efetividade na cristalização da estrutura HDL, o 

método da precipitação em pH constante também 

requer recristalização, porque os subprodutos da 

síntese, como cátions de sódio e ânions nitrato ou 

cloreto, acabam presos no espaço interlamelar, 

ocupando espaço destinados a coordenação dos 

ânions carbonatos (Reichle, 1986; Cavani et al., 

1991; Occelli e Robson, 1992; Belloto et al., 2002; 

Barbosa et al., 2018). 

De qualquer modo, um processo de purificação é 

requerido no pós-síntese, pois se os precipitados 

deixarem a suspensão e forem secos, então alguns 

sais solúveis acabam por se cristalizar, geralmente 

cloreto ou nitrato de sódio, comprometendo a 

estrutura e as propriedades da hidrotalcita. Por este 

motivo, estruturas cristalinas e puras só são obtidas 

após um processo de lavagem com água destilada em 

vários ciclos e controle de condutividade iônica dos 

filtrados (Jaiswal et al., 2014; Barbosa et al., 2018). 

Depois de cristalizados e purificados, os precipitados 

devem ser secos em temperaturas que variam entre 

60 e 120 ºC e dependendo da aplicação, uma etapa 

final de trituração deve ser executada. Para 

composições de hidrotalcita mais estáveis, como a de 

magnésio e alumínio, a desidratação da argila só 

ocorre acima de 120 ºC, mesmo assim, apenas na 

superfície das partículas. A desidratação do espaço 

interlamelar só começa a ocorrer acima de 180 ºC, 

mas mesmo é reversível se o material for levado a 

nova recristalização (Kanezaki, 1998; Puttaswamy & 

Kamath, 1997; Barbosa et al., 2017). 

 

 

MATERIAL E MÉTODOS 

Foi usado o método da coprecipitação em pH 

constante para a obtenção de duas amostras de 

hidrotalcita, uma mimetizada da argila natural, com 

composição Mg0,7Al0,3(OH)2(CO3)0,15, denominada 

HTM e outra com 20 mol% de crômio III como 

cossubstituinte do alumínio, denominada de HTMC e 

com composição Mg0,7Al0,1Cr0,2(OH)2(CO3)0,15. 
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Foram preparadas duas soluções mistas de cátions 

com razão molar e quantidade requeridas para a 

obtenção de cada amostra, usando os reagentes 

aquossolúveis de nitrato de magnésio hexahidratado 

Mg(NO3)2.6H2O (Vetec), nitrato de alumínio 

nonahidratado Al(NO3)3.9H2O (Dinâmica), ambos 

para as duas amostras e adicionalmente o reagente de 

nitrato de crômio III nonahidratado Cr(NO3)3.9H2O 

(Vetec) exclusivo para a amostra HTMC. 

Em separado, foram preparadas duas soluções com o 

ânion precipitante de hidróxido e o ânion de 

intercalação interlamelar carbonato, com iguais 

concentrações e quantidades de reagentes para a 

precipitação de ambas as amostras, cada uma delas a 

serem misturadas com cada uma das soluções mistas 

de cátions preparadas paralelamente. 

Foram usados os reagentes de hidróxido de sódio 

NaOH (Dinâmica) e de carbonato de sódio Na2CO3 

(Vetec), dissolvidos em água destilada e 

homogeneizados imediatamente antes do preparo das 

amostras para evitar carbonatação ambiente. 

Cada amostra foi precipitada adicionando lenta e 

simultaneamente a solução de cátions e de ânions em 

um béquer reacional de 1 L com solução de 

hidróxido de sódio em pH 11 em agitação vigorosa 

até completa precipitação e a suspensão foi então 

aquecida até 60 ºC para início do processo de 

digestão a quente, permanecendo nesta condição por 

6 h para recristalização dos precipitados. 

Após resfriamento até próximo da temperatura 

ambiente, os béqueres foram vedados com filme 

plástico e deixados em repouso por 18 h para 

sedimentação. No dia seguinte, os precipitados foram 

filtrados em funil de Buchner com auxílio de bomba 

de vácuo e então lavados com porções de 500 mL de 

água destilada, com a coleta dos filtrados para 

controle do processo de purificação. 

A remoção dos resíduos solúveis de síntese foi 

controlada por medidas de pH e condutividade iônica 

através de um medidor AKSO, modelo 86505, até 

que os valores medidos se aproximassem dos valores 

da água destilada usada no procedimento. 

Com os precipitados purificados, for então efetuada 

uma etapa de secagem em estufa a 100 ºC por 24 h e 

uma etapa de trituração em almofariz de porcelana. 

As amostras foram divididas em três partes iguais e 

duas delas foram levadas a tratamento térmico 

adicional, a 300 ºC e 450 ºC, por 4 h cada patamar, 

para observar o processo de decomposição da 

estrutura HDL de cada amostra. 

A variação de cores e textura de cada amostra em 

função dos diferentes tratamentos térmicos pode ser 

visualizada na Figura 1. 

 

 

Figura 1. Aspectos das amostras HTM e HTMC 

secas a 100 ºC e calcinadas a 300 ºC e 450 ºC. 

 

As amostras obtidas por secagem a 100 ºC por 24 h 

foram analisadas quanto à morfologia através da 

técnica de adsorção-dessorção de nitrogênio a 77K, 

com um equipamento da marca Micromeritics, 

modelo ASAP2010. 

As isotermas obtidas foram então usadas para o 

cálculo da área específica superficial pelo método 

BET (Marsh e Rand, 1970) e de volume adsorvido 

em função do tamanho de poros, baseado no método 

BJH (Landers et al., 2013). 

Estas mesmas amostras secas a 100 ºC foram também 

analisadas por termogravimetria usando cadinhos de 

platina como porta amostras e submetidas a uma 

razão de aquecimento de 10 °C min
-1

 em fluxo de ar 

sintético de 60 mL min
-1

. Para estas análises, foi 

usado um equipamento da marca TA Instruments, 

equipado com módulo TGA-Q50. 

Os valores de massa em função da variação da 

temperatura foram convertidos para porcentagem de 

perda de massa (TG), sendo estas curvas submetidas 

à derivação em função da temperatura para obtenção 

das respectivas curvas DTG. 

Já as análises estruturais foram realizadas para ambas 

as amostras em cada tratamento térmico. Foram 

obtidos padrões de difração de raios X usando um 

equipamento Siemens D5005, com radiação KαCu 

filtrado com ferro, varredura θ/2θ de 20 a 70 º(2θ) e 

com passo de 0,02 º(2θ). 
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Os padrões de difração obtidos foram então 

comparados com padrões de difração de estruturas 

HDL e possíveis fases secundárias destes sistemas de 

óxidos e hidróxidos com base nos arquivos do banco 

de dados de difração JCPDS (2003). 

Para observar aspectos de hidratação e carbonatação 

das amostras em função da composição e do 

tratamento térmico, foram realizadas análise por 

espectroscopia na região do infravermelho com 

transformada de Fourier, obtendo-se 64 ciclos com 

resolução de 2 cm
-1

 no intervalo de comprimento de 

onda de 2,5 a 24 μm para obtenção dos espectros de 

absorção. Para estas análises foi usado um 

equipamento da marca Bruker, modelo Vertex 70. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Os gráficos de controle do procedimento de 

purificação das amostras são mostrados na Figura 2, 

Nas curvas da Fig. 2.A, referente a variação do pH 

dos filtrados, observa-se que ambas as amostras 

apresentam um decréscimo do pH dos filtrados para 

valores próximos ao da água destilada (pH = 7,6) 

usada no processo de lavagem partir do 6º ciclo, 

permanecendo constante até o 10º ciclo. 

Valores abaixo deste patamar não são possíveis, pois 

o produto de solubilidade destes sólidos hidroxilados 

gera um efeito tamponante e usar mais ciclos de 

lavagem só aumenta a dissolução dos precipitados. 

Entretanto, é possível observar que a amostra 

contendo crômio (HTMC) tem uma redução 

acentuada no primeiro ciclo de lavagem e depois 

reduz a queda até o 3º ciclo. Isso contrasta com a 

amostra HTM, que incialmente tem pouco 

decréscimo de pH e depois apresenta redução mais 

acentuada até o 5º ciclo. 

Como a redução de pH dos filtrados está relacionada 

com a remoção do excesso de NaOH usado como 

precipitante, pois o sal solúvel de nitrato de sódio é 

neutro e não influencia no pH, a amostra HTMC 

parece ter uma morfologia mais aberta, permitindo a 

remoção mais eficiente de cátions de sódio 

associados ao grupos hidróxidos logo no início. 

Este efeito também aparece nos perfis das curvas de 

condutividade iônica dos filtrados (Fig. 2.B). É 

possível observar que a queda da condutividade no 

primeiro ciclo de lavagem da amostra HTMC 

responde a redução de carga iônica com a remoção 

de hidróxido de sódio, observada na curva de pH e o 

mesmo perfil aparece nos ciclos intermediários, 

comparado com a variação de pH desta amostra. 

Como o patamar final da curva de condutividade da 

amostra HTMC é maior, é possível atribuir este 

comportamento a uma redução da solubilidade desta 

amostra em relação à amostra HTM. 

 

Figura 2. Controle multiparâmetro dos filtrados 

durante o processo de purificação das amostras HTM 

e HTMC: a) pH e b) Condutividade iônica. 

 

As isotermas de adsorção-dessorção das amostras 

secas a 100 ºC, com um perfil do tipo IV (IUPAC, 

1985), mas somente as amostras HTMC apresenta 

histerese em pressão relativa intermediária, associada 

à presença de mesoporos (Fig. 3.A). 

A amostra HTM apresenta aumento de volume 

adsorvido apenas na pressão de saturação (P/P0 = 1), 

indicando menor volume de poros. Este aspecto pode 

ser observado nas curvas de distribuição tamanho de 

poros (Fig. 3.B) e também pelas áreas superficiais 

BET junto aos nomes das amostras na Fig. 3.A. 

As curvas de distribuição de tamanho de poros BJH 

mostradas na Figura 3.B mostra que nenhuma das 

amostras apresenta volume adsorvido na região de 

microporos (< 2 nm). Na verdade, nenhuma delas 

exibe porosidade abaixo de 20 nm, mostrando se 

tratar de sólidos com porosidade hibrida entre 

mesoporos (de 2 e 50 nm) e macroporos (> 50 nm). 

Apesar de menor volume de poros, a amostra HTM 

apresenta predominância de mesoporos, enquanto a 

amostra HTMC tende a um aumento contínuo do 

volume de macroporos, quanto maiores se tornam os 

poros da amostra, se caracterizando como um sólido 

predominantemente macroporoso. 
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Figura 3. Isotermas de adsorção-dessorção (A) e 

Distribuição de tamanho de poros BJH (B). 

 

As análises termogravimétricas destas amostras são 

mostradas na Figura 4. As interpretações das origens 

das perdas de massa observadas se baseiam em dados 

similares da literatura (Puttaswamy e Kamath, 1997; 

Palmer et al. 2009; Barbosa et al. 2017). 

A amostra HTM (Fig. 4.A) apresenta maior 

hidratação do espaço interlamelar, com 16,0 % de 

perda até 230 ºC, contra uma perda de 15,2 % para a 

amostra HTMC (Fig. 4.B), que se finaliza em 200 ºC. 

Isso indica que a cossubstituição com crômio reduz o 

grau de hidratação do espaço interlamelar da 

estrutura HDL e também a resiliência à desidratação. 

Como a segunda perda de massa se refere ao 

processo de desidroxilação das lamelas e ocorre 

normalmente em dois estágios na hidrotalcita sem 

cossubstituições é possível inferir um aspecto 

importante associado à hidroxilação de superfície da 

amostra HTMC. 

O primeiro estágio de desidroxilação por 

condensação de hidroxilas vicinais da superfície 

externa das partículas de argila, entre 270 e 320 ºC, 

facilitada pela ausência de pressão de vapor 

característica do interior de poros ou espaço 

interlamelar. Por isso, o segundo estágio, associado à 

desidroxilação do espaço interlamelar ocorre em 

temperaturas maiores, entre 370 e 430 ºC. 

 

Figura 3. Análise Termogravimétrica das amostras de 

hidrotalcita: A) HTM e B) HTMC. 

 

Pelas curvas DTG se observa que o primeiro estágio 

da desidroxilação da amostra HTM ocorre no 

intervalo de temperatura característico e se separa do 

segundo estágio, que também ocorre no intervalo de 

temperatura esperado. Mas, na amostra HTMC, o 

primeiro estágio é incipiente e aparece apenas como 

um ombro do pico DTG do segundo estágio. 

Como a perda de massa por condensação de 

hidroxilas da amostra HTMC está mais localizada no 

intervalo de temperatura do segundo estágio, pode-se 

inferir que amostra contendo crômio possui maior 

resiliência à desidroxilação de superfície. 

A descarbonatação que ocorre acima de 430 ºC 

também revela que amostra HTMC possui menos 

carbonato interlamelar (perda de massa de 5,3 %) do 

que a amostra HTM (perda de massa de 7,9 %). 

Pelos padrões de difração de raios X das amostras de 

hidrotalcita HTM e HTMC obtidas nas diferentes 

temperaturas de tratamento térmico (Figura 5) se 

observa que somente a amostra HTM seca a 100 ºC 

(Fig. 5.A) apresenta fase única cristalina com 

estrutura romboédrica R-3m, de acordo com o banco 

de dados de difração JCPDS (2003), com grande 

similaridade de perfil com a fase de hidrotalcita 

carbonatada de magnésio e alumínio de referência 

(PDF 89-5434) deste banco de dados. 
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A amostra HTMC correspondente a mesma 

temperatura de tratamento térmico apresenta picos 

alargados e baixa intensidade, apesar de posicionados 

nos mesmo ângulos de difração características da 

fase de hidrotalcita romboédrica R-3m. Isto indica 

que o crômio afeta o ordenamento estrutural da 

estrutura HDL, mais acentuadamente para o 

ordenamento de longo alcance, mostrado pela 

ausência de picos de difração acima de 50 º(2θ).  

Observa-se que os picos da amostra HTMC também 

estão ligeiramente deslocados para ângulos menores, 

indicando expansão dos octaedros e do espaçamento 

interlamelar, dada a relação inversa distância 

coplanar e ângulo de difração (Muniz, et al., 2016), 

apesar da estrutura HDL nitidamente desordenada. 

 

 

 

Figura 5. Padrões de difração das amostras HTM e 

HTMC nas temperaturas de tratamento térmico de: 

A) 100 ºC, B) 300 ºC e C) 450 ºC. 

Com o aumento da temperatura de tratamento 

térmico das amostras para 300 ºC (Fig. 5.B) sofrem 

decomposição, com perda significativa de 

intensidade dos picos e surgimento de picos 

alargados de fase periclase característica de mistura 

de óxidos rica em óxido de magnésio (PDF 45-946), 

a qual se torna majoritária na temperatura de 

tratamento de 450 ºC (Fig. 5.C). 

Observa-se que a amostra HTM apresenta maior 

resiliência a decomposição térmica a 300 ºC, ainda 

apresentando predominância de picos da fase 

romboédrica R-3m, apesar de bem alargados e com 

sobreposições de picos da fase periclase. 

Na Figura 6 são mostrados os espectros de absorção 

no infravermelho destas amostras. A identificação 

das bandas de absorção foi feita com base em 

consulta em bibliografia especializada diversa, 

buscando informações sobre compostos com 

composições pertinentes às presentes nas amostras 

em estudo neste trabalho (Socrates. 1994; 

Vasconcelos et al., 2012; Mališová et al., 2018; 

Hossain e Ahmed, 2023). 

Nas amostras tratadas a 100 ºC (Fig. 6.A), observou-

se que a banda posicionada em 2,1 µm, referente ao 

estiramento do grupo hidróxido ν(OH) aparece mais 

intensa na amostra HTM, indicando maior grau de 

hidratação nesta amostra. Com o processo de 

decomposição da estrutura lamelar na temperatura de 

300 ºC (Fig. 6.B), está banda perde intensidade. 

Já a banda posicionada em 2,3 µm ν(H2O-M”) se 

refere à interação entre água e superfície metálica e 

aparece um pouco mais intensa na amostra HTMC, 

indicando diferenças na coordenação das moléculas 

de água com a superfície alterada lamelar alterada 

pelo crômio III. Com a decomposição da estrutura 

lamelar na temperatura de 300 ºC, ela desaparece. 

Merece atenção também a banda designada como 

ν(CO-HO-M), posicionada entre 7,0 a 7,5 µm, 

referente aos estiramentos da interação do ânion 

carbonato monodentado com a superfície de 

hidróxido metálico no espaço interlamelar, que é a 

mais intensa nas amostras secas a 100 ºC e a que 

mais sofre redução de intensidade com o aumento da 

temperatura de tratamento térmico, com maior efeito 

na amostra HTMC. 

Já as múltiplas bandas de deformação angular dos 

grupos hidróxidos da superfície lamelar interagindo 

com diferentes tipos de cátions, designada como 

δ(M’-OH-M”), distribuídas entre 10,0 a 19 µm, 

indicam o efeito acentuado da presença de crômio 

nas lamelas. Este mesmo efeito desestruturante do 

crômio também é observado na banda de deformação 

M-O dos octaedros de óxidos sólidos, designada 

como δ(MO6) nos espectros entre 21 e 24 µm. 
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Figura 6. Espectros de infravermelho das amostras 

HTM e HTMC tratadas termicamente nas 

temperaturas de: A) 100 ºC, B) 300 ºC e C) 450 ºC. 

 

Com a decomposição da estrutura HDL e a 

consequente formação da fase periclase em 450 ºC, 

este conjunto de bandas tendem a se sobrepor, 

formando um contínuo de bandas, refletindo a 

ressonância de vibrações em rede da mistura de 

óxidos metálicos, contendo alguns grupos hidróxidos 

superficiais e carbonatos bidentados associados aos 

cátions de magnésio. 

Ainda assim, a amostra HTM guarda algumas 

características da estrutura HDL em decomposição, 

com pequenas bandas sobressalentes nas posições 

típicas observadas na estrutura HDL da amostra 

calcinada a 300 ºC, o que não ocorre com a amostra 

HTMC nas mesmas condições de tratamento térmico. 

Tanto a banda de estiramento de carbonato metálico 

bidentado ν(MCO3), em 6,5 µm, como a banda de 

deformação do ânion carbonato no espaço 

interlamelar δ(CO3
-2

), aparecem menos intensas na 

amostra HTMC em qualquer temperatura de 

tratamento térmico, corroborando o resultado da 

menor perda de massa de descarbonatação observado 

por análise termogravimétrica. 

 

 

CONCLUSÃO 

O estudo térmico e estrutural promovido nas 

amostras de hidrotalcita carbonatada de magnésio e 

alumínio para averiguar os efeitos da cossubstituição 

do alumínio com crômio III mostrou haver 

significativo efeito desordenador das lamelas e do 

espaço interlamelar. 

Parte destes resultados parece estar relacionada à 

menor afinidade química do crômio com ânions 

carbonatos hidratado, menor resistência térmica de 

seu hidróxido à desidroxilação. Devido à rápida 

decomposição da estrutura lamelar na amostra 

cossubstituída com crômio é possível inferir que os 

ângulos formados pelos grupos hidróxidos nos 

octaedros são tensionados nos octaedros com crômio, 

muito provavelmente devido à geometria molecular 

imposta por este cátion metálico de transição. 
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