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Resumo: Um dos grandes desafios no cenério atual enfrentado pelos paises situados nas
regides tropicais é o combate de doencas transmissiveis através da picada da fémea do
mosquito Aedes Aegypti, responsavel ndo somente pela transmissdo da Dengue, mas
também da febre Chikungunya e mais recentemente, pelos surtos de Zika virus na
América Latina. Uma estratégia para inviabilizar a maturacdo das larvas do mosquito
ocorre através da adicdo de pequenas quantidades de &gua sanitaria (solucdo comercial
2,5 % (m/m) de Hipoclorito de S6dio) em caixas d’agua, embora o processo tenha que
ser repetido semanalmente para que possa ser eficaz. Uma alternativa promissora ocorre
através da liberacdo gradual dos ions hipoclorito apos a sua intercalacdo em estruturas
lamelares trocadoras de &nions, também conhecida como Hidrdxidos Duplos Lamelares
(HDLs). Através desse sistema, ions hipoclorito intercalados podem ser substituidos por
outros anions presentes na dgua potéavel, permitindo a sua migracéo para 0 meio aquoso
e com isso, manter-se em niveis adequados para consumo humano e impedindo o
crescimento da larva do mosquito. Para tanto, propds-se a sintese de HDLSs intercalados
com ions hipoclorito e carbonato pelo método da co-precipitacdo e metodologias de
caracterizacdo do material formado. A determinacdo da concentracdo real da solucdo
comercial de agua sanitéria revelou o de 0,34 mol.L™. A massa de HDL produzida
apresentou um valor final superior a massa tedrica, indicando que nao apenas a fase
HDL foi produzida. Na caracterizagdo do solido produzido, observou-se que a
quantidade de hipoclorito nesse sélido foi de apenas 14,17 % do valor esperado. A
dissolucdo da estrutura do HDL com &cido nitrico e posterior gotejamento com solugéo
de nitrato de prata indicou a presenca de ions cloreto no sélido, que também esta
atuando em conjunto com os ions hipoclorito como contraions da fase inorganica
lamelar. Os resultados de titulometria ndo acusaram a presenca de ion hipoclorito em
solucdo mesmo com diluigdo de duas ordens de grandeza na concentragdo da solugéo
titulante, indicando que a cinética de liberacdo do ion hipoclorito intercalado em

solucdo é muito baixa, inviabilizando o uso desse sistema intercalado como larvicida.
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1. INTRODUCAO

Os Hidroxidos Duplos Lamelares fazem parte de uma classe de compostos
conhecidos como materiais inorganicos lamelares. Descoberto na Suécia por volta de
1842, o mineral hidrotalcita, um hidroxicarbonato de magnésio e aluminio, teve seu
nome definido em funcdo de uma caracteristica particular: similarmente ao talco, um po
branco é obtido quando o sélido é triturado®. Na mesma época também foi encontrada a
piroaurita, um hidroxicarbonato de magnésio e ferro, cujo nome se deve a semelhanca
com o0 ouro quando aquecido. Posteriormente, descobriu-se que a piroaurita e a
hidrotalcita sdo isoestruturais. Manasse foi o primeiro pesquisador a propor uma
féormula para a hidrotalcita ([Mg¢Al,(OH),¢]C05.4H,0) e outros minerais isomorfos,
além de observar que fons carbonato sdo essenciais nesse tipo de estrutura’.

Esses compostos sdo formados pelo empilhamento de camadas de hidréxidos mistos
de cétions divalentes e trivalentes contendo anions hidratados entre as camadas que
podem ser inorganicos ou organicos®>. As camadas inorganicas dos HDLs podem ser
empilhadas de acordo com duas simetrias diferentes, resultando em celas unitarias
romboédrica ou hexagonal. A maioria dos HDL sintéticos apresenta cela unitaria
romboédrica e, com muito menor frequéncia, cela hexagonal; apenas os HDLs com
proporcdo M(11)/M(111) igual a 1 apresentam cela unitéria ortorrdmbica®. Os HDLs
apresentam formula geral [M&" M2 (OH);| (A" ) /n.zH,0 (M = fon metalico e A™~
= anion interlamelar) e uma estrutura derivada da brucita, um mineral de férmula
minima Mg(OH),, no qual os cations magnesio estdo localizados no centro de
octaedros, que possuem anions hidroxila em seus Vvértices. Esses octaedros
compartilham suas arestas formando camadas planas e neutras, que sdo mantidas juntas
por ligaces de hidrogénio. Quando, na estrutura do tipo da brucita, cations bivalentes
sdo isomorficamente substituidos por cations trivalentes, a lamela passa a apresentar
uma carga residual positiva. Para que o sistema adquira a eletroneutralidade, é
necesséria a presenca de anions entre as lamelas, que juntamente com moléculas de
agua promovem o empilhamento das camadas do hidréxido duplo com um dominio
interlamelar pouco ordenado. Nesse caso, as lamelas sdo mantidas juntas ndo apenas por
ligacOes de hidrogénio, como no caso da brucita, mas pela atracdo eletrostatica entre as
lamelas positivamente carregadas e os anions interlamelares®, como pode ser observado

na Figura 1.



Figura 1. Estrutura da hidrotalcita ([M gsAl,(OH)1¢]C05.4H,0).

Os HDLs podem ser sintetizados por diferentes rotas e com composices quimicas
variadas, determinando, assim, suas caracteristicas e propriedades, além de possibilitar a
producdo de materiais de acordo com a finalidade desejada® Isso ndo significa que a
obtencdo de compostos seja mais facil, mas que diferentes métodos podem ser adotados
em funcdo do composto desejado. Dentre os métodos mais utilizados, pode-se destacar:

(a) Precipitacdo em pH varidvel: o método consiste na adicdo de uma solucéo
contendo os sais de dois (ou mais) cations (di e trivalentes) metalicos sobre uma solugéo
contendo hidréxido e o anion que ocupara a regido interlamelar do material;

(b) Precipitacio em pH constante (co-precipacdo): consiste na precipitacdo
simultdnea dos hidréxidos dos cations metélicos, numa solucdo contendo o anion
desejado, a um pH definido;

(c) Reacdo de deposi¢do/precipitacdo: reagdo de uma suspencdo aquosa do 6xido do
metal divalente com uma solucéo trivalente e o anion desejado;

(d) Sintese hidrotérmica: neste método os cations na forma de 6xidos sdo suspensos
em agua e sobre esta suspensédo é adicionada uma solucdo do acido do anion ou forma
anidra do mesmo (C0O,, NO,). A reacdo € realizada em elevada temperatura e pressao.

O método da co-precipitacdo é o mais utilizado entre todos estes, pois pode ser
realizada em alta ou baixa saturacdo, as duas formas apresentam uma baixa
concentracdo de reagentes, temperatura entre 60 a 80 °C, varia¢do do pH entre 8 a 10, a
lavagem pode ser realizada com &gua destilada e a secagem é feita em temperaturas
abaixo de 120 °C™.



Visto isso, é possivel a producdo de inimeros tipos de HDLs variando os cétions e
suas proporcdes, além da substituicdo do anion intercalado, permitindo uma grande
variedade de aplicacdes diretamente ligadas &s suas caracteristicas como composicao,
cristalinidade e estabilidade térmica. Tais materiais tém sido muito estudados nos
altimos 20 anos com base no grande potencial de aplicagdes nas mais diversas areas da
quimica. Entre as aplicacbes mais exploradas, podem-se citar 0 uso como adsorventes,
trocadores idnicos, estabilizadores poliméricos, catalisadores, formacdo de compaositos
para obtencdo de matrizes de liberagdo controlada de farmacos, dentre outras®.

O hipoclorito de sddio (NaOCIl) é empregado como desinfetante e pode ser
encontrado principalmente na forma de uma solugdo comercial diluida conhecida como
agua sanitaria. Os compostos alvejantes tem como funcdo descolorir roupas e tecidos,
branquear, desinfetar superficies e roupas e € largamente empregado na assepsia de
instalacdes e vestuario®.

As diversas solucbes aquosas disponiveis de hipoclorito de sdédio apresentam uma
caracteristica que deve ser considerada em qualquer das aplicacbes citadas
anteriormente: é instavel na sua forma concentrada (13 % de cloro ativo), e, por isso,
perde, com o tempo, parte de sua eficacia. Essa perda pode ser inicialmente de 0,2 % a
0,3% ao dia e depois diminui®. A solucdo de hipoclorito de sédio possui atividade
antimicrobiana pronunciada, eliminando inclusive esporos bacterianos em um curto
intervalo de tempo, sendo ainda capaz de reagir com a matéria organica. Estes efeitos
séo dependentes da concentracdo, pH, tempo de atuagdo, temperatura da solugdo e da
quantidade de matéria organica presente’.

Um Estudo realizado pela Escola Superior de Agricultura Luiz de Queiroz, da
Universidade de Sdo Paulo (ESAL/USP), em parceria com a Abiclor constatou que o
produto é 100 % eficaz na eliminagdo de larvas do mosquito Aedes Aegypti, 0
transmissor da dengue®. A dengue é uma doenca infecciosa aguda, descrita hoje como a
principal arbovirose tropical em termos de morbidade e mortalidade. E transmitida pela
picada de fémeas infectadas de mosquitos hematofagos dos géneros Aedes,
principalmente pelas espécies Aedes Aegypti e Aedes Albopictus, sendo considerada a
doenca de transmiss&o vetorial com maior crescimento no mundo®.

O virus Dengue (DENV) é o agente causador da dengue, atualmente um dos mais
importantes desafios para a salde publica mundial entre as doencas emergentes. A
palavra dengue tem origem espanhola e quer dizer melindre, manha, uma referéncia ao

estado de moleza e prostracdo que o individuo fica submetido ao ser infectado’.



As primeiras notificagdes de epidemias de dengue ocorreram em 1779 no Cairo
(Egito) e em Jacarta (Indonésia), registradas por David Bylon e August Hirsch. No ano
seguinte, na Filadelfia (EUA) foi observada uma doenca denominada inicialmente febre
quebra-o0ssos. Durante quase 200 anos a dengue foi considerada benigna e ndo fatal. Em
1903, Graham apontou a importancia do Aedes Aegypti na transmisséo do agente, o que
foi confirmado anos depois e, em 1907, Ashuburn e Craig reconheceram a etilogia viral
da febre classica da dengue®.

A incidéncia de dengue em todo o mundo aumentou dramaticamente nas ltimas
décadas. Juntamente com o aumento das areas infestadas com o vetor, aumentou o
nimero de regibes onde ocorre a transmissdo da doenca e 0 numero de pessoas
susceptiveis a picada do mosquito. A Organizacdo Mundial de Saide (OMS) estima que
hoje, a dengue se distribui em uma larga faixa abaixo e acima do Equador, 35 ° Norte a
35 ° Sul, e aproximadamente trés bilhdes de pessoas vivem nas areas de risco de contrair
essa doenca. Dentre os milhdes de casos de dengue classica (DC) — em torno de 100
milhdes, anualmente, cerca de 500 mil evoluem para os quadros graves da Febre
Hemorragica da Dengue (FHD)/Sindrome do Choque da Dengue (SCD), sendo
notificados anualmente cerca de 22 mil 6bitos, principalmente em criancas®.

Na Regido Norte, os municipios de Manaus (AM) e Rio Branco (AC) apresentaram
0s maiores nimeros de casos notificados, com 53.668 e 16.677 casos, respectivamente.
Esses dois municipios foram responséveis por 62 % dos casos notificados na regiao®.

A Dengue hoje é objeto da maior campanha de salde publica do Brasil, que se
concentra no controle do Aedes Aegypti, Unico vetor reconhecido como transmissor do
virus dengue em nosso meio. O Aedes Aegypti € um inseto intimamente associado com
0s seres humanos e suas habitacfes. Nesse ambiente, 0 mosquito encontra ndo apenas a
fonte para sua alimentagdo, mas também condi¢cBes adequadas para completar seu
desenvolvimento. No Brasil 0 mosquito encontra-se altamente adaptado e a area

infestada est4 em expansao®.

2. OBJETIVOS

O objetivo geral do presente projeto de pesquisa tecnoldgica é desenvolver materiais
inorganicos lamelares intercalados com o anion hipoclorito para utilizacdo em sistemas
de liberacdo controlada/sustentada como forma de combate ao vetor do mosquito da

Dengue.



Os objetivos especificos sdo os seguintes: (a) preparar HDL contendo anion

hipoclorito; (b) efetuar a caracterizacdo quimica e estrutural do material lamelar obtido;

(c) estudar os perfis de liberacdo do anion hipoclorito do HDL para o meio liquido

através de reacGes de troca ionica; (d) avaliagdo do uso do HDL intercalado com anions

hipoclorito.

3.

MATERIAIS E METODOS

3.1.Reagentes utilizados

Nitrato de Prata (AgNO3) (IMPEX)

Tiossulfato de Sédio (Na,S,03) (CINETICA)

lodeto de Potéassio (KI) (CRQ)

Acido cloridrico concentrado (HCI) (NUCLEAR)

Amido de Milho (KIMIMO)

Agua Sanitaria (ECONOMICA)

Hidroxido de Sodio (SYNTH)

Cloreto de Magnésio hexaidratado (MgCl, 6H,0) (CINETICA)
Cloreto de Aluminio hexaidratado (AICI; 6H,0) (SYNTH)
Dicromato de Potassio (K,Cr,0;) (CINETICA)

. Materiais utilizados

Bureta de 25 mL

Vidro de reldgio

Pipetas volumétricas e cilindricas de 1 mL, 5 mL, 10 mL, 50 mL
Bast&o de vidro

Provetas de 10 mL, 15 mL e 50 mL

Erlernmeyers de 125 mL, 250 mL e 500 mL

BalBes de fundo chato de 10 mL, 50 mL, 100 mL e 250 mL
Béqueres de 50 mL, 100 mL, 250 mL e 500 mL

Pistilo e cadinho

Pipeta de Pasteur

Suporte universal, garras e mufas

Dessecador

Silica gel



e TermOmetro

e Manta de aquecimento - COTHERM HOT PLATE 180

e Agitador magnético - FISATOM MOD. 751

e Estufa microprocessadas para secagem - SPLABOR SP-400

e Medidor de PH/MV/ISE/°C HANNA INSTRUMENTS H198185
e Balanca semi-analitica - SHIMADZU AUY220

3.3. Métodos
3.3.1. Determinac&o de Hipoclorito em Agua Sanitaria
3.3.1.1. Padronizacdo da Solucgéo de Tiossulfato

Foi pesado 0,16 g de dicromato de potassio seco previamente na estufa por 3 horas.
Essa amostra foi dissolvida em 50 mL de &dgua e depois adicionado 2 g de Kl e 8 mL de
HCI em um Erlernmeyer de 250 mL, o que fez a solucdo adquirir uma cor castanha.
Essa solugéo foi colocada em agitacdo constante enquanto na bureta de 25 mL foi
adicionada a solucdo de Na,S,03. Entdo a titulacdo teve inicio depois que se adicionou
2 mL de amido na solucéo e sé foi interrompida quando a solu¢cdo passou do azul escuro

para o branco. Esse procedimento foi feito em triplicata.

3.3.1.2. Solugéo indicadora de Amido
Foi pesado 0,5 g de amido em um béquer de 100 mL e adicionou-se 50 mL de agua
destilada. Essa mistura foi aguecida com uma chapa de aquecimento e continuamente

agitada com um bastdo de vidro até formar uma solucdo homogénea.

3.3.1.3. Solucao de lodeto de Potéssio
Foi pesado 0,768 g de iodeto de potassio em um béquer de 50 mL. Entdo se
adicionou 10 mL de agua destilada para que o iodeto se ficasse em solugdo, assim se

transferiu essa mistura para um baldo volumétrico de 50 mL e avolumou-se.

3.3.1.4. Solucéo de &cido cloridrico
Em um baldo volumétrico de 100 mL foram adicionados inicialmente 50 mL de
agua destilada e posteriormente foi adicionado 1,62 mL de HCI. Por Gltimo, o menisco

do baldo foi acertado utilizando mais dgua destilada.



3.3.1.5. Determinacao da concentracdo de hipoclorito na agua sanitaria

Inicialmente foram pipetados 25 mL da solugdo comercial de &gua sanitéria e o
volume foi transferido para um baldo volumeétrico de 250 mL, com posterior adigdo de
agua destilada até acertar o volume. Desse baldo foram retirados 25 mL e o volume foi
transferido para um Erlernmeyer de 250 mL.

Posteriormente adicionou-se ao Erlenmeyer 15 mL de agua destilada e 20 mL de
solucdo de KI, além de 20 mL de solucdo de HCI 0,2 M. Apo6s a adicdo da solucédo acida
iniciou-se a titulacdo e posteriormente ao inicio houve a adicdo de 2 mL da solucdo de
Amido 1%. A titulacdo procedeu até o ponto de viragem, na transicdo do azul escuro

para branco. Esse procedimento foi feito em triplicata.

3.3.2. Preparo de HDL intercalado com ion hipoclorito

O HDL foi produzido pelo método de co-precipitacdo, utilizando 225 mL de uma
solugdo contendo cloreto de aluminio e cloreto de magnésio na proporgao 2Mg*": 1A
(6,5056 g de MgCl, 6H,0 e 3,64665 g de AICI; 6H,0) dissolvidos em agua destilada.
Essa solugdo foi entdo adicionada gota a gota em um béquer de 1000 mL contendo
solucdo diluida de agua sanitaria (67 mL de &gua sanitaria comercial em 300 mL de
agua destilada) mantida sob agitacdo constante com auxilio de uma barra magnética.
Para a preparacdo desse HDL, a propor¢do empregada de intercalante para os ions
aluminio foi de LAI** : 1,5 CIO". Inicialmente, O pH da solucéo intercalante foi ajustado
para 9 e durante o procedimento de adi¢do dos ions metalicos, foi mantido entre 9 e 10
durante a adic&o da solucdo salina com auxilio de uma solugo 0,2 mol.L™ de hidréxido
de sodio para o controle do meio reacional. Assim que toda a solucdo de metais foi
adicionada, a agitacdo foi cessada, ocasionando na deposicdo das particulas em
suspensdo no fundo do béquer. Apds um intervalo de tempo, a agua contida na
superficie foi retirada com o auxilio de uma pipeta e mais dgua destilada foi adicionada
em seguida, para que assim 0s ions remanescentes da reacdo de producdo do HDL
(principalmente o cation sédio e o anion cloreto) pudessem ser separados da fase solida.
Esse procedimento foi repetido até que a 4gua retirada ndo se tornasse turva na presenca
de uma solugédo diluida de AgNO3;. O material umido foi colocado em um dessecador
contendo de silica gel ativada previamente a 110 °C por 2h, por um periodo de uma

Semana.



3.3.3. Preparo de pastilha com o HDL de hipoclorito produzido

Primeiramente foi pesado 0,200 g do HDL produzido previamente seco e
pulverizado, utilizando uma balanca semi-analitica. Essa massa foi compactada com o
auxilio de um pastilhador mecanico, resultando na formacdo de pastilhas com 1 cm de
didmetro. A pastilha produzida foi entdo colocada em um béquer de 500 mL contendo
200 mL de &gua mineral. Entre os intervalos de 1h, 3h e 5h, retirou-se uma aliquota para
a realizacdo de uma titulacdo para determinar a quantidade de hipoclorito liberada para

0 meio aquoso.

4. RESULTADO E DISCUSSAO

Na determinagdo do hipoclorito em solucdo de &gua sanitéria ocorreram diferentes
mudancas de cores atribuidas a formacéo de diferentes intermediarios a medida que os
reagentes hipoclorito de sodio, acido cloridrico e amido se combinavam até resultar na
formagdo do complexo amido-triiodeto™. Assim, inicialmente tem-se a reacéo entre o

hipoclorito de sodio e o acido cloridrico para a formagao de &cido hipocloroso.

NaOCl(aq) + HCl(aq) - HOCl(aq) + NaCl(aq)

Esse acido formado, juntamente com &cido cloridrico em solugéo é capaz de oxidar
os ions iodeto inicialmente presente a ions triiodeto (l37), que tornam a solucéo final

castanha, segundo a seguinte reagéom:

HOCl(aq) + HCl(aq) + 31_(aq) 4 l:;(aq) + ZCl(_aq) + Hzo(])

Os ions triiodeto formados reagem com as cadeias de amido em suspensdo para a
formacdo de um complexo amido-triiodeto, alterando a coloracdo da solugéo para azul

escuro. A reacdo pode ser simplificadamente descrita como:
I3 + amido — [I3][amido]

Assim, esse produto é titulado pela solugdo padronizada de tiossulfato de sédio,

resultando na reducgdo dos ions triiodeto para gerar novamente ions iodeto, além do ion



ditionato e Amido, que faz com que a solucéo se torne incolor, indicando o fim da

titulagdo. A reacdo pode ser equacionada da seguinte forma'”:

[13]1[amido] 4 + 252052(aq) - 31" (4q) + S406_2(aq) + amido,

O volume de tiossulfato de s6dio consumido durante a reacdo foi anotado e essa
titulacdo foi feita mais duas vezes, para que se pudesse ter uma media do volume do
tiossulfato de sodio utilizado na reacdo, valor esse encontrado de 8,563 mL. Como a
concentracdo da solucdo de tiossulfato ja era conhecida através da sua padronizacdo
(0,202 mol.L™") e sabendo-se dos valores anteriormente descritos, foi possivel encontrar
a quantidade média de ions tiossulfato usada em cada titulacdo, cujo valor aproximado
foi 1,713 x 10”° mol. Levando em conta a estequiometria da reacdo a sequir, foi possivel

encontrar a quantidade inicial de &cido hipocloroso presente na titulacéo:
+ -2 -2 -
H(aq) + HOCl(aq) + 25203(aq) s s406(aq) + Cl(aq) + Hzo(aq)

Na reacdo, a proporcéo identificada entre o acido hipocloroso e os ions tiossulfato é
de 1:2. Logo, a quantidade molar media do acido inicialmente presente em cada
titulagdo é de 8,565 x 10 mol. Levando em conta que houve uma diluicéo prévia de 10
vezes da solugdo comercial de &gua sanitaria (25 mL foram diluidos em um baldo de
250 mL), é possivel afirmar que em 25 mL de 4gua sanitria existem 8,563 x 10" mol
de ions hipoclorito. Portanto, a concentracdo encontrada no alvejante foi de 0,343
mol.L%,

No procedimento para preparacdo de HDL com ion hipoclorito, ha uma semelhanca
com o procedimento para a preparacdo de HDL com ion carbonato descrita no relatorio
anterior. A mudanca acontece no modo como esses HDLs sdo formados, enquanto que
na formacdo do HDL de carbonato ha a formacdo de um sdlido branco e de féacil
decantacdo, na formacdo do HDL de hipoclorito, ha a formacdo de um solido, nos
primeiros momentos de sua formacéo, azulado, mas que depois adquire a cor branca. No
entanto, é de dificil decantagdo, demorando até mais de duas horas para formar duas
fases para que a agua pudesse ser retirada, mostrando assim que esse HDL tem um

tamanho de particular menor, formando uma disperséo coloidal mais estavel.
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Os reagentes pesados para a producdo do HDL-CIO™ tiveram suas massas
encontradas a partir dos calculos tedricos para a formacdo de 4,0 g desse material
inorganico e ainda levando em consideracdo a adicdo de um excesso de 50 % na
quantidade inicial de fons hipoclorito frente aos fons AI** da lamela. Entretanto, a massa
de material obtido apds secagem foi superior a massa tedrica, com valor final de
5,2746 g. Essa massa registrada foi muito maior do que a esperada. Uma das hipdteses
é a estrutura de HDL ndo foi formada durante a sintese em virtude da presenca do anion
hipoclorito, haja visto que o comportamento em suspensdo das particulas criadas sao
muito diferentes do HDL intercalado com ions carbonato. Ao invés disso, pode ter
ocorrido a criacdo de outras fases solidas além do HDL que apresentam mais massa do
que a fase lamelar, produzindo uma massa sélida maior que a esperada.

Assim, dessa massa obtida, foram retirados 0,200 g para serem utilizados na
preparacdo da pastilha. Essa massa apds ser foi compactada foi colocada em um béquer
contendo 200 mL de agua mineral. No instante em que a pastilha entrou em contato
com a agua, a mesma se desfez a sua forma compactada, se apresentando na forma de
um solido pulverizado fundo do béquer. Essa solucdo foi deixada em descanso por uma
hora, quando s6 entdo se retirou uma aliquota para prosseguir com a etapa de titulacéo
para determinar a quantidade de ions hipoclorito em solucgéo.

A titulacdo depois de uma hora ndo chegou até o ponto de viragem com as mesmas
condicbes empregadas para determinacdo do ion CIO™ na &gua sanitéria. Entdo se
esperou mais uma hora para que outra titulacdo fosse realizada. Da mesma forma, e
mesmo ap0s 24h, a titulacdo ndo chegou até o ponto de viragem. Para investigar melhor
esses resultados, propds-se a solubilizacdo de uma massa de 0,100 g de HDL-CIO
preparada através da dissolucdo com é&cido cloridrico para se conseguir encontrar
vestigios da presenga de ions hipoclorito nessa estrutura. As solugdes de iodeto de
potassio e acido cloridrico foram diluidas 10 vezes, enquanto a solucdo titulante de
tiossulfato foi diluida 112 vezes, fazendo com que o ponto de viragem finalmente
pudesse ser visto. Sob essas condicdes, encontrou-se uma quantidade de ions CIO™ de
2,75 x 10 g nessa massa de HDL-CIO". Entretanto, essa massa de hipoclorito
encontrada ¢ insuficiente para contrabalancear todas as cargas da lamela de acordo com
a formula teorica da fase lamelar, cuja massa presente de ions CIO” em 0,100 g de HDL-
CIO™ deveria ser de 1,94 x 10 g (foi encontrado apenas 14,17 % da quantidade
esperada de hipoclorito), de modo que algum outro contraion deve estar presente se a

estrutura do HDL foi realmente produzida. Para tanto, foi realizado um novo teste
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utilizando uma pequena quantidade de HDL-CIO™ que foi dissolvido em &cido nitrico.
Posteriormente, a amostra dissolvida foi colocada em contato com uma solugéo de
nitrato de prata. Apos a adigcdo, notou-se a turbidez da solucdo contida no recipiente,
mostrando que sob essas condi¢des de formacdo do HDL, o anion hipoclorito ndo ¢ a
Unica espécie intercalada, mas que também hé a existéncia de &nions cloreto na estrutura
sintetizada (a formacao de um precipitado apés a adicao da solucdo de AgNO3 se deve a
formacdo de uma espécie insolivel, o AgCl).

No entanto, mesmo utilizando as condi¢cGes novas de concentracdo dos reagentes
para determinar a quantidade de hipoclorito liberado pelo HDL-CIO™ em &gua mineral,
ndo foi possivel de se observar o ponto de viragem mesmo ap6s 24 h de contato entre a
pastilha e 0 meio aquoso. Esse resultado indica que a cinética de troca idnica entre o
anion hipoclorito e os anions presentes na agua mineral é muito lenta, de forma que nédo
se pode estimar dentro dos parametros experimentais empregados seu uso como agente

larvicida.

5. CONCLUSOES FINAIS

O valor encontrado foi usado como referéncia para formulacdo do procedimento
experimental do HDL a ser intercalado com ions hipoclorito, utilizado uma razdo molar
1AP*: 1,5 CIO". Onde se obteve a massa pesada de 5,2146 g, 30,4 % a mais do que o
valor estabelecido no célculo experimental, indicando a possivel formacéo de estruturas
inorganicas que ndo sejam apenas a do HDL.

Contudo, apos dissolucdo da amostra em acido, observou-se a presenca de ions
cloreto na estrutura, indicando a co-intercalagdo de ions hipoclorito e cloreto.
Entretanto, por ter sido detectada uma concentragdo muito baixa de hipoclorito
intercalado na lamela de HDL, o ponto de viragem na titulacdo ndo pdde ser verificado
nos ensaios de liberacdo. Dessa forma, pode-se inferir que a sintese desse material, sob
essas condicOes, ndo produz uma estrutura de facil liberacdo de anions hipoclorito para

0 meio aquoso, inviabilizando o seu uso em sistemas de troca i6nica.
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8. ANEXOS
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Determinacdo da concentracao
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procedimento experimental de
producgédo do HDL-CIO

Relatorio parcial
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metodologias de titulagéo de

fons Mg?*
Preparacdo do HDL-CIO

Caracterizacdo quimica e
estrutural dos s6lidos
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Determinagéo de quantidade
de CIO" contido na lamela do
HDL produzido

Preparo das pastilhas de HDL-
ClO™ e realizagéo de testes em
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Elaboracdo do relatério final
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