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PREPARATION OF NANOCOMPOSITES BASED ON THE ENCAPSULATION OF CONDUCT-
ING POLYMERS INTO 2H-MoS; AND 1T-TiS,. Nanocomposites obtained by the encapsulation
of conducting polymers such as polyaniline and polydiphenylamine in 2H-MoS, and 1T-TiS, are
synthesized and characterized by X-ray diffraction and infrared spectrophotometry. The synthe-
sis consists in intercalating the layered compound with n-butyllithium and subsequent exfolia-
tion in water and organic solvents. The nanocomposites are obtained by the adsorption of the
polymers into the single-layers sulfides and posterior restacking. The X-ray diffraction measure-
ments showed that the organic conducting polymers are encapsulated in mono and bilayers ar-
rangement in a well-ordered fashion to produce single phase compounds.
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INTRODUCAO

Recentemente a drea de nanocompdsitos do tipo polimeros
organicos/matrizes hospedeiras misturados em nivel molecular,
tem atraido bastante atencdo dos pesquisadores'™. A maior par-
te do interesse tem se concentrado nas matrizes lamelares
bidimensionais, principalmente por suas conhecidas proprieda-
des anisotropicas. Um exemplo recente é a preparagdo de um
material nanocompdsito de nylon-6 e outros plasticos encapsu-
lados em argilas, o qual conduziu a compostos com proprieda-
des mecanicas privilegiadas em relagdo a simples mistura des-
ses compostos ou de seus componentes em separado’.

O efeito sinergistico das propriedades condutoras dos poli-
meros organicos e das matrizes lamelares, poderd conduzir a
compostos de alto interesse industrial. No caso do encapsula-
mento de polimeros condutores em matrizes lamelares como € o
caso do 2H-MoS; e 1T-TiS,, as moléculas do polimero, quando
posicionadas de maneira ordenada, poderdo conduzir a compos-
tos interessantes para eletrodos de baterias de alta densidade de
energia. Outra grande vantagem desses nanocompdsitos € a pos-
sibilidade de preparar filmes orientados desses materiais com
relativa facilidade. Nesses filmes as lamelas e consequentemente
as moléculas organicas encapsuladas sdo posicionadas paralela-
mente ao substrato, permitindo uma grande anisotropia de pro-
priedades fisicas. No caso da preparacao de filmes do polimero
isolado, um entrelacamento desordenado das cadeias pode estar
presente, fazendo com que estas propriedades sejam bastante
dependentes da maneira de preparacgao.

Os nanocompdsitos em matrizes lamelares bidimensionais sdo
bastante semelhantes aos compostos de intercalagdo diferindo
somente no seu método de preparagdo. Como nos compostos de
intercalacdo, a velocidade de difusdo € tanto menor quando
maior o tamanho da molécula hdéspede, ndo seria possivel a
preparacdo de compostos de intercalagdo com polimeros organi-
cos pelos métodos tradicionais.

Devido a esta caracteristica, desenvolveu-se dois procedimen-
tos de sintese, descritos a seguir: intercalagdo quimica do mond-
mero precursor do polimero e posterior polimerizacdo quimica
ou térmica' ou encapsulamento dos polimeros através do méto-
do de esfoliagdo. O segundo procedimento, baseado na separa-
¢do das lamelas individuais do cristal, adsor¢do do polimero nas
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monolamelas e, posterior agregacdo das monolamelas até a
“remontagem” do cristal*”, sera utilizado neste trabalho.

EXPERIMENTAL

O composto 2H-MoS; na forma de pé preto foi adquirido da
Aldrich Chemical Company (99,5%). O dissulfeto de titdnio na
forma de um p6 dourado foi preparado através da selagem dos
materiais constituintes em ampolas de quartzo sob vicuo,
aquecidas em forno tubular a uma temperatura de 640°C por 10
dias, utilizando-se iodo como agente transportante®®.

As caracterizagdes estruturais foram realizadas através de um
difratdmetro Rigaku, utilizando radiacdo CuKy= 1,5406A
(40KV e 20mA) e um monocromador de LiF, colocado entre a
amostra e o detector. As medidas foram realizadas pelo modo
reflexdo com uma velocidade de varredura de 1°/min, tendo si-
licio como padrao de calibracd@o interno. As medidas de espec-
troscopia de infravermelho foram realizadas em um espectrome-
tro FTIR Bomem MB100. As amostras foram trituradas com
KBr seco e medidas pelo modo transmissao.

Para a sintese dos compostos terndrios, os sulfetos, na forma
de pd, foram adicionados em frascos do tipo Schlenk de 50ml e
submetidos a um processo de secagem a vacuo de 0,1 Torr por
2 horas, seguido de vdrias lavagens com argdnio seco. Este pro-
cedimento elimina uma possivel presenca de umidade no mate-
rial de partida. A cada amostra (cerca de 100mg) foram adicio-
nados 5Sml de n-butillitio (2,4M - Aldrich) e 5ml de hexano
comercial purificado por destilacdo. Os compostos foram reagi-
dos a uma temperatura aproximada de 20°C, por 5 dias, sob
atmosfera de argénio (equagio 1)'%!!,

MS, (M= Mo, Ti) + x n-BuLi — x/2 n-Oct + Li,MS, (1)

Como descrito anteriormente'!, o processo de intercalacio de
litio em 2H-MoS; induz a uma transi¢do de fase estrutural do
tipo 2H — 1T. Esta transi¢io de fase faz com que a geometria
do molibdénio seja alterada de trigonal prismadtica para
octaédrica distorcida. A fase 1T-MoS, cristalina foi isolada a
partir da oxidagdo quimica ou eletroquimica da fase terndria
KMoS,'>13. A fase 1T-MoS; possui propriedades condutoras ao
contrdrio da fase 2H-MoS,, que € semicondutora'®.
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Ap0s 5 dias os frascos foram abertos sob atmosfera de argdnio,
o material foi lavado vdrias vezes com n-hexano purificado e
seco sob vdcuo por 2 horas. Apds a introdugdo de argdnio nos
frascos, cerca de 10mg de cada material foram retirados e subme-
tidos aos procedimentos descritos para a preparacdo dos
nanocompdsitos (item 2 e 3). A preparacao dos polimeros utiliza-
dos para o encapsulamento serd reportada no item 1.

1. Preparacao dos polimeros

Os polimeros utilizados para o encapsulamento, foram pre-
parados como descrito a seguir:

- Polianilina (PANI) - sintetizada na forma de pé a partir da
polimerizagdo oxidativa da anilina (Merck p.a.- purificada
por destilacdo) em uma solugdo aquosa 1M de HCI num
banho de gelo, utilizando-se como agente oxidante o
(NH4)2S,05 (Merck p.a.). Apds agitacdo da solugdo por 2
horas, o polimero foi filtrado e seco sob vdcuo dindmico
aproximado de 0,1Torr por 24 horas'”"'®.

- Polidifenilamina (PDFA) - numa solugdo alcodlica de
difenilamina, adicionou-se dgua destilada em quantidade su-
ficiente para que o sélido ndo precipitasse. A solucdo foi
resfriada em banho de gelo e tratada com o (NH4),S,03 sob
intensa agitacdo por duas horas. O produto na forma de pé
foi filtrado e seco sob vdcuo dindmico de 0,1Torr por 24
horas. Para os processos de encapsulamento os polimeros
secos foram dissolvidos em 1-metil-2-pirrolidona (2-MP)
(Merck p.a.).

2. Nanocompdsitos derivados do 2H-MoS,

O composto terndrio (LixMoS; x = 1,0) foi adicionado a um
erlemmeyer de 100ml, com cerca de 50ml de dgua destilada e
submetido ao ultrasom por um periodo minimo de 2 horas, em
intervalos de 30 minutos. O processo induz a uma violenta oxi-
dacdo dos dtomos de molibdénio e consequentemente reducio
da dgua, com geracdo de hidrogénio molecular entre as lamelas.
O hidrogénio produzido aliado ao ultra-som, produz uma literal
“explosdo” do cristal produzindo uma suspensio de monolamelas
(equacgdo 2).

Li;MoS, + x H,O — MoS, + x LiOH + x/2 H, x = 1,0 (2)

A suspensdo de monolamelas foi deixada em repouso por
cerca de 12 horas antes do uso, este procedimento faz com que
o 2H-MoS; ndo reagido pudesse ser parcialmente separado
por decantacgao.

As duas porgdes de 25ml da suspensdo de monolamelas (cer-
ca de Smg de MoS,) foram adicionados respectivamente, quan-
tidade suficiente de solu¢do de PANI em 2-MP (4ml de 2-MP
contendo cerca de Smg de PANI) e solucdo contendo Smg de
PDFA dissolvidos em 4ml de 2-MP. Observou-se que, imedia-
tamente apds a adicdo das solugdes de polimeros organicos nas
suspensdes das monolamelas e correcdo do respectivo pH com
H,SO, (entre 5 e 6), houve uma floculacdo (equagdo 3).

A estas solugdes foram adicionados pequenos excessos de
solucdes dos polimeros até que uma cor azulada caracteristica
fosse observada.

As estequiometrias dos derivados do 2H-MoS,; foram determi-
nadas através da andlise termogravimétrica. Para tal as amostras
foram lavadas com 2-MP, para retirada do excesso de polimero
adsorvido na superficie dos cristais, secas em estufa por 48 horas
a 60°C e aquecidas ao ar até 450°C. Nesta temperatura o dissulfeto
de molibdénio inicia um processo de sublimagao.

MoS;(monolamelas) + x polimero — (polimero);MoS, 3)

Na preparacdo das amostras para difratometria de raios-X, as
suspensdes (sem lavagem do material) foram adicionadas sobre
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porta-amostras de vidro neutro e submetidas a processos de se-
cagem ao ar.

3. Nanocompdsitos derivados do 1T-TiS,

Ao contrario do 2H-MoS,, o 1T-TiS, € bastante sensivel ao
processo de hidrdlise 4cida, produzindo-se os respectivos
titanatos e 6xidos. Em pH bdsico o sulfeto € mais estavel. Este
fendmeno é bastante visivel, pela produ¢do de uma solugdo
azulada quando da adicdo de HCI 0,1Mol/l a suspensdo de
monolamelas. Para superar este problema, um outro procedi-
mento foi adotado, ou seja, preparacdo de monolamelas em um
solvente organico®. Para isso adicionou-se uma solugio dos res-
pectivos polimeros em excesso (cerca de Smg em 5Sml de 2-MP)
com uma mistura do composto terndrio Li,TiS; x = 1,0 (cerca
de 5mg, preparado pelo método do n-BuLi como descrito para
o LiyMoS,) em N-N-dimetilformamida®. A cada amostra foram
adicionados cerca de 2ml de uma solu¢@o de NaOH 0,1Mol/l. A
mistura foi submetida ao ultra-som por um periodo aproximado
de trés horas em intervalos de 30 minutos. Os materiais
floculados foram retirados dos tubos de ensaio, adicionados
sobre porta-amostras de vidro plano, secos por 24 horas ao ar e
submetidos a andlise por difratometria de raios-X.

Para o caso dos derivados do 1T-TiS,, as determinacdes
estequiométricas dos compostos nao foram possiveis devido a
dificuldade de separagdo do excesso de polimero da fase
encapsulada e provéavel obten¢do de materiais mistos com com-
posi¢des complexas semelhantes a aquelas observadas para o
encapsulamento do poli (6xido de etileno) em 1T-TiS,*, utili-
zando N-metilformamida como solvente.

RESULTADOS E DISCUSSOES
Nanocompdsitos derivados do 2H-MoS,

A partir da andlise da massa molar média do polimero utili-
zada, determinada por cromatografia de permeagdo de gel, a
composicdo aproximada a partir da variagdo da massa no pro-
cesso de aquecimento foi determinada como sendo x=0,310,05
((Polim)xMoS; onde Polim = PANI, PDFA). Observe-se que
nesta andlise foram descartadas as contaminagdes da fases com
a fase hidratada de litio (ndo observada por difratometria de
raios-X) e estimadas as proporcdes da fase 2H-MoS,; inicial
como sendo em torno de 5%.

Durante a preparagdo dos nanocompdsitos observou-se que
quando o pH da solucdo ¢ mantido bdsico, pela presenca de
LiOH, a formacdo do nanocompdsito € dificultada. Esta consta-
tacdo foi feita através da observacdo de reflexdes de baixa in-
tensidade nos difratogramas de raios-X e presenca da espécie
Li,(H,O)yMoS, em filmes orientados. As reflexdes relativas ao
nanocompdsito sd@o mais intensas quando a solugdo € mantida
em pH levemente acido (entre 5 e 6).

Durante a secagem do material para andlise por difratometria
de raios-X, o material passa por diversas fases, formando pe-
quenas bolhas pretas e no ultimo estdgio um filme de cor preta,
bastante aderente. Observagdes através da difratometria de rai-
0s-X do processo de secagem mostraram que existe um rearranjo
do polimero dentro das lacunas de van der Waals, conduzindo a
um material mais cristalino e de menor espagamento interplanar.
A figura 1 apresenta trés etapas de secagem do nanocompdsito
(PAND)MoS,.

A figura 1(a) apresenta a suspensio com grande excesso de
agua, a suspensdo umida 1(b) e filme seco por 24 horas 1(c).
Utilizando-se o filme seco por 24 horas, o difratograma de rai-
0s-X ndo sofreu nenhuma alteracdo apds secagem do material a
65°C por 6 horas.

Observa-se que as reflexdes sdo extremamente largas e
assimétricas mostrando que o processo conduz a formacgdo de
um nanocompdsito provavelmente com empilhamento de poucas
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Figura 1. Processo de secagem do filme (PANI)MoS; acompanhado

por difratometria de raios-X (a= filme molhado, b= filme iimido, c=

filme seco). Reflexéoes identificadas com um e dois asteriscos represen-

tam reflexées relativas ao silicio e 2H-MoS,, respectivamente.

placas, formando uma estrutura do tipo “casa de cartas”, comum
para o caso de argilas expandidas. As reflexdes basais 001 e 002
do nanocompésito seco, estdo identificadas na figura 1.

A figura 2(a) apresenta os difratogramas de raios-X dos
compostos Liy(H,0)y;MoS, (obtido a partir da hidratacdo do
composto LiyMoS, ao ar) e do nanocompdsito (PDFA)MoS,
seco ao ar por 24 horas (b). No processo de secagem do com-
posto (PDFA)MoS, também foram observados intermedidrios,
idénticos ao derivado da PANI.
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Figura 2. Difratogramas de raios-X dos compostos Li,(H;0),MoS> (a)
e (PDFA)MoS; seco ao ar por 24 horas (b). Reflexoes identificadas
com um e dois asteriscos representam reflexoes relativas ao silicio e
2H-MoS;, respectivamente.

A reflexio em 26= 14,4° relativa a matriz hospedeira é
provavelmente devida a reagdo imcompleta com o n-butillitio
ou regeneracdo desta no processo de oxidacdo!®. A tabela 1
apresenta os valores dos espagamentos interplanares “d” e va-
riacdes dos espacamentos interplanares (Ad= “d” material in-
tercalado ou encapsulado - “d” matriz hospedeira vazia), obti-
dos para os nanocompésitos ((PANI)\MoS, molhado, imido e
seco, (PDFA)MoS, seco, Lix(H,0);MoS; e 2H-MoS,".

O composto final conduz a uma variacdo do espacamento
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interplanar basal em torno de 4A. Em nenhum dos difratogramas
foram observadas reflexdes relativas a fase hidratada de litio,
mostrando que os compostos apds secagem sdo praticamente
puros, contaminados somente com 2H-MoS,.

Tabela 1. Valores dos espagamentos interplanares “d” e variagdes
dos espagamentos interplanares “Ad” para os nanocompdsitos
((PANI)Mo0S,, (PDFA)MoS,), Li,(H,0),MoS, e 2H-MoS,".

Composto A (A) Ad(A)
(PANI)xMoS, molhado 20,25%0,05 14,1
(PANI)yMoS, imido 13,86%0,05 7,7
(PANI)xMoS; seco 10,12+0,05 3,97
(PDFA)MoS, seco 10,06+0,05 391
Lix(H>0)yMoS, 12,20+0,05 6,05
2H-MoS, 12,294 -

A figura 3 mostra as representagdes esquemadticas para o
encapsulamento da PANI protonada em 2H-MoS; na forma de
monocamada (a) e duplacamada (b). Os dtomos nao estdo repre-
sentados em escala.

etoyertewertoyete |

Figura 3. Representagoes esquemdticas para o encapsulamento da PANI
em 2H-MoS, na forma de monocamada (a) e duplacama (b).

A figura 4 apresenta os resultados das medidas de espec-
troscopia na regido do infravermelho das fases: PANI protonada
(a), (PANI)MoS; (b) e 2H-MoS; (c).

Verifica-se na figura 4 que picos caracteristicos da PANI
(a) sdo visiveis no nanocompdsito (PANI)MoS, (b), além dos
picos caracteristicos da fase 2H-MoS, em 1634 e 1381 cm™'.
Os principais picos observados para a PANI antes do processo
de encapsulamento sdo: 1580, 1497, 1380, 1304, 1245, 1170,
1114, 1142 e 827 cm™ em boa concordincia com os valores de
1572, 1500, 1374, 1305, 1255, 1180, 1140 e 802 cm™! obtidos
para a PANI sintetizada em pH > que 3%. Picos na PANI no
nanocompdsito se apresentam bastante reduzidos principalmen-
te pelo fato da baixa diluicdo da PANI na matriz hospedeira.
Outra observacdo importante € que alguns picos da PANI dimi-
nuem de intensidade e sdo parcialmente deslocados enquanto
outros aumentam de intensidade. Isto se deve provavelmente
pela orientacdo das moléculas nas lacunas de van der Waals e
pela liberdade limitada de movimentacdo de grupos funcionais
do polimero encapsulado. Os picos da PANI observados apds o
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Figura 4. Medidas de espectrometria no infravermelho das fases: PANI
(a), (PANI),MoS; (b) e 2H-MoS> (c).

processo de encapsulamento sdo: 1499, 1420, 1387, 1300, 1241,
1226, 1148, 1114, 1047, 861 e 830 cm!, respectivamente?'2,

Nanocompdésitos derivados do 1T-TiS,

Para o caso dos derivados do 1T-TiS,, as determinagdes
estequiométricas dos compostos ndo foram possiveis devido a
dificuldade de separagdo do excesso de polimero da fase
encapsulada e provavel obtengdo de materiais mistos com com-
posicdes complexas semelhantes a aquelas observadas para o
encapsulamento do poli (6xido de etileno) em 1T-TiS,*, utili-
zando N-metilformamida como solvente.

A figura 5 apresenta os difratogramas de raios-X do com-
posto (PDFA),TiS, submetidos ao ultra-som por 1 hora (a),
(PDFA),TiS,, 3 horas (b) e seco a 65°C por 5 horas.

Observou-se a presenca de um intermedidrio no processo de
encapsulamento da PDFA em 1T-TiS; em fun¢do do tempo de
exposi¢do ao ultra-som. Efeito idéntico foi observado no pro-
cesso de secagem em estufa a 65°C po 5 horas da fase subme-
tida ao ultra-som por 3 horas.

A figura 6 apresenta os difratogramas de raios-X dos

1000 .
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Figura 5. Difratogramas de raios-X dos compostos (PDFA),TiS; subme-
tido ao ultra-som por 1 hora (a), (PDFA).TiS>, por 3 horas (b) e seco a
65°C por 5 horas (c). A reflexdao anotada com um asterisco representa
a reflexdo do silicio utilizado como padrdo de calibragdo interno.
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compostos 1T-TiS; (a) e Liy(DMF),TiS; (b), possiveis contami-
nantes das fases apresentadas na figura 5.

O nivel de contaminagdo € bastante pequeno, sendo obser-
vados porém pequenos picos no difratograma de raios-X em
26=10,1 e 26,7, ndo indexdveis na fase 1T-TiS,. Apesar da pe-
quena contaminacdo, os pardmetros de rede do 1T-TiS; sdo
coincidentes com a literatura. Outro fato observado € a libera-
¢do de gés sulfidrico durante a exposi¢do do material por longos
periodos ao ar. Apesar da exposicdo prolongada ndo foram ob-
servadas alteracdes nos difratogramas de raios-X.
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Figura 6. Difratogramas de raios-X dos compostos IT-TiS, (a) e
Li(DMF),TiS, (b), possiveis contaminantes das fases apresentadas na
figura 5.

A tabela 2 apresenta os valores dos espagamentos interpla-
nares “d” e variacdes dos espacamentos interplanares “Ad”,
obtidos para os nanocompdsitos (PANI)TiS,, (PDFA)TiS; e
compostos Li,(H>O),TiS;, Liy(DMF),TiS; e 1T-TiS; (US = tra-
tamento com ultra-som).

Tabela 2. Valores dos espacamentos interplanares “d” e varia-
¢oes dos espagamentos interplanares “Ad” para os nanocomp6-
sitos (PANI),TiS;, (PDFA)TiS; e compostos Lix(H,0)yTiS,,
Li,(DMF),TiS; e 1T-TiS,.

Composto d(A) Ad(A)
(PDFA)TiS, - US 3h. 13,2240,05 7,51
(PDFA),TiS, - US 1h. 10,5240,05 4,82
(PANI)4TiS, - US 3h. 13,17£0,05 7,46
(PANI),TiS, - US 1h. 10,4740,05 4,76
Lix(H20),TiS, 11,53+0,05 5,82
1T-TiS, 5,71 -
Liy(DMF),TiS, 9,5240,05 3,82

US = Ultra-som

CONCLUSOES

Medidas de difratometria de raios-X e espectroscopia na re-
gido do infra-vermelho demonstram claramente que novos com-
postos foram obtidos a partir do processo de encapsulamento de
polimeros condutores em dissulfetos de molibdénio e titanio.

Durante o processo de secagem dos nanocompdsitos deriva-
dos do 2H-MoS, foram observados intermediarios, através de
difratometria de raios-X. Na amostra com excesso de dgua, a
fase com espacamento interplanar de 20,2A pode ser atribuida
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ao polimero encapsulado na forma de dupla camada com res-
pectiva dupla camada de dgua de hidratagdo (5,9 + 6 + 8 =
19,9A). Na amostra imida, a fase com espagcamento interplanar
de 13,94 pode ser atribuida ao polimero encapsulado na forma
de duplacamada e desidratado (5,9 + 8 = 13,9A). Ambas as
fases com os anéis aromadticos paralelamente as lamelas. No
material seco o encapsulamento das moléculas do polimero
ocorre na forma de monocamada com os anéis arométicos
posicionados paralelamente as lamelas (variagdo do parametro
de rede basal préximo a 4A).

H4 ainda a possibilidade de que o polimero seja encapsulado
na forma de monocamada com vdrios graus de hidratagdo. A
secagem eliminaria as dguas de hidratacdo fazendo com que no
final do processo o polimero se encontrasse completamente de-
sidratado na forma de monocamada, paralelamente as lamelas.

Apesar de vdrios tipos de polianilinas (protonadas, deproto-
nadas, dopadas com fons sulfato ou com 4cido benzdico) terem
sido encapsuladas, todas produziram materiais com o0 mesmo
espacamento interplanar. Este efeito demonstra que a dopagem
produz alteragdes estruturais ndo detectdveis por difratometria
de raios-X.

Resultados preliminares de condutividade em filmes prepara-
dos sobre placas de vidro neutro demonstraram que os materiais
possuem condutividades da ordem de 10 S/cm, portanto da or-
dem de grandeza encontrada em filmes de polimeros puros.

Para o caso do 1T-TiS, foram observados dois compostos
com expansdes interplanares de aproximadamente 4,8A ¢ 7,54,
independente do polimero encapsulado. Apesar do valor de 4,8A
ser um pouco maior que o valor esperado para o encapsulamen-
to em monocamada (4A) este parece ser o caso. Para o valor da
expansdo interplanar de 7,5A existem duas explicacdes possiveis:
primeira no encapsulamento em dupla camada e segundo, na
solvatacdo do polimero intercalado em monocamada com N-N-
dimetilformamida (4,0 + 3,8 (solvatagdo) = 7,8A). Baseado na
observacdo de que o material submetido ao ultra-som por 1 hora
contém os dois compostos e por 3 horas contém somente a fase
de 7,5A, a segunda hipGtese parece ser a mais provavel. A segun-
da hipétese é também refor¢ada baseado no fato de que a fase
com 7,5A tende a desaparecer quando o material é secado em
estufa a 65°C por 5 horas, gerando a fase com 4.8A (figura 5 (¢)).

Para o caso dos compostos derivados do 2H-MoS,, o pH da
soluc@o deverd ser corrigido para valores de acidez baixa (pro-
ximo a 6) enquanto o processo de encapsulamento dos polime-
ros em TiS,, o pH deve ser mantido fortemente bdsico.

Com a exposi¢cdo dos compostos encapsulados derivados do
2H-MoS,, ao ar ou cerca de 10 dias em contacto com a solugdo
do polimero/suspensdo de monolamelas, ndo houve qualquer tipo
de decomposi¢do, comprovado por difratometria de raios-X. O
mesmo ndo acontece com os derivados do 1T-TiS,, os quais so-
frem um processo de decomposic¢do e respectivo desaparecimento
das reflexdes basais, observado por difratometria de raios-X.
O mesmo processo de decomposicao foi observado nas suspen-
sdes aquosas das monolamelas, mesmo em solugdo bdsica.
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Estudos termogravimétricos estdo em curso de forma a ob-
servar o efeito da estabilizagdo das matrizes hospedeiras (meta-
estavel como € o caso do 1T-MoS,) e temperatura de decompo-
si¢cdo do nanocompdsitos em diferentes atmosferas, apds o pro-
cesso de encapsulamento. Estudos eletroquimicos preliminares
demonstraram que filmes dos nanocompdsitos preparados sobre
chapas de platina, apresentaram processos de reducdo e oxida-
¢do semelhantes aos polimeros isolados.
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