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1. INTRODUCAO

A silica é um polimero inorganico, tendo como base o dioxido de silicio. E
um material inerte, que pode apresentar uma alta porosidade e uma éarea
superficial consideravel (PASCOA, 2011). A silica pode ser utilizada na fabricacao
de vidros, isolantes térmicos, materiais ceramicos, entre outros (PRADO et al.,
2005).

Dentre 0os métodos existentes para sintese de silicas, o processo sol-gel é
0 mais utilizado, pois permite que a silica seja sintetizada em condicfes brandas,
fazendo uso de poucas vidrarias e reagentes, além de permitir o controle de
propriedades como area superficial, porosidade e a possibilidade de modificacéo
de sua estrutura pela adicdo de compostos organicos ou inorganicos, a fim de
aumentar a eficiencia e seletividade destes materiais como adsorventes,
catalisadores, carreadores de medicamentos, entre outros. O método sol-gel
consiste em reacdes de hidrélise e de condensacédo de um precursor inorganico,
usualmente o tetraetilortossilicato (TEOS) para a sintese de silicas, catalisadas
por um acido ou uma base. A figura abaixo mostra as reacbes quimicas
envolvidas na sintese desse método (BENVENUTTI et al., 2009).

Si(OR)4 + H20 — (RO)sSi-OH + ROH (1)
=SiOH + OH-Si= —» =Si-0-Si=+ H.0  (2a)
=Si-OH + RO-Si = — = Si-O-Si =+ ROH (2b)
Figura 1: Reacdes de hidrolise (1) e condensacéao (2a, 2b) envolvidas na
sintese de silicas pelo processo sol-gel.

Silicas com elevada éarea superficial, grande volume de poros e estreita
distribuicdo do diametro de poros, como a MCM-41 e a SBA-15, despertam o
interesse em areas como a catélise, onde suportes inertes sdo utilizados na
imobilizacdo de espécies cataliticas. A estruturacdo dos poros na silica é
realizada pela adicdo de um template durante a reacéo, o qual € posteriormente
removido por calcinagao.

As silicas do tipo SBA-15 séao sintetizadas em meio acido utilizando-se um
copolimero em bloco como direcionador da estrutura de poros. Os poros deste
tipo de silica caracterizam-se por apresentar um arranjo hexagonal, que pode
variar de 2 a 30 nm de didametro. Essas dimens0es caracterizam o material como
mesoporoso, de acordo com a IUPAC. Além disso, esta silica possui uma area
especifica que varia entre 690 e 1040 m?/g (ZHAO et al., 1998)(CHONG; ZHAO,
2003). Na literatura, esse material € largamente descrito para utilizagdo como
suportes para catalisadores, adsorventes para poluentes, carreadores para
medicamentos, sensores tecnoldgicos, colunas cromatogréficas, entre outros
(HOFFMANN, et al., 2006).

Este trabalho tem por objetivo sintetizar uma silica mesoporosa pelo
processo sol-gel e caracterizad-la para posterior aplicagdo como material
adsorvente.
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2. METODOLOGIA

Para a obtencdo da SBA-15 mencionada, utilizou-se uma metodologia
adaptada da literatura (ZHAO et al.,, 1998). Nessa metodologia fez-se uso de
tetraetilortossilicato (TEOS) como precursor de silica e o surfactante Poli(etileno
glicol)-b-poli(propileno glicol)-b-poli(etileno glicol) (P-123) como direcionador da
estrutura de poros, em meio acido com uma solucédo de HCI 2 mol/L. Para essa
reacdo, o P-123 foi dissolvido na solugdo &cida sob agitagdo magnética constante
por 1 hora, ou até dissolver completamente o polimero, a aproximadamente 40
°C. Posteriormente, o TEOS foi adicionado gota-a-gota em uma relacdo molar
TEOS:P-123 de 1:1,7x103, e deixou-se reagindo por 24 horas a mesma
temperatura. ApGs este periodo, a mistura reacional foi submetida a aguecimento
em estufa durante a noite a 80 °C para favorecer a evaporacdo do solvente. O
material foi filtrado a vacuo e lavado abundantemente com agua destilada e &lcool
para remover o0 excesso de P-123. A lavagem e a filtracdo a vacuo foram
realizadas até que a formacdo de espuma cessasse. O material filtrado foi
submetido a secagem em estufa a 100 °C durante a noite, e calcinado a 550 °C
por 5 horas para remogao do template. Foram realizadas duas pesagens, uma
antes e a outra apos a calcinacdo do material.

As amostras obtidas foram caracterizadas por espectroscopia na regiao do
infravermelho por reflectancia total atenuada (FT-IR-ATR), difracdo de raios-X
(DRX) e fisissorcao de Na.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Com a sintese da silica SBA-15 pelo método sol-gel obteve-se massa
anterior a calcinacao de 3,52 g e posterior de 2,38 g, originando um percentual de
perda de massa de 32,39%. A silica resultante foi caracterizada de modo a
comprovar a estrutura desejada para posterior aplicacdo do material. A Figura 2
mostra os resultados das duas primeiras caracterizacoes.
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Figura 2: a) Espectro da silica SBA-15 obtido por FT-IR-ATR e b) Difratograma
da SBA-15 obtido por DRX.

O espectro da Figura 2a mostra bandas que podem ser atribuidas aos
grupos funcionais presentes em materiais a base de silica. A banda larga
centrada em 3400 cm™ pode ser atribuida aos estiramentos v(OH) dos grupos
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silanéis (Si-OH) presentes na superficie da silica. A banda intensa em 1047 cm™
e a banda de menor intensidade em 810 cm™ tem origem nos estiramentos
v(SiO), assimétricos e simétricos, respectivamente, dos grupos siloxanos (Si-O-
Si) da silica. A auséncia de bandas de estiramento v(CH) entre 3000 e 2800 cm!
indica que a matéria organica do template foi completamente eliminada na etapa
de calcinacéo.

Com o difratograma da Figura 2b foi possivel avaliar as propriedades
estruturais da silica, onde o mesmo mostra um pico de difracdo intenso em 0,90°,
0 qual pode ser atribuido ao plano cristalogréafico (100). Os picos de difracao
menos intensos em 1,55 e 1,80° sédo atribuidos aos planos (110) e (200),
respectivamente. Esse conjunto de picos é caracteristico de silicas com poros
mesoestruturados de arranjo hexagonal (ZHAO et al., 1998), como a SBA-15 cuja
sintese foi proposta neste trabalho.

A silica sintetizada foi caracterizada também quanto as suas propriedades
texturais. A partir da analise de fisissorcdo de N2 foi obtida a isoterma de
adsorcao-dessorcdo do material e a curva de distribuicdo de diametro dos poros,
mostradas na Figura 3.
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Figura 3: Isoterma de adsorcdo-dessorcéo e, dentro da figura, a distribuicdo de
diametro dos poros da silica SBA-15.

A isoterma da Figura 3 mostra um ponto de inflexdo préximo a pressao
relativa zero e outro, com presséo relativa entre 0,6 e 0,7. A posicdo destes
pontos de inflexdo indica o tamanho dos poros. Assim, foi observada a presenca
de microporos em pressao relativa préxima a zero e mesoporos em pressées
relativas maiores. Além disso, a inclinacdo acentuada da curva nessas regides
indica uma uniformidade no diametro destes poros. A histerese observada na
Figura 2 também é caracteristica de sélidos mesoporosos.

A curva de distribuicdo de didmetro dos poros na SBA-15, mostrada dentro
da Figura 3, apresenta um perfil estreito com valores em torno de 5,7 nm,
caracteristicos de materiais classificados como mesoporosos pela IUPAC (ZHAO
et al., 1998).

A andlise de fisissorcdo de Nz permite também determinar a éarea
superficial e o volume de poros. A area superficial foi obtida pelo método BET
(Brunauer, Emmett, Teller), enquanto o volume de poros foi obtido pelo método
BJH (Barrett, Joyner e Halenda). A silica SBA-15 sintetizada neste trabalho
apresentou uma area superficial de 799 + 6 m?g?! e volume de poros de 0,844 +
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0,001 cm3g?. Estes resultados sdo satisfatérios para aplicacdo do material com
adsorvente.

4. CONCLUSOES

Frente a todos os resultados expostos, conclui-se que a sintese da silica
mesoporosa SBA-15 foi bem-sucedida j& que a amostra analisada esta de acordo
com as propriedades deste tipo de silica relatadas na literatura, apresentando
diametro de poros de aproximadamente 5,7 nm e area superficial de 799 + 6 m?g-
1, Com isso, agora o grupo de pesquisa dispde de um material adequado para uso
na adsorc¢ao quimica de sensores eletroquimicos e outras aplicacdes.
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