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Sintese e caracterizacdo de um xerogel magnético e lipofilico

Rafaela de Andrade, Edilson VValmir Benvenutti
Instituto de Quimica — Universidade Federal do Rio Grande do Sul/RS

Materiais hidrofébicos sdo amplamente usados na tecnologia ambiental, sendo
aplicados como adsorventes para substancias apolares nocivas ao meio ambiente, como 6leos.
Xerogeis de silica podem ser obtidos através do método sol-gel, inclusive na presenca de
particulas magnéticas, e o material resultante pode ser subsequentemente modificado com
compostos hidrofobicos, dando origem a materiais lipofilicos e de fécil separacdo magnética.
Neste trabalho, buscou-se obter um material a base de silica, magnético e hidrofébico, através
da incorporacdo de particulas de magnetita (FesOs) em um xerogel de silica. O material
resultante foi modificado com silsesquioxano i6nico — um material hibrido a base de silica — e
posterior troca idnica foi realizada a fim de incorporar o ion estearato, tornando-o hidrofébico.

A sintese de particulas de magnetita ocorreu pelo método solvotérmico, através da
dissolucgdo de cloreto férrico (FeClz.6H20) em etilenoglicol, sob agitacdo magnética. Acetato
de sddio trihidratado foi adicionado e a solucdo foi transferida para autoclave e aquecida a
180 °C durante 10 h. O material resultante (Mgl) foi separado e lavado com etanol. O
recobrimento das particulas de magnetita com silica (Mg1S) foi realizado pelo método de
Stbber, em etanol, 4gua e hidroxido de ambnio, em banho de ultrassom, e ortossilicato de
tetraetila (TEOS) foi adicionado. A sintese do xerogel Mg1SX ocorreu através da disperséo
do material Mg1S em etanol e, sob agitacdo magnética, TEOS e catalisador (HF/HCI 6 mol L
1 foram adicionados. Apos a gelificagdo, o solvente evaporou sob condigdes ambientes e o
solido foi macerado e lavado com &gua e etanol. A incorporacdo do silsesquioxano i6nico
(Db) foi realizada pelo método de grafting, onde o material Mg1SX foi imerso em uma
solucdo aquosa de Db, e permaneceu sob agitacdo durante 6 h. Com o propdsito de realizar a
troca ibnica, estearato de sodio foi dissolvido em agua deionizada, o material Mg1SXDb foi
acrescentado e o sistema permaneceu sob agitacdo e aquecimento a 70 °C por 20 h, sendo
posteriormente lavado com agua, seco em vacuo e o material denominado Mgl1SXDbEST.

Para todas as amostras, o padrdo de difracdo de raios X apresentou 0s picos
correspondentes da estrutura cubica de face centrada da magnetita. Em 26 proximo a 22°, o
halo da silica amorfa é observado para as amostras que contém silica. Imagens obtidas por
microscopia eletrdnica de varredura revelaram particulas esféricas de magnetita com diametro
aproximado de 0,5 um dispersas numa microestrutura de silica no material MglSX. As
modificagdes com silsesquioxano ibnico e ion estearato foram confirmadas pelo aumento nos
valores de perda de massa obtidos por andlise termogravimétrica. Isotermas de adsorcdo e
dessorco de N, mostraram areas superficiais de 143 e 61 m2g™ e diametro de poro de 9.3 e
8.0 nm para as amostras MglSX e Mg1SXDbEST, respectivamente. Medidas de
magnetizacdo indicam 24 emu/g para a saturacdo de magnetizacdo de Mg1SXDbEST, o que
proporciona sua rapida separacdo com a aplicagdo de um campo magnético externo. Medidas
de angulo de contato foram realizadas para as amostras Mg1SX, MglSXDb e Mg1SXDbEST,
e os angulos mensurados foram 0, 0 e 125° nesta ordem, 0 que comprova O carater
hidrofobico do material que contém estearato como contra ion. Também foi realizado um
ensaio de adsorcdo de Odleo lubrificante com o material Mg1SXDbEST, e por anélise
termogravimetrica foi comprovado o éxito na adsor¢ao de compostos lipofilicos.

Em suma, uma silica mesoporosa magnética foi sintetizada e modificada com
silsesquioxano e estearato, mantendo a porosidade do material e apresentando hidrofobicidade
e resposta magnética adequadas, o que torna este material promissor para adsorcdo de
substancias apolares.
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