$
UFRGS

UNIVERSIDADE FEDERAL
DO RIO GRANDE DO 5UL

Intensidade (a. u.)

Estudo da variacao no teor do precursor organico
N,N"-1,4-fenileno-bis[N'-[3-(trietoxisilil)propil]-uréia

J

L aboraforie e Solidos o Superficies

A==

www.iq.ufrgs.br/lss

na formacao de silicas hibridas mesoporosas

Vanessa Dalla Porta Eder (IC), Silvia R. Grando (PG), Edilson V. Benvenutti (PQ)
LSS - Laboratorio de Solidos e Superficies, Instituto de Quimica, Universidade Federal do Rio Grande do Sul.

INTRODUCAO

Silicas inorganicas mesoporosas podem ser obtidas a partir
da policondensacao de ortosilicato de tetraetila (TEOS),
usando-se surfactantes como direcionadores de estrutura.
Essas silicas apresentam organizacao estrutural e elevada
area especifica. Com a policondensacao simultanea de TEOS
e organossilanos, ocorre a incorporacao de grupos organicos
a rede da silica, formando-se organossilicas mesoporosas?!=?.
Esses materials apresentam potenciais aplicacoes como
adsorventes, catalisadores, dispositivos opticos e eletronicos?.
Empregando o uso do precursor organossilano N,N"-1,4-
fenileno-bis[N'-[3-(trietoxisilil)propil]-uréia, aqui  designhado
como bis-diuréia (BD), estudamos como a variacao de sua
proporcao molar em relacao ao precursor inorganico TEOS
afeta a organizacao estrutural e a area especifica dos
materiais hibridos sintetizados.

EXPERIMENTAL

A sintese do material hibrido (PMO) foi realizada preparando-
se uma solucao aquosa de brometo de
hexadeciltrimetilamonio (CTAB) como agente direcionador de
estrutura, em meio basico (NH3). Sob agitacdo e temperatura
de 60°C, foi adicionado a essa solucao o precursor
organossilano BD, ja solubilizado em etanol, e o precursor
iInorganico TEOS, ocorrendo a formacao de um precipitado
branco. Apos 48 horas o solido branco foi filtrado e lavado
com agua destilada. O surfactante foi removido com uso de
solucdo de HCI 36% e etanol. Os materiais hibridos foram
sintetizados usando-se 2,5%, 5%, 10% e 15% em mol de BD,
e caracterizados por difracéo de raios X, analise elementar e
Isotermas de adsorcao de Na.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O difratograma da amostra PMO 2,5%, antes e apos a retirada
do surfactante, € mostrado na Figura 1. Observa-se uma
diminuicdo na organizacao estrutural apds a retirada do
surfactante.
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Figura 1. Difratograma de PMO 2,5% a) com surfactante e b) sem
surfactante.
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Em todas as amostras observa-se um aumento nas areas
especificas apos a retirada do surfactante, comprovando a sua
extracao satisfatoria (Tabela 1). Os PMOs sem surfactante
apresentam elevadas areas especificas, calculadas pelo
metodo BET, que decresce com o aumento na porcentagem de
grupos organicos, provenientes do BD (Tabela 1).

PMO 2,5% PMO 5% PMO 10% PMO 15%
Area especifica —
Com surfactante 80 77 94 97
(m7g)
Area especifica —
Sem surfactante 573 463 397 254
(m%g)
Analise Elementar
(mmol de grupo 0,355 0,568 0,872 1,348

Orgéanico/g)

Tabela 1. Areas especificas e andlise elementar dos materiais hibridos.

A Incorporacao dos grupos organicos na estrutura final dos
materiais foi confirmada por analise elementar, como mostrado
na Tabela 1.

A Figura 2 mostra a difracdo de raios X dos PMOs apos a
extracao do CTAB. Todos os materiais apresentam um pico em

2 9 de aproximadamente 2,15° indicando a presenca de
organizacao. Entretanto, observa-se a reducao na intensidade
dos picos com o0 aumento na porcentagem de BD, ressaltando
gque a presenca dos grupos organicos nos poros leva a
formacao de materiais com menor grau de organizacao.
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Figura 2. Difratograma dos PMOs, apos retirada do surfactante.
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