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Introducéao

Materiais hibridos obtidos pelo método sol-gel
tém sido intensamente investigados. As vantagens
desta técnica estdo baseadas na cinética de hidrdlise
e policondensagdo que permite a interferéncia no
sistema, através do pH, temperatura, solvente e
viscosidade. Materiais como silica porosa e densa
pode ser obtida a baixas temperaturas. A
incorporacdo de ions lantanideos opticamente ativos
nesses materiais possibilitam a construcdo de
amplificadores com base de fibras de silicatos, os
quais podem conter um grande nudmero de
aplicagdes.

Neste trabalho os Oxidos de silicio foram
preparados segundo a metodologia desenvolvida por
Stober, para isto utilizou-se o processo sol-gel. As
silicas foram obtidas com e sem o alcéxido
tetraetilortosilicato (TEOS) com o feniltrietoxisilano
(PTES) em etanol na razdo molar de 1:1. Adicionou-
se aos sois cloreto de eurdpio 1l (EuClz) como sonda
estrutural. As particulas de silica foram obtidas
utilizando a catalise basica, sob agitacdo magnética,
na forma sélida (pd). As amostras foram secas a
temperatura ambiente e sofreram diferentes
tratamentos térmicos a 100, 200, 300, 400 e 600°C
em atmosfera inerte. Os pds-resultantes foram
caracterizados pela andlise térmica (TG/DTG/DTA),
espectroscopia vibracional na regido do infravermelho
(IV) e fotoluminescéncia (FL).

Resultados e Discussao

As andlises térmicas das silicas obtidas na
auséncia e presenca do TEOS apresentaram
comportamento térmico semelhante, diferenciando-se
somente na temperatura de inicio da decomposicao
da matéria organica. As termogravimetrias em geral
apresentaram trés estagios de decomposicdo. A
primeira perda de massa ocorrida abaixo de 200°C,
no inicio da decomposicdo, pode ser atribuida a
moléculas do solvente e agua fracamente adsorvida a
superficie da silica, tendo maior porcentagem de
perda na amostra contendo TEOS. O segundo
estagio na faixa de temperatura de 400 a 800°C e 300
a 800°C para as amostras preparadas com
TEOS+PTES e PTES respectivamente, apresentaram
perda de massa de aproximadamente 25,0%, o qual
foi atribuida a pirdlise do substituinte organico do
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precursor PTES (radical fenil). Acima de 800°C, foi
observado uma perda de massa que pode estar
relacionada a residuos da decomposigao orgéanica.

Os espectros de infravermelho de todas as
amostras apresentaram modos vibracionais da silica
em 470 cm™ correspondente a dSi-O-Si), 789 cm™
Ny(Si-O-Si) e 1100 cm™ n.(Si-O-Si). Vibracdes na
regido de 3500-3700 cm™ também foram observadas.
Estas vibracBes podem ser atribuidas ao estiramento
O-H presentes na superficie da silica e, também, a
agua remanescente adsorvida. Nesta regido, nas
amostras preparadas somente com 0 precursor
PTES, em temperaturas mais elevadas as bandas
qguase desaparecem, porém na amostra com
TEOS+PTES, as bandas nado sofrem muita alteracéo,
podendo indicar a existéncia de agua nos poros da
matriz. Em 1430 cm' aparece a vibragdo
correspondente a ligagcdo Si-fenil, a qual desaparece
a partir de 400 °C para as amostras TEOS+PTES e a
200°C para as amostras preparadas somente com o
precursor PTES, indicando o inicio da decomposi¢édo
do material organico. Este fato é confirmado pela
analise térmica, a qual apresentou um inicio da
decomposicdo da matéria organica a 400 e 200°C
para as amostras contendo TEOS+PTES e PTES,
respectivamente.

Os espectros de emissdo das amostras
preparadas somente com o precursor PTES, tratadas
até a temperatura de 300°C, apresentam as bandas
caracteristicas correspondentes as transicdes do
estado excitado °D, para o estado fundamental 'F; (J
=0, 1, 2, 3 e 4). A fotoluminescéncia do ion Eu lll é
diretamente proporcional ao seu ambiente, ao passo
que aumentando a temperatura, a matéria organica
vai sendo degradada e a emissdo do ion comecga a
diminuir, pois o0s fragmentos dos compostos
promovem a perdas de energia do estado excitado .

Conclusdes

A temperatura de tratamento das amostras é
um importante fator na emisséo do ion Eu Ill.

Os espectros de infravermelho confirmaram a
presenca da matéria organica até as temperaturas de
400 e 200°C para as amostras TEOS+PTES e PTES
respectivamente, indicando uma maior estabilidade
térmica para as amostras contendo TEOS.
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