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Introducéo

@] DAB-Am-16 (Hexadecaamino Poli
(propileno)imina € um dendrimero (terceira geragao,
G-3) também conhecido como dendrimero de
poli(propileno) imina (DPPI), que apresenta em sua
estrutura, grupos periféricos que sao constituidos por
16 grupos NH,, e portanto sdo susceptiveis a reacfes
posteriores, se métodos efetivos forem corretamente
empregados. Uma outra importante caracteristica
deste dendrimero é de apresentar grupos periféricos
constituidos de dipropilenotriamina (dpt) e pode atuar
como ligante para uma variedade de metais de
transicdo™.  Aproveitando-se  desta  importante
propriedade, o objetivo deste trabalho é ancorar este
dendrimero na superficie da silica gel funcionalizada
com 3-cloropropiltrimetoxisilano para uso em
adsorcdo e em eletroanalitica. A caracterizacao
preliminar do dendrimero ancorado foi feita
empregando principalmente estudos de area
superficial e porosidade, FT-IR e RMN de *Si e **C no
estado sélido.

Resultados e Discussao

A silica gel organomodificada (3-cloropropil silica)
foi preparada segundo procedimento descrito na
literatura® e esta descrita como CIPS. A etapa
subseqliente foi realizada da seguinte maneira: cerca
de 5 g de 3cloropropil silica foi adicionada em 0,001
mol de DAB-Am-16, dissolvido em 25 ml de metanol.
A suspensdo foi mantida sob refluxo por 48 h em
atmosfera inerte (N,). A fase soélida resultante foi
separada por um funil de placa sinterizada fina e
lavada diversas vezes com o solvente e em seguida o
material foi seco a 80 °C em uma estufa avacuo e
mantido em um dessecador sob vacuo. O material
resultante foi denominado de poli(propileno)imina
propil silica (DPPIPS). A estrutura da superficie e a
textura dos poros das silicas CIPS e DPPIPS foram
analisadas por meio da evolugdo das isotermas de
adsorcao-dessorcao de N..

ApOGs o0 ancoramento observou-se uma razoavel
diminuicdo da area superficial (BET) da CIPS (380, 64
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m® g*) para DPPIPS (331,07 nt g*) e também uma
diminui¢éo da porosidade. A forma da histerese (tipo
H) n&o mudou. A curva de isoterma de adsorgao para
ambos materiais foi do tipo IV. No Espectro FT-IR da
DPPIPS houve dificuldades em verificar algumas
bandas, entretanto identificou-se a presencga de duas
bandas em 2808 e 2944cm™ atribuidas ambas ao
n(C-H) esta bandas estdo deslocadas 46 e 11 cm™
relativamente aquelas encontradas pelo precursor
CIPS, além de suas intensidades serem bem baixas.

O espectro de ressonancia magnética (RMN de
#Si) da DPPIPS apresentou 3 picos em 78,98;
100,58; 112,33 ppm. O primeiro foi atribuido as
unidades Si(OSi);(R) onde R é o grupo orgénico, 0s
outros dois picos foram atribuidos as espécies Q' e
Q% deslocadas cerca de e 1 e 3 ppm
respectivamente com relacdo ao CIPS. A maior
evidéncia do ancoramento do dendrimero por esta
técnica esta na diminuigdo da intensidade do carbono
3 (C3) observado pelo espectro de ressonancia
magnética (RMN de C ) em 46,43 ppm que
corresponde exatamente o sitio de coordenacéo entre
0 grupo NH, (do DPPI) com o atomo de Cl oriundo da
CIPS. Também foram observadas ressonancias
superiores a 50,00 ppm, que foram atribuidas aos
carbonos 2,3,5,6,8,9 do dendrimero (ressonéncias
bastante préximas). Ja os carbonos 1,4,7,10,11 foram
identificados embora com intensidades bastante
fraca.

Conclusoes

A julgar pelos
caracterizacdo e aqueles que estdo sendo
complementados o dendrimero DAB-Am-16 foi
ancorado com sucesso na superficie da silica e,
portanto esta apropriada para os teste analiticos.
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