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Introducao

A dificuldade de separacdo e de reciclo de
catalisadores homogéneos de metais de transicéo é
a maior desvantagem para O Seu emprego em
reacdes de larga escala. Uma maneira de contornar
essa dificuldade é imobilizar o catalisador homogéneo
em diferentes suportes, tanto organicos como
inorganicos. Nesse contexto, o processo sol-gel é
uma ferramenta poderosa. O objetivo deste trabalho é
a sintese de materiais contendo metais de transi¢éo,
visando a sua aplicagdo em catélise heterogénea.

Resultados e Discussao

A reacdao foi realizada em duas etapas adaptadas da
literatura™.

1° Etapa - Sintese do acetilacetonatopropiltrime-
toxisilano (acacsil): reacao entre acetilacetona (2,4-
pentanodiona, acacH) e cloropropiltrimetoxisi-lano
(CPTMS) em etanol (EtOH), utilizando-se hidréxido
de sédio (NaOH) como base ativadora para a
formacéo do acacsil, conforme a Figura 1.

Figura 1: Sintese do acetilacetonatopropiltrimetoxi-
silano (acacsil).

2° Etapa — Condensacdo do acacsil com TEOS
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(tetraetilortosilicato): obtencdo do material hibrido
acac/silica, conforme a Figura 2.
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Figura 2: Condensacéo do acacsil com TEOS.
Complexacéo de Fe* no xerogel acac/silica

A amostra sintetizada foi colocada em contato com
uma solucdo de FeCls. A fase sélida foi filtrada e
extensivamente lavada com agua, alcool etilico e
acetona.

As amostras foram caracterizadas utilizando-se
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Termoandlise  Espectroscopica na Regido do
Infravermelho e Mcroscopia Eletronica de Varredura
com Espectroscopia por Dispersdo de Energia (MEV-
EDS).

As pastilhas (100 mg, 5 cm? de é&rea) foram
aquecidas por 1 hora numa faixa de temperatura de
100 a 400 °C, sob vécuo (102 Torr) e analisadas em
um Espectrofotbmetro Shimadzu FTIR, modelo 8300.
O espectro foi obtido com uma resolugéo de 4cm™,
com 100 varreduras.
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Figura 3: Espectro de infravermelho a 100°C: a) do
xerogel acac/silica, b) do xerogel Fe-acac/silica.

Em ambos os espectros pode-se observar a presenca
das fases organica e inorganica. O componente
organico pode ser identificado pela banda em 1709
cm® (Espectro a), referente ao estiramento
carbonilico do grupo acac. O componente inorganico
também pode ser identificado pela presenca de
bandas overtones tipicas da silica em 1860 cm™. No
espectro do xerogel Fe-acac/silica pode-se verificar
um deslocamento do estiramento carbonilico do
grupo acac de 1709 a 1684 cm™ (Espectro b),
comprovando que houve complexacdo do metal®.

A determinacdo quantitativa de Fe* na amostra foi
feita por MEV-EDS, obtendo-se uma proporgcdo
atdbmica Fe/Si de 1%.

Conclusdes

As sinteses foram realizadas com éxito e a
complexagdo do Fe* ocorreu conforme esperado,
sendo que o material é estavel até pelo menos 100°C.
Numa préxima etapa, esse material tera sua atividade
catalitica testada.
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