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Introducéo

Os o6xidos mistos SiO,/MO, (onde M= metal de
transicdo) podem ser preparados pelo método de
sol-gel com alta dispersdo dos componentes no
sélido obtido™?.

Buscando produzir um sélido com alta resisténcia
mecanica e térmica, além de alta area superficial
especifica, foi sintetizado o material compdsito
Si0,/ZrO,/Fosfato’. A sintese do material foi feita
através do método de processamento sol-gel,
utilizando 3 diferentes precursores para a obtencgéo
dos grupos fosfato presentes no material.

Apresentamos aqui resultados obtidos para os
experimentos de analise quimica, espectroscopia ha
regido do infravermelho, e espectroscopia de
fotoelétrons excitados por Raios-X (XPS), além da
andlise da éarea superficial especifica (Sger) €
adsorcdo de ambnia, feitos em busca da
caracterizacdo do material.

Resultados e Discussao

A equacado da reacdo empregada para a sintese
do material € mostrada na figura 1:
Figura 1. Equacao da reacdo simplificada.
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(1) espécie préhidrolisada; (2)incorporagao do metal na rede

Os resultados de area superficial especifica para
0s materiais A, B, e C, respectivamente sintetizados
com o uso de HPO4, POCI; e OP(OCHj3)3; foram de:
176 m? g'1 e 270 m g'l. N&o foi possivel determinar
o valor de BET para o material C, pois 0 mesmo se
mostrou instavel devido a presenga de grupos
organicos metil residuais na matriz. Os resultados
de distribuicdo de poros mostram a presenca de
microporos, e pequena quantidade de mesoporos.

Devido a impossibilidade de quantificar os
elementos do material sintetizado pelo método de
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fluorescéncia de raios-X, geralmente empregado
para este fim, devido a coincidéncia das raias de Zr
e Si optou-se pela realizacdo de analise quimica
convencional. A determinacdo de fésforo foi feita
pelo método do azul de molibdénio, usando-se a
técnica de espectrofotometria. A curva de calibracéo
foi construida utilizando-se KH,PO, como padréo.
As medidas foram realizadas, no minimo, em
triplicata. Os resultados sdo resumidos na tabela 1.
Tabela 1. Quantidade de Zr e P no material:

P ZrO2 Zr
Amostras | /mmolg™ | /% massa /mmol g™
A 6,5+0,3 224 +2,1 1,82 + 0,17
B 42 +0,2 20,2+ 0,5 1,64 + 0,04
C 3,7+0,2 194+1,6 1,52 + 0,19

De acordo com os dados de XPS, o fosfato esta
presente no material, predominantemente, na forma
da espécie H,PO, (dihidrogenofosfato).

Também foi feita a adsorcdo do gas amdnia nos
materiais. Os resultados foram , respectivamente,
de (A) 2,66 mmol g', (B) 2,64 mmol g' e (C) 2,61
mmol g~.

Conclusdes |

Os precursores utilizados originam materiais com
alta dispersdo de fosfato em sua superficie.
Apresentando desta forma um alto valor de NH;
guimicamente adsorvida.

Os estudos de BET e distribuicdo de poros
indicam que os materiais sdo microporosos, tendo
razoavel area superficial.
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