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Introducéao

O estudo das propriedades de superficie de sélidos
inorganicos, principalmente o0s porosos, tem
aumentado consideravelmente nos Udltimos anos,
visando a modificacdo fisico-quimica da superficie
desses sélidos e das propriedades especificas, para
tornar possivel o uso desses novos materiais em
diversas aplicagbes tecnoldgicas'. Este trabalho
consiste em imobilizar a molécula
aminoetilpiperazine, pelo processo sol-gel, a partir da
sintese de um novo agente sillante, 3-
aminopropilpiperazinetrimetoxissilano.

Resultados e Discussao

O novo agente sililante foi preparada utilizando-se 3,0
cm® de aminoetilpiperazine, 4,0 cm® de 3-
cloropropiltrimetoxissilano, 2,0 cm® do agente
desprotonante trietlamina em dimetilformamida. A
mistura ficou sob refluxo em atmosfera de nitrogénio
por 24 h. Ap6s frio lavou-se com acetona e os
solventes foram retirados sob vacuo a 343 K por 8 h,
obtendo-se um produto de consisténcia oleosa. O
17,0 cm® do novo agente sililante reagiu com 24,0
cm?® de tetraetoxissilano (TEOS) em um kequer. A
esta mistura adicionou-se 4,0 cm® de agua e 3,0 cm®
de etanol, sob agitacdo mecanica a temperatura de
333 K. Gotejou-se lentamente 3,0 cm® de solucéo
aquosa de NH,OH 0,080 mol dm™. Apés 30 minutos
formou-se um gel. O béquer foi deixado em uma
capela a temperatura de 323 K por 48 h e igual tempo
a temperatura ambiente. O sélido foi filtrado, lavado
Varias vezes com agua e etanol, seguindo para
secagem sob vacuo a temperatura ambiente por 8 h.
O produto foi chamado de Sil-pipam. A andlise
elementar de C, H e N apresentou 27,76% de C, 7,59
% de H e 8,45 % de N, indicando alta concentracéo
de grupos organicos, tipica do processo sol-gel. Os
espectros de absorcdo na regido do infravermelho
apresentaram as bandas caracteristicas da estrutura
do esqueleto inorgéanico, as bandas caracteristicas da
presenca da ligacdo NH em 3403 e em 1658 cm™
referente  aos estiramentos destas ligagGes.
Aparecem além das demais bandas referentes as
interacdes dos grupos silandis, duas outras bandas
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bem definidas em 2944 e em 2824 cm™ referentes ao
modo vibracional de estiramento assimétrico e
simétrico do CH, respectivamente. Essas duas
bandas é um forte indicio que a silica forma apresenta

grupos organicos imobilizados, uma vez que
comparando com o espectro da silica gel ndao ha
nenhuma banda nessa regido. A  curva

termogravimética (Fig. 1) exibe o comportamento
térmico da Sil-pipam. Em que foram detectadas trés
etapas de perdas de massa. O primeiro estagio
ocorrendo entre 295 a 504 K com 15% de perda de
massa, atribuida a gua de hidratacdo. A segunda
perda continua de 27% entre 505 a 711 K foi devido &
saida dos grupos organicos®. A partir de 712 K
ocorreu a perda de massa de 17% referente a
condensacdo dos grupos silandis, formando os
grupos siloxanos.
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Figura 1. Curva termogravimétrica da silica Sil-pipam.

Conclusoes |

A obtencdo de uma silica modificada partindo-se de
TEOS e de um novo agente sililante, 3-amino-
propilpiperazinetrimetoxissilano, foi realizada através
do processo sol-gel. As determinagfes estruturais e
medidas fisicas confirmaram o sucesso da reacéo.
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