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Introducéo

No inicio da década de 90, a obtencéo das silicas
mesoporosas ordenadas através de um agente
direcionador de estrutura foi um marco na sintese
desses materiais, com destagque para 0 uso dos
copolimeros blocos [1]. Eles conduzem a formacéo
de estruturas estaveis e com propriedades de
organizacdo ajustaveis, permitindo a producdo de
poros com estrutura cilindrica, hexagonal, clbica ou
lamelar [2]. Na remocdo do molde (template), ha
formacao de grupos silandis, pontos que possibilitam
a funcionalizacdo dos poros com espécies quimicas,
resultando em materiais com diferentes aplicagfes.
Nas silicas calcinadas a concentracdo de grupos
silandis é menor, devido as condensacles a altas
temperaturas, processo que favorece a formacéo de
grupos siloxanos. Neste trabalho investigamos a
extracdo do template por espectroscopia no
infravermelho.

Resultados e Discussao

Utilizando Pluronic P123 como agente modulador e
tetraetilortosilicato como fonte de silica, os filmes
foram depositados por dip-coating de solugdo
contendo agua e etanol . Substratos de laminas de
vidro, ago inox, plastico e Kapton foram utilizados.
Filmes transparentes, com boa aderéncia e
espessura de 200-600 nm (Alpha-Step 500 Surface
Profiler) foram depositados. Inicialmente o molde foi
extraido por calcinacdo a 400°C, na razdo de
aquecimento de 1°C/min. Visando maior controle no
colapso da estrutura dos poros, a remogéo do molde
foi também efetuada em um sistema de refluxo, em
aparato de soxhlet, com etanol a 80° C. Micrografias
de transmisséao revelaram filmes bem ordenados, com
estrutura hexagonal de poros em forma cilindrica, na
sua maioria paralelos ao substrato. Resultados de
refletividade de raios X e de espalhamento de raios X
a baixo angulo confirmaram a presenca da estrutura
hexagonal, tipo SBA-15. Esses dados mostraram um
encolhimento das estruturas, resultante do processo
de calcinagdo, fato abrandado com a remocéo do
polimero em sistema de refluxo com etanol.

Para analisar a remogé&o do molde, foram realizadas
medidas de espectroscopia no infravermelho de
amostras de SBA-15 como sintetizado, calcinado e
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com o molde extraido com etanol. Como os filmes
ndo apresentaram espectros bem definidos, foram
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A banda em ~ 3.400 cm™ est4 relacionada a vibragéo
-OH de moléculas de agua [3]. As bandas entre 2850-
3000cm™ em A) e C) podem ser atribuidas as
vibracbes GH do polimero. Em B) essas absor¢des
ndo sdo perceptiveis, 0 que sugere a sua completa
remocao pelo processo de calcinacdo e apenas a sua
parcial remocao por extragcdo com etanol. Em 960
cm™ a banda correspondente as grupos silanéis é
mais intensa nos espectros A) e C) e fraca no
espectro B) sugerindo que o processo de calcinagao
reduz a sua presenca. Como esperado, a banda de
absorcdo de grupos siloxanos, em 1080 cm™, esta
mais intensa na amostra calcinada, amostra B).

Conclusdes

Filmes de SBA-15 com estrutura de poros em
forma cilindrica, na sua maioria paralelos ao
substrato, foram obtidos. A calcinagdo mostrou-se o
processo mais eficiente para a remocao do molde, e
menor colapso da estrutura ocorre na extragdo com
etanol. Processos mistos sdo sugeridos.
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