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Introducao

Os materiais mesoporosos ganham a cada dia
mais atengao da comunidade cientifica, devido as
inimeras aplicagbes dos mesmos em diferentes
areas de pesquisa. O grande controle sobre a
sintese desses compostos permite aplicagbes como
sensores, colunas cromatogréaficas, sistemas de
liberagéo controlada, adsor¢do de metais, corantes
etc. Tais aplicagbes sdo dependem de grupos
funcionais incorporados as matrizes. Assim, este
trabalho reporta a preparagao de silica mesoporosa
tipo SBA-15 contendo silanos modificados com
tiocarbamida. O silano modificado com tiocarbamida
foi obtido em auséncia de solvente, reduzindo o
custo e contribuindo para a pratica de processos
menos agressivos ao ambiente. As silicas
apresentam altos teores de grupos nitrogénio e
enxofre aos materiais, sendo aplicados a adsorgéao
de metais téxicos, cuja interagdo dos mesmos com
as matrizes foi monitorada por calorimetria.

Resultados e Discussao

Nas sinteses, trés silanos contendo de um a trés
atomos de nitrogénio nas cadeias foram modificados
com tiocarbamida e incorporados a SBA-15, sendo
as amostras denominadas S-NT, S-2NT e S-3NT,
para um, dois e trés nitrogénios, respectivamente.
Todas as amostras foram caracterizadas por andlise
elementar, infravermelho, RMN dos ntcleos °C e
#gj, termogravimetria, difragdo de raio X, adsorgao
de nitrogénio e microscopias eletrbnica e de
transmissao.

Tabela 1. Resultados de analise elementar para as
matrizes funcionalizadas.

Amostra N/% S/% G (mmol g7)
S-NT 11,9440,30 3,9410,02 7,96
S-2NT 14,551+0,12 7,59%0,01 10,38
S-3NT 9,72+0,02 2,21+0,05 6,92

A Tabela 1 traz os altos valores do grau de
imobilizagao baseados na quantidade de nitrogénio.
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Figura 1. Espectros de Infravermelho das amostras
S-NT, S-2NT e S-3NT.

A Figura 1 mostra vibragdes tipicas dos silanos
modificados com tiocarbamida, enfatizando os
estiramentos NH, em 3200 cm™, CH,, em 2950 cm”
e NCS, em 2054 cm™".

Os espectros de RMN de *C apresentam os sinais
dos carbonos das cadeias dos silanos modificados.
Para ?°Si, os sinais T2 e T° inferem a efetiva ligagdo
covalente entre os agentes formados e a matriz
inorganica.

Além disso, todas as caracteristicas da SBA-15
foram preservadas apds a reagdo com os silanos,
mantendo a alta area superficial (>1000 m® g"), cuja
decresce conforme a quantidade de grupos
incorporados a matriz mesoporosa.

As isotermas de adsorgao possuem o perfil de
Langmuir e séo ajustadas pelo método nao-linear.
Assim, o0s parametros NS (nimero de mols
necessarios para a formagao da monocamada) e b
(constante de equilibrio) sao obtidos. Contudo, os
dados da batelada sdo relacionados com os
resultados de titulagdo calorimétrica, obtendo-se
entao, os parametros AH, AG e AS.

Conclusoes

As silicas funcionalizadas com agentes sililantes
contendo tiocarbamida apresentaram altos teores de
grupos imobilizados. O método utilizado abre novas
possibilidades para funcionalizagdo em matrizes de
silicatos. Assim, os materiais apresentam grande
potencial na remocao de cations poluentes, além
das interacoes determinadas por calorimetria
mostrarem sistemas em estudo energeticamente
favoraveis.
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