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Introducao |

O desenvolvimento de materiais porosos com
potencial de aplicagbes € um campo da pesquisa
em ascensdo. As organosilicas mesoporosas
peridédicas (PMOs), possuem darea superficial maior
que 250 m”.g”" e tamanhos de poros de 20 & 500 A,
apresentando uma estrutura molecular organizada
devido a distribuigao periédica dos grupos orgénicos
no material. O surfactante Pluronic 123 funciona
como agente direcionador de estrutura, e pode ser
removido do material por extragdo com solvente ou
calcinacdo’. Os PMOs estudados possuem sitios de
coordenacdo possibiltando o encapsulamento de
metais a sua estrutura, para uso em catdlise. Esses
materiais foram obtidos de duas organosilicas, o
1,4-bis(trietoxisilil)benzeno (BTEB), e o tetraquis[3-
(trimetoxisilil)propillcyclam (TTMPC) pelo processo
de sintese direta. Variou-se as proporgdes molares
de BTEB e TTMPC, gerando os materiais: OSCYO01,
OSCY02 e OSCY03 contendo 10%, 20% e 30% de
TTMPC respectivamente.

Resultados e Discussao |

As analises termogravimétricas (TG e DTG) dos
PMOs, realizadas sob atmosfera de nitrogénio,
mostraram eventos de perda de massa abaixo de
100°C, devido a remogéo de &gua adsorvida. Os
demais eventos correspondem a decomposi¢ao dos
grupos orgéanicos nos PMOs, sendo estaveis até
280°C. Nao foi observado nenhum evento de perda
de massa entre 120-280°C indicando a remogéo do
surfactante®®. Os espectros de absorgdo na regido
do infravermelho confirmaram as principais ligagdes
entre os atomos constituintes dos PMOs, atribuidas
as bandas de deformagédo. Foi observado o
aumento da intensidade das bandas referentes a
ligagdo C-N do cyclam, em torno de 1470cm™ com o
aumento da concentragdo de TTMPC nos
materiais®. A auséncia de bandas referentes a
deformagdo C-H de alifaticos, concorda com a
andlise termogravimétrica no que se refere a
auséncia do surfactante. Os resultados de difragao
de raios-X dos PMOs mostraram um pico em baixo
angulo de difragdo, em torno de 2,0 (26 graus),
atribuido a formagao de uma estrutura conhecida
como “wormhole”, traduzido como “buraco de
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minhoca”, sugerindo que todos o0s materiais
apresentam mesoporos distribuidos em arranjo com
tendéncia hexagonal. Foram observados outros trés
picos de difracao na regiao de 10<26 (graus)<40
atribuidos a uma organizagao periddica dos grupos
orgénicos e inorganicos na parede mesoporosa.
Esses picos estdo em torno de 11, 23 e 36 20
(graus), atribuidos aos espagamentos entre os
atomos de silicio, entre os anéis benzénicos, e entre
0s atomos de silicio e oxigénio respectivamente. As
isotermas de adsor¢do e dessorgdo de nitrogénio
sdo do tipo IV de acordo com a classificacédo da
IUPAC, apresentando curvas de histerese,
indicando que 0s PMOs possuem
mesoporosidadez’s. Percebe-se um aumento da
area superficial (Sger) com a diminuicdo da
concentragdo de TTMPC nos materiais, e variagdes
de diametro e volume de poro (Dp e Vp) como pode
ser observado na tabela 1.

Tabela 1. Dados texturais dos PMOs.

Amostra Syer (m2/g) Dp (A) Vp (em®/g)
0SCYO1 501 71,43 0, 94
0SCY02 437 57,79 1, 07
0SCYO03 299 124, 86 0, 80

Conclusoes |

Os resultados revelaram que todos os PMOs
possuem uma estrutura do tipo “buraco de
minhoca”, indicando uma tendéncia para um arranjo
hexagonal dos mesoporos, com elevadas &reas
superficiais, e boas estabilidades térmicas, sendo
estaveis ate 280°C sob atmosfera de nitrogénio. Os
espectros de infravermelho confirmaram as
principais ligagdes dos atomos constituintes. Esses
materiais possuem diferentes proporgdes do
mondmero contendo cyclam, conferindo
modificagdes estruturais que altera a area
superficial, diametro e volume do poro, assim todos
serdo utilizados nas etapas de testes cataliticos.
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