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Introducao |

O processo sol-gel ocupa grande destaque
na area de quimica de materiais, devido a grande
versatilidade em se obter materiais com
propriedades bastante distintas, em condi¢des
brandas. A preparacdo de hibridos organico-
inorganicos  apresenta  grande  versatilidade
associada a estabilidade quimica e termomecénica
proporcionando a eles distintas aplica¢cdes. Desta
forma, neste trabalho foram sintetizadas duas
matrizes de aluminas funcionalizadas com o &cido
piridino 2,6-dicarboxilico (dpa) pelo processos sol-
gel ndo hidrolitico “in situ” e método de fuséo.
Caracterizaram-se as matrizes s por andlises
térmicas (TG/DTG), espectroscopia na regido do
infravermelho (IV), analise elementar (C, H e N),
difracéo de raios X (DRX) e area superficial.

Resultados e Discussao |
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Figura 1. Fluxograma referente a sintese dos
materiais obtidos via sol-gel ndo hidrolitico.

As curvas TG/DTA dos materiais funcionalizados via
métodos in situ e fusdo apresentaram trés perdas
significativas de massa, sendo que o processo com
temperatura maxima préoximo a 390 °C evidencia a
funcionalizagdo da alumina, uma vez que o dpa néo
funcionalizado seria eliminado a temperaturas muito
inferiores (210 °C). Os espectros de IV (Figura 2A)
demonstraram que a banda do aluminol do material
Al,Os-branco em 963 cm™ foi deslocada para 996
cm™ e 990 cm™ para os materiais Al,Os-dpa-in situ e
Al,O3-dpa-fuséo, respectivamente. Esse
deslocamento também é um indicio de
funcionalizagdo da alumina. Os difratogramas das
amostras (branco, “in situ” e fusdo, Figura 2B)
apresentaram baixa cristalinidade, com halo
caracteristico de fase amorfa. Observa-se ainda,
nas amostras Al,Os-dpa-in situ e Al,O3-dpa-fuséo,
0s picos entre 15-30 graus 26, atribuidos ao dpa
empregado para a funcionalizacéo.
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Figura 2. Espectros IV (A) e DRX (B) dos materiais
sintetizados.

A analise elementar demonstrou, através dos
percentuais de C, N e H e da relagdo C/N, que o
material orgénico (dpa) funcionalizado nas duas
matrizes ndo foi degradado durante a sintese, pois 0
valor teérico da razdo C/N para o dpa é 6,0 e os
valores experimentais obtidos para Al,Osz-dpa-“in
situ” e Al,Oz-dpa-fusdo sédo de 6,42 e 5,51,
respectivamente.

Tabela 1. Area superficial das aluminas sintetizadas

Al,O3-  AlOs-dpa- Al;Osz-dpa-
) Branco “in situ” fuséo
Area Superficial 308,50 0.15 18.30

BET (m%g ™)

Com relacdo a é&rea superficial dos dois
materiais, nota-se que as moléculas organicas (dpa)
presentes na superficie da alumina dificultam a
adsorcdo do N, nas matrizes, pois essas moléculas
estdo ligadas fracamente & sua superficie no
método “in situ” e de forma mais efetiva no método
fusdo; essa maior interacdo é promovida pela
temperatura empregada no método por fusdo (190
°C), que pode aumentar o grau de funcionalizacio
dos grupos carboxi (COQO") ao aluminol (Al-OH) da
matriz.

Conclusodes

Novos materiais hibridos foram obtidos pela
via sol-gel ndo hidrolitica e os métodos “in situ” e
fusdo mostraram-se eficientes para funcionalizagéo
de aluminas, em especial, utilizando-se o dpa.

Assim, esses materiais sdo  promissores
adsorventes, suportes de catalisadores e/ou
sensores.
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