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Introducao

Oxidos mistos baseados no sistema
Si0,/M,0,/M,0,, (onde M = metal) s&o materiais que
possuem elevadas area superficial e estabilidade

mecanica, sitios acidos/basicos de Lewis e
Bronsted-Lowry e  baixa  capacidade de1>
intumescimento em solventes organicos.

Normalmente sao sintetizados pelo processo sol-gel,
que possibilita a obtengdo de materiais
estruturalmente mais homogéneos. Apesar destas
caracteristicas, 6xidos mistos ndo tém sido muito
explorados em estudos de pré-concentragéo de ions
metalicos. Neste sentido, o objetivo deste trabalho
consistiu na sintese do éxido misto SiO,/Al,03/Sb,O5
pelo processo sol-gel, caracterizagdo e utilizagao
como adsorvente de ions Mn** em sistema de pré-
concentragao on-line empregando-se
espectrometria de absorgdo atdbmica em chama
(FAAS) para quantificagdo. O 6xido foi caracterizado
por espectroscopia infravermelho (1V), fluorescéncia
de raios X por dispersdo de energia (EDFRX) e
andlise de area superficial, volume e didmetro médio
de poros.

Resultados e Discussao

A sintese do SiO,/Al,O5/Sb,Os envolveu a pré-
hidrélise de 115,0 mL de tetraetilortosilicato (TEOS)
utilizando 115,0 mL de etanol P.A. e 13,0 mL de
solucdo HCI 3,5 mol L. A solucdo resultante foi
submetida a agitacdo (3 h a 70 °C), seguida pela
adi¢ao, gota a gota, de 12,0 mL de pentacloreto de
antimoénio(V) pré-dissolvido em 50 mL de etanol,
10,25 g de isopropdxido de aluminio pré-dissolvido
em 10 mL de &cido trifluoroacético e 15 mL de
solugdo HCI 35 mol L'. A mistura ficou sob
agitacdo a 70 °C até o inicio da formagéo do gel,
sendo transferida para um béquer e aquecida a 80
°C para a completa evaporacéo do solvente. O gel
resultante foi aquecido a 80 °C por 4 h, triturado e o
solvente remanescente evaporado a 80 °C por 4 h.
O material foi submetido a varias etapas de
lavagens empregando extrator soxhlet com etanol,
acido nitrico, etanol, agua deionizada e novamente
etanol. Finalmente, o sélido foi seco a 80 °C por 2 h.
O espectro IV do 6xido revelou absorgdes em 3428
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e 1640 cm” correspondentes aos respectivos
modos vO-H e 80-H. A regido 1074-1160 cm’
refere-se ao vSi-O da matriz de silica. O ombro em
~956 cm provavelmente relaciona-se ao vSi-OH ou
a ligagdo Si-O-Sb e as bandas em 792 e 452 cm™,
aos modos vSi-O-Si e 8Si-O-Si. O 6xido possui area
superficial, volume e didmetro médio de poros de
339m?g’, 0,19 cm® g e 1,1 nm, respectivamente e
composicdo percentual em massa de 59,89% de
SiO,, 9,90% de Al,O; e 30,21% de Sb,Os. A melhor
condicdo experimental foi obtida a partir da pré-
concentragdo on-line de 12 mL de solugdo de Mn?*
em coluna contendo 100 mg do 6xido. Os fatores
investigados na Matriz de Doehlert foram: pH (3,5-
7,5), concentragdo do tampao Tris-HCI (CT: 0,005-
0,065 mol L) e vazao de pré-concentragdo (VP: 2-6
mL min"). Como o modelo quadratico nao
apresentou falta de ajuste (ANOVA: Anadlise de
Variancia), foram construidas superficies de
resposta (Figura 1), resultando nos sequintes
valores 6timos: PH 5,55, CT de 0,034 mol L e VP
de 4,16 mL min .

Figura 1- Superficies de resposta para CT x pH (a),
VP x pH (b) e VP x CT (c).

Conclusoes

O o6xido misto SiO,/Al,03/Sb,0s5 foi sintetizado pelo
processo sol-gel e caracterizado estruturalmente e
texturalmente. O material se apresentou adequado
para a pré-concentragdo de Mn**, em meio aquoso,
com detectabilidade suficientemente baixa.

Agradecimentos

CNPq, CAPES, INCTBio, Fund.Araucaria, UEL.

"Diniz, K. M., Gorla, F.A., Ribeiro, E.S., Nascimento, M.B.O., Correa,
R.J., Tarley, C.R.T., Segatelli, M.G. Chem. Eng. J. 2014, 239, 233.



