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Introducao

Vinte anos apos a publicacdo da sintese, caracterizacdo e possiveis mecanismos de formacéo da
primeira familia de silicatos e aluminosilicatos mesoporosos, designada de forma genérica por
M41S [1], os materiais mesoporosos continuam a ser um tema de investigacdo desafiante, para a
comunidade cientifica internacional, e de extrema importancia, para a sociedade atual. O design de
materiais mesoporosos tem conduzido a uma multiplicidade de composicGes e de estruturas com
aplicacdes em diferentes areas, desde as mais habituais, como a catalise e a adsorcdo, passando pela
biomédica, como, por exemplo, a libertacdo controlada de farmacos, até as aplicacdes em células
solares [2].

Neste trabalho apresentam-se os resultados da caracterizacdo textural e da estabilidade estrutural de
materiais mesoporosos ordenados, do tipo SBA-15, com elevado teor de titnio, que foram
preparados por um método de sintese direta, por via hidrotérmica, designado por hibrido dado que
se fundamentou nos procedimentos de sintese previamente estabelecidos na literatura por Zhao et
al. [3] e Vinu et al. [4].

As técnicas de analise quimica, ICP-MS, e de caracterizacdo estrutural, adsorcdo de N, a 77K e
DRX, demonstraram que é possivel preparar materiais Ti-SBA-15, de acordo com razdes molares
de sintese pré-definidas, até valores de Si/Ti= 5, embora a elevada regularidade e uniformidade da
estrutura hexagonal mesoporosa sO seja observavel para valores de Si/Ti > 10. Os ensaios de

estabilidade hidrotérmica evidenciaram uma boa estabilidade estrutural dos materiais sintetizados.

Métodos

Para a sintese dos materiais dissolveu-se o Pi23em H,O bidestilada e colocou-se a mistura em banho
de parafina, a 40°C, onde permaneceu, sob moderada agitagdo magnética, até se apresentar limpida.
Seguidamente, adicionou-se solucédo de HCI, de concentragdo previamente seleccionada, e a mistura
resultante foi sujeita a agitacdo magnética durante 2 horas. Preparou-se uma solucdo de Ti(OPr'),

em TEOS, que se adicionou a mistura anterior, continuando a agitacdo por mais 24 horas.



Posteriormente colocou-se a mistura final em autoclave a 100°C durante 48 horas. Completado o
processo, procedeu-se a filtracdo sob vacuo, lavagem, secagem e calcinacdo em ar (T=550°C, t= 8
h, va= 1°C/min).

Os materiais calcinados foram caraterizados por adsorcéo de azoto a 77K e DRX. O teor de Si e Ti
foi determinado por ICP-MS.

Resultados e Discusséo

Os materiais sintetizados apresentaram difratogramas de raios X e isotérmicas de adsor¢do N, a
77K (resultados ndo apresentados) caracteristicos dos materiais do tipo SBA-15. Todas as amostras
preparadas com razdo Si/Ti>10 exibem DRX com 3 ou 4 picos de difracdo indexados a uma Unica
célula hexagonal e indicativos de uma elevada regularidade do sistema mesoporoso, assim como,
isotérmicas de adsorcdo de N, a 77K irreversiveis (IVa) exibindo um degrau vertical confinado a
uma gama estreita de valores de p/p° indicativo do preenchimento de mesoporos tubulares
cilindricos de dimensdo uniforme. Teores mais elevados de Ti, Si/Ti=5, implicam uma diminuigdo
de qualidade estrutural, bem como a formacéo de TiO,. Os resultados de ICP-MS demostraram que
é possivel a obtencdo de materiais com uma razdo molar de sintese Si/Ti final de, pelo menos, 4.9 e

gue existe uma boa concordancia entre os valores de Si/Ti finais e os pré-definidos.
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Figura 1. Isotérmicas de N, obtidas na permitiu a preparagdo de materiais Ti-SBA15 com elevado

amostra Ti-SBA15-30 antes e apés os  t€or de Ti, por incorporacao direta do metal, o que se tem
ensaios de estabilidade hidrotérmica. revelado dificil de conseguir.
Adicionalmente os materiais sintetizados apresentam boa qualidade estrutural e estabilidade

hidrotérmica tornando-os potencialmente atrativos para diversas aplicagoes.
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