QFL-1566 — Introducéo a Sintese e Caracterizacao de Sdlidos Inorganicos
EXP 2

Preparacéo de Sensores de Silica Gel Pelo Método Sol-Gel

Objetivo: Observar como a formacao de ligacdes cruzadas (crosslinking) afeta as
propriedades fisico-quimicas de um silicato polimérico contendo um indicador acido-base,
ou outro reagente apropriado para sensoriamento quimico.

Materiais:

e Tetraetil ortossilicato (TEOS) - Si(OCH2CH3)4
e Tetrametil ortossilicato (TMOS) — Si(OCH3)a
e Etanol absoluto

e Acido cloridrico concentrado

e Solucéo concentrada de amoénia

e Azul de bromotimol sélido

¢ |odeto de potassio

e Tiocianato de potassio

e Solucgdes 0,1 mol/L de Ag* ou Pb?*

e Solugdes 0,1 mol/L de Fe3** ou Cu?*

¢ Banho de ultrassom ou agitador magnético.
e Erlenmeyers de 150 mL

e Provetas

e Pipetas

e Papelffita indicador(a) universal

e Béqueres e tubos de ensaio

Procedimento.

CUIDADO: Si(OCH2CHs)4 (Tetraetil ortossilicato — TEOS) e Si(OCHs)4 (Tetrametil
ortossilicato — TMOS) séo irritantes para os olhos, mucosas e 6rgdos internos.
Trabalhe na capela de exaustdo e use luvas. Descarte todos os residuos em um
recipiente para solventes organicos.

1. Hidrdlise de TEOS Catalisada por Acido

Coloque 15 mL de etanol absoluto em um erlenmeyer de 150 mL. Na capela, adicione
15 mL de TEOS e agite para homogeneizar. Lave IMEDIATAMENTE a proveta usada para
medir o TEOS, usando trés por¢des de etanol para a remocéao total do TEOS antes de lavar
com agua.

Meca 19,0 mL de 4gua deionizada e adicione 2 ou 3 gotas de HCl(aqg) concentrado.
Adicione esta solucéo a solucao de TEOS em etanol. Verifique se ocorre separacao de fases.
Teste o pH da fase aquosa usando um bastao de vidro e fita indicadora de pH. O pH deve
estar por volta de 3. Ajuste o pH com gotas de HCI, caso necessario. Mantenha sob agitacao
magneética por no minimo 60 minutos e verifique se ainda ha separacao de fases. Em caso
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afirmativo, adicione mais uma ou duas gotas de HCI| e mantenha a agitacdo. Continue até
gue as fases estejam completamente misturadas.

Formacao do Gel e do Xerogel

Coloque um pouco do sol catalisado por acido em uma placa de Petri até um nivel de
aproximadamente 5 mm e deixe em local apropriado para evaporar até a formacédo do
xerogel. Prepare trés tubos de ensaio, numerados de 1 a 3 e preencha com o sol até uma
altura de 3 a 4 cm. Adicione alguns cristais de azul de bromotimol ao tubo 1. Ao tubo 2,
adicione alguns cristais de iodeto de potassio. Ao tubo 3, adicione alguns cristais de
tiocianato de potassio. Coloque os trés tubos em uma estufa aquecida a 60°C e deixe secar
por uma semana para promover a formacado do gel, seguida da formacéo do xerogel. O
contetdo da placa de Petri devera evaporar lentamente a temperatura ambiente até a
formacéo do xerogel.

Durante os proximos dias, va algumas vezes ao laboratério para observar a evolucao
da secagem, tanto dos materiais dos tubos 1 a 3 quanto dos sdis que ficaram nas placas de
Petri. Documente a evolucdo por meio de fotografias.

2. Hidrolise de TMOS Catalisada por Base

Coloque 50 mL de agua deionizada em um erlenmeyer e adicione 6 ou 7 gotas de
NHs(aq) concentrado. NA CAPELA, sob agitagdo magnética, adicione 10 mL de TMOS. A
hidrolise deve ser imediata. Lave IMEDIATAMENTE a pipeta usada para transferir o TEOS,
usando trés porcdes de etanol absoluto antes de lavar com agua.

Formacao do Gel e do Xerogel

Coloque um pouco do sol catalisado por base em uma placa de Petri até um nivel de
aproximadamente 5 mm e deixe em local apropriado para evaporar até a formacdo do
xerogel. Prepare trés tubos de ensaio, numerados de 4 a 6 e preencha com o sol até uma
altura de 3 a 4 cm. Adicione alguns cristais de azul de bromotimol ao tubo 4. Ao tubo 5,
adicione alguns cristais de iodeto de potassio. Ao tubo 6, adicione alguns cristais de
tiocianato de potassio. Coloque os trés tubos em uma estufa aquecida a 60°C e deixe secar
por uma semana para promover a formacao do gel, seguida da formacao do xerogel. O
contetudo da placa de Petri deverd evaporar lentamente a temperatura ambiente até a
formacgao do xerogel.

Durante os proximos dias, va algumas vezes ao laboratério para observar a evolucao
da secagem, tanto dos materiais dos tubos 4 a 6 quanto dos séis que ficaram nas placas de
Petri. Documente a evolug&o por meio de fotografias.

3. Testes com Indicadores (a serem realizados em aula posterior).

(Na capela) Coloque um pouco do xerogel catalisado por acido contendo azul de
bromotimol (tubo 1) em um béquer. No mesmo béquer, coloque um frasco menor contendo
NHs(aq) concentrado (uma fonte de vapores de NH3) e cubra o béquer maior com um vidro
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de relogio ou filme plastico. Observe e anote. O que as observacdes lhe dizem sobre a
porosidade do xerogel?

(Na capela) Coloqgue um pouco do xerogel catalisado por base contendo azul de
bromotimol (tubo 4) em um béquer. No mesmo béquer, coloque um frasco menor contendo
HCl(aq) concentrado (uma fonte de vapores de HCI) e cubra o béquer maior com um vidro
de relogio ou filme plastico. Observe e anote. O que as observacgdes |lhe dizem sobre a
porosidade do xerogel?

Adicione um pouco do produto contendo KI (tubos 2 e 5) a uma solug&o contendo ions
Ag* ou Pb?*. Observe e interprete suas observacdes. Os xerogéis catalisados por &acido e
base apresentam o mesmo comportamento?

Adicione um pouco do produto contendo KSCN (tubos 3 e 6) a uma solugéo contendo
fons Fe®* ou Cu?*. Observe e interprete suas observacdes. Os xerogéis catalisados por 4cido
e base apresentam o mesmo comportamento?

4. Questodes

1. Calcule a razdo molar entre TEOS e H,O usado na sintese com catalise acida. A
densidade de TEOS é 0,934 g.mL™.

2. Calcule arazao entre TMOS e H,O usado na sintese com catélise basica. A densidade
de TMOS é 1,033 g.mL™*

3. Qual é a razdo de alcoxido (TEOS e TMOS) para H.O necesséria para a hidrélise
completa a Si(OH)4?

4. Vocé observou alguma alteracdo do volume inicial quando ocorreu a formacao do
sol? E do sol para o gel? E para o xerogel? Por que isso ocorre?

5. O que vocé pode dizer sobre a porosidade dos xerogéis?
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