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1. INTRODUÇÃO 

A característica mais interessante da MCM-41 é o seu regular sistema de poros que possui 
estrutura unidimensional em forma hexagonal. Seus poros podem ser sistematicamente variados 
entre 2-10 nm.          

Devido a sua estrutura regular de seus poros, MCM - 41 têm atraído grande interesse como 
um modelo para adsorção de diversos gases e vapores.   

Outra propriedade física importante da MCM – 41 incluem uma superfície de 1500 m2  g -1 ,  
um determinado volume de poros de até 1,3 ml g -1 e uma elevada estabilidade térmica, fazendo com 
que seja adequada para muitas aplicações catalíticas. As propriedades catalíticas podem ser 
ajustadas por incorporação de diferentes metais como o titânio e o alumínio. 

MCM – 41, tipo de material com morfologia definida são promissores seletivos de adsorventes 
na separação técnica e alto rendimento líquido em Cromatografia (HPLC) e em cromatografia de 
fluido supercrítico (SFC). Esta comunicação introduz duas novas rotas sintéticas e descreve o 
envelhecimento da MCM -41 sob condições de alto pH hidrotermal.   Nosso método inclui a 
adição de tetraethoxysilano (TEOS) para uma solução aquosa do modelo na presença de amônia. 
Após a formação de sílica hidrogel o modelo é removido por calcinação a 823 k.     A 
primeira síntese ocorre em um meio heterogêneo devido a insolubilidade do tetraethoxysilane em 
água.  Aqui o etanol é acrescentado como um co-solvente para o TEOS tornar-se solúvel a mistura. 
 

2. MATERIAL E MÉTODOS 
Foram variados a concentração de [ H2O] 9,52; 19,04; 28,56; (mol L -1 ); a concentração de 

[NH3] 0,86; 1,72; 2,58 (mol L -1 ); e temperatura  a 20; 40; e 60 °C.  
No total foram realizados 27 ensaios sem repetição com um volume constante de 111 ml.  A 

concentração de TEOS constante 0,15 (mol L -1 ). 
O n-hexadecyltrimethylammonium bromide (CTMABr) é dissolvido em água deionizada,  

amônia e etanol foram adicionados a solução sulfactante. A solução foi agitada 15 minutos e após foi 
adicionado o TEOS. Depois de agitação por duas horas o precipitado foi filtrado e lavado com água 
deionizada.  Depois foi feita a secagem a 90°C pass ando a noite, então a amostra foi calcinada a 
500° C por cinco horas. 

As relações molares dos reagentes encontram-se na Tabela 1 abaixo. Estes ensaios foram 
realizados a 20, 40 e 60 °C.  

 
Tabela 1. Condições de síntese. 

CH2O CNH3 CTMABr/ Volume Massa  Massa  Massa Massa  Massa 

   TEOS total TEOS H2O NH4OH etanol CTMABr 



9,52 0,86 0,15 111 3,46 15,06 5,06 67,82 1,82 

9,52 1,72 0,15 111 3,46 11,08 11,21 66,06 1,82 

9,52 2,58 0,15 111 3,46 7,1 16,81 64,29 1,82 

19,04 0,86 0,15 111 3,46 34,1 5,6 52,77 1,82 

19,04 1,72 0,15 111 3,46 30,12 11,21 51,09 1,82 

19,04 2,58 0,15 111 3,46 26,14 16,81 49,24 1,82 

28,56 0,86 0,15 111 3,36 53,14 5,6 37,72 1,82 

28,56 1,72 0,15 111 3,46 49,16 11,21 35,95 1,82 

28,56 2,58 0,15 111 3,46 45,18 16,81 34,18 1,82 

 
3.  RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 
Os resultados são resumidos na Tabela 2 e ilustrados na Figura 1. 
Tabela 2. Diâmetros médios das microesferas como função das condições de síntese. 

[H2O] (mol/L) 
[NH3] (mol/L)  Temperatura (°C)  9,52 19,04 28,56 

60 12,55 9,85 17,84 
40 11,18 11,13 14,5 0,86 
20 9,79 27,07 18,17 

     
     

60 12,45 11,17 14,76 
40 14,3 12,35 18,7 1,72 
20 11,4 14,21 18,36 
60 11,49 14,53 12,21 
40 13,55 16,98 17,12 2,58 
20 11,82 13,01 18,07 

 
 
Figura 1. Diâmetros médios das microesferas. 
Tabela 3. Fatores obtidos pela simulação dos resultados num modelo linear e quadrático. 

 linear Quadrático 
Fator   



linear 14,3911 14,3078 
[H2O] 2,2889 2,2889 

Temperatura -1,3917 -1,3917 
[NH3] -0,1833 -0,1833 
[H2O]2  -0,1300 

Temperatura2  -0,0483 
[NH3]

2  0,3033 
[H2O]/Temperatura  -1,1058 

[H2O]/[NH3]  -0,5375 
[NH3]/Temperatura  0,8433 

  
Estes resultados foram analisados usando um modelo linear e um modelo quadrático. Os fatores 
obtidos com esses modelos são listados na Tabela 3. 

 
Com estes modelos era possível de modelar a dependência do diâmetro médio dos fatores de sinetes 
como é mostrado na Figura 2. 
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Figura 2. Dependência do diâmetro médio dos fatores de síntese. 

4. CONCLUSÕES 
 

Os resultados obtidos mostram como principais fatores de influencia no tamanho da 
microesferas a concentração de água (diâmetro aumento com aumento da concentração de água) e a 
temperatura (diâmetro diminua com aumento da temperatura). A influencia da concentração de NH3 
como também as diversas combinações dos diversos fatores exceto a combinação 
Temperatura/[H2O] não mostram influencia significativa no diâmetro médio.  



Na continuação do projeto pretende-se estudar a influencia da concentração de TEOS e 
caracterizar as propriedades físico-químicas das microesferas mesoporosas por difração de raios-X, 
adsorção de nitrogênio espectroscopia no IV e analise elementar. 
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