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RESUMO

A silica mesoporosa apresenta um vasto potencial de aplicagdes em diversas areas, desde
a medicina até aplicacdes industriais. Contudo, sua utilizagdo no mercado ¢ limitada
devido a dificuldade de remocdo dos surfactantes. Este trabalho teve como objetivo
explorar, por meio da literatura e experimentagdo, métodos alternativos a técnica de
calcinacdo para remover surfactantes organicos do interior das silicas mesoporosas. O
foco foi encontrar op¢des mais ecologicamente limpas e menos poluentes. Os métodos
analisados incluiram o tratamento térmico convencional, conhecido como calcinagao,
processos por via quimica e fisica, assistido por micro-ondas, a abordagem quimica por
refluxo e o uso da ponteira de ultrassom. A silica mesoporosa foi sintetizada no
laboratério e, a partir dela, foram testados diferentes métodos para a remog¢do do
surfactante, além da andlise para verificar a presenca ou auséncia do copolimero P123. O
P123 ¢ um surfactante usado na producdo de materiais mesoporosos, como a silica
mesoporosa o qual auxilia a controlar a estrutura porosa dos materiais durante a sintese.
As amostras foram submetidas aos métodos mencionados e posteriormente pesadas,
revelando uma perda de massa significativa, superior as expectativas baseadas na
literatura. O processo de filtragdo foi rapido em todas as técnicas, exceto naquela assistida
pela ponteira de ultrassom, que resultou na geracao de graos bastante finos. As amostras
foram entdo submetidas a caracterizagdo por Espectroscopia no Infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR) para analisar as ligagdes quimicas presentes.
Inicialmente, a amostra de silica sem qualquer processamento foi analisada para
identificar os grupos funcionais presentes. Em seguida, foram analisados os espectros das
amostras submetidas aos métodos alternativos. Apesar da consideravel perda de massa,
as bandas referentes ao surfactante e ao P123 ainda estavam presentes, exceto na amostra
tratada por calcinacdo, onde foram eliminadas. Embora dos métodos ndo terem alcancgado
os resultados esperados, a técnica assistida pela ponteira de ultrassom se destacou como
a mais eficiente. Isso se deve ao melhor controle dos pardmetros e a obtengdo de particulas
aparentemente mais homogéneas e finas. Para mensurar a quantidade de surfactante no
interior da silica a técnica de termogravimetria seria a mais aconselhavel.
PALAVRAS-CHAVE: ULTRASSOM, P123, ECOLOGICAMENTE,
SURFACTANTE e VIA-QUIMICA.



ABSTRACT

Mesoporous silica is a material with great potential applications in numerous areas, such
as medicine to industrial applications, however this material is not widely applied due to
the lack of viable ways to eliminate the organic surfactants used in the synthesis of
mesoporous silica. The objective of this work was to explore, through literature and
experimentation, alternative methods to the calcination technique to remove organic
surfactants from the interior of mesoporous silicas. The focus was on finding more
ecologically clean and less polluting options. The methods analyzed included
conventional heat treatment, known as calcination, chemical and physical processes,
assisted by microwaves, the chemical approach by reflux and the use of the ultrasound
tip. Mesoporous silica was synthesized in the laboratory and, based on it, different
methods were tested to remove the surfactant, in addition to analysis to verify the presence
or absence of the P123 copolymer. The samples were submitted to the methods mentioned
above and then weighed, revealing a significant loss of mass, higher than the expectations
based on the literature. The filtration process was fast in all techniques, except for the one
assisted by the ultrasound tip, which resulted in the generation of very fine grains. The
samples were then subjected to characterization by Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR) to analyze the chemical bonds present. Initially, the silica sample
without any processing was analyzed to identify the functional groups present. Then, the
spectra of the samples submitted to the alternative methods were analyzed. Despite the
considerable mass loss, the surfactant and P123 bands were still present, except in the
calcination-treated sample, where they were eliminated. To measure the amount of
surfactant inside the silica, the thermogravimetry technique would be the most advisable,
but there was no equipment available.

KEYWORDS: ALTERACTIVE METHODS, PATH CHEMISTRY, PHYSICS,
FTIR, P123.
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1. INTRODUCAO

Sabe-se que as silicas mesoporosas constituem um grupo especial de materiais
porosos que desempenham um papel fundamental em diversas aplicacdes cientificas e
industriais. Elas se destacam por apresentar uma estrutura de poros altamente organizada
e uniforme, com poros de tamanho na faixa mesoporosa, geralmente com didmetros entre
2 ¢ 50 nm (PRADO; FARIA; PADILHA, 2005). Esses materiais sdo conhecidos por suas
propriedades nanometros unicos e sdo amplamente estudados e utilizados em diversas
aplicagdes cientificas e industriais devido a sua estrutura porosa altamente controlada e
suas caracteristicas vantajosas

A sintese das silicas mesoporosas envolve a utilizagdo de surfactantes organicos
que atuam como moldes ou direcionadores da formag¢do dos poros. A escolha do tipo de
surfactante, bem como outras variaveis de sintese, influencia diretamente as
caracteristicas da estrutura porosa (XIAO et al., 2021).

A notavel regularidade e controle sobre o tamanho dos poros nas silicas
mesoporosas as tornam ideais para uma ampla gama de aplicagdes, que vao desde a
catalise até a liberacdo controlada de farmacos. No entanto, ¢ importante ressaltar que a
sintese desses materiais exige a utilizacdo de surfactantes organicos para direcionar a
formagao dos poros.

Esses materiais s3o amplamente reconhecidos por suas aplicagdes em catalise,
adsorcao, liberagdo controlada de fArmacos e em uma variedade de campos cientificos e
industriais, gracas a sua estrutura porosa altamente organizada e as possibilidades de
ajuste de suas propriedades para atender a requisitos especificos de aplicacao.

As silicas mesoporosas representam um exemplo notivel de como a
nanotecnologia e a engenharia de materiais podem proporcionar solugdes avangadas em
uma variedade de setores, com potencial para melhorar a eficiéncia de processos e
produtos em todo o espectro industrial.

A presenca residual de surfactantes nas silicas mesoporosas pode ter implicagdes
significativas em suas aplicagdes, como a redu¢do da eficacia da catalise ou impactos
negativos na liberacdo de substincias ativas. Normalmente, o0 método mais comum para
a remocdo desses surfactantes ¢ a queima, que deixa apenas a silica inorginica. No
entanto, os processos de queima podem causar impactos adversos no meio ambiente,

especialmente quando utilizados em larga escala.



O processo de remocao do surfactante por queima faz-se por meio do aquecimento
em altas temperaturas, sendo normalmente acima de 500°C, mas podem ser também
superiores a 600°C. Durante esse aquecimento, os surfactantes organicos sao
decompostos e volatilizados, restando apenas a estrutura de silica inorgéanica.

Apesar de ser um método simples, ele acarreta diversos impactos ambientes, pois
h4 um grande consumo energético de fontes ndo renovaveis, assim aumentando a pegada
de carbono, emissdo de gases poluentes, tais como didéxido de carbono (CO»), dioxido de
enxofre (SO2) e 6xidos de nitrogénio (NOx).

Diante desse contexto, a pesquisa concentra-se na busca por métodos eficazes de
eliminar os surfactantes residuais, garantindo a pureza e eficacia das silicas mesoporosas
em diversas aplicagdes. Tem sido estudado métodos mais verdes para fazer esta remogao,
tal como extracdo por solvente ou processos de remog¢ao de surfactantes a base de etanol
que prometem minimizar os impactos, reduzir o consumo de energia e emissdo de agentes

poluentes (DE AVILA; SILVA; MATOS, 2016b).



2. QUALIFICACAO DO PROBLEMA

A persistente presenga de surfactantes nas silicas mesoporosas representa um
desafio significativo, com potenciais implicagdes adversas em suas aplicagdes. Isso inclui
a possivel reducdo da eficacia da catalise e efeitos negativos na liberagdo de substancias
ativas. Historicamente, a eliminacdo desses surfactantes foi realizada por meio de
processos de queima, resultando na preservacao da silica inorganica. No entanto, essa
abordagem de queima acarreta consequéncias ambientais adversas, especialmente quando
aplicada em larga escala.

Portanto, o cerne desta pesquisa reside na busca por métodos eficazes de remogao
de surfactantes, com o objetivo de garantir a pureza e a eficacia das silicas mesoporosas
em diversas aplicagdes. Além disso, ¢ crucial considerar ndo apenas a qualidade dos
materiais, mas também a importancia de mitigar os impactos ambientais associados aos

métodos tradicionais de eliminagao de surfactantes.



3. OBJETIVOS E METAS A SEREM ALCANCAS

Este projeto de pesquisa tem como objetivo a investigacdo e desenvolvimento de
metodologias alternativas a queima para a remogao eficaz de surfactantes organicos das
silicas mesoporosas, para que as silicas mesoporosas possam ser amplamente
empregadas. O foco primordial deste estudo reside na minimizagdo dos impactos
ambientais inerentes aos processos tradicionais de eliminagdo de surfactantes, além disso

analisar se houve ou nao a eliminacao do P123.



4. REVISAO BIBLIOGRAFICA
4.1. SILICA

A silica, também conhecida como didxido de silicio (Si02), ¢ um composto
quimico amplamente disseminado na natureza e um dos materiais mais abundantes na
crosta terrestre. Ela se apresenta em diversas formas, incluindo a silica amorfa, silica
cristalina (como quartzo e cristobalita) e silica coloidal (HUSADA, 2019). A Figura 1

mostra as diferentes estruturas da silica.

Figura 1: Estrutura cristalina e amorfa da silica
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Fonte: (SANTOS et al., 2018)

A silica amorfa ¢ empregada em uma ampla variedade de setores, incluindo a
fabricagdo de vidros, silicones, materiais isolantes térmicos e muito mais. Sua alta
demanda decorre, em parte, de sua notavel resisténcia, resultante da presenca de grupos
silan6is em sua superficie (PRADO; FARIA; PADILHA, 2005).

Além disso, a silica ¢ caracterizada por ligagdes quimicas predominantemente
covalentes, nas quais cada atomo de silicio forma ligagdes simples com quatro atomos de
oxigénio. Isso origina uma configuracdo tetraédrica, conectada por meio de pontes de
siloxanos (Si-O-Si) distribuidas de maneira aleatéria na superficie do material. No interior
da estrutura, grupos silandis vicinais (Si-OH) podem ser encontrados, enquanto na
superficie identificam-se grupos geminais (OH-Si-OH). Essa estrutura altamente
organizada desempenha um papel fundamental nas propriedades e aplicagdes da silica
(AIROLDI, CLAUDIO; FARIAS, 2000).

Assim, a silica, com sua estrutura quimica e propriedades fisicas Unicas, ¢ um
material de grande importancia em varias industrias e areas de pesquisa, desempenhando
um papel essencial em diversas aplicagdes tecnoldgicas, no entanto a silica mesoporosa

ndo ¢ amplamente empregada.



As silicas mesoporosas sdo um tipo especifico de silica distinguidas por sua
estrutura porosa altamente organizada e poros de tamanho uniforme na faixa dos
mesoporos (entre 2 ¢ 50 nandmetros de didmetro). Esses materiais sdo produzidos através
de técnicas de sintese que envolvem a utilizagdo de surfactantes organicos, que atuam
como moldes ou direcionadores da formagdo dos poros (TANEV; PINNAVAIA, 1996).

A sintese das silicas mesoporosas ¢ altamente controlada, permitindo ajustar as
caracteristicas da estrutura porosa, como o tipo de mesoestrutura, didmetro e volume dos
poros, bem como a espessura das paredes dos poros. Essa flexibilidade na sintese torna
as silicas mesoporosas altamente versateis e valiosas em diversas aplicacdes cientificas e
industriais.

As silicas mesoporosas possuem aplicagdes em diversos campos as quais
poderiam ser aplicadas em diversas areas tecnologicas e cientificas, tais como:

1. Aplicagdes ligadas a catalise:

Devido a sua grande area superficial e estrutura porosa altamente controlada, elas
podem ser empregadas como suportes para catalisadores em uma variedade de reagdes
quimicas. Isso resulta em uma melhoria significativa na eficiéncia de processos
cataliticos, tornando-os mais eficazes e economicos.(SCIORTINO et al., 2021)

Além disso, a liberacdo controlada de farmacos, as silicas mesoporosas
desempenham um papel crucial na liberacdo controlada de medicamentos, em razdo da
estrutura porosa permite que os medicamentos sejam liberados de forma gradual e
controlada, o que ¢ fundamental para otimizar a eficicia terapéutica e reduzir os efeitos

colaterais, tal como ¢ mostrado Figura 2.



Figura 2: Esquema das silicas mesoporosas no setor farmacéutico
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Fonte : (KOOHI MOFTAKHARI ESFAHANI et al., 2022) adaptado
2. A adsorc¢do também pode ser melhorada:

Elas sdo eficazes na remoc¢ao de poluentes e contaminantes da agua e do ar, dessa
forma as torna bastante interessantes em aplica¢des de purificacdo de dgua e tratamento
de efluentes industriais.

Materiais para sensores ¢ promissora, quando funcionalizadas com grupos
especificos, as silicas mesoporosas podem ser utilizadas como sensores altamente
sensiveis para detectar substancias especificas, isso se deve ao fato da alta area superficial
proporciona uma plataforma ideal para a interagdo com as moléculas-alvo, tornando-as
uteis em diversas aplicagdes de sensoriamento(VIEIRA BELA ORIENTADORA;
ISABEL PAIS, [s.d.]).

3. No ramo das nanotecnologias:

Sendo empregadas na criagdo de materiais avangados, como nanocompdsitos e
nanodispositivos, onde a estrutura porosa controlada ¢ essencial para a fabricacdo de
materiais nanoestruturados com propriedades unicas.

No entanto, um desafio significativo associado as silicas mesoporosas ¢ a presenca
residual de surfactantes organicos apds o processo de sintese. Esses surfactantes podem
impactar negativamente as propriedades e aplicacdes das silicas mesoporosas. Portanto,

a pesquisa atual esta focada em encontrar métodos eficazes e ecologicamente corretos



para eliminar esses surfactantes, garantindo a pureza e a eficacia desses materiais em
diversas aplicagdes. Além disso, os cientistas estdo explorando continuamente novos
avangos para expandir as possiveis aplicacdes das silicas mesoporosas e otimizar suas
propriedades para atender as necessidades especificas de diferentes campos cientificos e
industriais.

Para formar as silicas mesoporosas, ¢ essencial utilizar o polioxietileno-bloco-
polipropileno-bloco-polioxietileno (P123). O P123 ¢ um surfactante da classe dos
copolimeros bloco tribloco, amplamente empregado como agente estruturante na sintese
de materiais mesoporosos, incluindo a silica mesoporosa. Durante a fabricagdo desses
materiais, o P123 desempenha um papel vital na criacdo da estrutura porosa. Ele se
organiza em micelas na presenca de solventes organicos e agua, funcionando como um
molde para a formagao dos poros na silica mesoporosa.

Essas micelas originadas pelo P123 sdo cruciais para determinar o tamanho,
distribuicao e uniformidade dos poros, permitindo a forma¢ao de uma rede porosa regular
e controlada dentro da silica. No entanto, apos a sintese do material, ¢ imprescindivel
remover o P123 para garantir as propriedades desejadas da silica mesoporosa final. Essa
etapa € essencial para evitar interferéncias nos processos posteriores ou nas aplicacdes
planejadas para o material. Em suma, o P123 desempenha um papel fundamental na
criagdo da estrutura porosa da silica mesoporosa, mas sua remog¢do ¢ crucial para o

desempenho adequado do material em aplicagdes especificas.



4.2. METODOS FiSICOS PARA REMOCACAO DE
SURFACTANTE
4.2.1. METODO DE CALCINACAO

A calcinacdo térmica ¢ uma técnica amplamente empregada em laboratorios para
a remocdo de modelos devido a sua eficacia, simplicidade operacional e baixa
necessidade de equipamentos especializados (GHAEDI; ZHAO, 2022).

A calcinagdo ¢ um procedimento termal amplamente empregado na sintese de
materiais, incluindo a silica mesoporosa, visando a remog¢ado de impurezas e a melhoria
de suas propriedades fisicas e quimicas (SOUZA MENDES, 2012). Esse processo
desempenha um papel crucial na remog¢ao do surfactante organico, utilizado como molde
para criar 0s poros mesoporosos na silica.

O processo ¢ composto por algumas etapas:

a. Solugdo de surfactante e acido;
b. Adicao de percursos de silica;
c. Formagao da silica mesoporosa
d. Amostras levas a calcinagdo a 550°C, com 1°C/s.
Contudo, ¢ importante destacar que a calcinagdo pode levar a uma redugdo

significativa nos grupos silandis, tornando as amostras inadequadas para modificacdes
subsequentes. Além disso, quando os materiais de silica mesoporosa sao modificados por
co-condensagdo com grupos funcionais, a calcinagdo niao apenas remove o molde, mas
também afeta os grupos funcionais, liberando didéxido de carbono (CO2) e gases
prejudiciais. Isso acarreta implicagdes negativas tanto do ponto de vista econdmico
quanto ambiental.

Portanto, a demanda por alternativas a calcinacdo estd em ascensdo, visando
minimizar esses impactos. Pesquisas estdo direcionadas para encontrar métodos que
preservem os grupos funcionais e reduzam a liberacao de gases nocivos, a fim de garantir
a eficacia dos materiais de silica mesoporosa sem comprometer o0 meio ambiente ou a
viabilidade econdmica.

4.2.2. TRATAMENTO ASSISTIDO POR MICRO-ONDAS

O método de tratamento assistido por micro-ondas para remover o molde organico
utilizado na sintese de materiais mesoporosos, como a Santa Barbara Amorphous-15
(SBA-15) e a Mobile Composition of Matter No. 41 (MCM-41). Esse processo pode ser
realizado a mistura da amostra com acido nitrico (HNO3) e peréxido de hidrogénio (H>0»)

e expondo-a a radia¢do de micro-ondas. Esta técnica permite a remogao rapida e eficiente
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do molde organico, preservando mais grupos silanol na superficie dos poros em
compara¢do com a calcinagdo, conforme observado em analises de espectroscopia de

infravermelho.

Figura 3: Esquema do tratamento assistido por microondas
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Fonte : (GHAEDI; ZHAO, 2022) adaptado

Existem métodos variados para remover o surfactante: tratamento com
HNO3/H20,, mistura com solventes de extracao (etanol/hexano) ¢ uma combinagdo de
tratamento com H>O; e micro-ondas, catalisado por Fe(NO3)3-9H>0 ou Cr(NO3)3-9H,0.
Foi observado que o tratamento assistido por micro-ondas reduziu significativamente o
encolhimento da estrutura dos materiais mesoporosos em comparacao com a calcinagdo
(GHAEDI; ZHAO, 2022).

A principal vantagem desta metodologia estd associada a alta eficiéncia na
remoc¢dao do modelo, remocao rapida do modelo, menor consumo de energia e menor
encolhimento da estrutura.

No entanto, apesar de suas vantagens, o tratamento assistido por micro-ondas
apresenta algumas desvantagens, como a dificuldade de controlar as condigdes do
processo para certos materiais, a emissdo de CO: e gases toxicos decorrentes da
decomposicdo do surfactante, o uso de solventes e a impossibilidade de recuperar ou
reutilizar o surfactante.

Assim, embora seja eficiente na remog¢ao do molde organico, preserve melhor os
grupos funcionais e consuma menos energia do que a calcinacdo, o tratamento assistido
por micro-ondas ainda enfrenta desafios em relagdo ao controle do processo e impactos
ambientais associados a liberacdo de gases toxicos.

4.2.3. TRATAMENTO ASSISTIDO POR ULTRASSOM

Outro método o qual poderia ser empregado para eliminagdo dos surfactantes seria

assistido por um ultrassom de ponteira. Esta técnica ultrassdnica ¢ um processo bem
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definido baseado nos principios da sono-quimica, no qual as moléculas passam por uma
reagdo quimica devido a aplicagdo de radiag@o ultrassonica poderosa, entre 20 kHz a 10
MHz .(PIREZ; WILSON; LEE, 2014)

Vale a pena ressaltar que ndo ha uma rea¢do quimica direta durante a interag@o
direta da radiacdo ultrassonica com as moléculas. No entanto, quando a radiagdo
ultrassOnica interage com um liquido, um padrdo alternado de pressdes ¢ desenvolvido.
A cavitagdo acustica (processo de formacao, crescimento e colapso de bolhas sob pressao
alternada) ocorre devido a intera¢ao da radiacdo ultrassonica com os liquidos, liberando
a energia ultrassonica acumulada nas bolhas, produzindo energia com temperatura local
muito elevada (ZANJANCHI; JABARIYAN, 2014).

Esse método apresentado possuia alta eficiéncia na remocao, preservacao de alta
concentragdo de silanol, menos encolhimento da estrutura e possivel recuperagdo ou
reutilizagdo do modelo

Todavia, se apresenta ineficaz para remover completamente o modelo em baixa

temperatura em alguns casos e requer solventes organicos

4.3. METODOS DE EXTRACAO POR VIA QUIMICA
4.3.1. METODO POR VIA SOLVENTE

Sabe-se que existem diversas metodologias para eliminar os surfactantes da silica
mesoporosa, sendo uma delas a eliminacdo de surfactantes por via solvente a qual ¢é
altamente eficaz e amplamente utilizado na purificacdo de materiais porosos. Este ¢
caracterizado por representar uma abordagem mais sustentavel em comparagdo com a
tradicional queima a altas temperaturas, ja que ¢ reduzida expressivamente os impactos
ambientais associados a remoc¢do de surfactantes. A Figura 4 mostra de maneira
esquematica a preparacdo a técnica de remogao por via solvente, nesta técnica € usada o

refluxo para manter a temperatura do sistema controlada.
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Figura 4: Esquema da técnica de extragdo via solvente
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Fonte : (GHAEDI; ZHAO, 2022)

Neste caso, os solventes adequados sdo empregados para dissolver e remover
seletivamente os surfactantes organicos retidos nas estruturas porosas do material,
preservando assim a integridade da estrutura mesoporosa. Vale a pena ressaltar que ela
oferece inimeras vantagens, incluindo uma pegada de carbono reduzida, menor consumo
de energia e emissdes de poluentes minimizadas em comparagdo com a queima.

O uso de uma estratégia de automontagem sem interagdes eletrostaticas fortes
entre as espécies inorganicas e os surfactantes permite a remog¢do ndo destrutiva do
surfactante por meio de uma simples extragao por solvente (MARGOLESE et al., 2000).

A extracdo de modelos usando solventes ¢ um método comum para remocgao de
modelos, que utiliza diferentes solventes como agua, acetonitrila, diclorometano, etanol,
acetona e metanol para eliminar o modelo dos poros do SBA-15 (DE AVILA; SILVA;
MATOS, 2016a). Os resultados indicaram que a dgua teve o menor efeito na extracdo do
modelo, permanecendo cerca de 45,9% do modelo P123, quase o mesmo que o nio-
extraido. Entre os solventes estudados, o metanol apresentou a maior eficiéncia na
remocao do modelo. Apds a extragdo com metanol, o SBA-15 continha cerca de 10,3%
de P123, em acordo com os resultados da analise de elementos, que indicaram cerca de
4,8% de carbono. Foram observados valores de area especifica (SBET), volume total de
poros (VT) e didmetro do poro de 703 m? g', 0,995 cm?® g™! e 15,2 nm, respectivamente,
para o SBA-15 extraido com metanol.

O tempo de extragdo também foi investigado, demonstrando que
aproximadamente 6 horas de extragdo com metanol sd3o suficientes para remover o
modelo, enquanto outros solventes demandam até 48 horas para concluir a extracao.
Estudos anteriores demonstraram que o metanol apresenta melhor desempenho na

remocao de modelos entre solventes polares e ndo polares.
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Além disso, foram utilizados acido cloridrico e etanol para extrair o P123 e
Cloreto de Brometo de Hexadeciltrimetilamonio (CTABr) do SBA-15 ¢ MCM-
48,(GUNATHILAKE; JARONIEC, 2014; JI et al., 2008; TSONCHEVA et al., 2007)
respectivamente. Acido sulfurico (H2SO4) foi empregado para extrair o Polioxietileno-
polioxipropileno (F-127) e P123 de compostos polimero-silica mesoestruturados ¢ SBA-
15, respectivamente, enquanto uma mistura de HoSO4 e hidréxido de sdédio (NaOH) foi
utilizada para remover um copolimero P123 do SBA-15.

Embora a extracdo por solvente preserve mais grupos silanol e diminua o
encolhimento dos poros em comparacdo com o método de calcina¢do, ndo € pratico
devido ao grande consumo de solvente organico e a alta energia necessdria para a
recuperagdo do solvente. Além disso, mesmo apos tratamentos repetidos de extracdo, o
modelo pode ndo ser completamente removido (BARCZAK, 2018; DE AVILA; SILVA;
MATOS, 2016b; LU; KAWAMOTO, 2012).



5. MATERIAL E METODO

14

Este trabalho foi divido em duas etapas, sendo a primeira o processo de sintese da

silica mesoporosa, a qual j& ¢ uma etapa bem consolidada e a segunda etapa ¢ determinada

pelas técnicas de remogdo dos surfactantes.

O tratamento térmico por calcinacdo (TT) foi utilizado como tratamento padrao

para que fosse possivel comparar os resultados obtidos.

Etapa 1: Sintese da silica mesoporosa

Tabela 1: Reagentes utilizados na sintese FAP01-B6

Fabricante Cédigo Reagentes Quantidade Unid.
Sigma-Aldrich 435465-1L P123 9,87 g
Anidriol 53,065-1 A-1083 HC1 48,65 mL
- - HO 318,85 mL
Sigma-Aldrich 8.006.581.000 TEOS 22,80 mL

Banho de 6leo a 40°C na chapa
de agitagdo dentro da capela.

Os papéis de filtro foram
utilizados para filtragdo amostra
solida em placas de Petri,
identificados e secados a 60 °C
na estufa por 24 horas.

A massa da amostra obtida foi
pesada antes da calcinagio.

Fonte: Do autor

P123 foi pesado solido e
transferido para um frasco com
tampa de rosca.

Foi preparado a montagem para
filtragdo a vacuo e filtrar a
solugdo. Foi realizada 3
lavagens com agua deionizada.

As amostrar foram levadas ao
forno em cadinhos para
tratamento térmico (TT) a 550
°C por 6 horas, com rampa de
aquecimento de 1 °C/min.

Foi adicionado H,0 e HCl ¢
agitado na poténcia 2, até que o
P123 estivesse completamente
dissolvido e que a temperatura
da solugao tivesse chegado a 40

o

Foi adicionado TEOS e agitado
por 24 horas a 40°C e 900 rpm.

A massa de amostra obtida foi
pesada apods a queima.
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Etapa 2: Metodologias para eliminacdo de surfactante

Tabela 2: Referéncia da proporgao de reagentes para via solvente FAPO1-B6

Fabricante Codigo Reagentes Tempo (h) Quantidade Unid.
Etanol 24 500 cm’g’!

- FAPO1-B6 MC Silica - 0,51 g

- FAP0O1-B6 RF Silica - 0,50 g

- FAPO1-B6 US Silica - 0,50 g

Fonte:(GHAEDI; ZHAO, 2022)

As metodologias adotadas foram fundamentadas no estudo conduzido por
(GHAEDI; ZHAO, 2022), o qual explorou diversas abordagens fisicas e quimicas. Entre
as técnicas investigadas, identificamos que o tratamento assistido por micro-ondas (MC),
o tratamento por refluxo utilizando solventes (RF) e o tratamento assistido por ultrassom
(US) mostraram-se mais promissores e adequados aos equipamentos disponiveis para esta

pesquisa.

Batelada 6 por Microondas (FAP01-B6 MC)

Inicialmente, foi realizada uma mistura de 0,51 g de silica e 250 mL de etanol e
agitadas por 5 minutos para assegurar uma dispersdo homogénea da solugdo.

Posteriormente, procedeu-se ao aquecimento fracionado da solu¢cdo no micro-
ondas (eletrolux 18 L, tensdo nominal 127 V, corrente 10,1 A, poténcia consumo 1140
W, frequéncia 60 Hz) realizando o primeiro aquecimento por 2 minutos consecutivos,
seguido pelo tempo restante necessario para completar o processo. Essa sequéncia de
etapas € crucial para o tratamento adequado da solugao.

Ap0s o tratamento no micro-ondas, o material foi submetido a nova filtragdo com
auxilio de uma bomba de vacuo com compressor Prismatec 131 2VC - Lubrificada a dleo
— 381/min - 695 mmHg. Por fim, o material filtrado foi levado a estufa a 60°C por mais
24 horas para secagem completa. Esse procedimento meticuloso garante a preparagdo

adequada do material para os préximos passos experimentais.

Batelada 6 por refluxo (FAPO1-B6 RF)

Inicialmente, procedeu-se a mistura minuciosa de 0,50 g de silica com 250 mL de
etanol em um banho de 6leo, mantido a 70 °C, agitando vigorosamente por 24 horas a 900

rpm, utilizando refluxo para garantir o controle de temperatura. Apds essa etapa, o
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material resultante foi submetido a filtracdo meticulosa com o auxilio de uma bomba a
vacuo, a fim de separar o solvante.

Posteriormente, o material filtrado foi encaminhado para um processo de secagem
cuidadosa em estufa a 60 °C, visando a remog¢do completa do solvente e a preparagao

ideal para etapas subsequentes do procedimento experimental.

Batelada 6 por ultrassom (FAP01-B6 US)

Inicialmente, realizou-se uma minuciosa mistura de 0,50 g de silica em 250 mL
de solvente durante 5 minutos para pré-dispersar a solucdo. Em seguida, o material
resultante foi submetido a uma ponteira de ultrassom (ultronique, modelo DESRUOTOR,
frequéncia US 20 kHz, potencial US 500W, consumo 250 V e alimenta¢do 220 V)
operando a 100% de sua poténcia (500W) por um periodo fracionado de 5 minutos.

Posteriormente, o material foi filtrado e encaminhado para um cuidadoso processo
de secagem em estufa a 60 °C. Esse procedimento tem como objetivo remover
completamente o solvente, garantindo assim a preparagdo adequada e a pureza do material
para as etapas subsequentes do experimento.

Caracterizacio:

Por fim as amostras foram levadas para serem caracterizadas por meia da técnica
de espectroscopia de Infravermelho (FTIR) ATR e KBr Regido do Iv médio (4000—
400cm!) por pastilha. O método por pastilha é empregado para amostras solidas, onde a
amostras ¢ feita em formato de pastilha a qual ¢ uma pequena pega solida alcancada por

compressao ou fusao.
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6. RESULTADO E DISCUSSAO

A primeira etapa do projeto foi a sintese da silica mesoporosa, essa etapa ja ¢ uma
etapa consolidada e com alta producdo de silica, a Figura 5 mostra o processamento da
silica segundo a metodologia mencionada. A solugdo apresentava a principio uma

coloragdo transparente no inicio do experimento.
Figura 5: Sintese da silica mesoporosa

P / Nl mteidts

Fonte: Do autor

A Figura 6 representa a solucdo apos 24 horas de agitacdo e controle de
temperatura. E perceptivel que houve uma mudanga na coloragdo, passando de uma
coloragdo anterior para uma coloragdo mais leitosa e viscosa. Além disso, o pH da soluc¢do

foi analisado com o papel de tornassol e apresentou valores bem baixos, cerca de 1.
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Figura 6: Silica apds a sintese

Vi
Fonte: Do autor

Apos a agitagdo e controle de temperatura por 24 horas, a solu¢ao foi filtrada com
auxilio da bomba a vacuo e o filtro de 2 um. Em seguida, o material foi levado a estufa a

60 °C para secagem, resultando em um total de 12,30 g de silica, Figura 7.

Figura 7: Silica sintetizada

Fonte: Do autor

Apos a agitagdo e controle de temperatura por 24 horas, parte do material obtido
foi separado para ser submetido a diferentes tratamentos com o objetivo de avaliar as
técnicas de remocao dos surfactantes. O primeiro método realizado foi o método de
tratamento térmico (TT), ou seja, a calcinagdo. Foram separados 2,48 g de silica que
foram transformados em pé e submetidos ao aquecimento, como pode ser visto na Figura

8.
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Figura 8: (a) Amostra pesada. (b) A amostra sendo inserido no forno.

Fonte: Do autor

Ao final do tratamento térmico o material foi pesado para avaliar a perda de massa,
ou seja, do surfactante e o material passou para 0,95 g apresentando uma redugdo de 61%
da massa inicial da amostra. A redu¢do encontrada foi maior do que a normalmente
encontrada na literatura, que ¢ cerca de 40%, acredita-se houve pequenas implosdes
durante a saida do surfactante, pois foi encontrado parte do p6 no interior do equipamento.

Em seguida, foi testado o método assistido por micro-ondas, o experimento
conduzido no microondas, foi planejado para o aquecimento, dividido em etapas. O
tempo efetivamente realizado foi de 2 minutos e duas de 30 segundos. Foi utilizado 0,51
gramas de massa de silica e uma quantidade de 250 mL de etanol. Vale a pena ressaltar
que antes do inicio do experimento a solugdo foi submetida a uma pré agitagdo por 5

minutos para melhor dispersar a silica no etanol.

Figura 9: Tratamento assistido por microondas

Fonte: Do autor

Durante a primeira etapa de aquecimento, o microondas foi ajustado para 2
minutos. Contudo, aos 1 minutos e 43 segundos, o etanol alcangou o ponto de ebuli¢ao,
resultando na expulsdo parcial da solucdo do recipiente, no entanto o processo nao pode

ser repetido em razdo da falta de tempo e disponibilidade do equipamento.
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Aproximadamente 100 mL da solucdo foram perdidos, e devido a falta de homogeneidade
da solucdo, ndo foi vidvel determinar a quantidade de silica eliminada.

Posteriormente, foram realizados dois aquecimentos adicionais de 30 segundos,
com intervalos de 10 minutos, devido a persisténcia de altas temperaturas no recipiente.

Inicialmente, havia sido previsto um aumento notavel na temperatura do etanol,
no entanto, esperava-se que a substancia esfriasse na mesma propor¢do em que foi
aquecida.

Além disso, mesmo com a perda de material durante o processo, uma quantidade
significativa ainda foi encontrada, conforme ilustrado na Figura 10. Posteriormente, o
material foi submetido a secagem, resultando na redu¢do da massa de 0,51g para 0,21g,
o que representa uma diminui¢do de 58%. Essa redu¢do ¢ compreensivel devido a perda
parcial do material durante as etapas anteriores.

Além disso, a solucdo apos o aquecimento apresentou menor quantidade de corpo
de fundo.

Figura 10: Matérial obtido apds o tratamento assistido por microondas

Fonte: Do autor

O proximo método realizado foi o pelo refluxo Figura 11, foi utilizado uma
quantidade inicial de 0,50 g de silica, que foi planejado o banho de dleo a 70° C por 24
horas e a 900 rpm. Apds o tempo determinado, a solug¢do apresentou uma coloracao mais

turva e aparentou uma boa dispersdo da silica em etanol.
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Figura 11: Processo de via quimica por refluxo

Fonte: Do autof

Ap6s a filtragdo, um intervalo de tempo foi observado antes da etapa de secagem,
resultando em uma massa final de 0,26 g. Essa redugdo de 48% esta em conformidade
com os dados reportados na literatura. Durante o processo de secagem e raspagem, foi
notada uma heterogeneidade significativa nos tamanhos dos graos do material. Foram
identificados graos consideravelmente maiores em contraste com uma fragcdo muito fina
do material, como pode-se ver na Figura 12.

Figura 12: Material obtido pela via quimica por refluxo

Fonte: Do autor
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A metodologia mais recente empregada foi a assistida pela ponteira de ultrassom,
utilizando 0,50 g de silica e 250 mL de etanol. Antes de submeter a solu¢ao a ponteira de
ultrassom, foi realizada uma pré-dispersdo por 5 minutos, visando assegurar uma
dispersdo adequada no etanol. Além disso, foi utilizado 100% da poténcia do aparelho
(500W). Apds a pré-dispersao a solugdo foi levada a ponteira de ultrassom, num total de
3 minutos, sendo fracionada em 2:30 minutos, como pode-se ver na Figura 13 ha uma

grande presenca de corpo de fundo.

Figura 13: Solucdo antes da sonicagdo

Fonte: Do autof

Durante o processo nao houve aquecimento perceptivel da solucdo, o qual ndo era
esperado, a silica apresentou uma melhor dispersdo e a coloragdo mudou rapidamente
para uma cor mais translucida. Além disso, foi possivel perceber uma quantidade

significativa de precipitado como pode-se ver na Figura 14.
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Figura 14: Solugao apos sonicagdo

Fonte: Do autor

Durante a etapa de filtracdo da solugdo assistida pela ponteira de ultrassom foi
bastante perceptivel que foi a qual levou mais tempo de filtragdo. Apds a secagem do
mate foi possivel perceber alguns grdos maiores, mas a maioria da silica obtida
apresentou-se extremamente delgadas, explicando o maior tempo de filtracao.

Além disso, o peso final obtido foi de 0,28 g, tendo uma reducao de cerca de 44%
de massa, também estando de acordo com o esperado pela literatura.

A Tabela 3, mostra um comparativo de da retracdo dos testes realizados, sendo o
TT o qual apresentou maior retragdo indicando que provavelmente se perdeu uma
quantidade de massa. Enquanto a amostra US apresentou perda de massa semelhante a da

literatura.

Tabela 3: Comparagao da retragdo de massa.

Amostra Retracao (%)
FAPO1-B6 TT 61
FAP01-B6 MC 58
FAP0O1-B6 RF 48
FAPO1-B6 US 44

Fonte: do Autor
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Figura 15: Material obtido por meio da ponteira de ultrassom

"~ Fonte: Do autor

Por fim as amostras foram levadas para serem caracterizadas pelo FTIR para
analisar as ligagdes quimicas presentes, as amostras foram a silica sem nenhum
tratamento (FTIR FAP 01- B6 Ausente de tratamento), a por calcinagdo (FTIR FAP 01-
B6 TT), assistida por microondas (FTIR FAP 01- B6 MC), a por refluxo (FTIR FAP 01-
B6 RF) e por ultrassom (FTIR FAP 01- B6 US).

Ao analisar os espectros, € notdvel que a silica obtida exibe picos caracteristicos,
incluindo 773 cm! - Si-OH, 1049 cm™! - Si-O-Si, 1681 cm™! — P123, 1749 cm™! - H20,
2927 ¢cm! - C-C e C-H referentes ao alongamento do P123, e 3360 cm! - O-H
(INNOCENZI et al., 2003).

A Figura 16 € o espectro obtido pela silica mesoporosa sem nenhum tratamento
para remog¢ao do surfactante, por meio dessa ¢ possivel identificar os grupos funcionais
presentes para melhorar comprar a eficécia dos tratamentos selecionados.

Segundo (MAWHINNEY; GLASS; YATES, 1996), a banda referente entre 2353
e 2564 cm™! esta relacionada ao grupo silanol (SiHyx), enquanto 2975, 2920 e 2884 cm’!
estd relacionado ao modo de estiramento das ligagdes de C-C e C-H do PI123
(INNOCENZI et al., 2003).

De acordo com (MAWHINNEY; GLASS; YATES, 1996; MIRTAHERI,
SHOKOUHIMEHR; BEITOLLAHI, 2017; SU; WANG; LIU, 2002), algumas das bandas
de absor¢do do copolimero P123 estdo na faixa de 2800 a 3000 cm ™!, atribuidas as
vibragdes de estiramento de CHa. As bandas de absor¢do na regido de 1340 a 1500 cm™!

sdo associadas as vibragdes dos grupos —CH» e —CH3s. Além disso, hd bandas de absor¢ao
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na faixa de 1094 a 1281 cm™! relacionadas as vibragdes de estiramento de C—O-H e O—
H.

A presenca das bandas de absor¢ao do copolimero P123 ¢ evidente nos picos de
952 € 799 cm’!, os quais estdo associados, respectivamente, as ligagdes assimétricas de
CHa,.

Segundo (RYAN et al., 2009), o espectro de P123 exibe uma série de picos
distintos, cada um associado a diferentes ligagdes quimicas e movimentos moleculares
especificos. A 963 cm’!, observa-se a vibragdo de balango antisimétrica do grupo CH». O
pico em 1061 c¢cm™ (juntamente com um ombro) estd relacionado ao estiramento
antisimétrico do grupo C-O-C e ao balango simétrico do grupo CHo.

O estiramento simétrico do grupo C-O-C ¢ evidenciado em 1103 ¢cm™!, enquanto
0 pico em 1150 cm™! (também com uma proeminéncia) esta associado aos estiramentos
dos grupos C-C e C-O-C. O movimento de tor¢do antisimétrica - simétrica do grupo CHa
¢ representado em 1237 cm’!, enquanto a tor¢do antisimétrica + simétrica do mesmo
grupo ¢ identificada em 1281 cm™.

A 1342 cm™!, o pico indica 0 movimento de balango antisimétrico do grupo CH2,
e a deformagdo simétrica do grupo metila é observada em 1373 cm!. Finalmente, o
estiramento do grupo C-H metila é evidenciado em 2970 cm™!. Esses picos fornecem uma
representacdo dos diferentes movimentos vibracionais e estiramentos de ligagcdes
quimicas presentes na estrutura molecular do P123, contribuindo para a compreensao

detalhada de sua composicao e organizacdo molecular.
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Figura 16:Espectro FTIR FAP 01- B6 Ausente de tratamento
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Fonte: Do autor

Através da Figura 17, que representa o espectro das amostras submetidas a
calcinagdo - um tratamento frequentemente utilizado, apesar de seus consideraveis
impactos ambientais - ¢ visivel o desaparecimento das bandas de absor¢ado associadas ao
P123, localizadas em 1367 cm™!, assim como dos modos de estiramento deste surfactante
em 2975, 2920 ¢ 2884 cm™!.

Adicionalmente, é perceptivel a auséncia da banda em 2353 cm™!, relacionada aos
grupos silanois (SiHx), assim como das bandas em 1463, 952 ¢ 569 c¢cm™!, associadas,

respectivamente, a dgua (H2O) e ao P123. Logo, percebe-se que esse método ¢ capaz de

eliminar o P123.
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Figura 17: Espectro FTIR FAP 01- B6 TT
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Fonte: Do autor

A Figura 18 representa o espectro resultante do tratamento fisico assistido por
micro-ondas. Notavelmente, sdo identificaveis as bandas de absorcao relacionada ao
P123, situadas, respectivamente, em 2980, 2926 e 1364 cm! para o primeiro, € em 954 ¢
799 cm! para o segundo.

Figura 18: Espectro FTIR FAP 01- B6 MC
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Fonte: Do autor

O espectro da via quimica por refluxo esta representado na Figura 19, nesta ainda
¢ bem perceptivel a presenca dos grupos funcionais referentes ao P123 em 2984, 2926 ¢

1376 cm™ e ao P123 os picos de 956 € 799 cm!. Além disso, manteve-se o grupo

funcional SiHy.



Figura 19: Espectro FTIR FAP 01- B6 RF
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Por fim, o ultimo método experimental testado foi o assistido por ultrassom,

conforme apresentado na Figura 20. Nesta analise, ainda foram identificadas as bandas

de absor¢do em 2977, 2924, 2889 ¢ 1365 cm’!, as quais estdo associadas ao P123,

juntamente com as bandas em 954 ¢ 800 cm’'.

Figura 20: Espectro FTIR FAP 01- B6 US
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Ap0s os tratamentos, todas as amostras analisadas apresentaram reducao na massa

total, sugerindo a0 menos uma remoc¢ao parcial do surfactante organico. E importante

notar que as reducdes de massa observadas foram maiores do que aquelas descritas na

literatura, onde a diminui¢do costuma ser em torno de 40%. A excegdo foi a amostra
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FAP01-B6 US, que se aproximou mais dos valores literarios. E relevante mencionar que
a perda de massa da FAPO1-B6 MC esta vinculada a perda de material durante a execugao
do experimento, causada pelo inicio da ebulicdo do solvente de etanol. J4 a redugdo
observada na FAPO1-B6 TT possivelmente esta associada ao processo de aquecimento,
no qual pequenas explosdes podem ter ocorrido, resultando na perda de uma certa
quantidade de material.

Adicionalmente, ¢ importante destacar que durante os procedimentos de filtragem
das amostras, o processo foi rapido, sugerindo uma boa dispersao entre a silica e o etanol,
com excecao da amostra assistida pela ponteira de ultrassom. Isso provavelmente ocorreu
devido ao fato de as particulas obtidas apds essa etapa serem extremamente finas, o que
afetou a eficiéncia do processo de filtragem.

Posteriormente, as amostras foram submetidas a andlise por FTIR para
identificacdo das ligagdes quimicas presentes. A primeira amostra analisada foi a FAPO1-
B6, sem tratamento prévio, com o intuito de identificar as ligagdes quimicas antes da
aplicagdo de tratamentos térmicos, fisicos e quimicos. Os picos observados para o P123
foram de 1367, 2975, 2920, 2884, 954 ¢ 799 cm’!.

Em seguida, foi examinada a FAPO1-B6 TT, método mais convencional. Notou-
se o desaparecimento dos picos de absor¢do associados ao copolimero P123 nessa
amostra. O objetivo era alcangar resultados semelhantes utilizando métodos mais
ecoldgicos.

Todavia, nas amostras FAPO1-B6 MC, FAPO1-B6 RF ¢ FAPO1-B6 US foram
encontradas estiramento C-C e C-H do, além disso os picos de 952 € 799 cm™! que estdo
relacionados ao P123. Podendo-se concluir que o surfactante ndo foi completamente
eliminado pelos métodos alternativos optados, mas acredita-se que uma por¢ao
indeterminada foi eliminada devido a perda de massa ap6s o fim do processo.

Para uma compreensdo mais aprofundada da perda de massa de forma
quantitativa, o estudo de termogravimetria (TGA) se torna essencial. Através dele, ¢
viavel quantificar o surfactante presente no interior da silica mesoporosa, assim como
determinar a temperatura para sua eliminagao.

Além disso, ¢ relevante destacar que o uso dos Pardmetros de Hansen permitiria
prever a solubilidade do surfactante no solvente. Isso ajudaria na sele¢do de solventes
mais apropriados e com maior afinidade para o processo. Além disso, a disponibilidade

dos surfactantes que se tem acesso no laboratério ainda ¢ bastante limitada.
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Infelizmente nas metodologias sugeridas ndo foi possivel ver a eliminagao
completa, acredita-se que a limitacdo dos equipamentos e reagentes e um controle mais
preciso das condigdes possa ter impedido uma eliminacdo completa do P123.

Entende-se que os métodos mais frequentemente empregados na remog¢ao do P123
incluem extracao por solvente, tratamento térmico, troca de solventes, extracdo assistida
por CO; Supercritico e a combinagdo dessas técnicas. A extracdo por solvente se destaca
como uma abordagem eficaz, notadamente de menor impacto ambiental, embora requeira
a identificac¢do do solvente ideal para dissolver o co-polimero.

Atualmente, o método por solvente se mostra como uma opg¢do eficiente para
remover o P123, promovendo uma reducdo significativa na pegada de carbono. No
entanto, sua eficacia depende da escolha criteriosa do solvente adequado, capaz de
dissolver seletivamente o co-polimero, garantindo a remocdo eficiente do P123 da
estrutura da silica mesoporosa.

Essa sele¢@o cuidadosa do solvente ¢ crucial para evitar danos a estrutura da silica
mesoporosa, preservando suas propriedades desejadas e assegurando um processo de
remocao eficiente e ambientalmente consciente do P123. A selecao do solvente ideal pode
ser feita pela utilizagdo do Parametro de Hansen permite prever a solubilidade ou
miscibilidade de substincias diferentes analisando Dissimilaridade de Dispersiao (D),

Dissimilaridade de Polaridade (6P) e Dissimilaridade de Ligacdes de Hidrogénio (dH).
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7. CONCLUSAO

O objetivo principal deste estudo foi investigar e testar metodologias alternativas
e ambientalmente mais sustentdveis para remover surfactantes organicos, visando
aprimorar a aplicabilidade das silicas mesoporosas no mercado. Além disso, procurou-se
analisar se ainda persistiria a presenca do copolimero P123 apods os tratamentos que a
silica foi submetida.

Apesar da notdria perda de massa nos processos, pelo espectro de FTIR foi
possivel notar que ainda se fazia presente os grupos funcionais referentes ao P123, ou
seja, demonstrando que os métodos selecionados ndo foram capazes de eliminé-lo
completamente.

O método cuja mostrou melhor eficiéncia na remoc¢ao do surfactante ainda ¢ o da
calcinagdo térmica, no entanto dos métodos testados o assistido por ponteira de ultrassom
foi o qual apresentou os melhores resultados. Isso se deve ao fato do melhor controle das
variaveis, além disso obteve-se graos bastante finos e homogéneos.

Uma das possiveis razdes para a ineficadcia dos métodos utilizados pode estar
associada a restricdo dos equipamentos disponiveis na institui¢do e o solvente utilizado
ndo ter sido o mais eficiente para dissolver o material. Essas limitagdes podem impedir a
utiliza¢do de solventes mais adequados e eficazes, o que pode comprometer a eficiéncia

do processo de remocao do P123 da silica mesoporosa.



32

8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A medida que enfrentamos desafios crescentes na eliminagdo de surfactante
organicos da silica mesoporosas, ¢ essencial explorar novas perspectivas e estratégias
para essas sejam mais aplicadas no mercado.

Para otimizar a remogao do P123 da silica mesoporosa, um estudo mais detalhado
sobre a interagdo entre o iniciador e os solventes empregados se mostra essencial. Isso
possibilitaria a selecdo de solventes com uma afinidade quimica superior, promovendo
uma expulsdo espontanea mais eficaz do P123 do interior da estrutura da silica
mesoporosa.

Além disso, a adogdo de uma abordagem combinada de técnicas parece ser uma
estratégia promissora para superar as limitagdes inerentes aos métodos empregados de

forma isolada.
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