ISBN 978-85-8084-603-4

ENCONTRO INTERNACIONAL DE 224250
PRODUCAOCIENTIFICA  OUTUBRO “ #‘i"
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RESUMO: Amostras da peneira molecular mesoporosa Al-SBA-15 foram sintetizadas de acordo com o
procedimento descrito por Yue et al. (1999) em trés diferentes tempos de cristalizacdo: 1, 12 e 24 horas
para avaliar a alterac&o estrutural e a formacéo de granulos esféricos uniformes. E muito importante que a
Al-SBA-15 apresente pequeno tamanho de particula e estreita distribuicdo de tamanho, a reducdo do
tamanho dos grdos de micrometros para handmetros causa mudancas substanciais nas propriedades do
material. Quanto menor o grdo, maior é a area especifica externa por unidade de volume, além de ser
menor a resisténcia a transferéncia de massa no transporte das espécies quimicas que irdo reagir sobre o
material. Os resultados mostram que o tempo de cristalizacdo ndo é um fator determinante nas
caracteristicas estruturais finais do solido obtido, confirmando o que ja havia sido relatado por outros
autores sobre este parametro de sintese.

PALAVRAS-CHAVE: Tempo de cristaliza¢é@o; Morfologia; Al-SBA-15.

1. INTRODUCAO

A peneira molecular SBA-15 tem atraido muita atencdo por causa de sua estrutura
mesoporosa hexagonal e seu potencial para aplicacdo em catalise quando envolve
moléculas grandes. Porém a introducdo de heteroatomos como o Aluminio na estrutura,
capazes de conferir as propriedades catalitica necessarias, mantendo as caracteristicas
estruturais ainda é um desafio, como exemplo pode-se citar a sintese da Al-SBA-15.

Os materiais porosos sdo conhecidos ha mais de um século. A presenca de vazios
de dimensbes controlaveis em escala atdmica, molecular e nanométrica os torna de
grande importancia cientifica e tecnolégica (MEYNEN et al., 2007).

Muitos estudos e pesquisas estdo sendo realizados no campo da sintese de
sélidos com pequena distribuicdo de tamanho de particula. A reducdo no tamanho das
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particulas dos soélidos sintetizados aumenta as superficies externas e facilita a difuséo,
reduzindo assim a resisténcia a transferéncia de calor e de massa nos processos de
adsorcdo catalitica, e a eliminacdo de reacfes paralelas indesejaveis, aumentando a
seletividade, bem como a reduzindo a tendéncia para a formacdo de coque em certas
reacdes (CHARKHI et al., 2012), estas informac@es justificam o significante progresso na
area de sintese direta de Al-SBA-15 dos ultimos anos e instigam ainda mais o processo
de sintese afim de tornar mais simples e viavel a producéo do sélido mesoporoso Al-SBA-
15 em larga escala para fins cataliticos.

Neste trabalho o método descrito por YUE et al. (1999) foi reproduzido em trés
diferentes condicdes experimentais com o objetivo de produzir uma peneira molecular
mesoporosa Al-SBA-15 com melhores caracteristicas estruturais e possivel aplicagdo em
catalise.

2. MATERIAIS E METODOS
O procedimento de sintese foi realizado em quintuplicata, conforme descrito:
Adaptado do trabalho de YUE et al. (1999):

Em um recipiente de teflon foram misturados 0,85 gramas isopropéxido de aluminio
(Al(OC3H7)3) e 8,5 gramas de tetraetilortosilicato (TEOS). A mistura permaneceu sob
agitacdo por 5 h a temperatura ambiente em agitador magnético, sendo depois adicionada
gota a gota a outra solugdo contendo 4 g de Pluronic P123 (agente direcionador da
estrutura copolimero tribloco ndo i6nico Sigma Aldrich com formula estrutural
EO,0PO70EOy) e 100 mL de solucdo de acido cloridrico (2 mol.L™) previamente agitada
por 5 horas a temperatura de 40 °C. A suspensao permaneceu sob agitacdo por 1, 12 e
24 horas (tempo de cristalizagdo). No final da agitagdo a mistura foi transferida para
autoclaves de teflon revestidas de inox, por 48 horas a 100 °C. O sdlido obtido foi filtrado,
lavado e seco. Foi entdo triturada em pistilo e calcinada em ar a 550 °C, com taxa de
aguecimento de 1 °C/minuto por 4 horas.

Caracterizacao:

As amostras foram caracterizadas no Complexo de Centrais de Apoio a Pesquisa
(COMCAP/UEM) por difratometria de raios X em um equipamento da Bruker D8-Advance,
radiacdo Cu-Ka, varredura 26 de 0,5 a 5° com step de 0,01° e velocidade de 2s/step e por
microscopia eletrénica de varredura em um microscépio Shimadzu SuperScan SS-550, as
amostras foram previamente recobertas por um filme de ouro através de um processo de
pulverizacao catddica com objetivo de propiciar condutividade elétrica ao material.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As amostras foram inicialmente caracterizadas por difracdo de raios X, para
identificacdo da fase cristalina formada e determinacéo da cristalinidade relativa do sélido
obtido, os resultados para os trés diferentes tempos de cristalizacdo na sintese sao
apresentados na Figura 01 no intervalo de 0,5°< 26 <3° e pode-se observar que todos
apresentam trés picos distintos, correspondente aos planos cristalograficos (100), (110) e
(200) reflexdes de Bragg hexagonais de simetria p6mm, indicando que mesoestruturas
ordenadas foram obtidas, e que a estrutura cristalina de longo alcance hexagonal nao foi
mantida conforme relatada por YUE et al. (1999) quanto ao tamanho do cristalito formado.
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Constatou-se também que 0 aumento no tempo de cristalizacdo de 1 para 24 horas
nao favoreceu uma melhora significativa na ordenacéo estrutural da Al-SBA-15. Alguns
picos apresentarem se levemente mais intenso em algumas sinteses, 0s quais podem ser
justificados devido a um aumento da espessura da parede a uma carga mais elevada de
Al na composicdo (BHANGE et al., 2011).
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Figura 01: leratogramas de Raios X para amostras de Al- SBA 15 sintetizadas com 1, 12 e 24 horas de
cristalizagao.

Na Figura 02 é apresentada a microscopia eletrbnica de varredura das amostras de
AlI-SBA-15 que foram sintetizadas em trés diferentes tempos de cristalizacdo. Pode-se
observar que o aumento no tempo de cristalizacdo aparentemente néo influenciou a
morfologia ou o tamanho das particulas da Al-SBA-15 que foram obtidas, confirmando o
qgue ja havia sido relatado na literatura (CHAO et al., 2002). Outros fatores podem ser
determinantes nas propriedades morfologicas finas do sélido obtido, como por exemplo a
temperatura (COOL et al., 2002).

Figura 02: Microscopias eletrénicas de varredura para amostras de Al-SBA-15 sintetizadas com 1hora
(figura da esquerda), 12 horas (figura central) e 24 horas (figura da direita) de cristalizago.

4. CONCLUSAO

As amostras de AI-SBA-15 sintetizada de acordo com o procedimento citado por
YUE et al.(1999), com alteracdo no tempo de cristalizacdo de 1 para 12 e 24 horas néo

apresentaram mudanga significativa nas caracteristicas morfologicas finais dos solidos
obtidos.
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