VII Simpdsio de Iniciagdo Cientifica, Didatica e de A¢Oes Sociais da FEI

Sintese de nanotubos de 6xido de manganés para catalise de
dialcoois de cadeia longa

Khalil Gamal Dsouki! Fernando Bacci Effenberger?
! Departamento de engenharia Quimica, Centro Universitario FEI

khalilgamal@hotmail.com

Resumo: No presente projeto foi realizada a etapa
inicial de obten¢do de nanotubos de MnO visando a
aplicacdo futura na sintese de dialcoois e trialcoois de
cadeia longa utilizando nanotubos de Oxidos de
manganés. Ao analisar-se 0s materiais sintetizados,
verifica-se que ndo foi possivel a obtencdo do produto
desejado e nem com o tamanho desejado (<100 nm).
Porém, o presente trabalho possibilitou a obtencéo de
resultados importantes que levardo a otimizacdo da
obtencdo dos nanotubos em trabalhos futuros.

1. Introducéo

A reacdo de Fischer Tropsh é considerada uma
reagdo promissora por transformacdo de um gas de
sintese em combustiveis liquidos ou em outros
guimicos, como os polidlcoois, que sdo compostos
industrialmente importante e seus derivados sdo usados
na producdo de varios produtos, sendo os Oxidos
metalicos tradicionalmente utilizados como
catalizadores para esta sintese [1].

O método tradicional para a producdo de di e
polidlcoools é a oxidacdo de olefinas com utilizagdo de
oxidantes como KMnQO4, H;0;, 0sOs e, também,
complexos organometalicos em todos os casos utilizam
reagentes que  apresentam  toxidade elevada
principalmente no caso do OsO4 e H,0,, ja KMnO4 e 0s
complexos metalicos devem ser tratados ap6s sua
utilizagdo no processo. Por estes motivos existe a
preocupacdo com o desenvolvimento de métodos
“verdes” ou menos agressivos [2,3].

Dessa forma, justifica-se o desenvolvimento do
presente projeto, em que serd avaliada as propriedades
cataliticas de nanotubos de éxidos de manganés para a
producdo de dialcoois de cadeia longa e tridlcoois e
polidlcoois por reacdes de Fischer Tropsch, combinando
a propriedades ja conhecidas de éxidos metalicos.

2. Metodologia

Durante a obtencdo dos nanotubos de éxido de
manganés, inicialmente, pesou-se o &cido (citrico,
sulfdrico ou cloridrico) e o permanganato de potassio e
colou-se dentro do reator. Em seguida, adicionou-se 45
mL de &gua destilada dentro do reator e fechou-se o
mesmo e iniciou-se 0 aquecimento (realizado em estufa)
por 12 horas, em uma temperatura de 200°C.

Ap0s esse periodo, retirou-se o material da estufa e
deixou-se resfriar até temperatura ambiente sendo o
material transferido para tubos Falcon que foram
centrifugados por 10 min em rotagéo de 4000 rpm sendo
0 sobrenadante descartado ao término da centrifugacédo
e o material residual seco em dessecador durante 4 dias.

Todas as quantidades utilizadas em cada
experimento encontram-se na Tabela 1 sendo
importante salientar que o0s experimentos foram
realizados em duplicata. Cada amostra foi triturada em
almofariz e caracterizada via DLS e FTIR.

Tabela 1 - Quantidades utilizadas durante as sinteses

amostra | Acido | Quantidade | m(Q) T t

de acido KMnOs | [°C] | [h]

Citrico | 11,9269 ¢ 0,0791 | 140 | 7
Citrico | 11,9231 ¢ 0,1034 | 200 | 12

HCI 0,829 mL | 0,1622 | 180 | 12
Citrico | 2,0412g 0,1167 | 200 | 12
Citrico | 7,5760¢g 2,0206 | 200 | 12

HCI 5mL 1,0000 | 200 | 12
H,SOs | 4,45 mL 0,8830 | 200 | 12
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3. Resultados e discussoes
Das amostras obtidas, apenas 3 obtiveram
precipitado caracteristico, foram elas: utilizando HCI,
Acido citrico e H;SO4 (Tabela 2),

Tabela 2 - Resultados obtidos em cada sintese realizada
Amostra Resultados
Precipitado marrom
Precipitou
Liquido Verde
Precipitou
Precipitou
Precipitou
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As analises via DLS mostraram que, ao utilizar-se o
acido sulfarico, o produto obtido ndo se encontrava na
faixa de tamanho desejado, uma vez que uma das
amostras mostrou um tamanho de 1,47 um e outra de
1,31 um. Com relacéo a amostra obtida na presenca de
acido cloridrico, verifica-se que a mesma se encontra no
tamanho desejado, 624 nm (Figura 1) o mesmo
ocorrendo no caso da utilizacdo do &cido citrico que
levou a obtencdo particulas com tamanho de
aproximadamente 80 (Figura 2).

Levando-se em consideracdo que as esperava-se a
obtengdo de particulas com tamanhos inferiores a 100
nm, pode-se concluir que a utilizagdo do &cido citrico se
mostrou mais promissora, porém, existe a necessidade
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da realizago de trabalhos futuros visando a otimizagéo
da sintese e 0 maior controle no tamanho de particula.
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Figura 1 - Distribuicdo de tamanho de particula para a
amostra obtida na presenca de acido cloridrico
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Figura 2 - Distribuicdo de tamanho de particula para a
amostra 2, obtida na presenca de acido citrico

Além da analise para determinagdo do tamanho de
particula via DLS, também foram realizadas analises via
Espectroscopia na Regido do Infravermelho utilizando-
se 0 modo ATR sendo verificado que, em nenhum caso
foi possivel a obtencdo de nanotubos de Oxido de
manganés, uma vez que os produtos obtidos mostraram
banda de absor¢do diferentes das bandas observadas
para o padrdo (Figura 3). Assim, sugere-se a realizacéo
de modificacbes em trabalhos futuros visando a
obtenc¢do do produto desejado.
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Figura 3 - Espectros de Infravermelho obtido para os
produtos analisados

4. Conclusdes
Levando-se em conta que as esperava-se a obtencdo
de particulas com tamanhos inferiores a 100 nm, tendo o
KMnO, picos em torno de 1000 nm e do HCI em torno
de 620 nm. Pode-se concluir que a utilizagdo do acido
citrico se mostrou mais promissora.
Dessa forma, o trabalho demonstrou possibilidade de
otimizacdo das condicGes reacionais.
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