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Resumo: O uso de peneiras moleculares no cenario da
engenharia quimica é amplo e eficaz, este estudo
pretende contribuir com a melhoria no desempenho de
tal, analisando o didmetro dos poros presentes nestas
estruturas apds a dissolucdo parcial em solucdes de
fluoreto de aménio (NH4F), para que seja possivel
amplificar os campos de sua aplicacéo.

1. Introducéo

Zeolitas sdo estruturas de aluminio-silicatos
cristalinas, sdo muito importantes na industria
petroquimica, pois estdo presentes em processos de
refinamento de petréleo e de producdo de combustiveis,
tal destaque se d& por sua utilizacdo em catalizadores
heterogéneos. [1]

Peneiras moleculares sdo estruturas constituidas de
minerais zeoliticos, por conta de seu baixo custo e
caracteristica sustentavel, ha uma grande adesdo destes
materiais em processos quimicos, essas peneiras podem
ser divididas em 3 grupos, a MCM-41 (arranjo
hexagonal), a MCM-48 (arranjo cubico) e MCM-50
(organizacéao laminar). [2]

Figura 1- Estruturas mesoporosas [1]
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Este projeto pretende analisar o comportamento dos
poros presentes em peneiras moleculares do tipo MCM-
48 apos a dissolucdo em fluoreto de aménio (NH4F).

2. Metodologia

Primeiramente foram realizadas as sinteses das
peneiras, por meio de solugdes de fontes de silicio com
agua, etanol e hidroxido de sodio (NaOH), por fim, as
amostras coletadas eram submetidas a solugdes de
fluoreto de amdnio e analisadas.

Para a realizacdo da sintese hidrotérmica baseada na
referéncia Beck et al. [3] e Kim et al. [4], onde a
composicdo molar é dada por 1SiO2: 0,25Na20:
0,27CTABr: 100H20: 3,57C2H50H, assim tendo como
porcentagem em massa 0,28Si02: 0,007Na20:
0,046CTABT: 0,842H20: 0,077C2H50H.

O material obtido foi entdo analisado num difrator de
raios-X (DRX), para identificacdo do tipo de peneira
molecular formada, e por fissisorcdo de Nitrogénio

(BET), para determinacdo das caracteristicas fisicas dos
poros presentes na estrutura.

Em seguida, realizou o ataque das estruturas com
solucéo de NH4F. O ataque foi realizado sob 2 diferentes
condicBes de concentragdo (20% e 40%), de temperatura
(25°C e 50°C) e 3 de tempo (25, 50 e 75 minutos).

Por fim, as amostras foram submetidas novamente as
anélises de BET e DRX, para avaliar suas novas
condicdes.

3. Resultados

Por meio dos resultados DRX, foi possivel observar a
condicdo da estrutura de cada amostra, sendo estas
estruturas as apresentadas na figura 1. A seguir é possivel
notar as caracteristicas de um gréfico MCM-48,
apresentam 3 picos, uma grande inicial, um menor abaixo
do grande e uma leve inclinacdo na linha sequencial.

Figura 2- Grafico de estrutura MCM-48
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A Tabela 1 apresenta as condic¢des de ataque
(dissolucéo da silica) de que algumas bateladas. Os
resultados apresentados evidenciam as mudangas na
area superficial, estimadas através do BET, das
amostras.

Tabela | — Areas superficiais e condigdes de ataque
Atague: Are_a _ Area Porcentagem
superficial ol de
Bate-| Conc(%o), . superficial| . ."~°. _
- depois (m diminuicéo
lada |tempo (min), 29 antes de 4
Temp. (°C) (m2/g) €area
/9) superficial
03 A 40%,075m, 353,02 78,72%
25°C 1240,85
20%, 75m, ’ 71,48%
03B 50°C 1065,23
04 A 20%,050m, 275,69 73,98%
S0°C 1059,73
04 B| 40%, 50m, ' 981,30 7,40%
25°C
05 | 40%, 25m, | 908,62 | 836,58 7,90%
25°C
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06 | 20%, 75m, | 990,01 270,99 72,63%
50°C

07 | 20%, 75m, | 1089,9 208,26 80,89%
50°C

E possivel notar que as amostras com menores
aumentos de poros, mantiveram suas areas superficiais
relativamente altas, como no caso da batelada 03 B e 04
B, essas mantiveram também a estrutura original.

Observa-se que antes das dissolucBes as bateladas
apresentadas indicaram estruturas do tipo MCM-41 e
MCM-48, além disso é possivel perceber a diferenca do
diametro dos poros em cada exemplar, ja as variacfes dos
diametros dos poros das estruturas apos o ataque, estas
sdo apresentadas na Tabela 2:

Tabela 2- Relacgdo das areas superficiais e estruturas
apos as dissolugoes.

Diam Dia Porcentagem
lametr
Estruture’[ro o dode _aumento
Batelad N ésdo oro do didmetro
a P poro P .
sintese depois
antes (A)
(A)
03A  |MCM- 2451 120,14 [248,14%
03B (48 " 51,44  49,05%
04 A MCM- 33 34 139,30 PB17,77%
04B (48 "~ 5759 [72,68%
05 MCM- 40,11 |65,05 [62,13%
41
06 MCM- 42,82 |152,83 [256,86%
41
07 MCM- [38,64 |168,30 (335,45%
48

Através destes resultados é possivel observar
que amostras que foram submetidas a longas
temperaturas e alta duracdo, apresentaram um aumento
significativo do didmetro de poros, contudo esse aumento
resultou na diminuic&o da area superficial

Finalmente, observa-se que antes das
dissolucbes as bateladas apresentadas indicaram
estruturas do tipo MCM-41 e MCM-48, além disso é
possivel perceber a diferenca do diametro dos poros em
cada exemplar. Contudo € necessario analisar se como
estas estruturas ndo se fragilizam e colapsam devido a
reducdo na espessura das paredes, ap6s a dissolugdo em
fluoreto de amonio. Nas figuras 3 e 4 é possivel fazer o
comparativo desta fragilizagdo ap0s a dissolucao.

Figura 3- Grafico de comparacdo da estrutura
antes e apos a dissolugdo da Batelada 05, estrutura MCM-
41
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Figura 4- Gréafico de comparacdo da estrutura
antes e apés a dissolucdo da Batelada 04 B, estrutura

Bat 04 B- Original
NN Bat 04 B- 40%, 50 min,
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4. Conclusdes
Até 0 momento os resultados encontrados satisfazem
as expectativas do estudo, as intencbes futuras serdo
realizar novas sinteses com outros metais em sua
composi¢do como o ferro (Fe) e analisa-las com os
objetivos de formacdo da estrutura MCM-48 e aumento
dos respectivos poros, sem prejudicar a estrutura inicial.
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