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I ntroducéo

A nanotecnologia é a pesguisa e desenvolvimento da tecnologia na escala de
tamanho entre 1 e 100 nm envolvendo a criagdo e utilizagdo de estruturas, dispositivos e
sistemas que possuem propriedades e caracteristicas inovadoras devido ao seu tamanho.

As zedlitas sdo auminossilicatos cristalinos microporosos com unidades
tetraédricas produzindo estruturas de redes abertas que geram um sistema de poros e
cavidades com dimensBes moleculares. Em geral, a eficiéncia das zedlitas como
catalisadores é relacionada as suas propriedades fisico-quimicas como a estrutura
cristalina, composi¢do quimica, area especifica, entre outras propriedades.[1].

As zedlitas sdo utilizadas em diversos processos industriais como estocagem de
gés, catdlise e trocaibnica. A estrutura complexa de canais das zedlitas permite que as
mesmas apresentem diferentes tipos de seletividade de forma, isto €, de produto, de
reagente, e de estado de transi¢cdo. Sendo assim, a zedlita escolhida corretamente para
uma dada reacdo, pode ser usada diretamente com a finalidade de obter o produto
desgjado, evitando assim, reacBes secundarias indesgjaveis [3]. A busca por novas
propriedades de zedlitas conhecidas continua a ser objeto de pesguisa cientifica e a
ultima tendéncia € a sintese de material zeolitico com baixa dimensionalidade (Tosheva
e Valtchev, 2005) abrangendo afaixa de 5-100 nm.

Objetivos

O objetivo deste trabalho foi estudar a sintese de zedlitas do tipo ferrierita com
tamanho de cristal na faixa nanométrica. Foi avaliada a influéncia do tempo de sintese
na cristalizacdo da zedlita, caracterizando-se as amostras obtidas por técnicas de
adsorcdo fisica de nitrogénio e difracéo de raios X, além do teste catalitico na reacéo de
obtencdo de DME e hidrocarbonetos a partir de metanol.

M etodologia experimental

1) Sintese daszedlitas:
ZSM-5
Foi utilizado o método padronizado pelalZA[2] porém com diferente o tempo de
sintese:
Temperatura de cristalizagdo: 80 °C
Tempo de cristalizacdo: 48 horas

Ferrierita

Foi utilizado o método padronizado pela 1ZA[2] porém com diferente tempo de
sintese:

Temperatura de cristalizagdo: 180°C

Tempo de cristalizacdo: 72h.



2) Caracterizacdo das zedlitas:

Propriedadestexturais

Para avaliar as propriedades texturais da zedlita foi utilizado o equipamento
ASAP 2000 da Micromeritics. A area especifica e o volume de poros foram
determinados pelos méodos BET e pela construcdo de um gréfico-t,
respectivamente.

Difracao de raios-X
A difragdo deraios-X foi realizada em um difratdbmetro Miniflex da Rigaku com
anodo de Cu. A varredura doi realizada de 5 a 50° com velocidade de 2° min™,

Teste catalitico

Apo6s ensaios foram fixadas as temperaturas e WSHV para o teste catalitico. O
teste foi levado a cabo em um reator de ago com leito fixo utilizando em torno de
0,1g de catalisador. Os testes foram conduzidos a pressao atmosférica, usando N,
como gés de arraste. A velocidade espacial (WSHV) foi de 156,6h" e a temperatura
de 350°C. O efluente do reator foi analisada num cromatégrafo gasoso (Varian
CP3380) conectado em linha com o reator, tendo um detector de ionizagdo de chama
e 2 colunas. Petrocol e HY ASED.

Resultados e discussdo

Analise Textural

As propriedades texturais das zedlitas sintetizadas estéo dispostas na tabela 1.
No caso das zedlita ZSM-5, a amostra FER1 (2 dias) mostrou o menor valor de érea
especifica, 3nfgL. O valor de érea especifica destas zedlitas aumentou com o tempo de
cristalizacdo utilizado durante a sintese, sendo o maior valor encontrado para a amostra
FER4 (10 dias), 336nfg’. Essa mesma tendéncia foi observada para as outras
propriedades texturais das zedlitas, tais como, a &rea e o volume de poros. Portanto, a
zedlita FER1 (2 dias) praticamente ndo apresentou porosidade, em detrimento da FER4
que apresentou os valores de 297nfg’ e 0,138cntg? de 4rea e volume de microporos,
respectivamente. Observa-se que as zedlitas FER2 (3 dias) e FER3 (5 dias) mostraram
propriedades texturais muito semelhantes entre si e com valores numéricos entre 0s
obtidos paraa FERL (2 dias) e paraa FER4 (10 dias).

Tabela 1 Propriedades texturai s das amostras das amostras sinteti zadas

Tempode | Areaespecifica Areade Volume de
Amostra sintese (BET) microporos microporos
(dias) (m2g-1) (m2g-1) (cm3g1)
ZSM -5 48 257 217 0,101
FER2 3 190 171 0,080
DRX

Nafigura 1 so apresentados os difratogramas de raios-x das zedlitas preparadas.
Observa-se que de acordo com a literatura[ 1] ambos os difratogramas est&o condizentes
Com 0 que Se esperava para cada material.
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Figura 1 Difratograma de raios-X daZSM-5 (A) FER2 (B)

Teste Catalitico

Para o teste catalitico foram realizados experimentos fixando a temperatura e o
WHSV, para que assim pudéssemos ter uma medida comparativa entre cada material
para a reacdo de sintese do dimetileter (DME). Como parémetro também para a
comparagao foi realizado um teste com a zedlita ZSM-5 comercial (sintetizada do modo
convencional). Na figura 1 pode-se observar que a amostra comercial apresentou
conversdes muito superiores as das amostras sintetizadas, entretanto para as amostras
sintetizadas observou-se uma grande seletividade ao DME.

Um provavel motivo para a baixa conversao se da pela formacéo de coque que
se deposita sobre o catalisador, levando a sua desativacao [4]. Essa rdpida desativacéo
pode ser devida ao fato do catalisador apresentar uma acidez elevada.
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Figura 2 Resultados dos testes cataliticos. Grafico 1 mostra a conversao total (esg.) e no Grafico 2 mostra
aseletividade ao Dimetil Eter.

Conclusdes

Observa-se que as amostras sintetizadas com a variacdo do método padronizado
apresentam uma menor conversao total que a amostra comercia no caso da ZSM-5,
entretanto quando analisada a seletividade ao DME verifica-se que as amostras
sintetizadas apresentam maior seletividade que a comercial. Uma possibilidade para os
diferentes niveis de conversdo pode ser relacionada as diferentes propriedades de acidez
além das dimensdes de canais e cavidades das zedlitas testadas.
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