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Introducéao

Metais de transicdo nanoestruturados suportados
em silica mesoporosa com propriedades cataliticas
vém sendo estudados, visando ao aumento da
superficie de adsor¢do e da seletividade catalitica’.
Catalisadores de niquel suportados, tais como
Ni/SiO, e Ni/Al,O; sdo usados em reacdes cataliticas
de hidrogenacédo, hidrogendlise e reforma do metano.
Na preparacdo dos catalisadores, a homogeneidade
da dispersdo do niquel e da estrutura de poros séo
fatores importantes para um alto desempenho
catalitico’.

Neste trabalho foi preparado O6xido de niquel
suportado em silica mesoporosa pelo método sol-
gel, utilizando-se &cido citrico como direcionador de
poros e nitrato de niquel como precursor de
nanoparticulas de Oxido de niquel. Os materiais
obtidos foram analisados quanto a cristalinidade, a
area superficial especifica e a porosidade, em funcéo
do tratamento térmico.

Resultados e Discussao

Dois métodos de preparacao foram utilizados neste
trabalho. Nanoparticulas de o6xido de niquel
suportadas em silica foram preparadas adicionando-
se nitrato de niquel em misturas precursoras sol-gel.
No primeiro método®, a mistura precursora consistiu
de TEOS, etanol, agua, acido citrico, acido nitrico e
nitrato de niquel, a qual foi mantida sob agitacao por
30 minutos a temperatura ambiente. Apés a formacéo
do gel, que se deu por aquecimento a 60°C durante 2
dias, a amostra foi calcinada a 500 °C para
decomposicao do acido citrico e formacédo do 6xido
de niquel, obtendo-se a amostra SM1-Ni. No
segundo método®, a mistura consistiu, inicialmente,
de TEOS, etanol, &gua e amonia, a qual foi mantida
em refluxo por 3 horas. Apds resfriamento, adicionou-
se acido citrico e nitrato de niquel & mistura inicial. A
amostra SM2-Ni foi obtida apds procedimento
idéntico ao ja& descrito. Ambas amostras foram
submetidas a tratamento térmico a 900 °C.

O teor de 6xido de niquel nas amostras SM1-Ni e
SM2-Ni foi de 17% e de 16%, respectivamente. Na
temperatura de 500°C, SM1-Ni apresentou area
superficial especifica alta em relacdo a SM2-Ni, mas
diametro e volume de poros foram inferiores. A
amostra SM2-Ni apresentou maior estabilidade
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estrutural com o aumento da temperatura de
tratamento térmico, como mostra a Tabela 1.

Tabela 1. Vdores de drea superficial (BET) e volume e didmetro
de poros (BJH).

Amostra Area Volumede | Diémetro dos
superficial poros poros (nm)
(m?ig) (i)
SM1-Ni/ 500°C 670 0,84 4.8
SM2-Ni/ 500°C 374 1,05 10,4
SM1-Ni/ 900°C 344 0,43 43
SM2-Ni/900°C 293 0,90 10,5

A maior estabilidade da estrutura de poros da
amostra SM2-Ni aquecida a 900 °C pode ser atribuida
a maior rigidez estrutural devido ao maior grau de
ramificagdo das nanoparticulas de silica coloidal
geradas na etapa de formacdo do sol (catalise
basica). Ambas amostras apresentaram distribuicdo
de tamanho de poros significativamente estreita.

O oxido de niquel nas amostras SM1-Ni/500°C
SM2-Ni/500°C  apresentou diametro médio de
dominios cristalinos de 10 nm e 8 nm,
respectivamente, réo havendo alteragdo significativa
com o tratamento térmico a 900 °C.

Conclusdes

O solidos obtidos, NiO/SiO,  apresentaram
porosidade adequada para uso em reagfes cataliticas
que utilizam temperaturas elevadas. A rigidez
estrutural do sélido obtido por catalise basica resultou
em material com elevado volume de poros. A
utilizacé@o de &cido citrico como direcionador de poros
levou a distribui¢cbes estreitas de tamanho de poros.
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