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Introducéao

A caracterizacdo da acidez de materiais sélidos é
um importante campo na area de catdlise. Diversas
técnicas tém sido utilizadas para obter o melhor
conhecimento de um sitio ativo. Dentre eles, o
método Cal-Ad (Calorimetria-Adsor¢cdo) permite a
diferenciacéo e a quantificacéo de sitios acidos." Este
trabalho reporta a modificacdo de um calorimetro
isoperibol comercial para aplicagdo na caracterizacéo
de catalisadores heterogéneos.

Resultados e Discussao

Os catalisadores testados foram a zedlita beta
proténica (HBEA-Zeolyst) e o acido fosfotungstico
(HPW-Aldrich). As titulagdes foram realizadas em um
calorimetro Isoperipol (Modelo 4300-CSC) antes e
apos modificacdo. Esta envolveu a construcdo e
posicionamento de um agitador magnético submerso
no calorimetro (Fig. 1).
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Figura 1. Esquema do calorimetro modificado.

A Tabela 1 mostra os resultados obtidos apoés
adicdo de 0,05 mL de solucdo de Py 0,1 mol L' em
cicloexano a uma suspensédo de 0,50 g de HPW em
50 mL de cicloexano. Antes da modificagdo o sinal
apresenta bastante ruido e baixo calor de interacéo.
Apo6s a modificagdo, ha uma intensa redugao do ruido
e obteve-se um calor de interagéo correspondente ao
relatado na literatura.? Além disso, a titulacdo apds
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modificacdo rendeu diversos pontos, enquanto que
antes sé foi possivel medir o calor da 12 adicéao,
evidenciando que a agitagdo do sélido é um fator
critico nessas medicdes.

Tabela 1. Parametros obtidos do calorimetro antes e
apoés a modificagdo do calorimetro.

Amostra | Parametros Antes Depois
HPW -?H (kcal mol™) 11,0 31,0
HBEA | -?Hyw (kcal mol™) 3,0 14,5

Ao utilizar um catalisador menos denso (zedlita
HBEA) as corridas calorimétricas antes e apoés
modificacdo apresentaram grandes diferencas (Fig.
2). Apesar de ter sido possivel medir todos os pontos,
os valores obtidos foram bastante inferiores aos
obtidos no calorimetro modificado.
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Figura 2. Titulacdo calorimétrica da zedlita HBEA
antes (?) e apos (?) modificacdo do calorimetro.

Conclusoes |

Neste trabalho, a modificacdo de um calorimetro
isoperibol comercial forneceu uma grande reducdo no
ruido e grande melhoria no sistema de agitagdo,
evidenciado pelo maior valor de entalpia e nimero de
pontos experimentais na titulagao calorimétrica.
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