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Introducéo

Uma grande variedade de metodologias de
preparacdo de metais de transicdo nanoestruturados
vem sendo estudadas, visando ao aumento da
superficie de adsorcdo e da seletividade catalitica.
Catalisadores de cobalto suportados em materiais
porosos tém sido investigados, entre outros motivos,
por sua alta atividade em reacBes de Fischer-
Tropsch. Na preparacdo dos catalisadores, a
homogeneidade da dispersdo do cobalto e da
estrutura de poros sdo fatores importantes para um
alto desempenho catalitico. Neste trabalho foram
obtidas nanoparticulas de Co;0O, dispersas em matriz
hibrida de silica-titania. As propriedades texturais dos
materiais obtidos foram avaliadas.

Resultados e Discussao

Nanoparticulas de Oxido de niquel suportadas em
silica foram preparadas adicionando-se nitrato de
cobalto em misturas precursoras sol-gel contendo
tetraetoxissilano (TEOS) e tetraisopropdxido de
titanio (TIP). A mistura precursora foi preparada a
partir de TEOS, H,O, Etanol e NHz;na proporgdo molar
de 1:53:40:0,086 e TIP (razdo molar Si/Ti=7,5) e
aquecida a 50 °C por 3 horas. ApOs resfriamento,
acido citrico (AC) e nitrato de cobalto (Il) foram
adicionados. Posteriormente a formacgéo do gel, que
se deu apds secagem a 70°C por 48 horas, 0 mesmo
foi submetido a tratamento térmico a 500 °C. As
amostras foram também calcinadas a 700 e 900°C. O
tratamento térmico a 500°C resultou em sélidos de
cor azul, enquanto que os tratamentos térmicos a
700°C e 900°C resultaram em sélidos de cor verde-
oliva, sugerindo a formagdo do 6xido Co30, Foram
obtidas amostras contendo percentuais em massa de
cobalto de 15% (SiTiCol5) e 25 % (SiTiC025).

Os difratogramas de raios X dos sélidos calcinados
a 700 e 900 °C apresentaram picos de reflexdo
caracteristicos da fase de Co3;0,4 ndo sendo detectada
a formacgéo de TiO, cristalino, 0 que sugere uma alta
dispersdo do titnio no matérial (figura 1). Os
diametros médios dos dominios cristalinos para as
amostras SiTiCol5 e SiTiCo25 calcinadas a 700 °C
foram de 4,8 e 5,3 nm, respectivamente. Observou-se
aumento do didmetro médio das nanoparticulas com
o tratamento térmico a 900 °C (8,8 e 7,4 nm).
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A calcinacio de uma amostra preparado sem adi¢do
de TIP nao resultou na formacgéo de nanoparticulas de
oxido de cobalto.
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figura 1 : DRX da amostra SiTiCo15.

A Tabela 1 mostra as propriedades texturais de
alguns dos materiais obtidos. Observa-se decréscimo
na area superficial e volume de poros com o
tratamento térmico, bem como aumento no didametro
médio dos poros. Entretanto, a distribuicdo de
tamanho de poros permanece relativamente estreita.

Tabela 1 Vdores de area superficia (BET) e volume e diametro
de poros (BJH) do materia contendo 15% Co, calcinado a 500,
700 e 900 °C

Amostra Area Volume de Diametro
Superficial | Poros (cm3/g) de poros
(m*g) (nm)
SiTi/500 634 1,26 8,6
SiTiCo015/500 348 0,83 8,9
SiTiCo15/700 272 0,62 9,2
SiTiC015/900 109 0,38 14,2

Conclusoes |

A incorporagdo in situ de fons Co* em misturas
precursoras sol-gel de silicatithinia e posterior
calcinacdo do gel a 700 °C resultou em
nanoparticulas de Co;0, com diametros médios de 5
nm dispersas em materiais mesoporosos.
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