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Introducao |

Varias reagbes de interesse comercial, como a
reforma de hidrocarbonetos e de etanol utilizam
catalisadores metélicos suportados. Recentemente,
um novo método de sintese de Al,O; dopada com Ni
utilizando-se o biopolimero  quitosana como
“template” foi desenvolvido', obtendo-se um material
com elevada area superficial e particulas metalicas
altamente dispersas. A atividade catalitica desses
materias depende da temperatura de calcinagéao,
portanto, o estudo das modifcagbes sofridas pelo
catalisador com a temperatura € de grande
importancia.

Nesse trabalho, foram preparados catalisadores de
Ni/Al,O3, utilizando-se quitosana como “template”,
que foram calcinados a varias temperaturas. Foram
obtidos espectros de absorgdo na regido do
UV _visivel e Raman desse catalisadores com o
objetivo de se caracterizar as possiveis espécies
presentes.

Resultados e Discussao |

Uma mistura de AI(NOj3)s;.9H,0O/quitosana/acido
acético foi adicionada a uma solugdo de NH,OH,
sob agitagao constante. O gel obtido, na forma de
esferas, foi lavado com agua destilada e em seguida
colocado em um dessecador. O material seco foi
impregnado com uma solugdo de nitrato de niquel
de modo a se obter um teor de metal de 9% no
catalisador. Retirou-se o excesso de agua e em
seguida, a amostra foi separada em trés porcoes e
cada porgao foi calcinada a 300°C, 500°C ou 700°C,
por 3 horas. A partir de um procedimento descrito na
literatura® preparou-se uma amostra de NiAl,Oy,
para ser utilizado como comparacao e verificou-se o
efeito da temperatura de calcinagdo sobre este
composto. Foram obtidos espectros Raman das
amostras calcinadas no espectrOmetro Renishaw
System 3000, utilizando-se a linha de excitagdo em
633nm de um laser de He-Ne. Espectros de
absorgao na regido do UV visivel, utilizando-se a
técnica de refletctancia difusa foram obtidos no
espectrometro Shimadzu UV-1800. Os espectros de
absorgado na regidao do UV-visivel de amostras de
Ni/Al,O5 calcinadas a 500°C 700°C e de NiALO,
calcinado a 700°C e 900°C s&o mostrados na Figura
1:
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Figura 1: Espectros de absor¢ao de NiAl>O4 calcinado a:
(a) 900°C e b) 700°C; e Ni/Al,O3 calcinado a: (c) 700°C; e
(d) 500°C.

O espectro de absorgdo do NiAl,O4 calcinado a
900°C é caracteristico deste composto, porém, com
pequena contribuicdo de NiO®. J4 com calcinacdo a
700°C a contribuicdo do NiO é maior. Os espectros
de Ni/Al,O; calcinado a 500°C e 700°C apresentam
comportamento similar, portanto, pode-se concluir
que estao presentes o NiAl,O4 e o NiO, sendo que a
700°C a contribuicdo do NiAl,O, é maior, como pode
se inferir a partir da intensidade da banda em ca.
630 nm, caracteristica do NiAl,O4. J& 0s espectros
Raman nado apresentaram espectros caracteristicos
de NiAl,O4 ou NiO nas regides em que a amostra
esta mais dispersa (grdos bem pequenos). Alguns
raros cristalitos apresentaram bandas, bem
intensas, atribuidas tentativamente ao NizOj,.

Conclusoes |

Os espectros de absorgao no UV-visivel mostram o
efeito da temperatura sobre a estrutura das espécies
presentes no catalisador de Ni/Al,O3, verificando-se
a presenga de NiAlLO, e NiO, sendo que a
contribuicdo do primeiro aumenta com a
temperatura. Os espectros Raman indicam que o
NiAl,O, e o0 NiO estao bem dispersos no catalisador.
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