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Introducgao

As peneiras moleculares mesoporosas constituem
um exemplo importante de suportes para espécies
metalicas cataliticas sendo, em geral, sélidos com
caracteristicas acidas. Elas constituem uma familia
de materiais porosos que possuem elevada
capacidade de troca idnica e adsorgao e permitem a
difusdo seletiva de moléculas em seu interior.”

O MCM-41 é uma peneira molecular mesoporosa
que apresenta um sistema de poros com canais
bidimensionais em arranjo hexagonal com tamanho
e forma bem definidos e area superficial superior a
700 m%g.? A incorporagio de metais de transicdo
na rede de silica ou no interior dos poros € um
importante meio para a preparacao de catalisadores
heterogéneos bastante seletivos.

Esse trabalho visa a incorporagdo de atomos de
niquel na peneira molecular MCM-41 pelo método
em sintese (“one pot’), para uso futuro como
catalisador de hidrogenacgao.

Resultados e Discussao

Os materiais solidos obtidos foram caracterizados
por difragcdo de raios X (Figura 1).
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Figura 1. Difratogramas de raios X.

O procedimento para a sintese Ni-MCM-41 1 foi
adaptada de Parvulescu e colaboradores® que
utilizaram silicato de sédio como precursor de silica.
As adaptacdes feitas foram o uso do sal Ni(NO3),.6
H,O ao invés de Ni(CH3C0OO0),.4H,0 e para ajustar
o pH foi utilizado HNO; ao invés de H,SO;,,
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Pode-se observar nessa primeira sintese que o
material obtido apresentou apenas um pico no
difratograma de raios X, o que ndo caracteriza
estrutura hexagonal. A sintese das amostras Ni-
MCM-41 2A, 2L, 3A e 3L foi adaptada de Szegedi e
colaboradores, que utilizaram o tetraetilortosilicato
(TEOS) como precursor de silica. A fonte de niquel
usada no artigo é o sal NiCl,6 H,O, mas foi
utilizado nesse estudo o sal Ni(NO3),.6 H,O.

Na amostra Ni-MCM-41 2A nao se pode observar
a formacgao da estrutura hexagonal - ao contrario da
Ni-MCM-41 2L que apresenta os quatro picos
caracteristicos da MCM-41 (100, 110, 200, 210).
Acredita-se que o tratamento térmico realizado
antes da lavagem na amostra Ni-MCM-41 2A tenha
interferido para que nao ocorresse a formagao da
estrutura, ja que esse tratamento ndo foi realizado
na amostra Ni-MCM-41 2L e houve a formagdo da
estrutura hexagonal. As amostras Ni-MCM-41 3A e
3L foram preparadas de modo idéntico as 2A e 2L,
mas o TEOS foi gotejado de maneira lenta. Para a
amostra 3A observou-se a formagado de apenas um
pico o que caracteriza apenas tubos
desorganizados; ja a amostra 3L apresentou os
quatro picos caracteristicos da fase hexagonal.

Conclusoes

N&o foi possivel sintetizar o Ni-MCM-41 partindo-
se de silicato de sédio como fonte de silica neste
trabalho. Utilizando-se TEOS foi possivel obter a
fase hexagonal, mas apenas quando ndo se
submeteu o0 gel de sintese a tratamento
hidrotérmico. Obteve-se melhor organizagdo da
fase hexagonal quando foi feito gotejamento lento
do TEOS.
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