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Introducao

O ITQ-18 é formado a partir da deslaminagao de
um precursor lamelar, o Nu-6(1). O material ITQ-18
apresenta elevada area superficial externa (588 m°g’
'), muito maior do que a do Nu-6(1) calcinado que é
de apenas 35 m°g'.[1] No presente trabalho
sintetizou-se o inédito [V,Al]-ITQ-18, que pode ser
um excelente catalisador bifuncional redox.

Resultados e Discussao

As figuras 1A e 1B correspondem as etapas de
deslaminacdo dos precursores lamelares [V,Al]-Nu-
6(1), nas razdes molares de partida Si/Al e Si/V.
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Figura 1.Difratogramas da sintese do [V,Al]-ITQ-18.

O precursor lamelar apresenta sinal em 6,7°(26)
correspondendo a wuma distdncia interlamelar
d=13,3A (curvas a, Fig 1A e 1B). Apés a
intercalagcdo com CTA*, observa-se o deslocamento
do sinal em 6,7° para valores entre 2,2-2,3° 26,
correspondendo a uma nova distancia interlamelar
d=40,0A (curvas b), confirmando que o surfactante
intercalou entre as lamelas do precursor.

Apoés o tratamento em ultra-som e adigdo de acido
(curvas ¢ e d), ndao se observa variagbes
significativas em seus difratogramas em relagao a
curva b indicando que nenhuma variagao estrutural
relevante ocorreu. A calcinagdo dessas amostras
leva ao inédito [V,All-ITQ-18 (curvas e e f). Os
materiais deslaminados apresentam difratogramas
com poucas reflexdes, sugerindo grande extensao
da deslaminagdo. Os sinais observados entre 2,8-
3,2° (20), sugerem a presenga de contaminantes,
provavelmente, materiais mesoporos.

O espectro de *Si-MAS-RMN do Nu-6(1)
calcinado (Nu-6(2)), Fig. 2A, curva a, consiste de
sitios Q4 Si(0Al), predominantemente, enquanto os
espectros dos materiais deslaminados, Fig. 2A
(curvas b e c), apresentam majoritariamente, sinais
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relativos as espécies Q, Si(20H) e Q3 Si(10H) em -
91 e -98 ppm, indicando a predominancia de grupos
silanéis que sao caracteristicos de superficie e
bordas dos materiais deslaminados.[2]
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Figura 2. (A) Espectros de *Si-MAS-RMN: (a) Nu-
6(2), (b) apés US e calcinagdo e (c) apds US,
tratamento &cido e calcinagdo, da amostra Si/Al =15
e Si/V=30. (B) Espectros de °'V-MAS-RMN (a)
[V,Al]-Nu-6(1), (b) apds US e calcinacao e (c) apos
US, tratamento &cido e calcinagéo, da amostra Si/Al
=15 e Si/V=30.

A presenca de vanadio tetraédrico foi confirmada
observando-se sinais em (-570, -625 e - 630ppm),
no precursor lamelar e na amostra apos ultra-som e
calcinacao (Fig. 2B, espectros a e b).[3] A amostra
apods US, tratamento 4cido e calcinagao (espectro ¢)
mostrou a presenga de vanadio octaédrico, com
ressonancias em -507 e -520 ppm, [4]
provavelmente extra-estruturais, precipitado pela
adicdo de é&cido. Entretanto, o sinal em -630 ppm,
devido a presenca de V°* tetraédrico, ainda esta
presente.

Conclusoes

Pode-se concluir que a sintese do inédito [V,Al]-
ITQ-18 foi realizada a contento, como observado por
difracdo de raios-X e 2°Si MAS-RMN. A presenca de
vanadio tetracoordenado na estrutura foi observada
por °'V-MAS-RMN, sendo que o material
deslaminado, apds tratamento acido, apresentou
vanadio octaédrico indicando a presenga de material
extra-estrutural.
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