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Introducao

Solidos como os silicatos ordenados MCM-48, sao
cogitados como suporte para metais de transicao,
como o Mn, os quais possuem intrinseco potencial
catalitico e consequentemente possuem muitas
aplicabilidades no ramo industrial. No entanto, para
afirmar a presenca do metal nestes materiais,
normalmente, sao utlizadas técnicas semi-
guantitativas, que confirmam apenas a presenca de
certos elementos na superficie do material, nao
auxiliando de forma adequada a caracterizacdo
destes. Sendo assim, este trabalho tem por
objetivo, o desenvolvimento de uma metodologia
analitica simples e segura para a quantificacdo de
Mn total nestes materiais a base de silica, a fim de
que uma melhor caracterizacdo possa ser feita,
associando os respectivos resultados analiticos aos
processos de sintese utilizados.

Resultados e Discussao

Diferentes procedimentos de preparo das amostras
de material mesoporoso a base de silica foram
avaliados para a determinagcdo de Mn por F AAS. O
estudo foi feito através da digestdo das respectivas
amostras frente a diferentes misturas acidas
(HNO3/H2804, HCI/HNO3/HF, HNOg/HF/Hzoz) em
recipientes fechados utilizando aquecimento por
microondas. Neste estudo, parametros como o
tempo de irradiacdo, bem como a concentracdo do
meio 4&cido utilizado foram otimizados para
obtencdo de uma completa digestao.

A Tabela 1 apresenta os resultados analiticos para
a determinacdo de Mn por F AAS, para as amostras
de material mesoporoso estudadas. Observando os
resultados apresentados, verifica-se que a
guantidade de Mn nas amostras cresce na ordem
ILMn/MCM-48 < IMn/MCM-48 < Mn-MCM-48, 0 que
esta diretamente relacionado aos processos de
sintese utilizados na obtencdo destes materiais.
Através destes resultados foi possivel também
observar que durante a sintese, o metal de
transicdo se liga preferencialmente a rede do
material silicatico.
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Tabela 1. Determinacédo de Mn em MCM-48 por
F ASS.

Concentragdo  RSD LOD
Amostras
(% m/m) (%) (mg/g)
ILMn/MCM-48* | 0,13 +0,011 | 8,46
IMN/MCM-48** | 1,02 + 0,015 1,47 0.05
Mn-MCM-48** | 542 +0,035 | 0,65 ’

*Suporte impregnado com “Mn” com posterior lavagem
**Suporte impregnado com “Mn” sem posterior lavagem
***Syporte gerado com “Mn” com posterior lavagem

Para verificar a veracidade dos resultados, testes
de adicé@o e recuperacdo de analito foram feitos na
presenca da matriz da amostra, obtendo
recuperagbes na faixa de 95 a 100%, o que
comprova a eficiéncia da metodologia desenvolvida
na quantificacdo do respectivo metal de transi¢éo
nas amostras avaliadas.

Conclusoes

O método proposto de preparacdo das amostras
em meio acido com decomposi¢do assistida por
radiacdo microondas, mostrou ser uma metodologia
simples e reprodutivel para a quantificacdo do total
de Mn nos materiais a base de silica analisados,
requerendo pequenas quantidades de amostras e
reagentes, sendo assim, um procedimento
adequado para o objetivo que o trabalho se propde,
auxiliando de forma representativa na
caracterizacdo destes materiais.
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