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Introducao |

O pirofosfato de vanadio (VO),P,0; é utilizado
comercialmente como catalisador na sintese de
anidrido maléico tendo como matéria prima o n-
butano. Dentre as rotas sintéticas utilizadas para sua
obtencdo, a mais utilizada e que produz um
catalisador com elevada seletividade, tem como
precursora a fase VOPQO,.2H,0. A seletividade é
influenciada pela cristalinidade e morfologia do
catalisador dentre outras caracteristicas. No caso
especifico do oxofosfato de vanadio, nos deparamos
com diferentes morfologias reportadas na literatura
no qual foram utilizadas as mesmas condi¢Bes
experimentais.

Neste trabalho constatamos que a morfologia da
fase VOPO,4.2H,O0 € sensivel a alteracdes nas
condi¢cdes de sintese como: tempo e temperatura.
O oxofosfato de vanédio foi sintetizado conforme
descrito na literatura [1] e alteragbes foram
efetuadas variando um destes parametros, e
nomeadas de modo a destacar a alteracao efetuada.
A caracterizacao foi realizada através de: DRX, IV-
TF, MEV, EDX e TG-DTA.

Resultados e Discussao |

O perfil do difratograma na figura 1 apresenta em
todas as amostras a presenca do plano de difragéo
001 e seu harménico 002, caracteristicas essas de
sélidos lamelares. Deste modo, a varia¢do tanto na
temperatura de sintese quanto o tempo de reagéo
fornece  sdlidos lamelares. Os  compostos
VOPO,/80°C, VOPO0,/160°C, VOPQO,/8h e
VOPO,/24h apresentam um aumento na intensidade
do pico de difracdo referente ao plano de reflexao
200, tal pico de reflexdo é apresentado tanto na
molécula a- VOPO,4.2H,0 quanto em o,- VOPO [2]
porém a maior intensidade deste pico em relagéo ao
do plano de reflexdo 002, sugere a existéncia destas
duas fases nestes compostos.
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Figura 1. Difracdo de Raios-X de (A)VOPO4/80°C, (B)
VOPO4/160°C, (C) VOPO./8h, (D) VOPO4/24h e em destaque
VOPO4.2H,0.
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Os espectros na regido do infravermelho das
amostras apresentaram bandas atribuidas aos
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modos vibracionais da molécula de VOPO,.2H,0,
em 1085 e 948 cm™ correspondendo & vibragdo do
tetraedro de PO, e o estiramento V-O do grupo
vanadila (V=0), respectivamente. As bandas 670 e
572 cm™ podem ser atribuidos as deformacdes do
reticulo V-O-P e O-P-O, respectivamente.

As imagens de microscopia eletrbnica de
varredura estdo apresentadas na figura 2. Em (A), a
morfologia encontrada é quadrada e com um
tamanho uniforme de 10um com uma espessura
muito fina. Ja em (B) na amostra VOPO4/160°C,
observamos placas com as extremidades irregulares
e no centro uma forma rosacea. Esse morfologia é
comum na fase VOHPO,.0,5H,0, porém n&o foi
comprovada a existéncia da mesma pela difracao de
raios-X.
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Figura 2. Imagens de microscopia eletrdnica de varredura de
(A)VOPO4.2H,0 e (B)VOPO4/160°C.

Através da analise de EDX foi possivel constatar
uma divergéncia entre o valor teérico e experimental
da quantidade de vanadio e fésforo nas substancias.
As amostras que foram submetidas a altera¢cbes na
sintese apresentaram um excesso de fésforo em
relagdo ao vanadio.

Conclusodes

O oxofosfato de vanadio dihidratado apresentou-
se sensivel a altera¢gfes na temperatura e tempo de
sintese acarretando em sdlidos lamelares de baixa
cristalinidade, devido a presenga da fase q,-VOPO,.
Essa fase possui baixa seletividade na sintese de
anidrido  maleico. Comprovou-se também a
influéncia das condi¢cdes de sintese na morfologia
do solido formado, em destaque para amostra
VOPO,/160°C que apresentou uma morfologia
semelhante a VOHPO,4.0,5H,0 de grande
importéncia por ser precursora da fase (VO),P,0;
que atua com um catalisador seletivo na reagcéo de
oxidacdo do n-butano a anidrido maléico.
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