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Introducao |

Um dos objetivos dos processos ambientalmente
amigaveis é a reducdo de residuos e de consumo
de matérias primas." Os heteropoliacidos (HPA)
apresentam diversas vantagens como catalisadores,
sendo 0 mais importante dessa classe o acido
12-tungstofosférico (HPW), ja que possui elevada
acidez de Brgnsted e por isso, € utilizado em
substituicdo a a&cidos minerais, resultando em
processos cataliticos menos agressivos ao meio
ambiente.’

Para a aplicacdo dos HPA em catalise heterogénea
é desejavel o uso de suportes. No presente trabalho,
o HPW foi suportado em Oxido misto de céria-
zircbnia, a fim de preparar materiais que tenham a
possibilidade de serem reutilizados e facilmente
removidos do meio reacional.

Resultados e Discussao |

O suporte de CegZry,0, (CZ) foi sintetizado pelo
método sol—gel,3 utilizando-se como fonte de metais
o0 CeCl;.7H,0 e ZrOCl,.8H,0. O HPW foi ancorado
neste suporte por meio do método de impregnacéo.®
A raz@o massica de HPW neste variou de 5 a 40%.
Os materiais obtidos, (x%PCZ) foram caracterizados
por FT-IR, DRX, MEV e FRX-EDX.

Os espectros de FT-IR indicaram a presenca das
bandas em 1079, 981, 889 e 800 cm™,
caracteristicas da estrutura de Keggin.*

Resultados de DRX (Figura 1) indicam que os
materiais preparados pelo método sol-gel foram
Oxidos mistos, pois ndo se verificou segregacdo de
fases.> Uma boa impregnacdo do HPW foi
constatada para amostras com menos que 40%
(auséncia de picos do HPW).®
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Figura 1. Difratogramas: (a) 40%PCZ; (b) 25%PCZ;
(c) 20%PCZ; (d) 15%PCZ; (e) 10%PCZ; (f) 5%PCZ;
(g) Cz.
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Utilizando-se a equagéo de Scherrer foi estimado o
tamanho médio dos cristalitos. Observou-se que
houve a contragcdo da estrutura com o aumento de
HPW impregnado, indicando que este pode estar
propiciando menor aglomeracdo dos cristalitos do
suporte. Esta tendéncia pode ser observada pelos
resultados de MEV (Figura 2). As imagens mostram
0 aumento gradual do revestimento de HPW na
superficie do suporte. A imagem (g) sugere que o
suporte esta completamente revestido pelo HPW.
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Figura 2. Microscopias: (a) CZ;
(c) 10%PCZ; (d) 15%PCZ;, (e)
(f) 25%PCZ; (g) 40%PCZ; (h) HPW puro.
Resultados de FRX-EDX confirmaram a quantidade
de HPW inserido no suporte. As quantidades reais
foram 4%PCZ, 8%PCZ, 13%PCZ, 16%PCZ,
19%PCZ e 38%PCZ.

Conclusodes

As técnicas de caracterizagdo indicaram a incorpo-
racdo do HPW na superficie do suporte. Os catali-
sadores preparados apresentaram caracteristicas
morfoldgicas adequadas para aplicacdo em futuras
reacOes de esterificaco.
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