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Resumo- As zedlitas sdo de grande interesse para a industria de petréleo e petroquimica devido as suas
excepcionais propriedades de estabilidade, atividade e seletividade de forma. O uso mais comum da zedlita
L, em catalise, € como suporte para metais com capacidade hidrogenante/desidrogenante como o niquel e
a platina. E muito importante que sejam empregadas técnicas para a dispersdo do metal que promovam
uma boa homogeneidade em sua distribuicdo. Para isto, foi desenvolvida uma técnica denominada troca
ibnica competitiva, que permite uma distribuicdo homogénea quando comparada ao método de troca idGnica
convencional. Assim, este trabalho teve por objetivo caracterizar amostras de K/zedlita L.

Introdugao

Um catalisador comercial deve ser ativo,
seleto, estavel em relagdo as condigbes térmicas
do processo e a natureza do substrato, possuir
uma vida util longa e ser de facil regeneragéao [1].

Dentre 0s catalisadores industriais
empregados  existem aqueles que sao
depositados sobre materiais geralmente inertes
(suportes) que lhe conferem maior resisténcia
mecanica, ou ainda, permitem uma distribuicao
homogénea de um componente ativo caro (por
exemplo, niquel e platina) sobre grande
superficie de um material barato (pro exemplo, as
zeodlitas).

As zedlitas podem ser definidas como sendo
silicoaluminatos  cristalinos, cuja  estrutura
tridimensional apresenta uma porosidade regular,
sendo as aberturas dos poros variaveis de 3 a 10
A conforme o tipo de estrutura. Devido as suas
excepcionais propriedades de seletividade de
forma, atividade e estabilidade, as zedlitas séo
muito utilizadas nos processos cataliticos da
refinacédo de petréleo e petroquimica [2].

As zedlitas sdo de grande interesse para
industria petroquimica, devido a uma combinagao
de propriedades tais como: o carater microporoso
com dimensbes de poros uniformes, as

propriedades de troca ibnica, habilidade de
desenvolver acidez interna, o que faz com que
sejam materiais interessantes parareacgbes
organicas cataliticas e também suas altas
estabilidades térmicas [3].

A zedlita L tem seu nome originado de Linde
(pois foi sintetizada originalmente pela Linde
Division da companhia Union Carbide ) e o grupo
topoldgico ao qual pertence recebe o cddigo de
tipo estrutura LTL.

O uso mais comum da zedlita L, em catalise, é
como suporte para metais com capacidade
hidrogenante/desidrogenante como a platina. A
estrutura porosa desempenha papel de grande
importancia neste contexto, pois a zedlita L nao
possui papel catalitico direto em sua forma
sintetizada potassica, por nao fornecer os sitios
ativos, porém influencia de forma marcante o
estado eletrbnico das particulas metalicas e
restringe a formagdo de determinados produtos
devido a sua geometria de poro caracteristica [4].

Portanto, este trabalho objetivou caracterizar
amostras de K/zedlita L.

Materiais e Métodos

Os catalisadores foram caracterizados fisico-
quimicamente de acordo com a necessidade de
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obtengdo de informagbes uteis na aplicagdo de
suas atividades cataliticas e estabilidade nas
condigbes de trabalho. Dessa forma, as técnicas
empregadas foram Fluorescéncia de Raios-X
(FRX), Analise Térmica Diferencial (ATD), Analise
Termogravimétrica (ATG) e Difracdo de Raios-X
(DRX).

E importante conhecer a composigdo quimica
de um catalisador, apdés a sua preparagao, para
confirmar os teores dos metais presentes e
detectar a presenca de contaminantes ou outros
constituintes. Assim, conhecida a composicao
quimica dos varios elementos do catalisador é
necessario determinar a natureza e estrutura dos
compostos quimicos.

A técnica de Fluorescéncia de Raios-X (FRX)
consistiu em determinar a composi¢ao quimica
do material em termos qualitativo e semi
quantitativo. O equipamento utilizado foi um
Espectrobmetro de Raios-X por Energia Dispersiva
- EDX-700 Shimadzu. Os elementos com numero
atbmico abaixo de 11 (Na) ndo puderam ser
detectados por limitagdo do método.

Os parametros de andlise estdo apresentados
na Tabela 1:

Tabela 1: Condigbes de analises

Método: Qual-Quant
Atmosfera: He

Canais: Na-Sc, Ti-U
Amostra: Po6

Forma do Resultado: Elemento

Para a Difracdo de Raios-X, foi utilizado o
meétodo de varredura, que consiste na incidéncia
dos raios-X sobre uma amostra em forma de po,
compactado sobre um suporte. O aparelho
utilizado era da marca Philips X’PERT MPD com
radiagdo Ko do cobre, tensdo de 40KV, corrente
de 40mA, tamanho do passo de 0,020 20 e
tempo por passo de 1,000s.

Os ensaios de Anadlise Termogravimétrica
(ATG) e Termodiferencial (ATD) tém o objetivo de
verificar a variagdo da massa da amostra em
fungdo da variagdo da temperatura e a variagao
de energia da amostra em fungao da variagcédo da
temperatura, respectivamente. Para o ensaio de
termogravimetria foi utilizado um
Thermogravimetric Analyzer TGA -51 Shimadzu
acoplado a um computador monitorado pelo
software TA-60 WS Collection Monitor e para o
ensaio de Analise Termodiferencial foi utilizado
um Differential Thermal Analyzer DTA -50
Shimadzu acoplado a um computador monitorado
pelo software Collection M onitor.

Resultados

As amostras de catalisador foram submetidas
a caracterizagbes fisico-quimicas tais como
fluorescéncia de raios-X, com o intuito de se
determinar a composi¢gdo quimica da zedlita,
andlise térmica diferencial para analisar
mudangas de energia que ocorrem no material
durante o] seu aquecimento, analise
termogravimétrica para se observar a variagdo de
massa em funcido da temperatura e difracdo de
raios-X para se obter informagdes quantitativas e
qualitativas das fases cristalinas presentes nas
amostras.

Dessa forma, a Tabela 2 apresenta a analise
quimica da amostra de zedlita L obtida a partir da
fluorescéncia de raios-X.

Tabela 2 — Fluorescéncia de Raios — X da zedlita
L.

Componentes Zedlita L (%)

SiO, 46,64
K,0 34,33
Al,O4 17,92
Na,O 0,66
TiO, 0,18
Fe,Os 0,15
MnO 0,053
CuO 0,043
Zr0, 0,031

SiOy/ Al,O; 2,6

A Figura 1 apresenta as analises térmica
diferencial e termogravimétrica da zedlita L.
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Figura 1: Analises térmica diferencial e
termogravimétrica da amostra zeolitica

A Figura 2 apresenta o difratograma de raios-
X da amostra de zedlita L.

b [——Zeol]

1400
1200
1000

800

Intensidade

600

400

200

Figura 2: Difratograma Raios-X da amostra de
zedlita L.

Discussao

De acordo com os resultados da fluorescéncia
de raios-X mostrados na Tabela 2, verifica-se que
a amostra em estudo apresenta um alto teor de
oxido de potassio (K;0) (34,33%), comprovando
que a amostra encontra-se na forma potassica. A
razao Si/Al global (2,6), comprova a baixa acidez
da zedlita. Os outros 6xidos com teores abaixo de
1% na composicdo da zedlita n&o provocam
mudangas significativas em suas propriedades
sendo consideradas impurezas.

Analisando a curva de ATD da Figura 1,
verifica-se um pico endotérmico em 122,87°C
correspondente a presenga de agua adsorvida e
outros volateis, se presentes. Essa perda se da
devido a retengcdo de agua presente nas
cavidades zeoliticas e que pode ser removida
pelo aquecimento entre 100 e 200°C. Este pico é
precedido por um pico exotérmico, o qual esta
associado ao colapso de estrutura cristalina, que
a rigor deveria corresponder a um pico
endotérmico. Através da curva termogravimétrica,
observam-se as seguintes inflexdes: até
aproximadamente 235°C, ocorreu uma perda de
massa de 10,7%, correspondente a perda de
4gua livre e coordenada; entre 235 e 800°C,
perda de massa de 1,1% correspondente a perda
de hidroxilas. A perda de massa total
apresentada pela amostra da zedlita L foi de
11,8%.

A partir do difratograma apresentado na
Figura 2, verifica-se que a amostra cristalina
apresentou o pico caracteristico do potassio
localizado em 20 = 5,5 caracterizando a zedlita
em estudo potassica, sendo do grupo LTL. De
acordo com o difratograma padrao, a zedlita L

nado apresentou alteragdo ou variagdo de seus
picos, visto que os picos localizados em 206 =
11,8; 14,7; 19,3; 22,6; 24,2; 25,6; 27,1; 281,
30,1; 33,2; n&o tiveram afastamento.

Conclusao

Os resultados obtidos a partir da
Fluorescéncia de Raios-X indicaram a presenga
do potassio.

A andlise de difracdo de raios-X permitiu
verificar que a amostra (K/zedlita L) é cristalina e
contém o potassio.

A analise termogravimétrica (ATG) permitiu
determinar que a perda de massa total foi de
11,8%. E a Analise Térmica Diferencial (ATD)
permitiu verificar a presenga de pico endotérmico.
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