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1.0. INTRODUCAO

Um dos catalisadores heterogéneos que pode sear paeala obtencdo do biodiesel sdo os mesoporosos
como o MCM (diametro de poro 25 A, area superfig@0nf/g) com propriedades basicas ou acidas sendo
largamente estudados na literatura e empregadossuoesso em reagfes envolvendo moléculas de @ pe
molecular. Esse tipo de catalisador heterogénessapta-se como potencial candidata a esse tipoodegso.
Vale dizer que cerca de 90% dos processos catalitia indUstria quimica utilizam catalisadores rogi@neos
por vantagens significativas: a) menor contaminai@®produtos; b) facilidade de separacdo do sathir do
meio reacional; c) possibilidade de reaproveitameitt catalisador; d) diminuigdo dos problemas deoséo.

Por outro lado, esses sistemas podem apresentalemis de transferéncia de massa, sobretudo erbeseag
envolvendo moléculas de alto peso molecular (CORLM®5).

Portanto estudo vem se intensificado para deseswvalatalisadores regeneraveis que possam ser
usados na producéo do biodiesel, dentre eles o MMCT

Este trabalho trata da sintese e caracterizacMofldCM-41 para posterior utilizacdo na producao do
biodiesel, onde os parametros da sintese e impraggmedem influenciar o desempenho da mesma nagiod
do biodiesel.

2.0. MATERIAIS E METODOS
2.1 — Sintese e Calcinacdo da MCM-41

A sintese foi realizada numa capela, onde foi tigk 924mL de NHOH e 4g de CTABr em 198mL de
agua deionizada sob agitacdo de aproximadamentpmb5@uando a solucdo tornou—se homogénea, apos 2
minutos adicionou—se vagarosamente 19,4mL de TE&fita até obter um pH em torno de 11,4, o qudtoasu
num tempo de agitacdo de 2,5 horas.

Em seguida, o gel foi filtrado (filtracdo a vacwolavado com agua deionizada até que o odor deiamon
tenha desaparecido, usando-se em torno de 2L ead&gonizada. Em seguida o produto foi colocadauem
almofariz onde foi seco a estufa a 100°C por 4 hidPasteriormente o produto foi calcinado em msdla ar
com uma taxa de aquecimento de 5° C/min até alc&b€e’C e por mais 4 horas na temperatura de 550°C

Os materiais utilizados na impregnacdo do MCM-4t ddxido de Molibdénio (10 e 15% em peso)
foram: MCM-41, HMA (Heptamolibdato de Aménia), HCAcido Cloridrico a 37 %, Merck, p.a.) e agua
desmineralizada.

O método de impregnacao foi com 3g de HMA foramrmsetidas a temperatura de 360por 4 horas a
uma taxa de aquecimento deCkmin. O tempo de 4 horas foi suficiente para qumassa se mantivesse
constante. Em seguida iniciou-se a impregnacao a0sm MCM-41 através da metodologia de mistura fisica

que consiste em misturar fisicamente M@&MCM-41 utilizando um almofariz
2.2 - Difracdo de Raios-X

Os difratogramas de raios X (DRX) foram obtidos lraboratério de Engenharia de Materiais da
UFCG, utilizando-se um difratbmetro Shimadzu modeRD 600, com fonte de radiacdo CuKA varredura
foi realizada a baixo angulo de 1 a 100)(@om intervalos de 0,02° e tempo de aquisicdosde 2
2.3 - Microscopia Eletrdnica de Transmisséao (MET)

A andlise de microscopia eletronica de transmigb@eT) foi realizada no Instituto de Quimica da
UNESP em Araraquara/ SP em um microscopio elemdde& transmissdo Philips CM200, com filamento de
tungsténio e resolucéo de 0,14nm a 200kV equipadowmn detector de raios-X para analise de EDX.

3.0. RESULTADOS PRINCIPAIS

3.1 — Difracédo de Raios-X



Os DRX das amostras da MCM-41 sintetizada e caleineomprovam que 0s picos caracteristicos sao
das peneiras moleculares MCM-41.

Com a calcinacdo a ordenacdao estrutural do matd@al-41 melhorou consideravelmente o que pode
ser caracterizado pelo o aumento da intensidadaodoque se deve a remocdo completa de materiahima
presente no materia. O deslocamento do pico @ma2a 2,5 graus é associado a contracdo da eatrur
suporte.

3.2 - Difracdo de Raios-X das misturas MogMCM-41

Obteve-se a amostra M@®ICM-41 através da mistura fisica do Mp@om MCM-41 e posterior
tratamento térmico.

Apés a realizacdo das misturas fisicas de 10 edri%eso de Mofem MCM-41 foram realizadas as
difracBes de raios-X de cada amostra apos o tratan&rmico.

O tratamento térmico (58C por 4 horas) conduz a eliminacdo da maioria dogas funcionais
organicos e a condensacdo da superficie dos silangue promove o aumento das pontes de siloxano,
resultando na organizacao estrutural das paredsgpiote.

3.3 - Microscopias Eletronicas de Transmissées (MBT

As Micrografias Eletrdnicas de TransmissGes do rapeatalitico MCM - 41 sintetizado e calcinado
comprovam a ordenacao do material mesoporoso MCkb#irepetidos planos cristalogréficos.

Através das analises de Micrografia Eletrénica cen3misséo do catalisador MOMCM-41 com teores
de 10% e 15% de molibdénio, pode-se observa quéstalinidade (ordenacédo) do catalisador foi mamtid
contradizendo com os resultados obtidos por DRXjuass apresentaram reducdo na intensidade das pico

Através das analises de EDX na amostra da MCM+dtetsiada, pode-se observar apenas a presenca
de Silicio.

A impregnagdo do Mo9na MCM-41 com 10% e 15% foi comprovada atravésmise de EDX.

4.0. CONCLUSOES
A fase da MCM-41 foi obtida apos a sintese;
Os resultados das andlises de DRX comprovam a pregéd de fase da MCM-41, ap6s a calcinacgéo;
Foi mantida a ordenacdo da MCM-41 ap6és a calcinagimistura fisica com o Mg@omparado no MET;
A impregnacao do MogX¥oi bem sucedida.
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