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Resumo:

No presente trabalho foi realizada a sintese de catalisadores Co/SBA-15
destinados & Sintese de Fischer-Tropsch (STF). Durante a sintese, houve
contaminacdo das amostras com nitrato de sédio devido a natureza do
agente redutor utilizado durante a sintese da fase metélica. A tentativa de
remocdo dos compostos de sédio foi realizada por meio de um simples
tratamento de lixiviagédo, utilizando etanol e EDTA como solvente e agente
complexante, respectivamente, seguido por um tratamento térmico em
temperatura adequada. Verificou-se que o tratamento utilizando EDTA é
mais eficaz na retirada quase que por completa da fase alcalina das
amostras. Conclui-se também que a etapa de tratamento térmico foi
essencial para alcancar este resultado.

Introducao

Metais alcalinos e alcalinos terrosos podem ser acidentalmente
inseridos nos catalisadores durante as etapas de preparacao, por exemplo,
por meio de impurezas presentes na agua, precursores de promotores,
metais ativos, e também por meio de equipamentos utilizados no processo.
A literatura mostra que a presenca desses compostos prejudica a
performance de algumas reacfes cataliticas, como a SFT, na qual a
atividade dos catalisadores diminui e a seletividade a CO, aumenta
conforme a quantidade de so6dio aumenta nos catalisadores. Dai a
necessidade de se remover compostos alcalinos presentes em
catalisadores. No presente trabalho foi realizado um procedimento de
lavagem de catalisadores de Co/SBA-15, visando a remocdo de compostos
de sodio presentes. Os solventes utilizados nas lavagens foram o etanol e o
acido etilenodiaminotetracético (EDTA). O primeiro foi escolhido por ser um
bom solvente para o nitrato de sodio, e o segundo por ser um ligante
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polidentado, o qual forma complexos com diversos ions metalicos. A fase
alcalina foi inserida despropositadamente devido a utilizacdo de borohidreto
de sodio como agente redutor na sintese da fase ativa. O método mostra
gue é possivel remover os compostos de sédio por meio de um
procedimento simples, rapido e eficiente.

Materiais e métodos

A SBA-15 utilizada como suporte do catalisador foi sintetizada
conforme o procedimento apresentado por Zhao et al., (1998). A sintese das
nanoparticulas de cobalto foi realizada de acordo com o método proposto
por Zhao et al. (2003). As nanoparticulas de cobalto foram incorporadas nos
suportes mesoporosos por impregnacgao incipiente obtendo-se teores de
aproximadamente 6% em massa de cobalto. As amostras impregnadas
foram submetidas a um tratamento com o objetivo de remover os compostos
de sodio presentes, devido ao fato do borohidreto de sodio ter sido utilizado
como agente redutor das nanoparticulas. O tratamento consistiu numa etapa
de lavagem com etanol e EDTA numa propor¢cdo volumétrica de
aproximadamente 1:3, seguida de centrifugacdo, e em uma etapa de
tratamento térmico a 150 e 300°C por 3 horas. A tabela 1 mostra a
nomenclatura e condi¢fes utilizadas no tratamento para cada amostra.

Tabela 1 — Nomenclatura e condi¢des utilizadas no processo de lavagem
das amostras.

Amostra Solvente Quantidade de Temperatura do
lavagens tratamento térmico (°C)
1 Etanol 5 150
2 Etanol 5 300
3 EDTA 5 150
4 EDTA 5 300

As andlises de Difracdo de Raios X (DRX) das amostras foram
realizadas utilizando-se um difratdmetro da marca Shimadzu, modelo
XRD6000. J4 a identificagdo dos compostos de sédio foi realizada por meio
de analise de Espectroscopia na regido do Infravermelho com Transformada
de Fourier (FTIR) usando um espectrofotdbmetro Bruker Vertex 70V.

Resultados e Discussao
Os resultados correspondentes a andlise de Difracdo de Raios X dos

catalisadores sdo mostradas na Figura 1. Nos difratogramas
correspondentes ao catalisador sem tratamento observa-se picos em 26 =
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295° e 26 = 39° que sdo indexados aos planos (104) e (113),
respectivamente, indicativos da presenca de nitrato de sodio (PCPDFWIN
89-0311), o qual € um produto secundario na reacdo de reducdo do nitrato
de cobalto com borohidreto de sédio. ApO6s as etapas de lavagem e
tratamento térmico, aparentemente ndo ha presenca da fase indesejada.
Como a fase alcalina poderia ainda estar presente nos catalisadores, caso
as particulas estivessem com tamanhos inferiores a 20 nm, foi realizada a
analise de FTIR, com o objetivo de verificar se ainda havia presenca dos
compostos nas amostras.

7 —— amostra sem tratamento
1 —— amostra apds o tratamento
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Figura 1 — Difracdes de raios X dos catalisadores antes e apds 0s processos de lavagem.

Na Figura 4 sédo apresentados os resultados relacionados a analise de FTIR.
De acordo com o0s espectros é possivel visualizar uma das bandas
caracteristica do nitrato de sédio, a qual esta localizada em 1366 cm™ de
acordo com a literatura (Tam et al.,, 1997). Observa-se que apOs 0s
tratamentos utilizando etanol como solvente ainda ha presenca de fase
alcalina, enquanto que o tratamento utilizando EDTA foi mais eficaz na
remocdo dos compostos. Neste Ultimo caso, o tratamento térmico a uma
maior temperatura auxiliou na remocgéo, aparentemente quase que completa,
do nitrato de sédio. Desta maneira, é possivel afirmar que neste caso, o
poder de complexag¢do do EDTA é mais eficaz que o poder de dissolu¢éo do
etanol, possibilitando a remocéo praticamente completa dos compostos de
sbdio apos tratamento térmico em temperatura adequada.
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Figura 4 — Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier dos
catalisadores ap6s tratamento.

Conclusodes

A eficacia na remocdo dos compostos de sédio do catalisador por
meio de tratamento simples de lixiviagdo com EDTA em conjunto com
tratamento térmico a 300°C, permite que os catalisadores apresentem
caracteristicas desejaveis para serem utilizados em determinados tipos de
reacdo, como na Sintese de Fischer-Tropsch.
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