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Resumo

Atualmente, o H,O, é produzido quase que exclusivamente pelo processo de auto
oxidacdo da antraquinona, uma substancia toxica. Esse processo envolve a
oxidacdo indireta de hidrogénio, evitando a mistura H,/O, que é potencialmente
explosiva. O processo de auto oxidacdo da antraquinona ndo é um método
ambientalmente amigavel. Por isso, métodos ambientalmente mais adequados tém
sido explorados para a producéo de H;O,. A sintese direta € um processo catalitico
para producao em fase liquida de H,O, a partir de H, e O,. Infelizmente, no processo
de sintese direta existe o perigo de explosdo associado a mistura Hy/O,. A
tecnologia de reatores de microcanais pode contornar esse inconveniente, pois
nesses equipamentos, nos quais a dimensao caracteristica ndo chega a 1 mm, a
propagacéo da exploséo pode ser inibida. Nesse contexto, este trabalho, no intuito
de auxiliar no desenvolvimento de reatores de microcanais para a producéo direta
de H,0,, tem por objetivo preparar um catalisador de paladio suportado em silica
para a sintese direta de peroxido de hidrogénio a baixas temperatura.
Posteriormente serd estudado a incorporacéo deste catalisador na superficie interna
dos microcanais.

Introducgao

O peréxido de hidrogénio é um agente oxidante ecologico e versatil, que vem
aumentando seu consumo devido a sua alta aplicabilidade na industria. Atualmente,
a producao de peroxido de hidrogénio se da majoritariamente pelo processo de auto
oxidacdo da antraquinona que ndo € um processo ambientalmente amigavel, além
de apresentar varios inconvenientes, tais como a utilizacdo de solventes organicos,
a desativacdo do catalisador de hidrogenacédo, apresentar problemas de seguranca
e elevado custos de capital e operacionais (WANG et al., 2007). Diante deste
cenario, cientistas, engenheiros e académicos vém pesquisando novas formas para
a producdo do H,O,, e encontraram na sintese direta, uma solugcdo para este
problema, uma vez que utiliza solventes menos nocivos e nao necessita de uma alta
energia para separagdo dos produtos finais (WILSON e FLAHERTY, 2016). A
sintese direta, no entanto, permite o contato entre H, e O,, que € uma mistura
altamente explosiva. A tecnologia de reatores de microcanais parece ser a solugéo
para esse inconveniente. Estes modelos de reatores podem ser operados em regime
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continuo, com alta taxa de transporte devido a sua elevada é&rea superficial
especifica. A aplicacdo da concepcao de reatores de microcanais ao processo de
producdo de peroxido de hidrogénio ainda € muito incipiente e fornece ampla
oportunidade de novos estudos comparativos com as aplicacfes estabelecidas em
equipamentos convencionais. A maioria dos catalisadores para producao direta de
peréxido de hidrogénio apresentados na literatura sédo catalisadores de Pd, Pt e até
mesmo de liga metdlica Pd/Au. Para suporte da fase metalica, materiais refratarios
como silica, alumina, 6éxido de magnésio, oxido de titanio, carvdo ativado e zeolitas
podem ser utilizados (CARRENO et al., 2002). Este trabalho teve como objetivo a
sintese de um catalisador de paladio suportado em silica gel.

Materiais e métodos

Neste trabalho foram utilizados os seguintes materiais, reagentes e equipamentos:
cloreto de paladio (99% de pureza); Hidroxido de Amoénio (28% m/m); silica gel
(aerosil 200); Mufla (QUIMIS); Estufa (QUIMIS); Agitador magnético com
aquecimento elétrico, FISIATOM 752 A; Balanca analitica Ohaus Adventure,
METTLER TOLEDO AR2140 — precisdo 0,0001g; Equipamento MEV

Preparacéao do Catalisador

Utilizou particulas de catalisador com tamanhos inferiores a 10 um (ALMEIDA et al.,
2011), e para aumentar a viscosidade foi utilizado aditivos como o hidroxido de
amonio que desaparece ap0s a aquecimento e silica gel como suporte. Para a
preparacao do catalisador, foi utilizado H,O suficiente para diluir 0,1607 g de cloreto
de paladio, os quais ficaram sob agitacdo por 30 min. Em seguida, adicionou-se
essa solucao, gota a gota, em 2 mL de NH;OH (28% m/m) em agitacdo. Nessa
etapa o objetivo € a formacédo do complexo Pd(NH3)4Cl,. Essa mistura foi mantida
em estufa a 60°C por uma hora para a remoc¢éo do excesso de amonia na solucéo.
Em seguida, com a solucdo em agitacao, foi adicionado 1,9042 g de silica gel. A
suspensao foi mantida em agitacao e com a temperatura controlada em 60°C por 10
h e depois a agua foi removida por evaporacao rotativa. O material foi seco em
estufa a 110°C por um periodo de dez horas. Ao final a amostra foi calcinada a
450°C por 4 h.

Resultados e Discussao

Na Figura 1 esta representado uma amostra de paladio ja suportado em silica.

A Figura 2 representa a micrografia MEV referente a duas amostras de catalisador
suportado em silica, as quais foram preparadas de acordo com o processo descrito
anteriormente, sendo que uma delas passou por uma etapa de calcinagéo ao final
do processo, enquanto a outra ndo passou por calcinagdo. Com base na Figura 2
pode se verificar uma maior quantidade de camadas rugosas no catalisador
calcinado.
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Figura 2 — Micrografia MEV para amostra de catalisador suportado, a esquerda amostra nédo
calcinada e a direita amostra calcinada.

A Figura 3 representa a analise FRX referente as duas amostras apresentada na
Figura 2. Com base na Figura 3 pode se verificar que na amostra néo calcinada hi a
presenca de cloreto, indicando que houve parcialmente a impregnacdo do
catalisador na silica, em contra partida, a amostra que foi calcinada ndo apresenta
cloreto, indicando que este é eliminado pelo processo de calcinacao.
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Figura 3 — Analise em FRX para amostra de catalisador suportado, a esquerda amostra ndo
calcinada e a direita amostra calcinada.
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Conclusoes

O catalisador de Pd foi suportado em silica. Devido ao processo de impregnacao ser
do tipo Umida, foi suposto que todo o paladio esta presente na amostra. Pode se
supor ainda, que a presenca de cloreto na amostra nao calcinada, indica a néo
complexacédo do cloreto de paladio, e consequentemente a ndo impregnacao deste
na silica. Na amostra calcinada pode ser suposto que a impregnacao foi bem-
sucedida devido a complexacédo de todo cloreto de paladio, uma vez que o resultado
da analise FRX indicou que nédo ha presenca de nitrogénio, hidrogénio e cloreto,
partes constituintes do complexo. Logo, o objetivo de preparar o catalisador foi
realizado.
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