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Resumo:

Existem diversas aplicacfes para o peroxido de hidrogénio, o qual &
produzido, atualmente, por um processo que utiliza de uma substancia
toxica, a antraquinona. Uma das possibilidades de sua producao que néao faz
uso desse composto € a sintese direta; por sua vez, pode ser explosiva pela
reacao dos gases hidrogénio e oxigénio. Um modo de se evitar a explosao é
conduzir a sintese direta do peroxido de hidrogénio em microrreatores.
Assim, este trabalho visa a producdo do catalisador Cu/ZSM-5 para a
producdo de peroxido de hidrogénio por sintese direta, bem como o
dimensionamento e a construcao do prototipo do microrreator.

Introducao

O peréxido de hidrogénio tem varias aplicagcbes e atualmente é
produzido pelo processo de auto-oxidacdo da antraquinona, substancia
toxica. Um método alternativo de producdo de H,O, € a sintese direta,
descrita pela Reacdo 1 (INOUE et al., 2015). Contudo, a mistura dos gases
H, e O, é altamente explosiva, além de que sdo necessarias altas pressoes
para promover a transferéncia de massa da fase gasosa para a liquida
(INOUE; SCHMIDT; JENSEN, 2007).

Hy gy + 02 () = H20; () )

Uma alternativa viavel para a producdo em pequena escala e
guantidade demandada de H,0, é a realizacédo da sintese direta em reatores
de microcanais, estes com dimensdes de ordem de dezenas a centenas de
micrédmetros de largura por poucos centimetros de comprimento. Esses
microrreatores permitem um controle mais preciso das condi¢cdes
operacionais, visto que tém alta area superficial especifica, aléem de maior
seguranca e portabilidade (BELUCI; DE SOUZA; DE MORAES, 2016).

A atividade catalitica tem sido introduzida nos reatores de microcanais
com metais nobres, como a platina, suportados em zedlitas, ja que elas tém
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capacidade de desenvolver filmes em uma variedade de superficies.
Ademais, as zedlitas facilitam uma distribuicdo homogénea dos sitios ativos
do metal por terem estrutura microporosa e capacidade de troca i6nica (DE
LA IGLESIA et al., 2007).
O objetivo deste trabalho foi definir o material para a construgcao do
mircorreator, projetar os microcanais e confeccionar o catalisador Cu/ZSM-5
para a producado de peroxido de hidrogénio por sintese direta.

Materiais e métodos

Confeccdo do catalisador: Despejou-se 0,0150 mL de solugdo aquosa de
NH4OH 29% (V/V), correspondente a 0,004 g de NH,OH, em uma solucéo
aquosa de CuCl;, com 0,0148 g do soluto, misturando com agitador
magnético a 60°C. Em seguida, foi adicionado 0,2002 g da zedlita ZSM-5,
mantendo em agitacdo por 30 min a 60°C. Essa lama foi colocada na estufa
durante uma noite. Posteriormente, calcinou-se o catalisador na mufla até
450°C, com rampa de 3°C/min, durante 4 h.

Andlise da zedlita: Para a realizacdo da microscopia eletrénica de varredura
(MEV), utilizou-se o equipamento da marca FEI Quanta 250, com detector
de elétrons secundarios retroespalhados operando em tenséo de aceleracéo
de 20 kV. Essa analise foi feita na Central de Microscopia (CMI), localizada
no Complexo de Apoio a Pesquisa (COMCAP) da Universidade Estadual de
Maringa (UEM). Para ser analisada a area superficial BET, foi utilizado o
equipamento Quanta Chrome NOVA do Laboratério de Catalise do
Departamento de Engenharia Quimica (DEQ) da UEM.

Projeto do microrreator: O microrreator foi dimensionado com a metodologia
de Inoue, Schmidt e Jansen (2007) para ter 10 canais de 20 mm de
comprimento e 625 ym de diametro cada, espacados de 25 ym entre si. O
material de fabricacdo escolhido para o protétipo final foi o silicio. Porém,
antes da constru¢cdo do prot6tipo em silicio, iniciou-se o projeto de uma
microfresadora que possibilite a construcdo de reatores de microcanais em
diversos materiais, tais como acrilico, latdo, aluminio, cobre e até mesmo em
aco inoxidavel, seguido da aquisicao de pecas, eixos, motores e drivers. Na
Figura 1 sdo apresentados o desenho da microfresadora projetada e o
estado atual da construcao do equipamento.
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Resultados e Discussao

Foi realizada a microscopia eletronica de varredura (MEV) da ZSM-5
antes da impregnagéo com o cobre, a fim de comparar os efeitos dessa
reacdo na sua superficie. De acordo com a Figura 2a), observa-se que a
ZSM-5 apresenta morfologia ortorrbmbica e que seus cristalitos estdo
dispostos em forma prismatica, corroborando os estudos realizados por
Feng, Li e Shan (2009).

Volume (cm’/g)

“ . ol Spm PP,
Figura 2 — Imagem de a) MEV da ZSM-5 ampliada 15000x e b) suas isotermas de adsorcao
e dessorgédo de nitrogénio.

Realizaram-se as isotermas de adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio
utilizadas para obtencdo das &reas superficiais da zedlita ZSM-5, que podem
ser visualizadas na Figura 2b). Através das isotermas, é possivel avaliar a
natureza dos poros e a forma com que a superficie do catalisador se
apresenta. Assim, foi possivel analisar que a isoterma obtida apresenta
histerese, sendo classificada como isoterma de adsor¢do do tipo IV,
segundo Figueiredo e Ribeiro (1989). A zéolita ZSM-5 normalmente é
microporosa; logo, a mesoporosidade encontrada deve-se a uma pequena
aglomeracao dos cristais zeoliticos.

Os valores obtidos para a zeolita ZSM-5 de area superficial BET, area
de microporos, volume de microporos e tamanho médio de microporos sao
apresentados na Tabela 1, pela qual se pode avaliar que o elevado valor
obtido para a area superficial da ZSM-5 é caracteristico de soélidos
MICroporosos.

Tabela 1 — Propriedades texturais da zedlita ZSM-5

Area Area de Area de Area Volume de Ta,m_anho
. : . médio de
Catalisador BET microporos | mesoporo | externa | microporos MiCroporos
(m2/g) (m2/g) (m2/g) (m2/g) (cm3/g) A)
ZSM-5 342,7 217,1 17,57 125,6 0,1071 10,43

Essas analises foram realizadas a fim de, posteriormente, compara-
las com os resultados obtidos apdés a incorporacdo do cobre, que foi
realizada de acordo com a metodologia descrita. O cobre, de baixo custo e
facil obtencdo, mostra alta atividade catalitica em outras reacfes, como a
reducdo seletiva catalitica de NO (YASHNIK; ISMAGILOV; ANUFRIENKO,
2005). Por esse motivo, esse metal foi escolhido para substituir a platina
inicialmente, devido ao alto custo do metal nobre.
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O microrreator foi dimensionado a partir do projeto de Inoue, Schmidt
e Jansen (2007), mostrado na Figura 3, e estdo sendo estudadas maneiras
de se construi-lo nos laboratérios do DEQ/UEM.
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Figura 3 — Esquema do microrreator de 10 canais. a) Vista do topo, onde (A) corresponde a
distribuicao de gas, (B) area de contato gas-liquido, (C) entrada de reagentes e os canais de
reacdo e (D) saida dos produtos. As linhas rotuladas como A, B, C e D correspondem as
guatro sec¢Bes transversais b) do microrreator. Fonte: Inoue, Schmidt e Jansen (2007).

Conclusoes

A partir deste trabalho, foi sintetizado um catalisador Cu/ZSM-5,
escolhido o material de confeccdo do microrreator e o0 equipamento foi
dimensionado, para se estudar, ainda, a maneira de se construir o médulo
reacional e a impregnacéao do catalisador no reator.
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