Materiais do tipo MCM-41 preparados à temperatura ambiente: Síntese, caracterização e estabilidade mecânica
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1. Introdução - A potencial aplicação industrial e tecnológica de materiais mesoporosos como estrutura ordenada como catalisadores, suportes de catalisadores e adsorventes pressupõe que estes exibam estabilidade estrutural, designadamente, estabilidade térmica, hidrotérmica e mecânica. Desde a primeira publicação sobre a introdução de titânio em materiais do tipo MCM-41, em 1994, tem-se verificado, por parte da comunidade cientifica internacional, um enorme interesse no desenvolvimento de novos métodos de preparação e/ou de optimização das condições de síntese no sentido do aumento da estabilidade.

Na presente comunicação apresenta-se um estudo referente à síntese, caracterização e resistência à aplicação de uma pressão externa unidireccional de amostras de Ti-MCM-41 preparadas, por substituição isomórfica durante a síntese, segundo um processo realizado à temperatura e pressão ambiente. A título comparativo serão também estudadas amostras constituídas unicamente por sílica.
2. Experimental - As amostras de Ti-MCM-41 com diferentes teores de titânio foram sintetizadas à temperatura e pressão ambiente a partir do Si(OEt)4 como fonte de silício e do Ti(OEt)4 e/ou Ti(OPri)4 como fontes de titânio, usando CnTMABr, n=14, 16 ou 18, como agentes estruturantes e amónia como catalisador, de acordo com o procedimento descrito em [1-3]. Os estudos de estabilidade mecânica foram efectuados por compressão da amostra contida entre discos de aço usando, para o efeito, uma prensa hidráulica (Specac). A caracterização estrutural foi efectuada por adsorção de azoto a 77K (Sorptomatic 1990) e difracção de raios X (Bruker AXS, modelo D8 Advance).
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3. Resultados e Discussão – A título exemplificativo apresenta-se na Fig.1 os difractogramas de raios X obtidos para a amostra TiEp18-50 (Si/Ti=50) não comprimida e comprimida a diferentes valores de pressão externa. Verifica-se que apesar da considerável diminuição de intensidade do pico (100), I100, a estrutura hexagonal mesoporosa característica dos materiais MCM-41 é mantida pelo menos até valores de pressão de 518MPa. Por aplicação de pressões mais elevadas, ( 814MPa, a I100 é reduzida a valores inferiores a 10%, relativamente à I100 da  amostra não comprimida, e a estrutura é essencialmente destruída. Resultados similares foram obtidos em outras amostras de Ti-MCM-41, independentemente do alcóxido de titânio e surfactante utilizados na sua preparação, assim como, do teor de Ti incorporado.

4. Conclusões - Com o presente trabalho conclui-se que síntese à temperatura e pressão ambiente é um método válido, simples e rápido, que conduz à obtenção de titanossilicatos com estrutura mesoporosa ordenada e considerável resistência mecânica.
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Fig 1. DRX da amostra TiEp18-50 não comprimida e comprimida a diferentes valores de pressão externa.








