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A aplicacdo industrial e tecnoldgica dos materiais MCM-41 como catalisadores, suportes de
catalisadores e adsorventes pressupfe que estes exibam estabilidade estrutural, designadamente,
estabilidade térmica, hidrotérmica e mecénica.

No presente trabalho apresentam-se os resultados de estabilidade térmica, estabilidade em
relacdo a exposicdo prolongada ao vapor de agua a temperatura ambiente e estabilidade
mecanica de amostras de Ti-MCM-41 preparadas, com diferentes razdes molares Si/Ti, segundo
um novo processo realizado a temperatura ambiente a partir do Si(OEt), como fonte de silicio e
do Ti(OEt), como fonte de titanio, por adi¢do directa ou em solucdo de 2-PrOH, usando
C16TMABTr ou C18TMABTr como agentes estruturantes e amonia como catalisador.

A caracterizacdo estrutural foi efectuada por adsor¢éo de azoto a 77K (Sorptomatic 1990),
difraccdo de raios X (Bruker AXS, modelo D8 Advance) e espectroscopia de UV-Vis DR
(Varian Cary, modelo 5-E) e a composicao quimica foi determinada por AAC e ICP.

Os materiais obtidos apresentam propriedades estruturais distintas, nomeadamente, As, V, e
rp, fungdo da dimenséo da cadeia alifatica do surfactante usado e dos diferentes teores de titanio
incorporados, mas mantém a estrutura hexagonal caracteristica dos materiais MCM-41,

Os estudos de estabilidade termica foram efectuados numa mufla Carbolite, modelo ELF11/6,
por calcinacdo das amostras em ar entre 823 e 1373K usando uma velocidade de aquecimento
3Kmin™. Foram usadas 2 vias de calcinacio nomeadamente a via A que consiste na calcinacéo
directa da amostra contendo o agente estruturante até a temperatura em estudo e via B na qual
sdo efectuados sucessivos processos de calcinagdo a partir da amostra calcinada a 823K até a
temperatura final. Verificou-se que as amostras substituidas com Ti exibem uma elevada
estabilidade térmica até 1073K, apresentando apenas um ligeiro decréscimo nos valores de As,
V, e rp(H), relativos aos da amostra calcinada a 823K. Para valores de temperatura superiores
observou-se uma diminui¢do mais abrupta dos referidos parametros registando-se o colapso total
da estrutura porosa aos 1373K. As amostras constituidas unicamente por silica exibem uma
elevada estabilidade térmica até 973K registando-se o0 colapso total da estrutura a 1273K. Este
estudo permitiu concluir que as amostras de Ti-MCM-41 sdo mais estaveis do que as amostras
Si-MCM-41, mas em ambos 0s casos pode afirmar-se que estamos na presenca de materiais com
elevada estabilidade térmica.

No sentido de avaliar a estabilidade em relacdo & exposi¢do prolongada a vapor de agua e a
quimica superficial dos materiais em causa foram realizadas 2 isotérmicas consecutivas de
adsorcdo-desadsorcdo de vapor de dgua a 298K numa instalacdo gravimétrica manual. Para obter
informacao adicional acerca das alteracfes estruturais que ocorreram durante a adsorcdo de
vapor de agua efectuaram-se isotérmicas de adsorcdo de N, a 77K e de vapor de n-pentano a
298K, e difraccdo de raios X, antes e apos os referidos ensaios de adsorcdo de vapor de agua. O
estudo realizado demonstrou inequivocamente que a substituicdo isomorfica de Si por Ti, nos
materiais do tipo MCM-41, aumenta de forma significativa a estabilidade em relacdo ao vapor de
agua a 298K. As amostras de Ti-MCM-41 com menor teor de titdnio sofrem modificacdes
quimicas da superficie e alteragcdes estruturais consideraveis traduzidas pelo colapso parcial da
mesoestrutura porosa, engquanto que as obtidas com razdo molar de sintese Si/Ti < 50 apresentam
uma consideravel retengdo da uniformidade estrutural inicial aliada a volumes de poro elevados.

Estudos preliminares demonstraram que estes materiais apresentam resisténcia mecanica até a
aplicacdo de uma pressdo externa unidireccional de 814 MPa, o que também revela uma elevada
estabilidade mecanica.



