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Analise de Difracao de Raios-X em catalisadores do mineral Paligorsquita (Pal).
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Introducao

A paligorsquita € um silicato complexo de
magnésio, formado por cristais alongados, que
possui férmula tedrica de
MgsSisO20(OH)2(OH2)4.4H20. Sua estrutura
cristalogréfica de tetraedros de SiO4 que se unem
em duas dimens8es por uma folha octaédrica central
ndo-continua de Mg, Al-(O, OH) e o arranjo de sua
capa octaédrica, que possui 80% das posicbes
ocupadas por cations Mg, Al e Fe. Isso favorece
inUmeras propriedades de interesse para a sua
utilizacdo como catalisador, tais quais a baixa
dimensionalidade e acidez tipo Bronsted. estas
caracteristicas tornam este argilomineral um
catalisador de reacdes orgénicas historicamente
conhecido (Parra-Silva Et AL, 2014).

O estudo dos mecanismos de acdo de
catalisadores, da cinética das reacdes cataliticas e
do projeto de reatores cataliticos € um dos
instrumentos necessarios para desenvolver e
aprimorar-se  processos  quimicos  industriais
(MEDEIROS,2002).

Tendo isso em mente, o grupo de pesquisa
‘Novas Tecnologias na Industria Quimica’ do
Departamento de Engenharia Quimica da
Universidade de Camaguey - Cuba, sob orientacéo
da Prof.2 Alicia Rodriguez Gregorich realizou estudos
com catalisador a base do mineral paligorsquita puro
e acrescido dos elementos calcio e aluminio com
composi¢cbes e temperaturas diferentes. Para a
analise dos catalisadores, foi empregado o método
de difracdo de raios-X (DRX), que consiste em uma
técnica laboratorial que revela informacgBes
estruturais, como composi¢ao quimica, estrutura do
cristal e espessura da camada. Apo6s a realizagéo da
andlise, o software CELREF foi utilizado para a
melhor interpretacdo dos resultados, possibilitando a
observacéo de variagdes nos parametros de células
unitéarias.

Material e Métodos

No presente trabalho, realizou-se estudos com 21
amostras cujas caracteristicas estéo na tabela 1. A

amostra denominada C_0 é tida como amostra
padrdo. As amostras foram impregnadas com Al ou
Ca, em diferentes concentragdes e foram calcinadas
em diferentes temperaturas, conforme indicado na
tabela.

Tabela 1: Amostras utilizadas no trabalho.
Catalizador  Tipo de fase anva Concemmragio(®s) Tampersmra(C)
Calcmads
co Puro 0 ]
1 TPurs 0 500
c.2 Purc 0 700
Puro 0 900
c_4 Ca 3 500
(=) =1 H 700
c_s Ca 3 200
c_7 Al 5 500

c_ls Al H 500
c_1s n 3 00

(85 = 10 500
c_20 Al 10 500

Fonte: Autoral, 2022.

As amostras foram moidas em almofariz de agata
e prensadas em seus porta-amostras com o auxilio
de uma lamina de vidro. Posteriormente, elas foram
submetidas a analise no equipamento de Difra¢éo de
Raios-X, modelo XRD 6000 da Shimadzu, existente
no Laboratério de Raios-X do Departamento de
Geociéncias da Universidade Federal do Amazonas
- UFAM. Os ensaios foram conduzidos utilizando
radiacbes de Cu-ka (A=1,54 A) e filtro de niquel com
uma voltagem e corrente do tubo de 30kV e 30 mA,
respectivamente. Com auxilio do computador, foram
coletados valores de intensidade em funcdo do
angulo 26 percorrido de 0°-60° como uma velocidade
de varredura de 2°.min*

Os difratogramas obtidos foram estudados
seguindo-se a identificacdo das raias mais intensas,
gue foram usadas para a indexac&o preliminar. Este
processo se deu utilizando o software CELREF,
onde os paradmetros de cela foram refinados de
forma a se obter pos valores numéricos necessarios

a construgdo dos graficos que serdo apresentados.
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Resultados e Discussao

Fez-se a indexacdo das mesmas utlizando o
software CELREF instalado nos computadores do
laboratério e obteve-se o0s valores numéricos
apresentados na tabela 2.

Tabela 2: Valores dos parametros das
celas unitarias

AMOSTRAS H b c
co 12,8700 178.230 5.1080
c1 12.3060 177.802 52183
c2 12.7088 178.086 52170
c3 127857 176.028 51858
c4 12.7220 177.818 5.2058
c5 127268 176.324 52243
5] 12,6290 177.861 5.1954
c7 127231 176.858 51087
cs 12,7073 178.1m 52025
=] 128612 178,353 51732
c1o 125112 176.738 5.1731
o1 12.8872 178.205 5.1847
ciz 128177 176.098 5.1887

ciz 27155 178,128 52183
ci4 12,8562 176.256 5.2040
c15 27053 178.214 5.1025
c1e 28940 178.287 5.2083
c17 27672 177.267 51018
ciz 25856 178,137 51682
c1e 12.8017 178.631 5.1065

Padrde
WebMienral

Fonte: Autoral, 2022.

12.33 1788 524

As amostras C_1, C_2 e C_3 possuem 0%
de concentracdo de outros elementos, ms
temperaturas distintas de calcinagdo. Quando
comparadas a C_0 nota-se que as amostras tiveram
um encurtamento do eixo B e alongamento nos
demais eixos, com excec¢do de C_1 (encurtamento
no eixo A) e C_3 (encurtamento do eixo C), como
verificado na Figura 1.

Figura 1: Eixos das amostras.
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Fonte: Autoral, 2022.
Exemplificando a alteracdo causada pela diferenca
na concentracdo de fase ativa, e observando estas
alteracdes na mesma temperatura de calcinagéo,
temos a comparagdo da amostra C_2 pura em
relac@o aos catalisadores C_8 e C_14 de fase ativa
Al com concentragBes equivalentes a 5% e 10%,
respectivamente. Observa-se um encurtamento
simultaneo e significativo nos parémetros c e a.

Figura 2- Eixo das amostras C_2,C_8e C_14.
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Fonte: Autoral, 2022.

Ao realizar-se a andlise dos catalisadores
calcinados C_4, C_5 e C_6 de fase ativa Ca e
respectivamente temperaturas de sintese 500°C,
700°C e 900°C em comparacdo ao catalisador C_0

Panorama da Pesquisa em Quimica inorganica no Brasil
09 a 11 de novembro 2022

padrdo, é notavel que enquanto C 4 e C.5
apresentam aumento em a e ¢, C_6 apresentou
encurtamento em todos os parametros a, b e ¢
observados.

Figura 3- Eixo das amostras C_4,C_5e C_6.
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Fonte: Autoral,2022.

Conclusodes

A partir do método de Difragdo de Raios-X, foi
possivel compreender a organizagao da cela unitaria
das amostras de paligorsquita e observar a variagédo
destes. Através dos resultados refinados, foi possivel
a observacdo de padrbes de comportamento entre
as amostras. Observa-se uma tendéncia ao
encurtamento do pardmetro a em relacdo ao
catalisador padrdo C_0 em catalisadores a 900°C,
assim como é notavel a tendéncia ao aumento do
pardmetro b em catalisadores sintetizados a 500°C.
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