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Resumo

As zedlitas podem ser usadas em diversas fungdes como catalisadores (produgdo de biocombustiveis) e
peneiras moleculares (tratamento de areas contaminadas). Este trabalho tem como objetivo caracterizar
as zeolitas obtidas na transicdo de uma zeolita semelhante a Faujasita para Sodalita, quando submetidos
a diferentes tempos de tratamentos térmicos. As zeolitas sintetizadas foram caracterizadas por difragdo
de raios X onde se identificou as fases cristalinas semelhante a Faujasita, Sodalita, SiO, e a presenca de
material amorfo. O tratamento térmico de 4 horas produziu ze6litas com estrutura cristalina semelhante
a estrutura cristalina da Faujasita, apresentando sitios basicos, area superficial de 552,7 m? g'!' e volume
de poros de 0,3391 ¢cm?® g'. Com o aumento do tempo do tratamento térmico houve transi¢do para a
fase Sodalita, contendo 0,277 mmol g de sitios basicos ativos, com volume de poros de 0,0651 ¢cm?
¢! e area superficial 11,38 m? g''. Pelo Método de Rietveld foi identificada e quantificada a presenga de
Sodalita e Hidrossodalita nas amostras com tempo de reagdo de 24 e 30 h.

Palavras-chave: Zedlitas. Catalisadores. Peneiras moleculares. Faujasita. Sodalita.

Abstract

The zeolites can have several functions as catalysts (biofuel production) and molecular sieves (treatment
of contaminated areas). This study aims to characterize the zeolites obtained in the transition of a Faujasite
like zeolite into a Sodalite, when submitted to different thermal treatment times. The synthesized zeolites
were characterized by X-ray diffraction where the crystalline phases were identified: Faujasite, Sodalite,
SiO, and amorphous material. The 4 hours heat treatment produces zeolite crystal structure similar to
Faujasite, having basic sites, surface area of 552.7 m? g, and pore volume of 0.3391 cm® g!. With
increasing time of heat treatment was observed the transition to the Sodalite phase witch containing
0.277 mmol g of basic active sites with surface area of 11.38 m? g'! and pore volume of 0.0651 cm?
g!. By the Rietveld method was identified and quantified the presence of Sodalite and Hidrossodalite in
samples with 24 and 30 hours of reaction times.
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! Aluna de mestrado do Programa de Mestrado em Bioenergia, Universidade Estadual de Ponta Grossa: kkaoril46@gmail.com

2 Alunade iniciagéo cientifica do Departamento de Engenharia de Materiais, Universidade Estadual de Ponta Grossa: laurapereira80@,
yahoo.com.br

3 Pos-doutorando do Departamento de Quimica, Universidade Estadual de Ponta Grossa: souza.eder@gmail.com

* Docente do Departamento de Quimica da Universidade Estadual de Ponta Grossa: elenapayret@gmail.com

5 Docente do Departamento de Quimica da Universidade Estadual de Ponta Grossa: sr-antunes@bol.com.br

¢ Docente do Departamento de Fisica da Universidade Estadual de Ponta Grossa: avcandrade@gmail.com

" Docente do Setor Palotina da Universidade Federal do Parana: helton.alves@ufpr.br

8 Docente do Departamento de Quimica da Universidade Estadual de Ponta Grossa: augusto.celso@pq.cnpq.br.

71

Semina: Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas, Londrina, v. 36, n. 2, p. 71-84, jul./dez. 2015



72

Kaminishikawahara, K. K. et al.

Introducao
As  zedlitas  sdo  classificadas  como
aluminossilicatos  cristalinos e  hidratados,

constituidos por metais alcalinos ou alcalinos
terrosos. Podem ser estruturados por unidades de
oxido de aluminio ou 6xido de silicio (BRECK,
1974, GRECCO; RANGEL; GONZALEZ,
2013; MELO; RIELLA, 2010). Sdo amplamente
utilizadas nas mais diversas fungdes, por exemplo,
como catalisadores heterogéneos no processo de
producdo de gasolina a partir de 6leo cru, como
peneira molecular na remog¢do de ions metalicos
e tratamento de efluentes (AGUIAR; NOVAES,
2002; VERMEIREN; GILSON, 2009).

A eficiéncia das zeodlitas em desempenhar
diversas fungdes ¢ atribuida principalmente a sua
elevada capacidade de adsorcdo, grandes areas
superficiais, que dependem do tipo de zeolita,
possibilidade de criagdo de sitios ativos e de
acordo com a aplicacdo desejada e variedade
e complexidade de rede de canais que permite
diferentes tipos de seletividade de forma (LUNA;
SCHUCHARDT, 2001; SILVESTRE; VIEIRA;
BARRETO, 2012).

Inimeros estudos estdo sendo desenvolvidos
utilizando diversos tipos de materiais como fonte
de aluminio e silicio para a sintese de zedlitas
como: caulim, cinza de casca de arroz, cinza
volante de carvao, silica coloidal e aluminato de
sodio entre outros (BRAGA; MORGON, 2007;
DALALI et al., 2005; GEORGIEV et al., 2013;
GRECCO; RANGEL; GONZALEZ, 2013; OJHA,;
PRADHAN; SAMANTA, 2004).

A Faujasita ¢ amplamente utilizada na industria
como catalisador devido a sua elevada area
superficial, volume de poros e a Sodalita em
geral como peneira molecular por apresentar uma
grande capacidade de troca cationica (ALMEIDA;
MARTINS; CARDOSO, 2010; BALKUS;
LY, 1991; PAZ; ANGELICA; NEVES, 2010;
SANTANA et al., 2012).

A fim de produzir uma zeolita de maior
cristalinidade e pureza, Hildebrando et al. (2012),
utilizaram rejeito de caulim obtendo um produto
cristalino com estrutura do tipo Faujasita com
baixa cristalinidade e elevada quantidade de
material amorfo. A fase concorrente na sintese
foi a Chabazita e ao fixar pardmetros quanto a
quantidade dos reagentes ¢ o aumento apenas do
tempo de tratamento térmico, houve a indugdo da
formacdo de outras fases zeoliticas e diminuigao
da fase Faujasita. Resultados semelhantes foram
observados nos trabalhos de Fernandes-Machado e
Miotto-Bigatdo (2007) e Fungaro e Izidoro (2006),
que visavam obter com a sintese materiais de maior
pureza e cristalinidade.

Devido a variedade de fungdes que as zedlitas
desempenham e de materiais que podem ser
utilizados para a sua sintese, estudos foram
realizados para a producdo de um material
zeolitico, com maior grau de pureza, de dimensoes
médias de cristalito e reduzida presenca de fases
secundarias. E a partir desses experimentos foi
observada a transicdo da zedlita com estrutura
cristalina semelhante a Faujasita para a Sodalita.

O objetivo deste trabalho foi o preparo de
zeolitas e caracterizacdo da transi¢do de zeodlita
com estrutura semelhante a Faujasita para uma
zeolita com estrutura Sodalita, por meio de
tratamento térmico em diferentes tempos. As
propriedades fisico-quimicas das zedlitas obtidas
foram avaliadas.

Materiais e Métodos

Para a sintese das zeolitas foi utilizado uma
autoclave constituida por uma camisa metalica no

qual foi inserido um cilindro de teflon.

Os reagentes usados foram: aluminato de sodio
(NaAlO,) da empresa NALCO (Pomerode - SC),
Silica Coloidal SICOL 40 fornecido pela empresa
UNAPROSIL (Rio de Janeiro - RJ), hidroxido de
sodio micropérolas P.A. 100% da marca SYNTH e
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agua ultrapura (Milli-Q).

A metodologia foi desenvolvida pelo grupo de
pesquisa, na qual o NaAlO, foi homogeneizado
na solucdo aquosa de hidroxido de sodio e
posteriormente adicionou-se a esta solucdo a silica
coloidal, obtendo-se um gel.

O sistema ficou em agitacao por alguns minutos
e depois foi inserido no teflon e este na camisa
metalica sendo a autoclave submetida a temperatura
de 120°C por diferentes tempos (4, 8, 12, 24 e 30
horas). Terminado o tratamento térmico as zedlitas
foram filtradas e secas em estufa a temperatura de
60°C por 4 horas.

Os
caracterizados por difracdo de raios X (DRX),

materiais zeoliticos sintetizados foram
utilizando a técnica do p6, com o difratometro da
marca Shimadzu, modelo XRD-6000 operando
com tubo de cobre a 40kV e 30 mA, obtendo-se um
comprimento de onda caracteristico de 0,15406 nm,
com a varredura para levantamento dos dados de 3°

a 100° (20) e passo de 0,02°.

As amostras nas quais foram feitas a analise
qualitativa de identificagdo de fases cristalinas
foram submetidas a0 modo de varredura continua
com velocidade igual a 2°/min. E as analisadas pelo
Meétodo de Rietveld foram realizadas com o modo
de varredura de tempo fixo, com passos de 0,02°
e tempo por passo igual a 10s. Foram utilizadas
fendas de divergéncia e espalhamento iguais a 1,0°
e fenda de recepgdo de 0,15 mm em ambos os casos.

Posteriormente, os dados foram tratados com o
software OriginPro versdo 8.0, no qual foi realizado
a identificagdo das fases presentes utilizando o
banco de dados da International Zeolite Association
(IZA, 2015).

A determina¢do do tamanho do cristalito da
zeolita Sodalita e com estrutura semelhante a da
Faujasita foram realizadas a partir da equacao
de Scherrer, considerando-se uma distribuicdo
isotropica das dimensdes dos cristais. O valor de
0 para o pico (111) da Faujasita e (110) da Sodalita

foram respectivamente, 3,08° ¢ 6,98°, o valor da
constante K foi de 0,9 admitindo que os cristalitos
possuissem formas esféricas e [ corresponde
a largura a meia altura calculada pelo software
OriginPro.

A andlise pelo Método de Rietveld foi realizada
com o programa GSAS+Expgui (LARSON; VON
DREELE, 2000; TOBY, 2001). A fungao de perfil
adotada foi a pseudo-Voigt que incluiu o modelo
fenomenologico de Peter Stephens (STEPHENS,
1999) para correcdo do alargamento de linha
anisotropico, eficiente em casos onde o alargamento
da linha de difracdo ndo é uma funcao lisa do
espacamento interplanar. A quantificagdo das fases
presentes nas amostras foi realizada pelo modelo de
Howard e Hill (HILL; HOWARD, 1987).

Também foi realizada a andlise textural por
isoterma de adsor¢ao de nitrogénio para estudo da
area superficial especifica, volume e caracteristicas
dos poros das zeolitas. Esta analise foi feita no
equipamento Surface Area & Pore Size, modelo
NOVA 2000 e da marca Quanta Chrome Instruments,
com aquecimento de 200°C por 4 horas e emersao
em nitrogénio a temperatura de -273°C com
acompanhamento pelo software Quantachrome TM
Nova Win e tratamento dos dados com o programa
OriginPro versdo 8.0.

Além disso, as zeolitas foram caracterizadas
com a analise qualitativa de basicidade e acidez para
determinacdo dos sitios ativos do material zeolitico
utilizando a técnica de titulagdo de Hammett com
os indicadores de amarelo de metilo, azul de timol,
vermelho neutro, fenolftaleina, 4-nitroanilina e
2.,4-dinitroanilina.

E para a andlise de quantificagdo de sitios
basicos, foi realizado um estudo quantitativo de
basicidade em que foi utilizada a técnica de titulagdo
de Hammett com uma solu¢do de acido benzoico
de 0,01 mol L' em metanol e solu¢des indicadoras
representados pelos intervalos denominado de pK

na seguinte ordem: pK,, = 3,3 (amarelo de metilo),
pK,, = 6,8 (vermelho neutro), pK_, = 8,8 (azul
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de timol), pK,, = 9,8 (fenolftaleina), pK,, = 15
(2,4—dinitroanilina) e pK,, = 18,4 (4-nitroanilina)
(JANKULOVSKA et al., 2011).

Resultados e discussoes

Utilizando a técnica de DRX foi possivel a

obten¢do de informagdes quanto as fases cristalinas

presentes, as dimensdes médias do cristalito e a
indexacdo dos picos de difracao.

O difratograma da Figura 1 mostra a presenga de
duas fases, a zeolita com cela unitaria semelhante
a estrutura cristalina da Faujasita e quartzo (SiO,)
para a amostra sintetizada em tratamento térmico de
4 horas. Observa-se também um pico alargado na
regiao de 20°-40°, referente a uma fase amorfa.

Figura 1 - Difratograma de raios X para a amostra com tratamento térmico de 4
horas, com a indexacdo das fases presentes.
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Fonte: Autor.

Com o aumento do tempo de tratamento térmico
para 8 horas, houve o aparecimento das fases
de Silica Tetragonal e Sodalita juntamente com
a zedlita de estrutura cristalina semelhante a da

Faujasita (Figura 2).

Para esta zeolita o tamanho médio do cristalito

foi de 21,9 nm enquanto para a Sodalita de 23,5 nm.

Para o tratamento térmico de 12 horas (Figura
3), a zedlita produzida ainda apresentou 3 fases
(Sodalita, material zeolitico com estrutura cristalina

semelhante a Faujasita ¢ SiO, ).

1
100

Para o tratamento térmico de 24 horas, a fase
da zeodlita com cela unitaria semelhante a Faujasita
desapareceu e pode ser observado apenas os picos
caracteristicos da Sodalita ¢ de SiO, (Figura 4).

Para 30 horas de tratamento térmico, foi
caracterizado a presenga da fase Sodalita e de SiO,
(Figura 5).

A Tabela 1 mostra os resultados obtidos para
diferentes tratamentos térmicos em relacdo a
dimensdo média do cristalito das fases presentes

nos materiais zeoliticos.
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Tabela 1 - Resultados da determinacao da dimensao média do cristalito das fases
para diferentes tratamentos térmicos.

Tratamento Térmico Dimensoes
(horas) médias
do cristalito (nm)

FAU SOD
= 29,7 -

8 21,9 23,5
12 28,9 25,6
24 - 33,7
30 - 27,4

Fonte: Autor.

Figura 2 - Difratograma de raios X para a amostra com tratamento de 8 horas
com aparecimento das fases Sodalita e Silica Tetragonal juntamente com a zeolita
com cela unitaria semelhante a Faujasita.
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Fonte: Autor.
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Figura 3 - Difratograma do tratamento térmico de 12 horas com presenca das
fases Sodalita, SiO, e de material zeolitico com estrutura cristalina semelhante a

Faujasita.
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Fonte: Autor.

Conforme a comparagio dos tratamentos térmicos  formados serdo maiores (SIMOES et al, 2012). A
realizados (Tabela 1), quanto maior o tempo de presencada fase Sodalita observadasnos difratogramasda
tratamento térmico obtém-se picos de difragdo de raios  Figura 2, Figura 3, Figura 4 e Figura 5 estdo condizentes
X, mais estreitos, indicando que o tamanho dos cristalitos  com os relatados por Santos et al. (2012).

Figura 4 - Difratograma de raios X obtido para a amostra com tratamento térmico
de 24 horas, presenga das fases Sodalita e SiO,.
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Fonte: Autor.
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Figura S - Difratograma de raios X para a amostra com tratamento térmico de 30
horas com dados da indexagdo das fases presentes.
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De acordo com Plotegher e Ribeiro (2009) e
Poole, Prijatama e Rice (2000), quanto maior ¢ a
temperatura e o tempo de cristalizagdo durante o
tratamento térmico, maior a propensao em se formar
zeolitas com menores tamanhos de poros, como ¢ o
caso da Sodalita que possui uma maior estabilidade
nessas condigdes.

A fim de sintetizar zeolitas do Tipo A ¢ a
Miotto-Bigatao
(2007) também relataram o surgimento de uma fase

Faujasita, Fernandes-Machado;

concorrente (Sodalita).

A presenga de SiO, em todos os materiais
zeoliticos sintetizados esta atrelado possivelmente
a resisténcia dessa fase nos aluminossilicatos e a
pouca degradabilidade das fases suportadas por
aluminio-silicio (FUNGARO; IZIDORO; BRUNO,
2009).

As zedlitas sintetizadas com tratamento térmico
de 24 e 30 horas foram caracterizadas pelo Método
de Rietveld e houve uma tentativa para o estudo

100

do material zeolitico produzido no tratamento
de 4 horas por esta analise. Na qual se concluiu
que a zedlita sintetizada no tratamento de 4 horas
apresentava parametros de cela unitaria semelhante
a estrutura cristalina da Faujasita.

Para a Sodalita sintetizada com o tempo
de 24 horas, a analise utilizando o Método de
Rietveld mostrou que 53% em quantidade de
massa pertenciam a fase Sodalita basica, 46% a
Hidrossodalita (sodalita hidratada) e 1% dividido
entre Cristobalita (Si0,) e Oxido de sédio (Na,0)
(Figura 6). O indice de discordancia (Rwp) para o
tratamento térmico de 24 horas foi de 6,92%, fator
de qualidade (s) de 1,29 ¢ fator de estrutura, R(F?),
indicando o ajuste de 2,44%.

No tratamento de 30 horas a porcentagem em
massade Sodalita basica foi de 37%, a Hidrossodalita
de 62% e para o Superoxido de sodio (NaO,) de 1%
(Figura 7). O Rwp calculado foi de 6,92%, o fator
de qualidade de 1,30 e o R(F?) de 4,62%.

Semina: Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas, Londrina, v. 36, n. 2, p. 71-84, jul./dez. 2015

77



78

Kaminishikawahara, K. K. et al.

Esses resultados evidenciam uma boa qualidade
de refinamento, considerado satisfatorio e confiavel
quando alcanga baixos indices de discordancias
(LOIOLA tal.,2010). Alguns autores ressaltam que
a presenca de Hidrossodalita é quase inevitavel em
processo de sintese de zeolitas (PAZ; ANGELICA;
NEVES, 2010; SMITH; WINGATE; SILVA, 2008).

A presenga de superoxido de sodio para o
tratamento mais longo (30 horas) em comparacao
com o de 24 horas esta possivelmente relacionada
ao fato de que o 6xido de sodio ¢ mais estavel que
o superoxido, este ultimo formado geralmente
em condigdes de pressao e temperaturas altas
(SCHECHTER; SHAKELY, 1957; ZHANG et al.,
2012).

Como o tratamento térmico de 30 horas
apresentou maior quantidade de Hidrossodalita,
esperou-se encontrar mais canais estreitos devido
a presenca de agua no interior dos canais, que
poderiam dificultar a passagem de certas moléculas,

restringindo possivelmente sua utilizagdo como
catalisador na producao de biocombustivel (MA et
al., 2011; WOOLARD et al., 2002).

Na técnica de adsor¢do de gases utilizando
o método de BET foi possivel caracterizar a area
superficial especifica, o volume de poros, assim
como o estudo das isotermas de adsor¢cdo/dessorcao
que forneceram informagdes quanto o tipo de poros
presentes nas amostras.

O estudo da area superficial externa e dos poros
¢ de extrema importancia em reagdes de catalise e
adsorgdo, pois dependendo da area superficial e do
diametro dos poros ¢ obtido um maior contato do
reagente com o catalisador. E como o tamanho dos
poros ¢ definido, fornece ao material seletividade
a adsor¢do de uma espécie, o qual o tamanho da
molécula terd que ser da mesma grandeza dos poros
ou menor. Entretanto, uma éarea superficial externa
muito elevada pode afetar a seletividade ¢ com
isso a eficiéncia do material (AYODELE; ABBAS;
DAUD, 2014; TOSHEVA; VALYECHEY, 2005).

Figura 6 - Grafico gerado utilizando a analise pelo Método de Rietveld para

tratamento térmico de 24 horas.
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Figura 7 - Grafico gerado pela analise utilizando o Método de Rietveld para as

amostras obtidas no tratamento térmico de 30 horas.
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Fonte: Autor.

Para esta técnica de adsorcdo de gases foram
avaliados os produtos obtidos por tratamentos
térmicos de 4 horas e 24 horas por apresentarem
apenas uma fase zeolitica.

A zeodlita com estrutura semelhante a Faujasita
sintetizada no tratamento térmico de 4 horas
apresentou uma area superficial de 552,7 m? g'! e
volume de poros de 0,3391 ecm?® g!, superiores ao
valores obtidos em zeo6lita comerciais. Uma zedlita
NaX comercial apresenta uma média de area
superficial de 332,2 m? g' e volume de poros de
0,2461 cm?® g! (KUZNICKI et al., 2002, MIOTTO;
FERNANDES-MACHADO, 2002; CAOVILLA et
al., 2004).

Para a Sodalita produzida no tratamento térmico
de 24 horas a area superficial foi de 11,38 m? g,
menor que a relatada na literatura (33-72 m? g')
enquanto o volume de poros de 0,0651 cm® g
estd dentro do intervalo de outros trabalhos sobre
o assunto (0,0488-0,12 cm?® g")(HIYOSHI, 2012;
FRANUS; WDOWIN; FRANUS, 2014).

A andlise das isotermas da zedlita obtida
apos tratamento térmico de 4 horas apresentou
predominio de microporos (Figura 8) e com 24
horas (Figura 9) de mesoporos. Estes resultados
estao de acordo com o relatado nos experimentos de

Shanbhag et al. (2009).
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Figura 5 - Isotermas de adsor¢do para as amostras obtidas pelo tratamento
térmico de 4 horas com zedlita com estrutura cristalina semelhante a da Faujasita.
160+

120
o
&
2
2
S 80
=
=]
s
<
:
T 407 —
ot —o— Dessorcdo
—0O— Adsorgéo
0 T I T I T
0,0 0,4 038

P/Po

Fonte: Autor.

Figura 6 - Grafico de isotermas de adsor¢do das amostras obtidos do tratamento
térmico de 24 horas com a formacao de Sodalita
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Transicao de fases de zedlita do tipo Faujasita para Sodalita via tratamento térmico

A analise qualitativa de basicidade realizada
utilizou a técnica de titulacido de Hammet com
as solugoes indicadoras de amarelo de metilo,
azul de timol, vermelho neutro, fenolftaleina,
4-nitroanilina e 2,4-dinitroanilina.

A analise qualitativa foi realizada uma vez que
o carater acido ou basico do catalisador pode influir
no comportamento da reagdo. Segundo Costa
(2011), a catalise basica apresenta maior eficiéncia
na conversao de triglicerideo em relagdo a catalise
acida, além de necessitar menores quantidades de
catalisador, relagdoes de alcool/6leo e tempo de
conversdo. Entretanto, a catalise acida beneficia o
uso de gorduras e 6leos com elevado teor de acidos
graxos livres ao contrario da catalise basica.

De acordo com os resultados obtidos na
Tabela 2, as coloragdes das solucdes indicadoras
quando em contato com as zedélitas produzidas nos
tratamentos térmicos de 4 e¢ 24 horas, indicaram o
carater basico das amostras.

A Tabela 2 mostra as solucdes indicadoras e
os resultados obtidos na andlise qualitativa de
basicidade e acidez para as zeoélitas produzidas no
tratamento térmico de 4 ¢ 24 horas.

A analise quantitativa de basicidade utilizou
uma solu¢do de acido benzodico de 0,01 mol L
em metanol, a técnica de titulagdo de Hammet
e solucdes indicadoras

representados  pelos

intervalos: pK,, 3,3 (amarelo de metilo),
pK,, = 6,8 (vermelho neutro), pK,, = 8,8 (azul
de timol), pK,, = 9,8 (fenolftaleina), pK,,, = 15
(2,4—dinitroanilina) e pK_, = 18,4 (4-nitroanilina)
(JANKULOVSKA; SPIREVSKA; DIMOVA,
2011).

A analise mostrou que na Sodalita sintetizada
com tratamento térmico de 24 horas, para os
indicadores de Hammet que possuem um valor
muito baixo ou alto de pK,, (amarelo de metilo,
2,4—dinitroanilina e
ndo sdo detectados sitios basicos, indicando que
possivelmente essa zedlita ndo possui sitios ativos

4-nitroanilina),

com forga muito elevada. Os sitios basicos totais

calculados para esse material zeolitico foi de 0,277
mmol g (Tabela 3).

A Tabela 3 mostra os intervalos de pK,, das
solugdes indicadoras, de sitios basicos e dos
sitios totais na amostra de Sodalita sintetizada em
tratamento térmico de 24 horas.

Tabela 2 - Resultados da analise de basicidade
e acidez dos materiais zeoliticos obtidos no
tratamento térmico de 4 e 24 horas para diferentes
solucdes indicadoras.

Solugao Zeolita Sodalita
indicadora de semelhante a
H Faujasita
P Resultados
Azul de timol Azul marinho Azul marinho
Fenolftaleina Rosa carmim Rosa carmim
Vermelho Marrom Marrom
neutro amarelado amarelado
Amarelo de Amarelo Amarelo
metilo
2,4- Amarelo Amarelo
Dinitroanilina
4-Nitroanilina Amarelo Amarelo

Fonte: Autor.

Tabela 3 — Resultados da analise quantitativa
de basicidade da zeolita Sodalita sintetizada no
tratamento térmico de 24 horas

Basicidade (mmol g)

PK,, Sodalita

Amarelo de Metilo

3.3 -
Vermelho Neutro 6.8 0,205
Azul de Timol 8.8 0,036
Fenolftaleina 9.8 0,036
2,4-Dinitroanilina 15 i
4-Nitroanilina 18.4 i
Totais - 0,277

Fonte: Autor.
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Consideracoes Finais

Com o tratamento térmico de 4 horas obteve-
se uma zedlita com cela unitaria semelhante a
estrutura cristalina da Faujasita de carater basico e
com valores de area superficial, volume de poros
superior ao relatado na literatura, assim como a
presenca de material amorfo, detectado por difracao
de raios X entre o intervalo de 20°-40° em relacao
a20.

Para a metodologia com tratamento de 8 horas
e 12 horas foi possivel acompanhar a passagem da
fase da zedlita com estrutura cristalina semelhante a
Faujasita para Sodalita.

Os
tratamentos térmicos de 24 e 30 horas, apresentaram

materiais  zeoliticos produzidos nos
area superficial inferiores ao relatado na literatura,
em que se variava a porcentagem de Sodalita basica

e Hidrossodalita no material zeolitico.

Para a Sodalita produzida no tratamento de 24
horas obteve-se uma zeolita de carater basico com
sitios ativos totais de 0,277 mmol g'. A falta de
deteccdo de alguns sitios basicos (valor muito baixo
ou alto de pK, ) foram atribuidos possivelmente
a auséncia de sitios ativos com elevada forca
(JANKULOVSKA; SPIREVSKA; DIMOVA,
2011). Entretanto, estudos de Martins e Mota (2014)
mostrou que mesmo catalisadores com sitios ativos
baixos podem apresentar rendimentos significativos
no processamento de produtos.

Para uma possivel utilizagdo destas zedlitas
em reagoes de transesterificagdo de oleo vegetais,
a presenca destas fases secundérias, como SiO,
e material amorfo, podem reduzir a eficiéncia
catalitica da reagdo, sendo necessario aumentar
a relacdo catalisador:6leo para se obter um
rendimento adequado. A presenca de altos teores de
hidrossodalita (sodalita hidratada) pode favorecer
reacdes como saponificacdo e emulsificagdo.
Entretanto, isto ndo descarta a possibilidade de
utilizagdo destas zeodlitas como catalisador ou

mesmo para a clarificacdo de 6leos vegetais.
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