PREPARAGAO E CARACTERIZAGAO DE MICROESFERAS DE
ZIRCONIA - ESTUDO DO COMPORTAMENTO
CROMATOGRAFICO E CATALITICO

Débora Beatriz Fernandes e Fatima Maria Sequeira de Carvalho
Centro de Quimica e Meio Ambiente - CQMA

OBJETIVO

Este trabalho tem como objetivos a
preparacgdo e o estudo do comportamento
de microesferas de zircdnia, como trocador
inorganico, na retencdo de ions molibdato.

METODOLOGIA

Obtiveram-se as microesferas de
zircOnia, para uso neste trabalho pelo
processo da  hidrolise em  meio
homogéneo. Este processo baseia-se na
geleificagdo  interna de peguenas
goticulas, no interior das quais gera-se
amonia por hidrolise de substéncias como
hexametilenotetramina (HMTA) e uréia. O
meio organico utilizado nesse processo foi
0 6leo de silicone [1].

As microesferas assim obtidas séo
submetidas a um tratamento térmico e
avaliadas como trocadores inorgénicos na
adsorgao de solugdes contendo
molibdénio, em diferentes concentragdes
de &4cido nitrico, para se determinar qual a
melhor acidez para a retengdo deste
elemento. Sdo analisadas também quanto
ao poder de eluicdo em diferentes
concentragdes de NH4OH.

Fez-se a analise do molibdénio nos
efluentes gerados, apds tratamento e
acidificagdo adequada, por precipitacdo
com 1,10-fenantrolina [2]. Apods a filtragéo,
calcinou-se a 600°C por 2 horas. Pesou-se
0 molibdénio como MoOs.

Fez-se uma analise de microscopia
eletrbnica de varredura para verificar a
morfologia do catalisador.

Na reforma do etanol introduziu-se
inicialmente, em um forno aquecido a
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aproximadamente 120°C, uma mistura de
etanol e agua na proporgado 1:1(v/v), onde
foi superaquecida e evaporada. Realizou-
se a reforma dessa mistura gasosa com a
ajuda do catalisador de microesferas
fixado em um segundo forno, em
temperaturas proximas a  500°C.
Determinou-se a quantidade de
hidrogénio, na mistura gasosa da saida do
reformador, por cromatografia gasosa [3].

RESULTADOS

A variagdo da retencdo de
molibdénio em diferentes concentragdes
de acido nitrico é apresentada na figura 1.
Na figura 2 apresenta-se a variagdo da
eluigdo de molibdénio em diferentes
concentragbes de hidroxido de amobnio,
utilizando-se em todos os experimentos
um volume de 150ml.
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Figura 1.: Molibdénio retido na coluna de zirconia
em fungdo da concentragéo de &cido nitrico.
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Figura 2.: Molibdénio eluido na coluna de zirconia
em fungdo da concentragdo de hidroxido de amoénio

Na figura 3 apresenta-se a anadlise
MEV das microesferas de MoO3/ZrO;

Figura 3.: Micrografia da amostra de MoO,/ZrO,
calcinada a 500°C por 2 horas

Na reforma do etanol utilizando-se
apenas microesferas de zirconia pura, o
rendimento de hidrogénio na mistura
gasosa foi de 27,9%.

CONCLUSOES

Pode-se verificar, na etapa de
adsorgao/elui¢gdo, que os ions molibdatos
s8o adsorvidlos em meio acido e
dessorvidos em meio alcalino do leito de
zirconia.

A morfologia da zirconia € muito
importante, pois na forma de microesferas
ndo ocorre o empacotamento da coluna
cromatografica, tornando mais facil a
adsorcdo dos metais. Quando utilizadas
como catalisador, também & um fator
relevante, pois favorece a passagem dos

28

gases, diminuindo a possibilidade de
acidentes.

Fazendo-se uso da zirconia pura
nos testes de reforma do etanol, houve um
rendimento de hidrogénio de 27,9%, na
mistura gasosa da saida do reformador.
Embora o rendimento com a zircdnia pura
tenha sido baixo, este resultado é
importante, pois se pode notar que ela
apresenta um papel de coadjuvante no
processo de catalise.
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