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1. INTRODUCAO (justificativa e objetivos)

Compostos inorganicos lamelares a base de titanio vém sendo estudados
devido as suas propriedades quimicas e termodindmicas, principalmente por
realizarem trocas iénicas de grupos acidos na superficie e por realizarem o processo
de intercalacdo (CLEARFIELD, 1982). Além disso, estes titanatos estdo sendo
amplamente usados explorando-se suas propriedades térmicas e cataliticas (WANG,
2004) (GUO, 2003). Na sintese dos titanatos pilarizados, existem trés principais
etapas que influenciam diretamente no produto final, sendo a primeira a intercalacao
de hexilamina na estrutura, para aumentar as dimensdes da lamela permitindo a
entrada de moléculas maiores, a segunda, a intercalacio com TEOS
(tetraetilortossilicato) e por ultimo a calcinacédo do sélido a elevadas temperaturas,
eliminando a matéria organica (proveniente das moléculas de TEOS), restando
apenas os pilares de silica (SiO,), obtendo-se um material poroso e com grande
area superficial. Este trabalho avaliou esses trés fatores em dois niveis, tendo-se
como matriz o tetratitanato de potassio, determinando-se qual a melhor combinacao
e qual a influéncia de cada fator nas respostas esperadas (area superficial e
distribuicdo de poros).

2. METODOLOGIA
2.1 — Sintese do tetratitanato de Potassio (K,Ti4Oo):

O tetratitanato de potassio foi obtido pela reacdo no estado solido com
quantidades estequiométricas do Oxido de titanio (TiO,) e carbonato de potassio
(K2CO3), misturadas e aquecidas a temperatura de 800 °C por 20h. Apds esse
tempo, o solido foi triturado e homogeneizado, sendo submetido a mesma
temperatura por mais 20 horas (GUO, X. et al, 2003) (WANG, X. et al, 2004).

2.2 — Sintese da Matriz Acida (H2TizOo):

O tetratitanato de potassio permite a troca ibnica entre os ions metalicos (K*)
(presentes nas lamelas) e o ion hidrogénio proveniente do HCI (NUNES, L. M. et al,
2001). Nesse procedimento, 1,0 g da matriz alcalina foi colocado em contato com
20,0 cm® de uma solucdo 3,0 mol dm™ de acido cloridrico, sob agitacdo constante e
a temperatura de 60 °C por 3 dias. O produto foi separado por centrifugacéo, lavado
com agua destilada até pH entre 5,0 e 6,0, e seco em estufa a 40 °C.

2.3 — Planejamento dos Experimentos:

Para a realizacdo da otimizacdo do experimento fez-se a elaboragdo de um
planejamento fatorial, organizando as possiveis combinacdes entre os diferentes
fatores a serem testados. Os fatores testados s&o a concentracdo de hexamina,
guantidade de TEOS (tetraetoxissilano) e a temperatura de calcinacdo do material
pilarizado. Os parametros para variagdes foram baseados nos valores descritos na
literatura. Cada uma das variaveis foi analisada em dois niveis, o que resultou em
um planejamento fatorial do tipo 23, totalizando oito experimentos (NETO, B. B. et al,
1995), como mostrado na Tabela 01.
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Tabela 1 — Planejamento Fatorial dos Experimentos.

Exp. Concentracéo de Volume de Temperatura de
Hexamina/mol.dm™ TEOS/mL Calcinacéo/°C
01 0,20 25 600
02 0,20 25 500
03 0,20 15 600
04 0,20 15 500
05 0,15 25 600
06 0,15 25 500
07 0,15 15 600
08 0,15 15 500

2.4 — Intercalacdo com Hexilamina

O processo de intercalagéo consistiu (NUNES et. al., 2000) em se misturar 5g
de material sélido com 625 cm™® de uma solucdo etandlica de hexilamina 0,15
mol.dm™, e mais 5 g com outros 625 cm™ de uma solugdo com o mesmo soluto e
solvente mas de concentracdo 0,20 mol.dm™. Essas misturas foram colocadas em
bal6es de fundo redondo e permaneceram sob agitagdo constante, a 60 °C, por 12
dias. Os sdlidos resultantes foram centrifugados e secos em estufa a 45 °C.

2.5 — Intercalacdo do Solido com TEOS:

O agente pilarizante usado foi o tetraetilortossilicato (TEOS). O processo
consistiu em uma suspensao do solido no agente, sob agitacdo constante por 3 dias
e a uma temperatura de 60 °C. Os produtos foram centrifugados e secos em estufa
por 48 h a 45 °C.

2.6 — Pilarizac&o do Solido com TEOS:

Os solidos intercalados com TEOS foram calcinados a 500°C e 600°C. A
calcinacdo garante a eliminacdo da matéria organica que se apresenta na estrutura
do TEOS, s0 restando a presenca de pilares de SiO, no interior das lamelas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO:
3.1 — Caracterizagao por Difratometria de Raios-X:

Na Figura 01 constam os difratogramas para as oito amostras presentes na
Tabela O1.

Intens=idace

2 Theta
Figura 01 — Difratogramas das Amostras Obtidas.

De acordo com a Figura 01, as amostras que mais se destacaram no quesito
distancia interlamelar foram as de nimero 02 e 03, ambas com 13,4 A.
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3.2 — Determinacéo de Area Superficial:

Realizou-se a medida de area superficial obtendo-se resultados mais
significativos para as amostras 04, 06, e 01, sendo estes valores 211,4448;
190,2578 e 167,4132 m%.g™, respectivamente.

3.3 — Analise Fatorial das Areas Superficiais:

Com os resultados obtidos para as areas superficiais, realizou-se uma analise
fatorial para avaliar quais foram as melhores combinacdes e a significancia de cada
um dos fatores na formacdo de um produto com grande area superficial. Sendo
assim, tem-se:

- O fator que mais contribuiu para formacgao de uma boa estrutura foi o TEOS;

- O aumento da quantidade de TEOS e da temperatura de calcinagcdo melhoraram a
estrutura;

- O aumento de todos os fatores também auxilia na formacdo de uma boa estrutura.
4 — Concluséo:

ApoOs analise dos resultados obtidos, pode-se afirmar que a variavel mais
importante na sintese de titanatos com grande area superficial é a quantidade de
tetraetilortossilicato, com base na analise fatorial. Essa analise também indica que a
melhor combinacdo é a referente a amostra 01. Porém, experimentalmente, a
melhor estrutura obtida faz referéncia a amostra 04. Essa diferenca dos resultados
tedricos e experimentais acontece porque a analise quimiométrica determina a
influéncia dos fatores na resposta final, ndo se importando com um resultado
especifico.
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