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Utilizacao de zedlita NaY para redugao de
emissao de mondxido de carbono: Sintese,
caracterizagcao e ensaios de bancada

RESUMO

Zedlitas sdao materiais cristalinos microporosos com estrutura tridimensional tetraédrica
compostas por [Si04]4' e [AIO4]5'. A sintese de zedlitas tem sido amplamente pesquisada,
pois sua aplicagdo é muito grande devido as suas inumeras propriedades, como
seletividade por tamanho, forma e carga e féacil de ser regenerada. Com base nisso, o
presente estudo teve como objetivo a sintese de zedlita NaY, caracterizagcdo e ensaio de
adsorc¢do de mondxido de carbono. Utilizando silica coloidal, juntamente com aluminato
de sdédio comercial pelo método hidrotérmico foi realizada a sintese da zedlita do tipo
NaY. As caracterizagdes da zedlita sintetizada foram feitas a partir da adsorgao e desor¢ao
de N, pelo método B.E.T., microscopia eletrénica de varredura (MEV-EDS) e difragdo de
raios-X (DRX), comparando os resultados com os obtidos da zedlita NaY comercial. Foi
realizado teste de adsor¢do com a zedlita NaY. Os resultados mostraram que houve
melhor formacdo de zedlita do tipo NaY no tempo de 24h e temperatura de 809C, que
pode ser observado na analise de DRX pelo pico caracteristico da zedlita Y, pela estrutura
tetraédrica visualizada com clareza no MEV-EDS e a razdo Si/Al maior que 1,5, obtido pelo
EDS. Os resultados de adsorcdo de CO foram satisfatorios utilizando NaY como
adsorvente.

PALAVRAS-CHAVE: Sintese de Zedlita NaY, Caracterizagdo de materiais; Adsor¢do de CO.
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INTRODUCAO

Zedlitas sdo materiais cristalinos microporosos com estrutura
tridimensional tetraédrica composta por [SiO,]* e [AlO,]7, ligados por d&tomos de
oxigénio comuns, contendo cations de compensacdo, formando poros e canais
uniformes (GARCIA, et al., 2015; RiOS, et al., 2012; WANG, et al., 2013).

A férmula geral das zedlitas é M,"[Si,Al,0,]-mH,0, onde M,™ é o cation de
compensacdo, [SisAl,O,] é a estrutura da zedlita, e mH,0 sdo as moléculas no
interior dos poros (WITTAYAKUN, et al, 2007). A zedlita NaY, que foi a de
interesse nesse estudo, pertence a familia Faujasita (FAU), caracterizada por
apresentar maiores proporc¢des de silica, sendo a razdo Si/Al acima de 1,5 e
apresentando um diametro médio dos poros de 0,74nm (BRAGA E MORGAN,
2007; WITTAYAKUN, et al, 2007).

A sintese da zedlita Y tem sido amplamente pesquisada devido suas
indmeras propriedades, como sua seletividade por tamanho, forma e carga,
sintese de baixo custo e por ser um material facil de ser regenerado (RIOS, et al.,
2012). Devido a estas propriedades especiais, as zedlitas Y podem ser utilizadas
em uma ampla gama de aplicacdes, como na troca iOnica, catdlise e adsorcao,
mais especificamente na purificacdo de gases, como por exemplo, na adsorcao de
mondxido de carbono (CO) (GARCIA et al., 2015. OLIVEIRA et al., 2014)

Com base nisso, o presente estudo teve como objetivo fazer a sintese da
zedlita NaY, caracterizar e realizar o ensaio de adsorcao de mondxido de carbono
(CO) sobre a zedlita.

METODOLOGIA

SINTESE

A sintese da zedlita NaY foi realizada pelo método hidrotérmico, utilizando
os reagentes silica coloidal (LUDOX® AS-30 colloidal silica, 30 wt% suspension in
water) como fonte de silicio, aluminato de sddio (Riedel-de-Haen - Sigma Aldrich)
como fonte de aluminio, hidréxido de sddio (Synth) como fonte de sddio e dgua
de osmose como solvente. Os materiais precursores foram misturados, a solu¢do
formada foi transferida para um reator de teflon com tampa roscada, ficando em
repouso por 30 minutos, para permitir a formagdo do gel. Entdo, o reator
autoclavado foi levado a estufa e foram variados os parametros temperatura
(80°C e 100°C) e o tempo (24h e 48h). Depois de resfriado por 6h em
temperatura ambiente, o produto sdlido foi filtrado, lavado e seco em
dessecador.

CARACTERIZAGAO

As zeolitas NaY foram caracterizadas por difratometria de raios- X (DRX),
utilizando o equipamento da marca Shimadzu, modelo XDR-700, pertencente a
Universidade Tecnolégica Federal do Paranda - UTFPR, do Departamento
Académico de Engenharia Mecanica (DAEM). As andlises foram realizadas na
varredura de 26 de 0 a 80°. Essa técnica possibilitou a identificacdo da estrutura
cristalina do produto sélido através dos difratogramas obtidos.

A microscopia eletbnica de varredura foi realizada em um microscépio
eletronico de varredura acoplado a um espectrometro de energia dispersiva
(MEV-EDS) da marca Zeiss, modelo EVO MA15, pertencente a Universidade
Tecnoldgica Federal do Parana — UTFPR, do Departamento Académico de
Engenharia Mecanica (DAEM). Para as analises das estruturas das zedlitas foi
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utilizado uma ampliagdo de 20.000X. A porcentagem dos elementos foram
determinadas através de Espectrémetro de Dispersdo de Energia (EDS).

A andlise de adsorcdo/dessorcdo de N, foi realizada no departamento de
Solos (DS) do Setor de Ciéncias Agrarias (SCA) da Universidade Federal do Parana
— UFPR, utilizando o analisador de adsorcdo da marca NOVA 4000e-
Quantachrome. A area especifica e a area total foram calculadas usando o
método de Brunauer—-Emmett-Teller (BET) desenvolvido por Brunauer e
colaboradores para faixa de press3o relativa na faixa de press3o relativa (p/p°)
entre 0,04 - 1,0.

ENSAIO DE BANCADA: ADSORGAO DE CO

Os ensaios de adsorcdao foram realizados em um sistema de adsorgdo
instalado no Laboratério de Adsorventes e Catalisadores (LAdCat), da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parand — UTFPR. O processo de adsor¢ao
ocorreu em uma coluna de leito fixo. Foi realizado um ensaio testando a zedlita
comercial. O leito de adsorc¢do foi formado por 16 cm de pérola de vidro e 3,5
gramas de adsorvente. Para a secagem e limpeza do adsorvente, houve a
passagem de N, (10psi) no interior da coluna em fluxo ascendente por 2 horas a
80°C, com vazdo de 200 mL/min. Apds o tratamento, esperou-se o sistema
resfriar por 2 horas e entdo houve a passagem de CO (5psi) no interior da coluna
com fluxo de 500 mL/min. Na linha do sistema foi colocado o analisador portatil
ECIL, para medigao da concentragao de CO.

RESULTADOS
A Figura 1 apresenta os resultados de DRX das zedlitas sintetizadas (fig.
1 a)), comparando com a da zedlita comercial (fg.1 b)).
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Figura 1 (a) Difratograma de raio X das zedlitas sintetizadas nos tempos de 24h e 48h e temperaturas de 80°C e
100°C. Fonte: autoria propria (2016), (b) difratograma de raio X da zedlita comercial. Fonte: ZHAO, 2016

Pode-se notar que os resultados dos difratogamas das zedlitas sintetizadas
(figura 1 a)) apresentam picos correspondentes ao difratogramas da zedlita
comercial (figura 1 b)), esses picos correspondentes sdo caracteristicos da Zedlita
NaY, o que implica que na sintese realizada houve formagdo de zedlita NaY.

A morfologia das amostras sintetizadas pode ser observada na Figura 2.
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Figura 2 Micrografias de Varredura da zeélitas?)comerual e sintetizadas a b)24h — 80°C, c) 24h — 100°C,
d) 48h —80°C e e) 48h — 100°C. As imagens correspondem a ampliagdo de 20.000x. Fonte: autoria propria (2016)

Com base nos MEV apresentados, pode-se observar que houve a formagao
de uma estrutura morfoldgica com graos mais definidos na figura 2a, da zedlita
sintetizada a 24h e 80°C.

Com a analise do EDS acoplado ao MEV, pode-se verificar a razdo Si/Al das
amostras, sendo para a amostra de 24h — 80°C: 1,58, 24h — 100°C: 1,04, 48h —
80°C: 1,41 e 48h — 100°C: 1,03.

Na anélise textural, realizada por adsor¢ido/dessorcdo de N, pelo método
de B.E.T., as respostas experimentais estao fornecidas na Tabela 1.

Tabela 1 Analise textural por adosr¢do/dessor¢do de N, pelo método de B.E.T.

BET Volume total Diametro
Amostra multipontos de poros médio de
(m*/g) (cm’/g) poros (A)
NaY 588,5 - 7,4
comercial
NaY 2
24h — 80°C 174,4 9,136x10 10,47
NaY 2
24h -100°C 58,62 3,75x10 12,8
NaY 2
48h — 80°C 17,95 1,771x10 19,72
NaY 2
48h — 100°C 6,827 1,175x10 34,43

Comparando os dados obtidos pela analise textural da zedlita comercial e
das zedlitas sintetizadas, pode-se observar que a que mais se aproxima dos
resultados da zedlita comercial é a zedlita sintetizada a 24h — 80°C, onde pode se
observar que esta tem uma area especifica de 174,4 m*/g e um didmetro médio
de poros de 10,47 A.

A adsorcdo de mondxido de carbono foi realizada apenas na zedlita
comercial, pode-se o comportamento da adsor¢do de CO sobre o material no
grafico da Figura 3.
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Figura 3 Curva de adsorgdo de CO da zedlita NaY comercial
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No inicio do processo com a zedlita pura, a concentracao registrada foi de
188 ppm, aumentando gradativamente para 495 ppm, obtido em 30 minutos de
ensaio.

A curva obtida com os dados de adsorcdo do CO na zeélita comercial
mostra que a zedlita NaY tem a capacidade de adsorver o adsorvato mondxido de
carbono em sua superficie, porém as condi¢ées de adsor¢cdo ainda devem ser
ajustadas para a massa de adsorvente utilizado.

CONCLUSAO

Com base no estudo realizado, conclui-se que houve uma maior formacao
de zedlita nas condicdes de 24h e 80°C, que foi conclusiva pelos dados da
caracterizacgao fisico-quimica dos materiais, pois os resultados se aproximaram
dos da zedlita NaY comercial. De acordo com a adsorgao de CO, pode-se concluir
que a zeolita NaY pode vir a ser utilizada como adsorvente para moxido de
carbono, reduzindo sua emissdo atmosférica.
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Use of zeolite NaY to reduce carbon
monoxide emission: Synthesis,
characterization and bench tests

ABSTRACT

Zeolites are microporous crystalline materials with a three-dimensional
tetrahedral structure composed of [SiO4]4- and [AIO4]5-. Zeolite synthesis has been
extensively researched because its application is very large due to its innumerable
properties, such as selectivity by size, shape and load and easy to regenerate. Based on
this, the present study aimed at the synthesis of zeolite NaY, characterization and process
of adsorption of carbon monoxide. Using colloidal silica together with commercial sodium
aluminate by the hydrothermal method the synthesis of zeolite of NaY type was carried
out. Characterization of the synthesized zeolite was performed by adsorption and
desorption of N2 by the B.E.T. method, scanning electron microscopy (SEM-EDS) and X-
Ray diffraction (XRD), comparing the results with those obtained from commercial NaY
zeoliteAn adsorption test was performed with the NaY zeolite. The results showed that
there was a better formation of NaY zeolite in the time of 24h and temperature of 802C,
which can be observed in the XRD analysis by the characteristic peak of zeolite Y, by the
tetrahedral structure visualized with clarity in the SEM-EDS and the Si/Al greater than 1.5,
obtained by EDS. The adsorption results of CO were satisfactory using NaY as adsorbent.
KEY WORDS: Zeolite Synthesis NaY, Characterization of materials; CO adsorption.
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