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Resumo

Letichevsky, Sonia; Silva, Maria Isabel Pais da Pariente, Joaquin Pérez.

Sintese e Caracterizacdo das Zeoélitas Mordenita, Ferrierita e ZSM-5

Nanocristalinas. Rio de Janeiro, 2008. 144p. Tese de Doutorado —

Departamento de Quimica, Pontificia Universidade Catodlica do Rio de

Janeiro.

Neste trabalho, as zedlitas mordenita, ferrierita ¢ ZSM-5 foram preparadas
através de sintese hidrotérmica com a varia¢do dos parametros fontes de aluminio
e silicio, quantidade de agua, utilizacdo de sementes, temperatura e tempo de
cristalizagdo com a finalidade de obter zeolitas nanocristalinas. As amostras
preparadas foram caracterizadas por espectrofotometria de absor¢do atOmica,
difracdo de raios-X com refinamento através do método de Rietveld, adsorgédo
fisica de N,, microscopia de for¢a atdmica, microscopia eletronica de varredura,
microscopia eletronica de transmissdo e ressonadncia magnética nuclear no estado
solido de *’Al e *Si. Para se obter um controle do tamanho de cristal foi
importante encontrar um equilibrio entre temperatura e tempo de sintese. A fonte
de aluminio mais adequada seria o aluminato de s6dio enquanto que a de silicio
variou de acordo com tipo de zeodlita. Foram obtidas amostras de mordenita de
tamanho médio de cristalito entre 56 ¢ 292 nm com diferentes percentuais de
cristalinidades. As amostras de ferrierita preparadas possuiam tamanho médio de
cristalito entre 61 ¢ 82 nm. Ja em relagao a ZSM-5, foram obtidas uma amostra de
tamanho médio de cristalito de 46 nm ¢ uma de 58 nm. Este estudo mostrou a
necessidade do conhecimento aprofundado da influéncia dos diversos parametros,
individualmente, no processo de cristalizagdo de cada uma zeoélitas para se obter
um controle eficaz do tamanho da zedlita. Finalmente, foi possivel propor um

mecanismo de cristalizagdo para cada zedlita estudada.

Palavras—chave

Sintese hidrotérmica, mordenita, ferrierita, ZSM-5, cristalitos nanométricos.
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Abstract

Letichevsky, Sonia; Silva, Maria Isabel Pais da Pariente, Joaquin Pérez.

Synthesis and Characterization of Nanocrystalline Mordenite,

Ferrierite and ZSM-5 Zeolites. Rio de Janeiro, 2008. 144p. DSc. Thesis —

Departamento de Quimica, Pontificia Universidade Catolica do Rio de

Janeiro.

In this work, the mordenite, ferrierite and ZSM-5 zeolites were prepared by
hydrothermal synthesis, modifying the parameters aluminium and silicium
sources, water content, seeding, crystallization time and temperature. The
objective was to obtain nanocrystalline zeolites. The prepared samples were
characterized by atomic absorption spectrophotometry, X-ray diffraction with
Rietveld refinement, N, physical adsorption, atomic force microscopy, scanning
electronic microscopy, transmission electronic microscopy and *’Al and *°Si solid
state nuclear magnetic resonance. To achieve crystal size control it was important
to find the equilibrium between synthesis time and temperature. Sodium
aluminate was found to be the most suitable aluminium source. As for the silicium
source, each zeolite type had a more suitable source. Mordenite samples with
crystallite size between 56 and 292 nm and different crystallinity percentages
were obtained. Ferrierite samples with crystallite size between 61 and 82 nm were
obtained. Two ZSM-5 samples with crystallite size of 46 nm and 58 nm were
prepared. This study showed that to obtain an efficient crystal size control, it is
necessary to have a deep knowledge of the influence of all individual parameters
in each zeolite’s crystallization process. Finally, it was possible to propose a

crystallization mechanism to each zeolite studied.

Keywords
Hidrothermal synthesis, mordenite, ferrierite, ZSM-5, nanometric

crystallites.
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