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Introd ugéo Figura 2: Diagrama da Preparacgdo do agente sulfonante

As MOFs (metal organic frameworks) pertencem a uma
nova classe de polimeros de coordenacdo que

apresentam estruturas cristalinas e elevada porosidade .

permanente’. Essas estruturas sdo formadas a partir de @ :> LJ‘> E>@
uma forte interagdo entre ions ou aglomerados metalicos 1 oav0 de o e —

e ligantes organicos. As MOFs apresentam grande E ekorrs (CAomclo ] (cenmriruarcho)
capacidade de modulacéo das suas propriedades, e por ";‘;;:g;g;f:’aﬁf

isso é vista com olhos promissores para vérias areas,

entre elas a catalise’. Nesse sentido, foi sintetizado uma Resultados e Discussao

MOF contendo centro metélicos de Cu, HKUST-1, visando

a modificacdo poés-sintese para fins de catélise &cida Inicialmente foi realizada a CaraCteriZaQéO da MOF
heterogénea®. O composto da HKUST-1 é constituido por ~ Sintetizada para confirmacéo de sua obtengdo. O padrao
fons Cu®* coordenados a quatro oxigénios, oriundo do de difragdo de HKUST-1, obtido experimentalmente,
ligante benzeno- 1,3,5- tricarboxilato (HsBTC, &cido demonstrou correspondéncia com os padrées de DRX
trimésico), tendo ainda moléculas de agua nos sitios calculados para MOFs usando a equagdo de Scherrer.
axiais®. O estudo teve como proposta obter um novo Em HKUST-1, quatro picos iguais a 6,67 ° (hki: 2 0 0),
material mesoporoso &cido para vir a ser utilizado em  9,45°(220), 11,59 ° (22 2), 13,39 ° (4 0 0) foram usados
diversas areas da catalise heterogénea como no processo  Para calculos 26 de acordo com a Figura 3.

de producao de biocombustiveis e estudos de adsorcao.
Figura 3: Padrdo de difracdo de raios-X da HKUST-1
Material e Métodos

A estrutura metalorganica da HKUST-1 foi sintetizada
seguindo a metodologia adaptada de Yingpeng Li° et al. ‘

conforme mostrado na Figura 1. - Foram utilizados quatro picos

para os calculos, em 24=

) ) 3 667° (hk1:200),945° (22

Figura 1: Diagrama de Sintese da HKUST-1 0),11,59° (22 2), 13,39° (4 0
0).

« O tamanho médio de
cristalito foi de 85 nm ‘
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1 Nas imagens de MEV para HKUST-1 foram observadas
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formas arredondadas em suas particulas medindo
tamanhos nanométricos, conforme Figura 4.

Simulade
P

A modificagcdo pos-sintese seguiu o protocolo adaptado
de VIinieskaG, conforme mostrado na Figura 2.
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Figura 4: (a) Imagem MEV da HKUST-1 sintetizada, e (b)
grafico obtido a partir do MEV que mostra a distribuigdo
média das particulas
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A analise térmica (TG/DTG) mostrou uma estabilidade
térmica para MOF HKUST-1 em torno de 600°C, Figura 5.

Figura 5: Curvas TG/DTG da HKUST-1
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A MOF HKUST-1 sintetizada foi submetida a modificacdo
pés-sintese utilizando um método de sulfonag¢éo brando
com o objetivo de promover acidez na sua estrutura. Em
primeiro lugar, o acetilsulfato foi preparado misturando
acido sulfurico e anidrido acético em banho de gelo. A
solucdo contendo o agente de sulfonagdo de acetilsulfato
foi adicionada & MOF, permanecendo sob agita¢éo por 24
horas em temperatura ambiente, conforme descrito na
metodologia. Os produtos obtidos foram lavados,
centrifugados e secos e os resultados do FTIR mostraram
absor¢cdo na faixa de 1100-1230 cm™ em relacdo ao
grupo -SO3H, sendo, portanto, um indicativo da presenca
de grupos sulfénicos na estrutura do MOF coordenado a
Cu, HKUST-1 conforme mostra a Figura 6.

Figura 6: Espectro de infravermelho da HKUST-1
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No entanto, o processo foi otimizado com algumas
melhorias quanto as quantidades de reagentes, a
separacdo do produto formado e, da mesma forma, a
realizacao de novas caracterizagdes.

Conclusodes

A sintese da MOF HKUST-1, foi obtida de acordo com o
protocolo adotado, a qual foi confirmada pelas analises
TG/DTG, DRX, FTIR e MEV para os nanocristais
formados de HKUST-1. Apds a otimizacao do processo de
modificagdo, resultados iniciais do FTIR demonstraram a
sulfonagédo da HKUST-1 mediante a absorcéo entre 1100
- 1230 cm™, associada ao grupo -SO3H. No entanto, como
a sulfonac@o de MOFs se trata de algo novo, 0 processo
vém sendo otimizado, com ajustes das quantidades dos
reagentes e separagdo do produto formado, entre outros.
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