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descreve um processo de fabricacao de
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PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO

Campo da Invencao

A presente invengcdo descreve um processo de fabricagcdo de
catalisadores suportados contendo nanoparticulas monometalicas e

- bimetalicas de cobre, platina, prata e paladio (e metais de transicdo em geral).

O processo dispensa etapas de agregacdo e emprego de material-suporte,
uma vez que o produto final ja consiste de um catalisador suportado pronto
para uso. O catalisador proposto nesse invento pode ser usado em varias

reagdes, tais como: Hidrogenacgao, Desidrogenacgéo, Hidrogenodlise, Oxidagao,

Dessulfurizagao, Hidrodessulfurizagéo, Desidratacdo e Hidrotratamento, entre
outras. Ou seja, em quaisquer reagbes em que catalisadores heterogéneos

baseados nestes metais sdo normalmente usados.

Antecedentes da Invenc¢ao

A pesquisa dedicada a produgao de nanoparticulas (mono e bimetalicas)
é extensa, e com aplicagées em diversas areas da ciéncia. Em catalise é tipico
o uso de nanoparticulas metalicas (ou seus oxidos) dispersas em materiais
denominados de suporte, tais como: Al,Os, TiO,, CeO,, ZrO,, Zn0O, Zeblitas ou
carvao. No entanto, o método de preparagéo de tais catalisadores tipicamente
envolve a impregnagao do suporte com solugdes complexas contendo metais
de transi¢cdo (organometalicos, por exemplo), e posterior redugdo do metal
utilizando aquecimento em altas temperaturas, geralmente sob atmosfera
redutora (contendo hidrogénio). ,

Catalisadores suportados, contendo nanoparticulas monometalicas ou
bimetalicas de Cu, Pt, Ag ou Pd (pode ser expandido para os demais metais de
transicado), cujo suporte é advindo da propria sintese, possui um grande

potencial de aplicagcédo em catalise heterogénea.
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No método aqui proposto, o suporte para as nanoparticulas advém da
propria reagdo, realizada a baixas temperaturas (~ 50 °C), na forma de um
material, extremamente resistente a altas temperaturas. Trata-se de um
método de baixo Custo, simples, eficiente, reprodutivel em larga escala e
ecologicamente amigavel. A producdo de residuos ¢ diminuida
consideravelmente, pois nao necessita de se adicionar um material-suporte
para ancorar as nanoparticulas. As nanoparticulas em solugéo coloidal assim
produzidas sido altamente estaveis, pois mantém o tamanho na escala
nanométrica (1 a 3 nm), sem a oxidagdo das mesmas, por longo periodo de
tempo. O catalisador descrito nesse invento pode ser usado em varias reagées,
tais como: Hidrogenacdo, Desidrogenacdo, Hidrogendlise, Oxidagéo,
Dessulfurizagao, Hidrodessulfurizagdo, Desidratagao e Hidrotratamento, entre
outras. Ou seja, em quaisquer reagdes em que catalisadores heterogéneos
baseados nestes metais sdo normalmente usados.

No ambito patentario foram encontrados alguns documentos que relatam
a fabricagao de catalisadores e catalisadores suportados, e que séo descritos a
seguir. ‘

(US 2006/0052239 A1) A patente citada consiste em proporcionar um
catalisador para a hidrogenagdo de compostos carbonilicos, em especial,
acidos dicarboxilicos, tais como acido maleico e / ou acido succinico ou 0s
seus anidridos ou poliésteres. Nesta patente eles usam o material adquirido
junto de metais como (Ru, Rh, Pd, Pt, Os, Ir, Cu, Ag e Co), para que ocorra a
hidrogenacdo. O método aqui proposto dispensa etapas de agregacao e
emprego de material-suporte, uma vez que o produto final ja consiste de um
catalisador suportado pronto para uso, e sem 0 uso dos compostos nao
metalicos citados pela patente acima.

(US 2008/0206562 A1) Esta outra patente realiza métodos de geracao de
nanocatalisadores suportados e suas composi¢cdes, e utiliza material-suporte
do tipo éxidos, tais como: ZrO,, TiO,, Al,O3, CeO,, Nb,Os, e MnO,, e outros do
tipo, carvao ativado, grafite e magnésia. A proposta de paténte requerida aqui,

nao requer o emprego de pré - ou pos-tratamentos térmicos com uso de
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atmosferas redutoras, para que.se obtenha nanoparticulas no estado metalico.
Além disso, no final do processo, as nanoparticulas sdo produzidas de forma
dispersa sobre um suporte, o qual também advém da prépria sintese, gerando
poucos residuos quimicos.

(TH80530 A 20061019 [TH-80530]) Nesta :patente -.sdo produzidos
catalisadores para.a oxidacéo de gas de Fort Thomas, em baixa concentragdo
em condi¢ées normais de temperatura. E feito pela mistura dé um metal, o qual
é suportado em um 6xido metalico. Os materiais suporte utilizados sao: Didxido
de: cério. Didxido de zirconia, didxido de titania, triéxido de aluminio ou triéxido
de lantanio. No método aqui proposto nao séo inseridos materiais-suporte para
os catalisadores, e também os catalisadores ndo.sao usados para a oxidacéo
de gas de Fort Thomas.

(CN101692494 A 20100407 [CN101692494]) Esta patente consiste na
produgao de um eletrodo-de catalisador suportado em poli (5-nitroindol) para
célula combustivel, que compreende uma camada de matriz e uma camada de
catalisador. O material usado como matriz pode ser cobre, ferro, niquel e
materiais a base de carbono e a camada de catalisador € uma matriz de poli (5-
nitroindol), contendo Pt, Rh, Pd, Os; Ir, Ru, Au ou Ag.

O método aqui proposto se diferencia da patente CN101692494 por nao
usar o poli (5-nitroindol) para suportar os catalisadores. O método de preparo
dos’ catalisadores nesta intengdo” de patente baseia-se na redugédo de
precursores metalicos em solugdo formando nanoparticulas -.em suspenséo
(monometalicas ou bimetalicas), com dimensées de 1 a 3 nm. Ao final do
processo resulta em nanoparticulas dispersas em um suporte sélido (p6 fino).
(WO2007023162 A1 20070301 [WO200723162]) A invengado desta patente
desenvolve um catalisador para reagées em fase gasosa,-com o0 uso de metais
ativos como catalisadores, tais como: Ru, e Cu suportados em um material-
suporte de 6xido de aluminio. Também fazem o uso de metais como Pt, Pd,
Os, Ir;"Ag e-Re suportados em Al,O3 empregados na oxidagdo do cloreto.de
hidrogénio. Diferentemente desta invengdo, o método de preparo dos
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catalisadores nesta intengdo de patente ndo inclui o uso de material-suporte
para os metais nobres. _
(US7381683 B1 20080603 [US7381683]) Nesta patente, sdo produzidos
catalisadores suportados com tamanho nanométrico, particulas compostas de
diferentes metais dispersos por todo o material de suporte do catalisador. Estes
catalisadores suportados reduzem substancialmente ou completamente a
quantidade de platina, sem sacrificar o desempenho catalitico. Em lugar de
catalisadores de platina suportada, empregam o uso de prata ou cobre, os
quais custam significativamente menos do que a platina. O suporte usado para
estes catalisadores sdo: alumina, silica, 6xido de vanadio, 6xido de titanio,
6xidos de zirconia, oxidos de ferro, éxidos de céria, carbono, zedlitas e
peneiras moleculares. A diferenca em relagdo a proposta de patente requerida
aqui, € que o material suporte advém da proépria reagao, sem haver a adi¢ao de
qualquer material suporte na solugéo.

(ITRM20020087 A1 20020521 [IT2002RM0087]) Aqui sao produzidos
catalisadores suportados de metal nobre como Pt, Pd, Au, Ru, Rh, Os, Ag, Ir,
Ni, Cu, etc, sobre carvao ativado do tipo "Carbon Black". A diferenca em
relagéo a proposta de patente requerida aqui € que o material suporte advém
da prépria reacdo, e desta forma nao é utilizado o "Carbon Black".
(DE10009817 A1 20010906 [DE10009817]) A invencao refere-se a um método
para a producéo de hidrogenagao de alcoois de compostos carbonilicos em um
catalisador contendo rénio em carvao ativado. No método aqui proposto, o
suporte para as nanoparticulas advém da prépria reagdo, realizada a baixas
temperaturas (~ 50 °C), na forma de um material com alta area superficial,
extremamente resistente a altas temperaturas. Trata-se de um método mais
barato, simples, eficiente, reproduzivel em larga escala. A produgao de
residuos € diminuida consideravelmente, pois ndo necessita de se adicionar
um material-suporte para ancorar as nanoparticulas. O catalisador assim
produzido (compdsito) possui ainda a propriedade .de ser altamente estavel,
pois as nanoparticulas metalicas mantém o tamanho na escala nanométrica (1

a 3 nm) e evita a oxidagao das mesmas por longo periodo de tempo.
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Sumario da Invencgao

E um objeto da presente invencdo o processo de fabricagdo de
catalisadores suportados contendo nanoparticulas (NPs) monometalicas e
bimetalicas de metais de transigcdo. Por possuir um suporte produzido pela
prépria sintese, este processo dispensa a necessidade de uma etapa de
insercao de um material suporte, tais como: Al,O3, TiO2, CeO,, ZrO,, ZnO,
Zedlitas ou carvdo, comumente usados na industria de produgédo de
catalisadores. Além disso, a propria sintese das nanoparticulas é simples, de

baixo custo e ecologicamente amigavel.

Descricao das Figuras
Figura 1 - Imagem de TEM representativa de NPs bimetalicas de Pt-Cu obtidas

pelo método aqui descrito, e histograma da distribuicdo de tamanho das NPs
observadas

Figura 2 - Imagem de TEM de NPs de Pt-Cu apés 9 meses de
armazenamento, enquanto solugdo coloidal, e seu histograma de distribui¢éo
de tamanho

Figura 3 - Padrdo de difragdo de raios X do catalisador Pt-Cu. As linhas
verticais indicam as posicdes dos picos de difragcdo do cobre (Cu) e da platina
(Pt) metalicos, de acordo com a base de dados Crystallographica Search-
Match (versao 2.1.1.1)

Figura 4 - Curva de analise termogravimétrica, a qual mostra que desde a
temperatura ambiente até 190 °C houve uma perda de massa
correspondente a = 14,8%. Analogamente, de 198 °C a 500 °C tem-se perda
de = 27,1 %, e de 500 °C a 800 °C uma perda aproximada de 24,4 %. A rampa
utilizada foi de 20 °C/min

Figura 5: Imagem de TEM do catalisador ap6s tratamento térmico a 500 °C

U

Figura 6: Mapa composicional por elemento quimico para o catalisador de Pt-
Cu, mostrando a distribuicao espacial de Pt, Cu e C, todos com escala de 10

um. A figura indicada com a sigla “Pt-Cu”, corresponde a uma imagem de
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Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da regidao em que foram gerados os
mapas.
Descricao Detalhada da Invencao

O processo de preparacdo dos catalisadores suportados consiste

basicamente de duas etapas, simples e independentes:

a) sintese de solugao coloidal contendo nanoparticulas de metais de

transicao “A” e/ou “B” (sendo “A” e/ou “B”, por exemplo, platina, cobre,

prata, paladio, etc.) '

b) tratamento térmico da solugéo coloidal

A primeira etapa (a) de preparagao do colbide contendo as NPs se baseia

na redugéo quimica de solugdes dos sais metalicos A (0,02 - 0,1 mmol) e B
(0,08 - 0,8 mmol) em etilenoglicol (EG), na presenga do agente estabilizante
CeHs07Na3.2H,0 (citrato de sdédio) ou polivinilpirrolidona (PVP) (0,2 - 1,2
mmol), do agente encapsulador (CgHgNO), (PVP), alcool polivinilico (PVA) e
poliacrilamida (PAM) (0,8 - 5,5 mmol) e do agente redutor CgHgOs (acido
ascorbico), citrato de sodio, hidrazina, etilenoglicol ou boridreto de sédio (2,4 -
8,7 mmol). Primeiramente todos os reagentes sao diluidos em EG
separadamente, sob agitacdo magnética e temperatura de 40 a 100 °C. Apds
esse processo € feita a mistura das solugdes em ordem: primeiramente de A
em citrato de sédio, seguida da adicéo das solugbes de PVP, e por dltimo a de
acido ascorbico. A solugao final é deixada sob agitagdo por 5 a 15 minutos e
em seguida é aquecida de 40 a 100 °C sob agitacdo por 5 a 15 min, e deixada
em repouso de 3h a 3h 20 minutos, resultando na solugao coloidal de A
monometalico. No caso de preparagao de um coldide de NPs de A, esta etapa
do processo terminaria aqui. No caso de NPs bimetalicas A-B, ap6s este tempo
& preparada uma nova solugao de B que é adicionada em uma nova solugao
em citrato de sédio, seguida da adigdo de nova solugdo de PVP. Esta mistura
de solugdes € adicionada ao coldide de A monometalico recém-formado, ao
mesmo tempo em que se adiciona uma nova solugdo de acido ascérbico. A
solugéao final é deixada sob agitagdo por 5 a 15 minutos e em seguida é

aquecida de 40 a 100 °C sob agitagdo por 5 a 15 min, e deixada em repouso
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por mais um intervalo de 3h a 3h 20 minutos, formando o coléide bimetalico A-
B. |

Ap6s o preparo do coldide contendo NPs de A-B, é realizada a 22 etapa
do processo, os tratamentos térmicos. Acetona ¢ adicionada a soluggo coloidal
(logo apés a sua preparacao) numa faixa de de 3:1 a 5:1 acetona:coléide, para
que as NPs precipitem. Apds 15 a 30 min, o sobrenadante & retirado, e as NPs
precipitadas séo coletadas ainda com resquicios do solvente e levadas até um
forno a vacuo. O precipitado de NPs é entdo tratado termicamente a vacuo
(0,01 a 1,1 mbar), entre 200 a 270 °C por 3 a 4 horas. Apos esta etapa, o
catalisador em forma de p6 esta gerado e pronto para uso.

Submetemos o catalisador A-B a um tratamento térmico de 400 a 500 °C
sob atmosfera de N,. O catalisador tratado termicamente a temperaturas altas
(500 a 800 °C) também pode ser usado apds este segundo fratamento térmico,
como por exemplo: Hidrogenacdo, Dessidrogenagéo, Hidrogendlise, Oxidagao,
Dessulfurizagao, Hidrodessulfurizagdo, Desidratacdo e Hidrotratamento, entre
outras. Ou seja, em quaisquer reagbes em que catalisadores heterogéneos
baseados nestes, e nos demais metais de transi¢éo, possam ser empregados.

O catalisador suportado, contendo nanoparticulas monometalicas ou
bimetalicas de Cu, Pt, Ag ou Pd (pode ser expandido para os demais metais de
transicao), e sintetizado por reducdo metalica, cujo suporte advém da prépria
sintese, possui um grande potencial de aplicagdo em catalise heterogénea.

Para melhor compreensédo da invengéo hora proposta, & descrito um
exemplo néo limitante da obtengéo de NPs bimetalicas.

Exemplo: Preparagio do catalisador suportado com NPs bimetalicas
de Pt-Cu.

A primeira etapa (a) de preparagéo do coldide contendo as NPs se baseia
na redugédo quimica de solugdes dos sais metalicos KyPtCls (0,1 mmol) e
CuCl,.2H,0 (0,8 mmol) em etilenoglicol (EG), na presengca do agente
estabilizante CgHs0;Na3z;.2H,O (citrato de soédio) (1,2 mmol), do agente
encapsulador (CsHgNO), (PVP) (5,5 mmol) e do agente redutor CsHgOs (acido



10

15

20

25

30

8/10

ascorbico) (8,7 mmol). Primeiramente todos os reagentes séo diluidos em EG
separadamente (cada um em um béquer) sob agitagdo magnética e
temperatura de = 50 °C. Apés esse processo é feita a mistura das solugdes em
ordem: primeiramente de CuCl,.2H,O em citrato de sédio, seguida da adicao
das solugdes de PVP, e por ultimo a de acido ascoérbico. A solugdo final é
deixada sob agitagdo por 10 minutos e em seguida é aquecida a = 50 °C sob
agitacao por 10 min, e deixada em repouso por 3h 20 minutos, resultando na
solugao coloidal de cobre monometalico. No caso de preparagéo de um coléide
de NPs de cobre, esta etapa do processo terminaria aqui. No caso de NPs
bimetdlicas Pt-Cu, apés este tempo é preparada uma nova solugédo de K,PtClg
que é adicionada em uma nova solugédo em citrato de sédio, seguida da adi¢éo
de nova solugéo de PVP. Esta mistura de.solugdes é adicionada ao colbide de
cobre monometalico recém-formado, ao mesmo tempo que se adiciona uma
nova solugéo de acido ascoérbico. A solugéo final é deixada sob agitagéo por 10
minutos e em seguida é aquecida a = 50 °C sob agitagédo por 10 min, e deixada
em repouso por mais 3h 20 minutos, formando o coldide bimetalico Pt-Cu. Este
método se aplica também na preparacédo de outros coléides monometalicos e
bimetalicos, simplesmente substituindo os sais empregados por outros sais de
metais de transig¢éo.

A figura 1 mostra uma imagem representativa de Microscopia Eletrénica
de Transmissdo (TEM) das NPs de Pt-Cu, e o histograma da distribuicdo de
tamanho.

A solucgao coloidal contendo as NPs metalicas possui uma estabilidade
muito grande ao longo do tempo. Apés 9 meses nado foram observadas grandes
alteragdes se comparadas com a analise do coldide recém preparado (figura
1). O tamanho médio das NPs se mantém praticamente inalterado,
apresentando uma distribuicao de tamanhos mais larga ap6s nove meses
(figura 2).

Apoés o preparo do coldide contendo NPs de Pt-Cu, é realizada a 22 etapa
do processo, os tratamentos térmicos. Acetona é adicionada a solugéo coloidal

(logo apés a sua preparagao) numa propor¢do de 3:1, acetona:coldide, para
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que as NPs precipitem. Apdés 15 min, o sobrenadante é retirado, e as NPs
precipitadas séo coletadas ainda com resquicios do solvente e levadas até um
forno a vacuo. O precipitado de NPs é entdo tratado termicamente a vacuo ( =
1,1 mbar) em 270 °C por 3 horas. Apos esta etapa, o catalisador em forma de
pb esta gerado e pronto para uso.

A figura 3 mostra o padrao de difracdo de raios X do catalisador de Pt-Cu
obtido, segundo o método descrito. E possivel verificar a presenga dos picos
caracteristicos dos metais Cu e Pt (20 = 40,3°, 46,8°, 68,4°, 82 4° e 86,9° para
a Pt e 43,3°, 50,4°, 74,1 e 89,9° para o Cu), presentes no catalisador. A
posicao dos picos garante que as NPs estdo no estado metalico, ou seja, nao
estao oxidadas apds passar pelo processo do forno a vacuo. Estes picos
aparecem juntamente com um pico largo em 206 = 23°, caracteristico da
contribuicdo de uma parte amorfa, neste caso o que denominamos suporte.
Note que na preparacgéo do catalisador nao foi adicionada nenhuma espécie de
suporte, que aparece espontaneamente ao final do tratamento em vacuo.

Este catalisador suportado foi submetido a analise termogravimétrica
(TGA) alcangando temperaturas de até 800 °C. O resultado é mostrado na
figura 4. Primeiramente temos o processo de eliminagdo de dgua adsorvida na
superficie, que ocorre entre a temperatura ambiente até aproximadamente 190
°C. Isso corresponde a = 14,8 % de perda da massa inicial (16,95 mg). Apos
uma breve estabilizagdo ocorre uma perda de = 27 % da massa até 500 °C.
Entre 500 e 800 °C nova redugéo de = 24 %, e neste ponto o catalisador possui
um pouco mais de 34 % da sua massa inicial.

Submetemos o catalisador Pt-Cu a um tratamento térmico a 500 °C sob
atmosfera de Ny, e o material resultante foi analisado por TEM. Como mostra a
figura 5, é p>ossivel verificar que as NPs estao suportadas. O catalisador tratado
termicamente a temperaturas altas (até 800 °C) também pode ser usado ap6s
este segundo tratamento térmico, como por exemplo: Hidrogenagéo,
Dessidrogenacao, | Hidrogendlise, Oxidagao, Dessulfurizagéo,
Hidrodessulfurizagao, Desidratagéo e Hidrotrétamento, entre outras. Ou seja,
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em quaisquer reagdées em que catalisadores heterogéneos baseados nestes, e
nos demais metais de transi¢ao, possam ser empregados.

O catalisador também foi analisado através de mapas composicionais,
obtidos via mapeamento por EDS (Energy-dispersive X-ray spectroscopy), que
mostram por contraste de cor a distribui¢ao de Pt e Cu no suporte. Na figura 6
€ possivel perceber que as regides que contém Cu coincidem com as da Pt,
indicando que temos as NPs contendo os dois metais, as quais sao distribuidas
por todo o suporte, representado pelo mapa de distribuigdo do carbono (C).

O catalisador suportado, contendo nanoparticulas monometalicas ou
bimetalicas de Cu, Pt, Ag ou Pd (pode ser expandido para os demais metais de
transicao), e sintetizado por reducdo metalica, cujo suporte advém da propria
sintese, possui um grande potencial de aplicagdo em catalise heterogénea. Ele
podera ser usado em varias reacbes cataliticas, tais como: Hidrogenagao,
Dessidrogenacao, Hidrogendlise, Oxidacao, Dessulfurizagao,
Hidrodessulfurizagao, Desidratagéo e Hidrotratamento, entre outras. Ou seja,
em quaisquer reagdes em que catalisadores heterogéneos baseados nestes

metais sdo normalmente usados.
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Reivindicacoes

1) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO,
caracterizado por consistir basicamente de duas etapas, simples e
independentes:

a) sintese de solugao coloidal contendo nanoparticulas de metais de transicéao;
b) tratamento térmico da solugéo coloidal.

2) PROCESSO DE FABRICACAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO de
acordo com a etapa (a) da reivindicagdo 1, caracterizado por consistir na
preparacéo do coldide contendo as nanoparticulas se baseando na redugao
quimica de solugdes dos sais metalicos em etilenoglicol, na presenga do agente
estabilizante, do agente encapsulador e do agente redutor.

3) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO de
acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado pelos sais metalicos
compreenderem sais de platina, cobre, prata, paladio utilizados puros ou
misturas destes em quaisquer proporgdes, bem como sais de quaisquer metais
de transi¢ao da tabela periédica.

4) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO de
acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado pelo agente estabilizante
compreender citrato de sddio, polivinilpirrolidona (PVP).

5) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO de
acordo com a reivindicagao 2, caracterizado pelo agente encapsulador
compreender polivinilpirrolidona (PVP), alcool polivinilico (PVA) e poliacrilamida
(PAM) .

6) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSICAO de

acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado pelo agente redutor
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compreenderem acido ascérbico, citrato de sdédio, hidrazina, etilenoglicol,
boridreto de sédio.

7) PROCESSO DE FABRICACAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSICAO de
acordo com a etapa (a) da reivindicacao 1, caracterizado pelos reagentes
serem diluidos em etilenoglicol separadamente, sob agitagdo magnética e
temperatura de 40 a 100 °C; ap6s esse processo é feita a mistura das solugbes
na ordem: primeiramente solucdo do sal metalico em agente estabilizante,
seguida da adicdo das solugbes de agente encapsulante e por ultimo a do
agente redutor; a solugao final & deixada sob agitagéo por tempo necessario e
em seguida é aquecida entre 40 a 100 °C sob agitagdo por tempo necessario
depois deixada em repouso por 3h a 3h 20 minutos.

8) PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSICAO de
acordo com a reivindicagdo 7, caracterizado pela preparagédo de
nanoparticulas bimetalicas consistir na preparagédo de uma nova solugéo de sal
metalico que é adicionada em uma nova solugdo de agente estabilizante e
agente encapsulante; esta mistura de solugées € adicionada ao coloide do
outro sal monometalico recém-formado, ao mesmo tempo em que se adiciona
uma nova solugao de acido ascorbico; a solugao final & deixada sob agitacao
por 5 a 15 minutos e em seguida é aquecida na ordem de 40 a 100 °C sob
agitacao por 5 a 15 min, e deixada em repouso por mais um intervalo de 3h a
3h 20 minutos.

9) PROCESSO DE FABRICACAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSIGAO de
acordo com a etapa (b) da reivindicagdo 1, caracterizado por adicionar
acetona a solugao coloidal numa propor¢ao de 3:1 a 5:1, acetona:coléide; ap6s
15 a 30 min, o sobrenadante é retirado e as nanoparticulas precipitadas sao
coletadas e levadas até um forno a vacuo; o precipitado é entdo tratado
termicamente a vacuo ( 0,01 a 1,1 mbar), entre 200 a 270 °C por 3 a 4 horas.
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Figura 6
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Resumo

PROCESSO DE FABRICAGAO DE CATALISADORES SUPORTADOS CONTENDO
NANOPARTICULAS MONOMETALICAS E BIMETALICAS DE METAIS DE TRANSICAO

A presente invengdo descreve um processo de fabricagao de
catalisadores suportados contendo nanoparticulas monometdlicas e
bimetalicas de cobre, platina, prata e paladio (metais de transicdo em geral). O
processo dispensa etapas de agregacdo e emprego de material-suporte, uma
vez que o produto final ja consiste de um catalisador suportado pronto para
uso. Trata-se de um método de baixo custo, simples, eficiente, reproduzivel em
larga escala e ecologicamente amigavel. O catalisador descrito nesse invento
pode ser usado em varias reagdes, tais como: Hidrogenagéo, Desidrogenacao,
Hidrogendlise, Oxidagao, Dessulfurizagéo, Hidrodessulfurizagéo, Desidratagao
e Hidrotratamento, entre outras. Ou seja, em quaisquer reagbes em que
catalisadores heterogéneos baseados nestes metais sdo normalmente usados.
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