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RESUMO 

 
Materiais mesoporosos têm sido intensamente estudados a respeito de 

suas aplicações tecnológicas como catalisadores e suportes catalíticos. A 

primeira síntese de materiais mesoporosos ordenados foi descrito na literatura 

em 1969. A MCM-41, sintetizada em 1992 por pesquisadores da Mobil Oil, 

possui um arranjo hexagonal de mesoporos bem definidos, com canais 

lineares construídos com uma matriz de sílica. Além disso, apresentam 

grande área superficial, superior a 700 m2g-1 e alta estabilidade térmica. O 

objetivo deste trabalho é sintetizar a peneira molecular MCM-41 utilizando o 

método hidrotérmico e avaliar o efeito do tempo de síntese. Os materiais 

obtidos foram caracterizados por Difração de Raios X (DRX) e Adsorção 

Física de N2 (BET). Baseado nos resultados pode-se verificar a influência do 

tempo de tratamento hidrotérmico na formação da estrutura mesoporosa da 

peneira molecular MCM-41. 

 
Palavras-chave: MCM-41, síntese hidrotérmica, tempo de síntese. 

 
 
 

INTRODUÇÃO 

 
A descoberta no início da década de 90 de materiais nanoestruturados 

denominados de família M41S pelos cientistas da Mobil Oil Research and 
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Development Co.(1, 2) abriu novas perspectivas para o desenvolvimento de 

novos materiais com estruturas organizadas, com elevada área superficial e 

grande acessibilidade de seus sistemas de poros.  

A peneira molecular do tipo MCM-41, um dos membros mais importantes 

desta família, apresenta um arranjo hexagonal de mesoporos unidimensionais 

com diâmetro variando entre 2 e 10nm, área específica variando entre 700-

1000m²/g e alto volume de poros. Estas características vêm tornando a MCM-

41 um material promissor em catálise, adsorção e em tecnologia de materiais 

avançados à base de peneiras moleculares(3, 4). A estabilidade hidrotérmica é 

uma das propriedades físicas mais importantes para a determinação das 

aplicações dos materiais mesoporosos com estrutura do tipo MCM-41(5). 

A síntese do MCM-41 é realizada em condições aquosas alcalinas, 

utilizando basicamente diferentes fontes de sílica e o direcionador da 

estrutura. O gel preparado, em diferentes razões molares surfactante/silício, é 

submetido a um tratamento hidrotérmico, em seguida, lavado e seco à 

temperatura ambiente. A remoção do direcionador ocorre pela calcinação, à 

temperatura aproximada de 600 °C por 7 horas(2, 6).  

A partir desta típica rotina, as condições de síntese podem ser alteradas 

com finalidade de obter materiais com diferentes propriedades. Os principais 

fatores que afetam as propriedades do MCM-41 são a razão molar entre o 

direcionador e a sílica, a concentração e o comprimento da cadeia carbônica 

do direcionador, a temperatura e o tempo de síntese, o pH e a natureza da 

sílica(6, 7). 

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho é sintetizar a peneira 

molecular MCM-41 utilizando o método hidrotérmico e avaliar o efeito do 

tempo de síntese. 

 

METODOLOGIA 

 

Síntese da Peneira Molecular MCM-41 

 

A preparação da peneira molecular MCM-41 foi baseada em Cheng et. 

al (1997)(8), consistiu das seguintes etapas: adicionou-se Hidróxido de 

tetrametilamônio (TMAOH) e Brometo de cetil-trimetil-amônio (CTMABr) à 
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água deionizada a 50ºC sob agitação, mantendo-se esta condição até a 

homogeneização da solução; após resfriamento até a temperatura ambiente, 

adicionou-se a fonte de sílica (sílica Aerosil 200) ao meio reacional, agitando-

se a solução por 24 horas. Após a adição dos reagentes obteve-se uma 

mistura reacional com pH próximo a 12,0.  

As amostras foram sintetizadas com a seguinte composição molar:  

1 SiO2: 0,27 CTMABr: 0,19 TMAOH: 40 H2O. 

O material seguiu para tratamento hidrotérmico em autoclaves de aço 

inox sob pressão autógena a 150 ºC com diferentes tempos de síntese: 2 dias 

(MCM-41 2D), 3 dias (MCM-41 3D), 5 dias (MCM-41 5D) e 7 dias (MCM-41 

7D).  

 

Caracterização 

 

Difração de Raios X (DRX) 

 

Foi utilizado o método do pó empregando-se um difratômetro Shimadzu 

XRD-6000 com radiação CuKα, tensão de 40 KV, corrente de 30 mA, 

tamanho do passo de 0,020 2θ e tempo por passo de 1,000s, com velocidade 

de varredura de 2º(2θ)/min, com ângulo 2θ percorrido de 1,5º a 10º. 

 

Adsorção Física de Nitrogênio (Método de BET) 

 

As características texturais das amostras analisadas foram investigadas 

mediante isotermas de adsorção/dessorção de N2 a -196 ºC, utilizando um 

equipamento ASAP 2020. As isotermas de adsorção e dessorção de N2 foram 

obtidas na faixa de pressão relativa (P/Po) entre 0,02 e 1,0.  

 

RESULTADOS 

 

Os resultados de difração de raios X das peneiras moleculares MCM-41 

2D, MCM-41 3D, MCM-41 5D e MCM-41 7D estão apresentados nas Figuras 

1(a), (b), (c) e (d). 
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Figura 1: Difratogramas das peneiras moleculares (a) MCM-41 2D, (b) MCM-

41 3D, (c) MCM-41 5D e (d) MCM-41 7D. 

 

As Figuras 1(a), (b), (c) e (d) apresentaram difratogramas típicos da fase 

hexagonal (MCM-41) bem ordenada, evidenciando a formação da peneira 

molecular MCM-41 para todos os tempos de síntese hidrotérmica (2, 3, 5 e 7 

dias). 

Os padrões de DRX de todas as amostras apresentam picos com uma 

elevada intensidade, atribuído à linha de reflexão do plano (100) 

característicos da estrutura hexagonal mesoporosa como descrito por Beck e 

colaboradores (1992)(2). 

Pode-se observar que a intensidade do pico de reflexão (1 0 0) 

aumentou em função dos dias de síntese, o que indicou o aumento da 

cristalinidade do material obtido. 
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O parâmetro do arranjo hexagonal mesoporoso a0 (parâmetro de rede) 

da estrutura MCM-41 é obtido através do pico de reflexão para o plano (1 0 

0), sendo calculado pela equação (A)(2). 

                    Equação (A) 

 

Em que, d(100) é a distância interplanar relativa ao plano (100), e a0 é o 

parâmetro do arranjo hexagonal da estrutura mesoporosa 

 

A distância interplanar para o plano (100) pode ser obtida pela 

equação: 

λ CuKα = 2 d(100) sen θ              Equação (B) 

 

Em que, λCuKα é o comprimento de onda para o CuKα = 1,5418 Å. 

 

Os parâmetros cristalográficos obtidos a partir da difração de raios X 

encontram-se na Tabela 1. 

 

Tabela 1 – Espaço interplanar d(100) e o parâmetro de cela unitária a0 

das amostras de MCM-41 com 2, 3, 5 e 7 dias. 

Parâmetro 2 d(100)(Å) a0(Å) 

MCM-41 2D 2,0 44,9 51,8 

MCM-41 3D 1,9 45,4 52,4 

MCM-41 5D 1,9 46,1 53,2 

MCM-41 7D 1,9 46,8 54,2 

 

Com base nos valores apresentados na Tabela 1 observa-se que os 

parâmetros de rede a0 aumentaram de acordo com o aumento no tempo de 

síntese, indicando que houve uma expansão da rede. Comparando os 

resultados obtidos neste trabalho (MCM-41 sintetizada com 2, 3, 4 e 7 dias) 

com os obtidos por Beck et al. (1992)(2) e Silva, 2009(9) pode-se verificar que 
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os valores da distância interplanar (d(100)) e parâmetro de cela unitária (a0) 

estão em concordância com a literatura. 

As propriedades texturais das amostras foram obtidas por adsorção-

dessorção de N2 a -196 ºC. As Figuras 2 (a), (b), (c) e (d) apresentam as 

isotermas de adsorção-dessorção de N2 a -196 ºC referente às amostras das 

peneiras moleculares MCM-41 2D, 3D, 5D e 7D. 
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Figura 2: Isotermas de adsorção-dessorção de N2 a -196ºC das amostras: (a) 

MCM-41 2D, (b) MCM-41 3D, (c) MCM-41 5D e (d) MCM-41 7D. 

 

As isotermas apresentadas nas Figuras 2 (a), (b), (c) e (d) são do tipo IV, 

segundo a classificação da IUPAC (IUPAC, 1985), esta isoterma é 

característica de materiais mesoporosos com ciclos de adsorção em 

multicamada(10). Nela, se observa regiões distintas: A região I, dada a baixas 

pressões relativas, (P/P0 < 0,2), onde as moléculas de nitrogênio vão sendo 

adsorvidas na superfície do material e a formação da monocamada. Na região 
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II, de inflexão a partir de pressões relativas intermediárias (P/P0 = 0,2-0,4), há 

um aumento repentino íngreme da quantidade de nitrogênio adsorvido, 

chamada de zona de condensação capilar, onde os poros ficam totalmente 

preenchidos. E a região III (P/P0 > 0,9), pode ser atribuída a adsorção das 

multicamadas da superfície externa(11), as curvas se tornam assintóticas, 

comportamento característico de condensação capilar em mesoporos 

secundários(12). 

As amostras apresentam histerese do tipo H1, característico da peneira 

molecular MCM-41. O loop de histerese, praticamente vertical à esquerda da 

curva de adsorção, ocorre devido ao material possuir uma estreita distribuição 

de tamanho de poros do tipo cilíndricos e com partículas de formato 

esférico(10). 

As Propriedades texurais das peneiras moleculares (MCM-41 2D, MCM-

41 3D, MCM-41 5D e MCM-41 7D) são apresentados na Tabela 2. 

 

 

Tabela 2 – Propriedades texturais das peneiras moleculares MCM-41 com 2, 

3, 5 e 7 dias. 

Parâmetro SBET (m
2/g) 

VP
total 

(cm3/g) 
dp (nm) e (nm) 

MCM-41 2D 862 1,01 3,6 1,6 

MCM-41 3D 964 0,81 3,7 1,6 

MCM-41 5D 957 0,89 3,4 1,8 

MCM-41 7D 961 0,94 3,5 1,9 

 

As análises mostram que as peneiras moleculares (MCM-41 2D, MCM-

41 3D, MCM-41 5D e MCM-41 7D) apresentaram valores de área superficial 

específica de 862, 964, 957 e 961 m²/g, valores de acordo com o encontrado 

na literatura(13). 

Os materiais sintetizados apresentaram diâmetro de poros de 3,6; 3,7; 

3,4 e 3,5 nm, estes valores estão dentro das especificações dos materiais 

mesoporosos (2-10nm)(13). 
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A peneira molecular MCM-41 2D apresentou uma área superficial menor 

em relação às outras amostras (862 m²/g). A peneira molecular MCM-41 3D 

apresentou a maior área superficial (964 m²/g), porém essa diferença pode 

não ser tão significativa quando considerado o erro percentual da análise de ± 

10%. 

A combinação das técnicas, difração de raios X e adsorção física de 

N2, pode-se calcular a espessura da parede como na literatura(2). As peneiras 

moleculares MCM-41 2D, MCM-41 3D, MCM-41 5D e MCM-41 7D 

apresentaram valores de espessura de parede de 1,6; 1,6; 1,8 e 1,9 nm, 

respectivamente. Estes valores são responsáveis pela estabilidade 

hidrotérmica da MCM-41 e estão próximos ao encontrado na literatura(14).  

 

CONCLUSÃO 

 

Os resultados apresentados mostram que as peneiras moleculares 

MCM-41 2D, MCM-41 3D, MCM-41 5D e MCM-41 7D foram sintetizadas de 

forma satisfatória. O método utilizado forneceu difratogramas com alta 

qualidade e de estruturas bem definida de mesoporos. Foi observado que o 

aumento no tempo de síntese hidrotérmica favoreceu o aumento da 

cristalinidade dos materiais. Pela análise textural das peneiras moleculares 

foram verificadas elevadas áreas superficiais específicas e dimensões de 

poros de acordo com a literatura. 
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EVALUATION OF TIME SYNTHESIS HYDROTHERMAL IN THE 

FORMATION STRUCTURE OF THE MOLECULAR SIEVE MOBIL 

COMPOSITION OF MATTER NO. 41 (MCM-41) 

 

ABSTRACT 

 

Mesoporous materials have been intensively studied with respect to their 

technological applications as catalysts and catalyst supports. The first 

synthesis of ordered mesoporous materials has been described in the 

literature in 1969. The MCM-41, synthesized in 1992 by researchers at Mobil 

Oil, has a well-defined hexagonal arrangement of mesopores with linear 

channels constructed with a silica matrix. They feature large surface area 

greater than 700 m2g-1 and high thermal stability. The objective of this work is 

to synthesize molecular sieve MCM-41 using the hydrothermal method and 

evaluate the effect of synthesis time. The materials were characterized by X- 

ray diffraction (XRD) and Physical Adsorption of N2 (BET). Based on the 

results it can be seen the influence of time of hydrothermal treatment on the 

formation of mesoporous molecular sieve MCM-41. 

 

 

 

Key-words: MCM-41, hydrothermal synthesis, synthesis time. 
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