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- Analise em DSC do teste catalitico 2 da Tabela 1.
Introdugao |

Investindo nas qualidades que o0s precursores cataliticos de niquel
apresentam, como elevada atividade e seletividade, foi sintetizado um
novo precursor do tipo a-diimina de niquel heterogeneizado em silica
para reacao de polimerizacao de eteno. Dessa forma busca-se obter
polimeros com caracteristicas diferenciadas. Levando em conta 0sS
Impactos ambientais que as reacfOes polimericas podem causar, devido
ao uso de solventes organicos, a heterogeneizacao dos precursores
cataliticos torna-se essencial para aplicacbes mais vantajosas, como
reacOes com gases e menor quantidade de solventes.

Metodologia Analise em DSC do teste catalitico 1 da Tabela 1.

Luane Andressa Tochetto, Katia Bernardo Gusmao

OBTENCAO DE POLIMEROS BIMODAIS K

oloVi DO D|UI’CI| Laboratorio de Reatividade e Catalise - Instituto de Quimica - UFRGS

Laboratorio de
Reatividade e Catalise

Tm: 132,73 °C
Tc: 110,57 °C

Heat Flow (W/g)

Sintese da Monoimina ( 2,6-dimetil-anilina )
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Sintese do Ligante Assimeétrico

Tm: 125,69 °C
Tc: 107,52 °C

Heat Flow (W/g)

Resultados

NH,
®
N>_<O N H ;/>_<_ NH, Tabela 1: Testes preliminares para definicao de melhor condicao de
trabalho
NH,
m Produto TOF

Sintese do precursor catalitico assimeétrico EASC 3 63 6722
MAO 3,74 6926

QH 3 dias S TMA 152 3064
N — NH2 + Nl(CH3CN)2Br2 > N\ N NH2

diclorometano Ni Condigoes reacionais: Temperatura Reacional: 20 C; Pressao de eteno: 4
Br Br bar; Al/Ni: 1000; Tempo de reacédo 20 min; Numero de mols de
catalisador: 1,5 umol.

Tabela 2: Reac0Oes cataliticas empregando o co-catalisador EASC

o Pressao m Produto

Obtencéao do precursor catalitico heterogeneizado

Obtido a partir de 2,2 g de silica pre-tratada e 117 umol de

complexo. Preparou-se uma solucdo do complexo em 10°C 1400 1,632 3270

diclorometano seco em um Schlenk sob atmosfera inerte de 10 °C 2 840 1.334 2750

argonio (65 mg em 20 mL) e posteriormente misturou-se com a -

silica. A reacdo permaneceu sob agitacdo magnética por 18 horas 10°C 6 600 3,297 6000

em temperatura amb~iente. Ast 0 término da reagao o solvente fol 10 °C 6 360 4.153 7551

removido por filtracdo e o solido foi lavado com diclorometano

Seco. 30 °C 2 600 2,349 4225
30 °C 6 1400 4,145 7482
30 °C 6 840 3,584 6625

Testes Cataliticos

Testes cataliticos realizados em reator
de vidro com agitacao magnetica e
preparados em atmosfera inerte (argonio).
Foram usados tolueno seco (destilado sob
sodio metalico e benzofenona); EASC
(Sesquicloreto de etilaluminio) ou MAO
(Metilaluminoxano); eteno com uma
pressao absoluta variando de 2 a 6 bar e

Conclusao

Os testes realizados neste trabalho com um novo
catalisador a base de niquel demonstraram que este foi
muito ativo na polimerizacao. As variaveis mais notaveis com
relacdo aos produtos formados foram a pressao, a
1,5 umol de catalisador em solucdo de temperatura e a proporcao do co-catalisador com relacao ao
tolueno seco. Ni. Com a utllizacao de MAO a reagcao mostrou-se eficaz

para a producao de polimeros, assim como com a utilizacao
- A de EASC. Por menores custos para o projeto, manteve-se o
CaraCtenzagoes EASC como alquialuminio de trabalho. Os melhores

_2 resultados foram obtidos nas entradas 4 e 7 em condigoes
o o reacionais diferentes (apresentadas na Tabela 2). Os

Q\p—( - —( = resultados preliminares apresentados nesse trabalho,
N N— ) - ; .

NH, - apontaram o catalisador a base de niguel como promissor na
= - polimerizagdo de eteno ja que mostra-se ativo e eficiente
- | - para essas reacoes.
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