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Resumo-Abstract

RESUMO - Este estudo avaliou o efeito da granulometria de uma gibbsita comercial e da razdo de agente peptizante (acido
acético) sobre a resisténcia mecanica da Al,O;. Os resultados mostraram que com o aumento da granulometria da gibbsita houve
um ligeiro decréscimo na area superficial BET acompanhado por uma acentuada queda na resisténcia mecéanica. Resultados de
porosimetria de Hg mostraram um deslocamento da moda de distribui¢ao de macroporos para maiores valores com o aumento
da granulometria, indicando que além de acréscimos no volume de poros, houve também um aumento nas dimensdes dos
mesmos. De modo similar, com a adi¢do de maiores quantidade de agente peptizante a resisténcia mecanica foi negativamente
impactada, decrescendo drasticamente. Tal comportamento pode ser explicado em termos de uma modificacdo nas
propriedades superficiais de interagdo da alumina (ponto isoelétrico), favorecendo a formagdo de agregados. Este estudo
refor¢a a importancia de se controlar a quantidade de macroporos bem a quantidade de agente peptizante de forma a se ter um
material com resisténcia mecéanica adequada (entre 4 e 5 N) para aplicagdes em motores de satélites.

Palavras-chave: 33%Ir/Al,0;,decomposicdo da N>H,, resisténcia mecdnica, macroporosidade, peptizagdo

ABSTRACT - This study evaluated the role of the granule size of a commercial gibbsite and the peptizing agent ratio over the
mechanical resistance of Al,O;. The results showed the increase on the gibbsite granule size lead to a slight decrease on the
BET surface area followed by a significant loss of the mechanical resistance. Hg porosimetry revealed a shift of the macropores
distribution to higher values, indicating a raise on the pores volume and size. Analogously, upon the increase on the peptizing
concentration was observed a loss on the mechanical resistance. This behavior can be associated to a modification on the
surface interaction properties of the Al,0;, promoting the particles aggregation. This study points out the relevance of
controlling the amount of macropores and the peptizing agent in order to obtain a material with mechanical resistance suitable
for thrusts satellites application.
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Introducgéao

A ALO; ¢ o suporte catalitico mais amplamente
empregado para aplicacdes industriais devido as suas
excelentes propriedades. Na area aeroespacial, a alumina
também se destaca como suporte para o catalisador 33% Ir,
conhecido como o S-405, empregado para a decomposi¢ao
da N,H, em propulsores de satélites (1). Este processo ¢
necessario para a correcao de atitude e altitude de satélites.
Embora o Brasil tenha trabalhado intensamente no
desenvolvimento do referido catalisador, existem muitos
desafios ainda a ser superados. Tal situagdo decorre do fato
da engenharia deste catalisador ser bastante peculiar. Por
um lado, a alta quantidade de metal, impregnada em 23
etapas, ¢ necessaria para preencher toda a superficie da
rede de poros, aumentando, também a capacidade de

dissipagdo térmica do calor gerado. Somando-se a isso,
uma alta dispersdo metdlica também ¢é necessaria. Por
outro lado, o catalisador além de ter alta area superficial
deve exibir uma rede de meso e macroporos interconectada
para facilitar a expulsdo dos gases gerados sem ocasionar
danos aos graos do catalisador, além de exibir resisténcia
mecanica compativel com as condi¢des de operagido. Neste
contexto, a alta resisténcia mecanica pode ser
comprometida pela presenga de macroporos, visto que sdo
parametros antagonicos. Portanto, este trabalho apresenta
um estudo detalhado da otimizagdo da macroporosidade
em relacdo a resisténcia mecanica, partindo de uma
gibbista comercial como precursor para a Al,O;, avaliando
o efeito acroporosidade e razdo de agente peptizante sobre
a resisténcia mecanica do suporte.
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Experimental

Preparagdo dos suportes AL,Os - A gibbsita comercial (C-
30-ALCOA) foi empregada como precursor para a Al,Os.
O processo de sintese da alumina se baseou na
metodologia desenvolvida pelo LABCP/INPE (1), na qual
consistiu nas etapas de autoclavagem, peptizagdo,
moldagem por extrusdo, esferoidizacdo e calcinagio.

Caracterizagdo dos suportes Al,O; - Os materiais foram
caracterizados por: Fisissor¢do de N, (-196 °C)
(Quantachrome / Nova 1000); Porosimetria de Hg
(Quantachrome/ Poromaster 33 GT); medidas de forga de
ruptura a compressao (Chatillon/ 50 1b).

Resultados e Discussao

A Tabela 1 mostra os resultados de area superficial BET,
porosimetria de Hg, volume poroso total ¢ a média das
for¢as de ruptura dos materiais preparados. Para fins
comparativos, também sdo mostrados os resultados
relativos a uma gibbsita sintetizada no LABCP/INPE,
nomeada como Su0l-17, com granulometria inferior a
0,038 mm.

Tabela 1 — Resultados de volumetria de nitrogénio dos suportes
preparados com a gibbsita comercial e o suporte SuQ1-17.

Suporte AZEI \;m 1 VsM 1 \gT 1 FR.

(m°.g”) (em'.g’) (em'g) (emg)  (N)
Su01-17 170 0,29 0,06 0,33 5,58
Su01GC 184 0,31 0,06 0,37 3,51
Su02GC 181 035 0,13 048 228
Su03GC 161 0,26 0,18 044 259
Su04GC 172 0,30 0,16 0,46 1,55
Su05GC 163 0,25 0,20 0,45 1,58
Su06GC 160 0,26 0,22 0,48 1,20

AE = Area especifica (m*/g) metodologia B.E.T.

Vm = Volume mesoporos (cm’.g"), poroso com didmetro entre 3 a 20
nm, metodologia B.J.H.

VM = Volume macroporoso, poroso com didmetro entre 20 a 10000 nm
VT = Volume total (Vm + VM)

F.R.= Forga de ruptura média

De acordo com os resultados da Tabela 01, verifica-se
que os suportes com menores granulometria da gibbsita
(Su01CG e Su02GC) conduziram a maiores valores de
areas especificas e volumes mesoporos dentre os materiais
preparados. Por outro lado, a gibbsita com granulometria
maior levou a maiores volume macroporosos. Com relagéo
a distribui¢@o de poros (ndo mostrada), foi observado um
nitido deslocamento da moda da distribuicdo de
macroporos para valores maiores, denotando que houve um
aumento tanto no volume de macroporos como nas
dimensdes desses poros. Paralelamente, foi observado um
decréscimo gradativo na resisténcia mecdnica com o
aumento da granulometria da gibbsita, como exibido pela
média das forgas de ruptura.

Um estudo da razao de agente peptizante foi realizado a
fim de se verificar qual seria a melhor razdo de agente
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/\
peptizante em relacdo a quantidade de material a ser
extrudado. Na Tabela 2 sdo apresentados os resultado de
razdo de agente peptizante em fungdo da forca de ruptura.

Tabela 2- Resultados de forga de ruptura em relagdo a
razdo de peptiza¢do

Raz'a M d~e Média da forca de . -
pe(lr)ltllfjlgg:)ao ruptura (N) Desvio padrao
0,65 3,6940 2,0795
0,70 3,2765 1,5512
0,75 3,0709 1,3530
0,80 2,1588 0,7945
0,85 1,9506 1,0257
0,90 1,7064 0,5150
0,95 1,6975 0,5243

Pelos resultados apresentados na Tabela 2 € possivel
verificar uma estreita relacdo entre a razdo de agente
peptizante e a resisténcia mecénica final dos suportes.
Quanto maior a razdo de peptizagdo menor a resisténcia,
porém uma maior homogeneizagdo da forca de ruptura,
uma vez que o desvio padrdo diminuiu. Efeito simlar tem
sido observado durante a peptizagdo de sol de boehmita,
tendo sido observado que para baixas razdes as particulas
se aglomeram até no maximo em duas unidades enquanto
que com o aumento da quantidade de acido os agregados
vdo se tornando maiores até ocorrer a floculagdo das
particulas (2). No caso da alumina, a alta razdo de acido
possivelmente alterou o ponto isoelétrico da ALOs,
modificando suas interagdes superficiais, levando a
agregados, resultando em perda da resisténcia mecanica.

Conclusoes

Neste trabalho foi possivel observar que a granulometria
da gibbsita e a razdo de agente peptizante sdo fatores que
estdo diretamente ligados a macroporosidade e a
resisténcia mecanica do suporte. O aumento da razdo de
agente pepetizante afetou negativamente a resisténcia
mecanica, o que foi explicado pela modificagdo do ponto
isolelétrico da Al,O;, levando a formagao de agregados.
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