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RESUMO

Este trabalho, iniciado em janeiro de 2017, temaoijetivo a continuidade do
projeto de Iniciagdo Cientifica em andamento deXilb, para preparar e caracterizar
catalisadores de Ru/ADs Ir/Al ;03 e Ir-Ru/ALO3z que serdo utilizados em propulsores a
hidrazina. Sistemas micropropulsivos de satélitéigam a decomposi¢do catalitica da
hidrazina, com o emprego de catalisadores contemiie 30 e 36% de metal. O
catalisador desenvolvido no LABCP é do tipo heténap, contendo um suporte
alumina com caracteristicas proximas as do cadiiisaorte americano S405. Para o
prosseguimento desse trabalho, realizou-se a sigi@ssuporte, moldando-o apés a
selecéo de Gibsita e a partir de Boehmita compiestn, o caracterizou-se de maneira
completa (Difracdo de raios X, area total e voluieeporos, densidade e resisténcia
mecanica). Fez-se a impregnacdo do catalisadortddiome Ir-Ru/ALO3; e do Ir/ALO;
em sete etapas, partindo-se de precursores metélm@dos. Com o primeiro, foram
feitas caracterizacdes em cada etapa concluidiaantio-se o método BET através da
adsorcao de Npara aferir a evolucao da area superficial e paade. Os dados obtidos
estdo proximos ao valor tedrico esperado: o catidisde Ru/AlO; (sintetizado como
pellets em trabalhos recentes, adotando-se 6 imacégs) apresentou area especifica
de 98 ni/g e um volume de poros de 0,150 (Soares Neto, Emprego de Catalisador
de Iridio e Ruténio Suportados em Al203 em SistBnapulsivo , 2016) e o referido Ir-
Ru/Al,O; com &rea especifica de 98/gne volume de poros de 0.151%m

Os lotes de Ir-Ru/AD; e Ir/Al,O3 obtidos neste trabalho, juntamente com os de
Ru/Al,O3; logrados nos trabalhos de bolsistas anteriore&p sdilizados para carregar
propulsores de 5N e 400N. As mesmas amostras thssutlizados neste carregamento
serdo também analisadas pela técnica de TitulagdoPulso, utilizando-se o
equipamento Chembet 3000, cujo funcionamento cengis titular a amostra com
pequenos volumes de,Hoara determinacdo da area metalica (dispersadpsdes
catalisadores. Posteriormente, também serdo rdafizas testes de desempenho deste
propulsor no Banco de Testes com Simulacdo e A#it(BTSA) no Laboratorio
Associado de Combustéo e Propulsdo (LABCP) do IBRECachoeira Paulista.

Palavras chaves: Catalisadores, Iridio, Ruténio, Iridio-Ruténio, uklina,
Caracterizacao.



PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF Ir/Al ;03 Ru/Al,03 AND
Ir-Ru/Al ;03 CATALYSTS

ABSTRACT

This work which started in January 2017, aims tatiome the project of
Scientific Initiation in progress since 2015, toepare and characterize catalysts of
RU/Al,Os, Ir/Al,O3 and Ir-Ru/AbOz which are utilized in hydrazine propellants. Micro
propulsive systems of satellites use catalytic dgmwsition of hydrazine, deploying
catalysts containing between 30 and 36% of metea. datalyst developed in LABCP is
heterogeneous, containing an alumina support vagraximated features to the North
American one, the S405. In order to proceed withwork, the synthesis of the support
was realized, molding it after a selection of Gitand from Boehmite bought; thus, it
was thoroughly characterized (X-ray diffractiontaloarea and pores volume, density,
and mechanical resistance). The bimetallic catayst Ir//ALO; were impregnated in
seven steps, starting from chlorinated metal psarar With the first, characterizations
were made at each completed stage; the BET methediged throughNadsorption to
measure surface area evolution and porosity. Tireedalata are close to the expected
theoretical value: the Ru/#D; catalyst (synthesized as pellets in recent wadtspting
6 impregnations) showed a specific area around 9§ and pore volume of 0.150
cm’/g (Soares Neto, Emprego de Catalisador de Iridtoit@nio Suportados em Al203
em Sistema Propulsivo , 2016) and the aforesaRuUIAIL,O; 99 nf/g of specific area
and 0.151 crig of pore volume.

The Ir-Ru/ALO3 and Ir/ALO; batches obtained in this work, in addition to those
of Ru/Al,O3 gained in previous scholars’ works, will be useccharge 5N and 400N
propellants. Some samples of these very batched inséhe charging, will also be
analyzed by Pulse Titration technique, using thaipgent Chembet 3000, whose
operation consists of measuring a sample with smadhtities of H to determine the
metallic area (dispersion) of the catalysts.

Subsequently, performance tests of these same ljamogse will be also
performed at Simulation and Altitude Test Bank ire tAssociated Laboratory of
Combustion and Propulsion lay on INPE Cachoeirdi$tau

Keywords: Catalysts, Iridium, Ruthenium, Iridium-Ruthenium,Alumina,
Characterization.
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1. INTRODUCAO
1.1. Consideracdes iniciais

No contexto aeroespacial, catalisadores RWAIIr/Al,O3 e Ir-Ru/ALO; podem
ser utilizados em sistemas micro propulsivos délised para ajuste e circularizagéo da
Orbita. Nestes leitos cataliticos, a hidrazina éod®osta gerando gases quentes como
Ha, N2 e NHs.

Ja catalisadores Ru/A; também podem ser empregados em outros sistemas
geradores de gases como O sistema de emersdo warsws em emergéncia, em
substituicdo ao sistema convencional a ar compamabm um grande ganho de
eficiéncia e rapidez de resposta.

Um ponto oriundo dessas possibilidades citadas dato do Ru ser
preferencialmente aplicado onde se faz necessa@inprego de uma maior quantidade
de catalisador, pois ele apresenta vantagens emacelho Ir sendo tradicionalmente
utilizado por ser bem mais barato e possuir umalerte atividade na reacdo de
decomposicdo da hidrazina (Soares Neto, 1998; Sok® et. al, 2003).

Sobre catalisadores industriais a base de Iridioalraente pode-se citar
principalmente, de acordo com Kappenstein (201@gtalisador Shell 405 (atualmente
denominado de S405), patenteado nos Estados Urfsl@s.preparacdo e descricao
completa, bem como sua aplicacdo em propulsoredos@ecidas pela literatura do
inventor (Armstrong et. al, 1978).

J4 a titulo de ilustracdo, um sistema micro propolsé mostrado

esquematicamente na Figura 1:

Figura 1 — Componentes de um sistema micro projuulsi
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O esquema anterior € composto por um reservatade @ armazenado um gas
pressurizante (He) e o monopropelente hidrazirtalagdes, eletrovalvula (acionada
periodicamente por fungdes computacionais) e cocdgpomicro propulsor.

1.2. Estudos e objetivos

O trabalho atual contém os principais resultadaesrelusdes referentes a um

conjunto de estudos relacionados a seguir:

* Preparar e caracterizar catalisadores ROAI Ir-Ru/Al,O3 e eventualmente
Ir/Al,O3 a partir de precursores metalicos clorados. Tatalisadores serdo
preparados empregando-se uma alumina como supset®o a mesma
sintetizada pelos autores desse trabalho no propBeCP/INPE;

» Determinar as condi¢fes ideais para analise quidai¢aeor de iridio/ruténio dos
catalisadores;

» Aperfeicoar as condic¢des ideais para quantificaities metalicos;

» Determinar a atividade dos catalisadores atravéssties em micro propulsor.

2. FUNDAMENTACOES TEORICAS

Primeiramente foi realizado um estudo para se fanzar com os conceitos e
temas principais relativos a catélise, especialemantatalise heterogénea, uma vez que
este topico ndo € abordado com a devida profundidadcurso de graduacédo. Foram
consultados livros que permitiram a aprendizagemcdeceitos basicos técnico-
cientificos. Como principais referéncias podemc#tadas: (Figueiredo, Ribeiro, 1989)
e (Maria de Oliveira et. al, 2015).

2.1. Reviséo bibliografica

Existem diversas referéncias na literatura quesaptam uma atualizada visédo
geral da catdlise aplicada a sistemas propulsivos eespeito da preparagdo e
caracterizagdo dos catalisadores tratados nedsdhina Serdo citadas entdo, algumas

referéncias julgadas fundamentais.



2.1.1. Decomposicao catalitica da hidrazina

A predominancia da hidrazina por mais de 30 anosséltado das principais
caracteristicas a seguir (Kappenstein et. al, 2010)
« Estabilidade de armazenamento em longo prazo;
 Desenvolvimento de catalisadores eficientes (#04l e Ru/Al,O3) com
excelente estabilidade e atividade;
» Média temperatura adiabatica de decomposicao iidnf@rL000° C) e
* Vastos estudos de compatibilidade dos materiaigjuass fornecem um bom
entendimento de problemas de compatibilidade.

A hidrazina como uma molécula rica energeticameoe participar de uma
variedade de reacbes quimicas, tal como térmiemkjcdes, reacdes acido-base, e
decomposicao catalitica. Esta Ultima, por sualeea a uma mistura inicial de;H\, e
NH; liberando energia; a amonia da mistura resultaete der, no decorrer da reacao,
dissociada endotermicamente emeHN, adicionais, na presenca de catalisador e altas
temperaturas. A seguir € apresentada a reacaol,ghabqual “x” e “1-x" representam

fatores de seletividade do E da NH, respectivamente (Kappenstein et. al, 2010):

3 NaHy () = 4(1-X) NH () + (1+2X) N> (g) + 6X Hz(g)

Reconheceu-se cedo que o melhor metal para a desm@p para hidrazina
liquida ou gasosa € o de iridio (Maurel, Menezardidt, 1973).

2.1.2. Suporte Alumina

Foge do escopo desse trabalho apresentar emadetalbintese do suporte em
guestao, portanto a base tedrica a seguir apresetaequena ideia geral do assunto.

Em primeiro lugar, € valido destacar que alumiatisas ou de transicao
constituem uma classe de materiais de importanaitomelevante a diversas reacdes
cataliticas, podendo atuar como o proprio catabisadl suporte catalitico para outros
metais (Tanaka et. al, 2004).

Apresentando-se sob diferentes graus de hidratag@@luminas podem ser
obtidas com diferentes propriedades morfolégicas texturais, dependendo

principalmente das condicbes empregadas duranietese do hidroxido precursor



(OBERLANDER, 1984) - no contexto do trabalho, a <8dy o tratamento térmico pos-
sintese, a fim de transformar esse hidroxido a @& de transicdo ou 6xido, também
influencia diretamente nas propriedades da alupanasa final (Tanaka et. al, 2004).

O objetivo deste trabalho é obter um suporte sdlorma de A$O; apds
tratamento térmico, evitando que se aparecam f&adseadsicoes indesejaveis ou forma
cristalino-morfoldgicas que nao propiciam boas mp@priedades finais para o 6xido
de aluminio final, como por exemplo, porosidadaltot

2.1.3. Preparacoes e caracterizacdes dos catabsaglgortados de Ir e Ru

A seguir sdo destacados alguns trabalhos em que@rsmirou citar as
informacgdes mais importantes referentes aos pnowgdos de preparo e caracterizagao,
abordando diferentes métodos dos usados no pregsabtho, a fim de indicar as

inUmeras variaveis que influenciam nessa pesquisa.

» Jofre preparou catalisadores de Is@d, Ru/ALO3z e Ir-Ru/ALO3 com teores
metalicos proximos a 30% em peso, empregando giafgas de impregnacao e
utilizando uma alumina sintetizada no LABCP/INPEmeco suporte. Os
catalisadores de Ir/AD; e Ir-Ru/ALO3 foram preparados a partir de solucdes
contendo precursores metalicos clorados pelo métddo impregnacao
incipiente. Os catalisadores de Ruf@d foram preparados a partir de dois
precursores metélicos: um clorado e um precursgianico ndo clorado. Neste
caso, 0 catalisador originado do precursor clorddo preparado por
impregnacao incipiente, enquanto que o catalisadminado do precursor
organico foi preparado pelo método de impregnagioegcesso de volume.
Todos os catalisadores foram caracterizados antdspeis dos testes em
micropropulsor pelas técnicas: absor¢cdo atdmices padeterminacdo do teor
metalico; fisissorcdo de nitrogénio, para detergiea de area especifica e
distribuicdo do volume de mesoporos; quimissorgibidrogénio e MET, para
determinacdes da dispersdo e do didametro médipattisulas metalicas (dQH
e dMET). Os catalisadores foram testados na reaghalecomposicao de
hidrazina em micropropulsor de 5N e comparados caratalisador comercial

Shell 405. Os resultados mostraram que o0s catalisadcontendo Ir



apresentaram desempenho similar ao catalisador rc@aiee que o0s
catalisadores de Ru n&o devem ser usados em gaatida (JOFRE, 2008).

* Ql et. al prepararam catalisadores de ruténio asdatcloro residual através da
reducdo do RuGlpor hidrazina para uso em sintese da amonia. Ortsupo
alumina foi impregnado com Rullem solucdo aquosa na temperatura
ambiente. Apé6s secagem a 393 K por 3 horas, oigadal foi colocado sob
agitacdo em uma solugcao de 0,1M de KOH com difesenbncentragcbes de
hidrazina. Os catalisadores foram caracterizado$/&, difracéo de raios-X e
quimissorcdo de CO. Foi observada maior atividads rcatalisadores
preparados por reducdo com hidrazina do que nafiszatores reduzidos com
hidrogénio. O tamanho de particula e a dispersacatiisador, reduzido com
hidrazina, foram dependentes da razdo molar hitaziténio, influenciando
assim a atividade do catalisador Ry O catalisador mais promissor foi
obtido quando a razdo hidrazina/ruténio (mol/matpd na faixa de 1 a 3.
Observacbes desse estudo sugerem que a reducdochidoazina € mais
interessante que o método de redugcdo com hidroggmialeria ser usada para a
preparacao de catalisador de ruténio suportade sodilos livre de cloro (QI et.
al, 2004).

» Soares Neto et. al prepararam o catalisador bimetitRu/Al,O3; usando dois
meétodos diferentes: impregnacdes sucessivas e megmacdes. Uma seérie
inicial de catalisadores com teor de area metdtital de 30% em massa foi
preparada usando impregnagdes sucessivas emap@s,etom o primeiro metal
a ser depositado sendo o Ir. As solu¢gbes aquosasarporas eram AHClg (0.6
eq.L* HCI) e RuC} (0.22 eq.l* HCI). Precedendo a primeira impregnacéo, o
suporte foi seco ao forno a 393K por 2 h. Depoisatéa impregnacéo, o solido
foi seco sob vacuo primério a 298K por 1 h e estim ao forno a 423K por 12
h. Posteriormente, o catalisador foi reduzido smietite de K por 4 h a 673K
(Soares Neto et. al, 2003).

3. TECNICAS EXPERIMENTAIS

No presente capitulo seréo apresentados os mérgesmentais empregados e

0S materiais e equipamentos utilizados duranteogetor de pesquisa dessa iniciacao
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cientifica. O objetivo €, essencialmente, alcangar propostas apresentadas na

Introducéo.

3.1. Preparacéo do catalisador

A preparacdo de um catalisador envolve uma sé&i®pkracoes unitarias e
procedimentos. Nesse trabalho o processo complemrda desde a selecéo
granulométrica do precursor do suporte até os roétog impregnacéo e tratamento
térmico.

Vale destacar que no presente trabalho, apesabdeladas as técnicas de
preparacdo para todos os catalisadores menciomadadgulo (pela semelhanca nos
procedimentos), o monometélico a base de ruténio efaborado no trabalho

antecedente a esse.

3.1.1. Sintese do suporte

Para a sintese do suporte, fez-se uso de 45 lotpsedursor Gibsita (uma das
formas do hidréxido de aluminio), ja sintetizadetapequipe do Laboratério Associado
de Combustdo e Propulsdo — LABCP do INPE Cachdardista, além de Bohemita
(“Catapal A"), precursor secundario, o qual foi aidigo pelo LABCP em compras
recentes através da empresa Faural

Homogeneizaram-se, por certa de 3h, os referioles lem um misturador do
tipo Y. Posteriormente, usou-se um moinho de alnmofa pistilo com peneiracdes
sucessivas e intermitentes ao processo de moagean Sga obter Gibsita com
granulometria inferior a 38 pum.

O procedimento de moagem para granulometria <r88fqi repetido para a
Boehmita.

Figura 2 — A esquerda o misturador em Y; a direitacinho de almofariz e pistilo.
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A partir do precursor Gibsita e Boehmita j& nanglametria 6tima, se deu
inicio a sintese do suporte em 4 bateladas. Vasaltar que este € um processo
demorado de preparacdo com rendimento de apenafrid%

Cada batelada seguiu as 5 etapas abaixo:

1. Misturaram-se os solidos na proporcdo 1:4 (Boehn@ibsita) no misturador
em Y por 30 minutos;

2. Adicionou-se HNQ 10% v/v na mistura final,

3. A suspensdo final foi levada a uma autoclave eesofratamento térmico a
443K por 4h;

4. Filtrou-se a mistura a vacuo;

5. Triturou-se, com o auxilio do moinho da Figura 2separaram-se, por

peneiracdo, os grdos de diametro médio menor 5@ &m;

Ao final de cada batelada, os gréos resultantesrfonoldados com o auxilio de

uma extrusora cilindrica, sendo usadas solucodasipara peptizacao.

A etapa seguinte foi a quebra dos extrudados etfcplais menores que 1 mm
de didmetro, as quais foram levadas ao procesfiaideacao a ar ambiente, obtendo-
se particulas esferoidisadas com granulometri@ &Xpm e 84 pm.

A medida que os gréos finais de suporte foramsehtidos, esses lotes foram
calcinados a 873K durante 6 horas no forno dadidyra fim de se levar todo arranjo
da alumina a AD:s.

Figura 3 — Forno usado para a calcinacéo a 873K.




Sucedendo-se a calcinacdo, os suportes ja emsoa fimal, passaram por uma
lavagem residual com agua destilada e deionizata,fjalmente se remover todos os

finos (pd), obtendo-se o suporte pronto para aegmacao.

3.1.2. Determinacao do volume poroso — “Wet point”

A determinacéo do volume poroso € essencial padefsgir a concentracao da
solugéo a ser utilizada para impregnar 0 suporés®m, preparar os catalisadores com
0s teores metalicos de Ir e/ou Ru desejados. Odwéitilizado para a determinacéo do
volume poroso da alumina € uma excelente estimai@aiica quando comparado a
dados gerados pelos equipamentos de caracterigac&olume poroso. Assim, ele é

descrito a seguir:

Foi colocada em um béquer uma massa de 5g de @u@um o auxilio de uma
pipeta de 2000uL, adicionou-se agua ao suportégmewnte seco em estufa a 110 °C,
gota a gota, até que a aparéncia externa da aliseingostrasse umida e os graos de
alumina ficassem aglomerados. Determinou-se a nwessegua utilizada, a qual foi
convertida para volume utilizando-se o valor tathelde densidade na temperatura do
experimento. Este procedimento foi realizado cimepes, tendo sido tomado o valor
médio dos valores obtidos de volume especifico a@®spdo suporte. A igualdade

seguinte foi utilizada para determinar o volumeoporda alumina, em céig:

V,= (1)

Onde:

V, = volume poroso da alumina (Zfy);
V,, = volume de agua no “wet point’ @n

M . = massa seca da alumina (g).



3.1.3. Solucdo precursora

A solugéo precursora ou “solugdo-mée” utilizadapngparagcéo do catalisador
Ir-Ru/Al,O3 tem uma acidez livre de 0,3 N de HCI, contendontjdades equimolares
de Ir e Ru, a fim de se obter uma razdo atbmi€aligual a 1 no catalisador final; para
viabilidade dos célculos, utilizou-se a relacdo sit@sque representa a razao equimolar:
Ir & 65,54 %m/m e Ru a 34,46 %m/m.

Os precursores metélicos usados para o0 preparoollgde mista para
impregnacdo foram o acido hexacloiridicolfBls.XH,O) e o cloreto de ruténio
hidratado (RuGIXH0).

No caso da preparagdo dos catalisadores mononostalRu/AbO3 e Ir/Al,Os,
também se utilizou uma solucdo precursora com wigea livre de 0,3 N de HCI
empregando-se apenas o cloreto de ruténio hidratadacido hexacloiridico hidratado,

respectivamente, como precursor metalico.

3.1.4. Determinacado da concentracdo da solucd®anpnte

Sendo o suporte impregnado sete vezes e paraeeoot#tor metalico de 33%
em massa, a concentracdo da solucdo de impregpada@oser calculada a partir da
férmula a seguir:

%M
csl= V100 )
(L-%M/100)x N x\/

Onde:

CSI = concentragéo da solucéao de impregnacéao (g/mL)
%M = porcentagem em massa final de metal,

N = numero de impregnacdes;

V

** No caso dos catalisadores dessa pesquisa, umgueea %M é 33% para todos eles,

P = volume poroso da alumina ().

CSI também sera constante e de valor igual a 0.G98R.



OBSERVACAOPara o catalisador bimetéalico é considerada tambéaacio massica
entre Ir e Ru. Desse modo, obtendo-se a conceatqagid equacdo (2), €SI em

termos de iridio e ruténio, respectivamente, é:
CSlir = 0.6554 x CSI ) (3
CSIRu =0.3446 x CSI (4)

3.1.5. Volume da solucao de impregnacao

A equacdao utilizada para o calculo do volume dacga de impregnacao foi:

vsi—- V.*N *Ms (5)

Onde:

VS| = volume da soluc&o de impregnacéoijcm

V

P = volume poroso da alumina (Sy);

N = namero de impregnacoes; Ms - massa seca da alumina (Q).

OBSERVACAONa prética, o VSI calculado pela relagdo (5) éigmo em 10% para
garantir que todo o suporte chegue ao ponto Umidseo acontece porque
experimentalmente é impossivel se realizar o piowto de impregnacdo sem perda
nenhuma de massa de solucéo. Portanto, o volunseldedo realmente preparado é

dado pela equacéo (7):
VSlea=1.1% VSI @)

3.1.6. Diluicdo

Aqui € a etapa em que se prepara a solucao impregpartindo-se da solucao
precursora; a proposito, todo o processo de diuigérealizado por Gravimetria.

Para se impregnar 45 gramas de suporte, forams@mes 120 mL (volume ja
corrigido) de solucédo impregnante para o catalisagoetalico. Dessa maneira, foram
misturados gravimetricamente 71,43 mL da solucde-rd@a cloreto de ruténio

hidratado, com uma densidade de 1,33192 3/é®03 mL da solucdo-mée de &cido
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hexacloroiridico, com uma densidade de 1,3433 Y/endigua destilada g.s.p 120 mL
com a quantidade necessaria de HCI para obter-aeaaiaez livre de 0,3 N.
Foi realizada uma diluicdo por meio de gravimetoa o intuito de se obter

resultados mais precisos, utilizando-se as duaascégs abaixo.

d = % ©)
Onde:
d - densidade da solucado (gfAm
M _ massa da solugéo (g);
V- volume da solucéo (mL).
CXV,=kxC,0V, ®)

Onde:

C. - concentracéo da solucdo precursora;
V.- volume da solugéo precursora;

C.- concentracdo da solucdo impregnante;

V.- volume final da solugdo impregnante;
k =1 para os catalisadores monometalwog = fracdo massica do metal na solucéo

impregnante (bimetalicos).

3.1.7. Impregnacao

O método empregado na preparacao do catalisatRu/AkOs; e Ir/Al,O3 foi o
da impregnacao incipiente, na qual o volume em etdpa € adicionado de maneira

lenta e cuidadosamente sob homogeneizacao constante
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Secagem

A alumina foi colocada na estufa a 383K por 12 fioeem média, a fim de se

retirar qualquer umidade presente e facilitar aaglat da solu¢cdo nos poros do suporte.

Figura 4 — Estufa para secagem e ativeoéaatalisador.

Vacuo

Foi realizado vacuo primario (£(ar) por 60 minutos, & temperatura ambiente,
a fim de se retirar o ar da alumina e facilitantrada da solucdo nos poros do suporte.

Contato suporte-solugao

Para o catalisador Ir-Ru/A&D; foi colocada uma massa de 44,7526 g de alumina
(esferoides) em um béquer de 250 mL. O béquerdimicado no sistema do Dimer
(Figura 5), possibilitando que particulas tivessema melhor absor¢do da solugéo
impregnante. Para cada etapa de impregnacéo lisada uma pipeta de 1000 pl e uma
balanca semi-analitica de precisdo 0,001 g, ongees®u cerca de 20,750 g da solucao
impregnante em cada etapa (d = 1,3125 Y/cque posteriormente foi gotejada gota a
gota no suporte.

Para o catalisador Ir/AD; foi colocada uma massa de 4,0020 g de alumina
(esferoides) em um béquer de 250 mL.
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Figura 5 — Dimer usado para homogeneizanmiabh em impregnacéo.

Véacuo pés-contato

Esse segundo vécuo primario €1@ar), também & temperatura ambiente e
durante 60 minutos, tem como finalidade, retirgpidamente a &gua da solucdo
(concentrada em HCI) e assim permitir uma melhgpetisdo do metal na superficie do
suporte.

Reducédo apds a impregnacgéo

Ao final de cada impregnacao o material foi redoadb H a uma temperatura
de 673K por 4 horas. As Figuras 6 e 7 ilustram passo.

Secagem estufa
Apé6s cada etapa de reducdo, o catalisador foi te@ashesma estufa (110 °C),

até que o processo de impregnacao fosse novanpictda.

Figura 6 — Forno para tratamento térmico.
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Figura 7 — Barquinha contendo o catalisador regéprégnado dentro do forno para

reducao sob §

3.2. Técnicas de caracterizacdo

Até o momento, apenas o catalisador bimetalicacéoacterizado no presente
trabalho, mas também néo se completando ainda ésddesterminagoes.

As caracterizacfes para 0 0s catalisadores forafizadas apos as sete (seis
para o Ruténio dos trabalhos anteriores) etapasndeegnacdo com o objetivo de
acompanhar a evolugéo da area especifica, do valienmeesoporos e sua distribuicéo.
Para as medidas destas propriedades texturaigoutde o método BET, através da
adsorcéao de N

3.2.1. Analise da area especifica

As areas especificas do suporte e do catalisacamfdeterminadas, além disso,
os precursores do suporte, Gibsita e Boehmita, éambveram a area especifica
apurada. Para tais analises, utilizou-se um apareliftodelo NOVA 1000 da
Quantachrome, conforme figura 8. Antecedendo astedamedidas de adsorgéo, uma
limpeza na superficie do material era efetuada Rdrativagdo, o aquecia-se a 473 K
por 2 h, sob vacuo primério (2®ar).

Os valores das areas superficiais especificas folatidos através da adsorcao
de N, realizada a temperatura do nitrogénio liquid®&°C e a 1 atm), segundo o
método desenvolvido por Brunauer et al. (1938).
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Figura 8 — Aparelho Quantachrome compreendendoeaBiagdes: a de tratamento a

esquerda; andlise a direita.

3.2.2. Volume e distribuicdo de poros

Medidas de volume e de distribuicdo do tamanhpades foram efetuadas para
0 suporte e para o catalisador. Para o primeifon ale se obter um suporte cada vez
mais padronizado e para que se compare com aiaeald catalisador preparado a
partir dele; ja para o catalisador, com 0 objets& acompanhar a evolucado destas
propriedades em funcdo do numero de impregnacdds &eor metdlico total. O
aparelho usado foi o modelo NOVA 1000 da Quantambro pertencente ao
LABCP/INPE, que utiliza o método estatico para wdetas medidas de volume de
nitrogénio adsorvido, a sua temperatura normabdeensacao.

Para poros com diametros acima de 20 nm, poragnglapenas o suporte foi
caracterizado. O aparelho usado foi o PoreMasteQuiantachrome, pertencente ao
LABCP/INPE, apresentado na figura abaixo. Seu nwétoohsiste em introduzir e
extrair, numa analise do tipo destrutiva, Hg liguitbs macroporos da amostra sob
baixas e alta pressdo, medindo-se os raios prerschsando-se o principio da Lei de
Kelvin para a adsorcao.
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Figura 9 — Porosimetro de mercurio.

A distribuicdo de poros pelo método BJH (micrmesoporos) e a distribuicdo
fornecida pelo Porosimetro de Hg (macroporos) fodeterminadas em forma de
gréficos, plotando-se pelo Excel suas curvas.

Ja para o célculo do volume poroso total, utilize as duas analises somando-

se 0s resultados.

3.2.3. Difratometria de Raios X — DRX

O equipamento utilizado foi o Difratbmetro de é%aiX da Panalytical modelo
X'Pert® Power, pertencente ao LABCP/INPE de S&o José aospes, a fim de se
analisar apenas os precursores do suporte e esigi@aios eles calcinados).

Tal analise tem por finalidade medir o grau dstalinidade de um determinado
sélido e usa como método base a Lei de Bragg manalamos cristalograficos. Tal
propriedade morfologica tem influéncia direta naog@ade da alumina, entdo seu
acompanhamento, desde os precursores até se obtgrode final calcinado, € de
extrema importancia para se medir a eficiénciardagdes de sintese e moldagem do
suporte. Isso se deve, dada a relevancia do suggmdeentar area superficial de micro e
mesoporos dentro do intervalo de 156/gn- 200 M/g, para uma melhor disperséo

metalica na impregnacao.
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3.2.4. Densidade real

Aqui a amostra caracterizada foi o suporte. A fienpédronizar sua sintese, €
importante sempre colher a maior quantidade de sddtdico-quimicos possiveis
referentes a esse componente.

Futuramente, ap0s as caracterizacbes de aredamet@rdo também realizados
analises de densidade dos catalisadores Ir-RD4Ad Ir/Al,O3, com o intuito de se
acompanhar a influéncia dos metais também na reapsgifica do catalisador.

O principio de funcionamento é simples: He gaso26 psi preenche a celinha
de amostragem, computando-se o volume total, amtseduzir o material soélido
poroso, ha outra purga e intrusdo de He também wiamgo o volume gasos; assim, a
diferenca de volume usado nas duas situacdes,cemespaco ocupado pela massa
inserida no equipamento. Tal processo € repetidovdees e assim a densidade real
(uma vez que o He consegue introduzir até os nmicogpdo solido, a precisdo das
medidas € alta) € a média dos valores computados.

O equipamento utilizado para a analise foi do nmdeélltrapyc da

Quantachrome Corporation, o qual € mostrado abaixo:

Figura 10 — Picndmetro de He.

3.2.5. Resisténcia mecanica

A resisténcia mecanica do suporte foi analisadadifamometro de tracao-
compressédo usado € do modelo AMETEK Chatillon.

Para a analise escolheu-se com o auxilio de unaa b particulas do suporte
gue apresentavam maior esfericidade (apenas comsiie a visualizagdo), como

aconselha a ASTM do equipamento.
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O material foi entdo submetido primeiramente a geraa 673K por 4 horas.
Uma a uma, as particulas foram sendo colocadaspwts do equipamento da Figura
11 para se realizar a compressao até a ruptura.

Os picos de carga recebidos por cada particulanferamputados e calculou-se
a resisténcia mecanica média alumina suporte, qotae um gréfico abordando a
distribuicdo de resisténcia pelos dados amostrais.

Figura 11 — Dinamdmetro.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Como mencionado no capitulo anterior, a preparagicatalisador Ru/AD;
foi realizada anteriormente ao inicio desse trabalontudo, seu escopo aborda uma
andlise também do monometélico a base de Ruténio.

Perante tal esclarecimento, serdo apresentados evglod resultados e
discussdes de todas as atividades e caracterizegdlemdas até o presente momento,
incluindo os dados do catalisador Ru@4.

4.1. Catalisador Ru/ALO3
Os dados abaixo sao referentes do trabalho desbi@to no segundo semestre
de 2016.

Soares Neto (2016) conseguiu preparar cerca ded@/cgtalisador Ru/AD; a
partir de um lote recebido de 70 g de alumina nadode pellets.
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Abaixo sera apresentada a caracterizacao destédatatalisador quanto ao teor

de metal, area especifica, volume de meso e mimspwolume de macroporos e area

metdlica.

Cabe ressaltar que o catalisador foi preparado etapas de impregnacao.

Tabela 1 - Evolucéo das propriedades texturaisnteiieaimpregnacéo do Ruténio.

Area

Impregnacdes Volume | Diametro| Porcentagem  Volume Volume
especifica| de Poros| médio de| aparente de | macroporoso* total**

(m2.g") | (cm’.g?) | poros (A)| metal (%) (cm’gh | (em’.g?h)

Alumina 173 0,30 64 - 0,16 0,46
12 imp. 145 0,25 64 7,30% 0,16 0,41
22 imp. 136 0,21 62 13,30% 0,14 0,35
32 imp. 120 0,18 60 21,37% 0,16 0,34
42 imp. 111 0,17 62 25,50% 0,11 0,28
52 imp. 105 0,16 60 28,78% 0,11 0,271
62 imp. 98 0,15 60 30,06% 0,09 0,24

Figura 12 — Evolucéo da area especifica em fungauichero de impregnacdes.
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Figura 13 — Evolucdo da mesoporosidade em funcamiohero de impregnacoes.
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Figura 14 — Evoluc&o do volume de mesoporos emafudg numero de impregnacoes.
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Figura 15 — Evolucédo da meso e macroporosidadeisgii® do numero de

impregnacodes.
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Tabela 2 - Evolucdo da area metalica durante aeigmaicdo do Ruténio/Quimissorcao

de CO.
Impregnacdes| Volume de CO Area metalica Diametro Disperséao
quimissorvido (m>.g*Y) médio de (%)
(uL) Particula
(A)

1 509 4.39 77.7 17.17
2 676 7.05 87.93 15.2
3 939 8.74 100.54 13.3
4

5

6 1185 9.25 158.23 8.43

Figura 16 — Evolucéo do volume de quimissorcédo @ee@ funcdo do numero de

impregnacodes.
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Figura 18 — Evolucéo do diametro de particula neg&@m funcdo do niumero de

impregnacodes.

180

Diametro de

160+

i

'

o
1

1204

Dp (Angstrons)

100+

80

1 2 3 4 5 6
Impregnacgées

Figura 19 — Evolucéo da dispersao metalica em tudg&numero de impregnacoes.
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4.2. Suporte Alumina

Abaixo seguem os resultados e discussfes pertinepianto as analises do
suporte e seus precursores: Gibsita e Boehmita.

As Figuras 20, 21 e 22 apresentam os resultades@ee no Difratbmetro de
Raios-X, confirmando as fases da alumina que cagleupsor e 0 proprio suporte se
constituem. Além disso, podemos perceber diferengaspicos do DRX: a Gibsita
usada (sintetizada muito bem, ja que se mostramatite cristalizada) é a responsavel
por aumentar a cristalinidade do suporte final (sspectro apresenta bandas mais
largas, indicando arranjo amorfo de cristalites)a@io mais cristalino o suporte final a

porosidade é mais acentuada na faixa de micro epuoess, 0 que € mais interessante
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para a dispersdo metalica do catalisador (contritmuipara uma maior atividade

catalitica).

Figura 20- DRX para o "Catapal A" (precursor Boehmita caldma
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Figura 21- DRX para o precursor Gibsita calcinado.
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Figura 22 — DRX para o suporte calcinado.
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Tabela 3 - Dados de area superficial e volume jpodossuporte e seus precursores.

Caracterizacoes

Volume poroso

Volume poroso

Area Superficial (micro e total (micro, meso
m2/ mesoporos: BJH)| + macro poros)
Analitos Raio poroso [A] [cm¥/q] [cm¥/q]
Gibsita* 123 m?3/g Macroporos: nao
Médio: 28.1 A 0.213 cnilg analisado
Boehmita* 226 ma3/g Macroporos: ndo
Médio: 34.7 A 0.415 cnilg analisado
Suporte alumina 170 m2/g 0.291 cnilg
esferoides +0.064 cnig
[59,84] um Médio: 32.1 A 0.291 cnilg Total: 0.355 criyg*

*Granulometria inferior a 38 pnt; “Wet-point”: 0.352 cnig.
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Como se observa acima, o “wet-point” e o valor|tol& porosidade para o
suporte sdo muito proximos, evidenciando a preaisdarimeiro processo (pratico), e a
vantagem em se realizar a impregnacao pelo métaifmeante, ja que os poros sao bem
preenchidos sem muita perda de massa de solucé@egnamte.

A tabela a seguir mostra os valores obtidos nereghétacédo do volume poroso

experimentalmente do suporte utilizado nos catddisss Ir/AbOs e Ir-Ru/AkOs.

Tabela 4 - Valores experimentais para o calculbaga-point” do suporte ADs.

Numero da Massa de suporte [g] Volume de HO Volume poroso

amostra impregnado [mL] [cm¥/g]

1 5.37811 1.910 0.355

2 5.41317 1.850 0.342

3 5.28645 1.845 0.349

4 5.22303 1.885 0.361

S 5.31678 1.870 0.352
MEDIA = 5.31818 = 1.872 = 0.352

Como se pbde notar na Tabela 3, as propriedagtsdis do suporte final séo
influenciadas pelas propriedades de seus precsrsts®o € intuitivo. Mesmo que,
como mostrado no Capitulo anterior, para a moldagemsuporte, a Boehmita
adicionada componha apenas 20% em massa da mistakaela atua diretamente
alterando as caracteristicas até morfolégicas thait@i Tal fato resulta em uma éarea
superficial final tendo um valor médio entre asadrdos seus precursores; tal padréo
pode ser observado também para a porosidade.

Tendo-se feito as comparacfes acima, vale agoesagar as caracterizacoes
faltantes do suporte esferoidizado, as quais teffunéimcia nas propriedades fisico-
guimicas finais dos catalisadores.

Considerando a Figura 23, é possivel notar quéxa t&® macroporosidade se
encontra em poros com diametro um pouco maior 08 &ngstrons. A distribuicdo na
faixa de 200 a 100 angstrons engloba a mesopodesi@Gaficamente, isso representa,
pela diferenca dos valores da ordenada, um voluemmatroporos aproximadamente
0.064 cni/g.
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J& na Figura 25 é apresentada a distribuicdo detémesia mecéanica das
particulas analisadas de suporte, a qual € satisfa sua influéncia no catalisador final
sera testada futuramente nos testes de perforndangepulsor; o importante € ter em
mente que a resisténcia do catalisador final é&minda resisténcia do suporte. E
imprescindivel ressaltar também que o resultadoiondel resisténcia apresentado em
vermelho na Figura é valido, pois se percebe quowiar populacdo de particulas se
encontra justamente na faixa de 3 a 7N.

Figura 23- Distribuigéo da porosidade do suporte alumina.
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Figura 24- Distribuicdo das cargas maximas (resisténcia)rsagas em
Newtons por cada particula de suporte.
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Para se completar as caracterizacdes do suportdéma se determinou a
densidade real do suporte (uma vez que o He tantbésegue preencher os vazios da
amostra a ser analisada). Assim, analisou-se unm@steande suporte alumina de
esfericidade entre 59 e 84 um, de massa 1.7954agrambhtendo-se uma densidade
média de 3.0465 g/cin

A figura 25 apresenta o relatorio de analise a@rmicado.

Figura 25 — Dados experimentais fornecidos peladietro de He da Quantachrome

Ultrapyc.
Run Data
RUN VOLUME (cc) DENSITY (g/cc)
K 0.5209 3.4468
2 0.5614 3.1979
3 0.5788 3.1017
4 0.5859 3.0645
5 0.5883 3.0519
6 0.5894 3.0460
7 0.5895 3.0457
8 0.5896 3.0452
9 0.5887 3.0498
10 0.5895 3.0458

——————— —————————————————————— ———————————— —— —————— -

4 3. Catalisador Ir-Ru/Al,O3

Como ja mencionado antes, os catalisadores pmbakizio decorrer desse
trabalho tém, assumindo a idealidade, 33% em nmemdarmos metalicos. Dito isso, é
intuitivo se pensar que para cada grama de alumiser impregnada, 33% da massa
total de catalisador obtido (1.000 g +,M) representa a massa de metal inserida; assim

temos:

Mmetal
0.33 = (1.000+ Mmetal) Meta = 0.49254 g/@umina

A finalidade era impregnar 45 gramas de alumimsgsd maneira a massa de

metal a ser inserida € dada pela multiplicacao:
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Mmetal = 45.000 QajuminaX 0.49254 g/gumina Mmetal = 22.1643 g

Como explorado no item 3.1.3. do Capitulo anterocatalisador bimetalico
respeita uma propor¢cao massica entre seus metwistamtes, a partir da qual escreve-
se:

Miridio = 0.6554 X 22.1643 = 14.5226 g ; riMnio= 0.3446 x 22.1643 = 7.6378 g

4.3.1. Preparacdo das solucdes precursoras

Assim, por viabilidade pratica, preparou-se 10@J0de solucdo precursora de
Iridio e 50,0 mL de solucdo de Ruténio, dissolveseloespectivamente, as seguintes

massas.

» 51.8422 g de sal de Iridio §HCle.XH20) a ~ 40.5 %m/m em termos do
constituinte Ir; dissolveu-se entdo 21,82169 g detamlridio. Assim, a
concentracdo da solucdo-mée, em termos do met&l, & 0.21822 g/mL
(densidade = 1.33192 g/mL).

e 27.6700 g de sal de Ruténio (Re)Ch ~ 39 %m/m em termos do constituinte
Ru; dissolveu-se entdo 10.2379 g de metal Rut&ssim, a concentracdo da
solugcdo-mée, em termos do metal, g € 0.20476 g/mL (densidade = 1.3433
g/mL).

Ambas as solucbes precursoras devem apresentard@.3didez livre, a qual
contribui para a solubilizacdo dos sais. Parafealytilizado HCI a 12.063 eq:t.com
densidade de 1.19 Kg/L, procedendo-se a diluicadH@b diretamente nos Baldes

volumétricos:

e 12.063xV=0.3x50.0 ==V =1.24 mL (para a solugcdo de Ruténio)
e 12.063xV=0.3x100.0 == V =2.49 mL (para a solucéo de Iridio)

4.3.2. Preparacao da solucao impregnante

Toda a preparacéo foi realizada por gravimetrimmade se aumentar a exatidao.
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O intuito é impregnar 45,000 g de.®; & 0,355 crifg de volume poroso.

Portanto, pela equacéo (5) e (7), tem-se:
VSI = 45.000x 7 x0.355 = 111.825 ML wemp VSIreal = 1.10x 111.825 = 120 mL
VSI para cada impregnacao = VSI /7 = 15.975 mL

A solugcdo impregnante foi preparada misturandochsc8es precursoras do

item 4.3.1. Desse modo, seguem abaixo os calcalastal preparacao:
Diluicdo: equacao (9)

 0.21822x V|, = 0.6554x 0.1982 x 120 = \E 71.43 ML
* 0.21822x Vgry = 0.3446x 0.1982 x 120 = RYV=40.03 ML

Considerando a solucdo precursora de Iridio, d331B2 g/cm, a solucéo

precursora de Ruténio, d = 1.3433 g/mL e a equ@)atem-se:

Msolugao de = 95.1390 ¢
Msolugéo de Ri= 93.7723 ¢

Portanto, para se completar 120 mL deve ser adidmn20 — (40.03 +
71.43) = 8.54 mL de HO e HCI.

Acidez livre de 0.3 N

50.0 mL ------ 1.25 e HCI concentrado
8.54 mL ----- X X =0.210 mL

Pela equacao (8) e usand@ydk 1.19 g/cm) wmp Myci = 0.1250 g

Vagua = 8.54 mL — 0.105 mL = 8.435 My  sqi3= 8.435 ¢
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Tabela 5 - Massas para o preparo da solucao imgmegdo catalisador bimetalico.

VALORES PESADOS:

Mesolucdo de Ir= 95.1549 g

Msolugio de Rv= 94.11179
Muc) = 0.2618 g
Magua= 8.3147 ¢

4.3.3. Concentracdo e densidade da solucdo impregna

Pela equacédo (8), calcula-se o volume total deunaistsolucdo impregnante

final):

: 5.15 54.
V=283147 + 2222 4 20 2T 12026 mL

1.19 1.33192 1.3433

Densidade

d= 8.3147+0.2618+95.1549+ 54.1117 _ 1.3125 glent
120.26
Concentragao:
95.1549

mx 0.21822 =Cx120.26

Clr =0.12964 g/mL

54.1117

mx 0.20476 = Cx120.26

Clr =0.0686 g/mL

4.3.4. Acompanhamento das impregnagdes por gravanuet catalisador Ir-Ru/ADs

Como ja discutido, as etapas de impregnacao foeatizadas por meio de
gravimetria com o intuito de se obter resultadosmpeecisos. Pode-se ver na Tabela 6

abaixo, este catalisador apresentou um teor met&ligto proximo do esperado.
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Tabela 6 - Analise Gravimétrica Ir-Rukifls.

12 28 32 42 54 62 74
Massa ALO; | 45.000 g| 44.6105 g| 44.4445§ 44.3357 ¢4.1508 g| 43.9478 g| *43.884 ¢
Massa 20.999 g| 20.724g| 205859 20.769F 20.540g 20.338g 203555
Impregnacao
Massa metal | 3.1337 g| 6.5165g| 9.5664d 12.7927|dl6.1574 g| 19.1668 g| _22.22 g
Massa 48.1337| 51.127g| 54.0109¢g 57.1284/60.3082 g| 63.1146 g| _66.104 g
catalisador g
% metalpprente | 6.51 % 12.47 % 17.71 % 22.20 % 26.80 % 30.13% B&K3
% metaltgorica | 6.57 % 12.34 % 17.43 % 21.98 % 26.10 % 29.68§ % (B&O

*A massa final de alumina é menor que 45g porquarda cada etapa foi

retirada uma massa de catalisador para analised€BET).

**Qs valores sublinhados séo os finais para o isaidbr.

4.3.5. Evolucao das propriedades texturais

A seguir sdo apresentados tabelas e graficos queteen analisar e comparar a

area superficial e porosidade do catalisador deramrocesso de impregnacao.

Tabela 7 - Acompanhamento das propriedades testdoacatalisador bimetalico.

Impregnacbes Area Volume | Diametro| Porcentagem
especifica| de Poros| médio de| aparente de
(m2.d") | (cm’.g") | poros (A)| metal (%)
Alumina 170 0.291 64 -
12 imp. 159 0.261 63 6.51 %
22 imp. 149 0.237 62 12.47 %
32 imp. 145 0.224 61 17.71 %
43 imp. 123 0.190 61 22.20 %
52 imp. 114 0.176 62 26.80 %
62 imp. 112 0.167 60 30.13 %
72 imp. 99 0.151 62 33.39 %
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Figura 26 — Evolucao da &rea especifica em fungauichero de impregnacoes.
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Figura 27 — Evolucao do volume de mesoporos emafudg nimero de impregnacoes.
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4.4. Catalisador Ir/Al,O3
Serdo apresentados os célculos referentes ao pragaolucao impregnante de

Iridio para seu catalisador metdlico, visto queetspas de impregnacdo e todas as

caracterizagOes referentes a elas estdo em anadament
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Vale ressaltar novamente que toda a preparacaedbrada por gravimetria a

fim de se aumentar a exatidao.

4.4.1. Preparo da solucdo impregnante

O intuito é impregnar 4,000 g de AI203 a 0,355 @gn@¢é volume poroso.

Portanto, pela equacao (5) e (7), tem-se:
VSI = 4.000x 7 x0.355 = 9.94 mL — VSIreal = 1.10x 9.94 = 11 mL
VSI para cada impregnag¢ao = VSI /7 = 1.42 mL

A solucao impregnante foi prepara diluindo-se aigd precursora de sal de

Iridio do item_4.3.1. Desse modo, seguem abaixcatizilos para tal preparacao:

Diluicdo: equacéo (9)
0.21822x Vi; =11x0.1982 wemp Y= 10.0mL

Considerando a solucéo precursora de Iridio, 33182 g/cm3 e a equacéao (8),
tem-se:
Msolugao-mae= 13.3060 ¢

Portanto, para se completar 11 mL deve ser adidgomhanL. de HO e HCI.

Acidez livre de 0.3 N

50.0 mL ------ 1.25 nde HCI concentrado
1.0 mL ----- X x =0.025 mL

Pela equacao (8) e usandgyc: 1.19 g/cml =mp e = 0.0298 g
Vagua=1mL—-0.025mL =0.975 mes ;= 0.975¢g

Tabela 8 - Massas para o preparo da solucao imgmégdo catalisador Ir/ADs.

VALORES PESADOS:
Msolugao-mae= 13.3081 g
Myc) = 0.0404 g
méqu; = (0.9583 g
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4.4.2. Concentracdo e densidade da solucdo impregna

Pela equacédo (8), calcula-se o volume total deunaistsolugcdo impregnante

final):
0.0404 _ 13.3081
V =0.9563 + + = 10.9834 mL
1.19 1.33192
Densidade
0.9583+0.0404+13.3081
d= oA = 1.3025 glcn?
10.9842
Concentragao:
13.3081 0.21822 = (Cx10.9842
133192 B

Clr =0.19851 g/mL

Os resultados da evolucdo da area especifica sommp@regnacdes que se

sucedem estao sendo colhidos e serdo apresentadabalhos futuros.
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5. CONCLUSAO

A preparacdo dos catalisadores de b@Ale Ir-Ru/ALO; serdo Uteis para o
desenvolvimento das atividades futuras previstaplawo de trabalho deste projeto de
Iniciacdo Cientifica: realizacdo de testes cataléti avaliacdo e comparacdo dos
resultados de outros catalisadores obtidos.

O método de impregnacdo por gravimetria utilizarsgte impregnacdes se
mostrou muito eficiente, gerando um teor metéligixi;no ao esperado.

O ataque acido aos catalisadores devido ao acilddigto, estudado em
trabalhos de Iniciacdo anteriores, ndo ocorreugyé a acidez livre 0.3 eg/L nas
solugdes impregnantes € considerada étima.

Com o término da producdo destes catalisadoresselaies do catalisador
monometalico de Ruténio produzidos anteriormenfssivel realizar o carregamento

dos propulsores de 5N e 400N.

Trabalhos futuros

i.  Caracteriza¢Bes quimicas do catalisador Ir-R@AI
ii.  Término da preparacao e caracterizagdo completaod@metalico Ir/AJO3;
iii. Realizacdo de testes de desempenho catalitico;

iv. Elaborac&o de publicacdes relativas a resultadibsosh
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