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SINTESE E CARACTERIZACAO DE ALUMINAS E
ALUMINAS MODIFICADAS PARA USO COMO SUPORTE
DE CATALISADORES NA PROPULSAO DE SATELITES E

NO CONTROLE AMBIENTAL

RESUMO

O o6xido de aluminio €é amplamente utilizado na catalise como
suporte para catalisadores. Por conferir caracteristicas desejaveis a estes,
a alumina esta presente em diversos processos, que vdo desde processos
industriais, até sistemas de propulsdo de satélites. O Brasil até pouco
tempo ndo possuia um suporte com tecnologia nacional para o catalisador
iridio utilizado na reacdo de decomposi¢cdo da hidrazina, a qual ¢
empregada em manobras de controle de drbita e atitude de satélites,
tendo que recorrer a tecnologia norte-americana. O grupo de catalise do
LCP/INPE desenvolveu uma alumina com caracteristicas semelhantes
aquelas do material americano, e com os conhecimentos adquiridos, se
propds a desenvolver um suporte modificado, visando melhorias nesta
reacdo catalitica. O objetivo deste trabalho sera a sintese de um novo
suporte de alumina para o catalisador iridio, através da adicdo do 6xido

de nidbio na matriz deste suporte.

1 - INTRODUCAO

Alumina é o nome usual dado aos diversos tipos de 6xidos de

aluminio (Al,O3) obtidos ap6s a desidratacdo de seus hidréxidos. Os



hidroxidos precursores sdo classificados de acordo com a estrutura
cristalina de suas moléculas. Os tri-hidréoxidos AI(OH)3; sdo encontrados
na natureza e sdo denominados gibsita, bayerita e nordstrandita. J& os
mono-hidréxidos AIO(OH) ndo existem naturalmente e sdo a boemita,
didspora e a pseudoboemita. Esta classificacdo segue a nomenclatura
alema,

A alumina possui 7 fases de transi¢do que sdo: Chi (), Delta (9),
Eta (n), Gama (y), Kapa (x), Rho (p) e Teta (0) e uma fase estavel
denominada alfa (a). Este composto estavel é obtido de todos os tipos de
hidroxidos de aluminio apds tratamento térmico a temperaturas acima de
1000°C™,

A alumina possui as caracteristicas mais adequadas para servir
como suporte para os catalisadores e, portanto, é amplamente utilizada
com este fim na catalise. Diversos trabalhos na literatura mostram que
propriedades texturais, tais como porosidade e é&rea especifica, e
propriedades mecanicas como resisténcia a compressao sdo importantes
para obtencdo de um bom suporte para catalisador.

Desde o0s anos 60, a decomposi¢gdo da hidrazina em
micropropulsores é realizada utilizando-se catalisadores iridio/alumina.
No caso da decomposicao da hidrazina para fins propulsivos, os suportes
Al,03 devem ter além destas caracteristicas, uma grande resisténcia
térmica, pois os catalisadores sdo submetidos a grandes variacfes de
temperatura em um curto periodo de tempo.

Com o intuito de melhorar estas propriedades tdo importantes, foi
iniciada a investigacdo e desenvolvimento de um novo suporte
modificado de alumina-nidbia através da adicdo do elemento ni6bio na
matriz deste suporte. Espera-se que esta adicdo melhore o desempenho
do catalisador na reacdo de decomposicdo do monopropelente, pois a
nidbia, o 6xido de nidbio, possui caracteristicas acidas que aumentam a
acidez de Lewis®, possivelmente promovendo uma melhora na reacédo

catalitica de decomposicdo da hidrazina, composto semelhante a aménia



que possui caracteristicas basicas. Além disso, o niobio vem sendo cada
vez mais utilizado por sua grande resisténcia térmica em ligas metalicas
empregadas em motores de jatos e subconjuntos de foguetes.

Serdo empregadas duas metodologias de sintese para a preparacao
destes novos catalisadores Ir/Al,03-Nb,Os que sdo: mistura fisica e
impregnacdo. Na mistura fisica, o niobio é adicionado ao suporte atraveés
da mistura de gibsita e 6xido de nidbio ap06s tratamento hidrotérmico em
um misturador. Ja na impregnacdo, uma solucdo de pentacloreto de
niébio é colocada em contato com o suporte de alumina até total
evaporacdo do solvente. Esta Gltima metodologia visa avaliar os efeitos
na dispersdo do nidbio sobre a superficie do suporte.

As caracteristicas dos suportes assim obtidos foram analisadas por
diversas técnicas de analise como, por exemplo, volumetria de N, e Hg,
difratometria de raios-X, microscopia eletronica de varredura,
dinamometria e picnometria a He.

O objetivo deste trabalho é a obtencdo de um suporte modificado
de alumina pela nidbia pela metodologia de sintese por mistura fisica e
suas caracterizacOes pelas técnicas ja citadas.

2 - MATERIAIS E METODOS

2.1 - Sintese dos suportes Al,03-Nb,Os por mistura fisica.

A rota utilizada para a sintese do suporte pela metodologia da
mistura fisica segue o fluxograma apresentado na figura 1 que sera

descrita detalhadamente a seguir.



Reagentes de partida

Boemita Gibsi » T
Pseudoboemita 1ol Oxido de nidbio

( Mistura dos dois componcntcs)

i

Autoclavagem

v

Filtragao e secagem

(Disporsﬁo com agente pcpiizantc]

Pellets cilindricos

[Paniculas esferoidizadas]

v

[Tratamcmo térmico (calcinuqéu))

Figura 1 — Fluxograma das etapas de sintese do suporte por

mistura fisica.

2.1.1 - Sintese do hidréxido precursor.

A sintese do hidroxido de aluminio precursor AIO(OH) é obtida
pela reacdo de cloreto de aluminio hexa-hidratado (AICI3.6H,0) com
hidroxido de so6dio (NaOH) em quantidades estequiométricas e com
controle de temperatura, pH e agitacdo mecénica. Desta reacdo obteve-
se um solido branco de aspecto arenoso.

O produto foi filtrado ainda quente (60°C) a vacuo e lavado em um
funil de Buchner com 6L de H,O destilada quente (aproximadamente
80°C) recolhendo aliquotas da lavagem a cada 2L para posterior anélise e
leitura de pH.

Apo6s a lavagem, assegurou-se a retirada de todo o liquido de
lavagem do filtrado e este foi secado em estufa a 50°C por cerca de 12
horas. A seguir selecionou-se granulometricamente o material em peneira

com abertura de malha de 0,150mm.



2.1.2 - Sintese da gibsita.

Para a sintese da gibsita foi utilizada uma variacdo do processo
Bayer. Esta reacdo procede-se com a temperatura controlada por um
banho termostéatico a 75°C sob agitacdo mecanica constante de 600 rpm e
adicdo de um agente precipitante (diéxido de carbono - CO;). O fim
desta reacdo é determinado quando se atinge o pH de 10,8 que é ideal
para a formacdo de cristais bem definidos e obtencdo de um maior
rendimento. Neste pH observa-se a precipitacdo do sélido branco que é
filtrado e lavado até a eliminagdo de ions remanescentes de sddio por ele
ser um contaminante do produto.

Esta sintese fornece cerca de 80g de material seco.

Selecionou-se o solido granulometricamente em peneiras com
abertura de malhas de 0,073mm, 0,045mm e 0,038mm antes do seu uso

na proxima etapa.

2.1.3 — Autoclavagem.

O Oxido de ni6bio precursor HY-340, gentilmente cedido pela
Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineracdo (CBMM), é submetido
a acdo de uma solucdo de &cido oxalico e transferido para uma autoclave
de 180mL. A gibsita é misturada com uma solucdo de &cido nitrico e
colocada em uma autoclave de 670mL. Estas foram colocadas em estufa a
uma temperatura de 170°C por 4 horas, gerando uma alta pressdo sobre
0s materiais. Ap6s o término do processo, filtrou-se os solidos,
seguindo-se secagem em estufa a 50°C por 24 horas.

2.1.4 - Moldagem, esferoidizacao e calcinagéo.

O oOxido de nidbio e a gibsita ja& autoclavados foram colocados em

um misturador tipo V da marca Treu de capacidade 4/2L por 20 minutos.



As misturas desses materiais foram realizadas com diferentes teores
massa/massa (10%, 20% e 30%) de 6xido de nidbio em gibsita.

Cada mistura de sélidos foi colocada em um moinho com almofariz
e pistilo da marca Marconi modelo MA 590 e foi utilizado um agente
peptizante (solucdo de clorohidréxido de aluminio) para conferir uma
maior homogeneizacdo da mistura. ApOs esta etapa, a mistura destes
solidos foi transferida para uma extrusora de acrilico com 14cm de
comprimento para produzir pellets cilindricos de diametro 0,6mm. Estes
pellets foram secados em estufa a 50°C por 24 horas e quebrados em
peneiras com abertura de malhas de 1mm e 0,50mm.

As particulas com granulometria intermediaria foram submetidas
ao processo de esferoidizagcdo por atrito ao ar a fim de se obter particulas
mais esféricas para uma maior acomodagdo destas no propulsor.

ApoOs esta etapa, as particulas ja esferoidizadas foram submetidas a
calcinacdo a 600°C durante um periodo de 5 horas e posteriores

caracterizacdes.
2.2 - Sintese dos suportes Al,O3-Nb,Os por impregnacao.
A rota utilizada para a preparacdo do suporte pela metodologia da

impregnacédo segue o fluxograma apresentado na figura 2 e seré discutida

a sequir.
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Figura 2 — Fluxograma das etapas de sintese por impregnacéo.

2.2.1 — Sintese da gibsita.

A gibsita utilizada foi sintetizada segundo a metodologia descrita

no item 2.1.2.

2.2.2 — Autoclavagem.

A gibsita e uma boemita comercial (Catapal-A) foram colocadas
em um misturador tipo V da marca Treu com capacidade 4/2L por 20
minutos. Apos esta etapa, esta mistura foi submetida a acdo de uma
solucdo de acido nitrico e transferida para uma autoclave de 670mL. Esta
foi colocada em uma estufa a 170°C por 4 horas. Ap6s o término do

processo, filtrou-se e secou-se em estufa a 50°C por 24 horas.



2.2.3 — Moldagem, esferoidizacéo e calcinacéao.

A mistura de solidos ja autoclavada foi transferida para um moinho
com almofariz e pistilo da marca Marconi modelo MA 590 e foi utilizado
um agente peptizante (solugdo de acido acético) para conferir uma maior
homogeneizacdo desta mistura. Ao término do processo, o solido foi
transferido para uma extrusora de acrilico com 14cm de comprimento
para produzir pellets cilindricos de diametro de 0,6mm. Estes pellets
foram secos em estufa a 50°C por 24 horas e quebrados em peneiras com
abertura de malhas de 1mm e 0,50mm.

As particulas com granulometria intermediaria foram submetidas
ao processo de esferoidizacdo por atrito ao ar.

ApOs esta etapa, as particulas ja esferoidizadas foram submetidas a
calcinacdo a 600°C durante um periodo de 5 horas.

2.2.4 — Impregnacdo com solucdo de NbCls e calcinacdo.

O suporte alumina foi impregnado com uma solucao alcodlica de
NbCls. Para isto, adicionou-se a alumina em um baldo do evaporador
rotativo da marca Marconi modelo MA120, cerca de 9,60mL da solucéo
alcoolica de pentacloreto de niébio e 470,4mL de etanol, para que ao
final obtenha-se um suporte Nb,Os-Al,O3 com teor de 10% em massa de
nidbia. Foram preparados dois suportes com tempos de contato distintos,
de 1 hora e de 18 horas, com a solucdo. Apos este periodo, o meio foi
aquecido a 60°C sob vacuo até a quase secura da alumina impregnada. A
seguir o material foi secado em estufa a 50°C por 12 horas. Terminando
esta etapa, o suporte impregnado sofreu tratamento térmico a 600°C por

5 horas e encaminhado para caracterizagdes.



2.3 — Caracterizacdo dos suportes Al;03-Nb;Os.

As caracteristicas dos materiais e suas composicdes estdo sendo
determinadas por difratometria de raios-X (DRX), volumetria de
nitrogénio pelo método BET, volumetria de mercurio (Hg), microscopia
eletronica de varredura (MEV), dinamometria, picnometria a hélio e

espectrometria de emissdo atomica (ICP-AES).

2.3.1 — Difratometria de raios-X (DRX).

Difratometria de raios-X (DRX) é uma técnica onde a amostra
recebe um feixe de raios-X de comprimento de onda conhecido. Estes
raios-X sdo gerados quando uma particula de alta energia, geralmente um
elétron, é desacelerada rapidamente. Quando os atomos do composto
blogueiam estes feixes, ocorre o fendmeno da difracdo. Através do
angulo de difracdo (theta) é possivel calcular por meio da Lei de Bragg,
a distdncia entre os &tomos no cristal e assim descobrir sua estrutura

cristalina. A figura 3 ilustra a difragdo de raios-X.
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Figura 3 — Fendmeno da difracdo de raios-X.

A equacdo da lei de Bragg é apresentada a seguir:



nA = 2d senb (1)
em que:
n — numero inteiro;
A — comprimento de onda da radiagéo incidente;
d — distancia entre os planos atémicos;

6 — angulo de incidéncia.

Cada material possui um angulo de difracdo diferente o que torna
possivel a determinagdo de sua constituicdo. Materiais bastante
cristalinos refletem melhor os feixes de raios-X, produzindo picos bem
definidos e com intensidades maiores no difratograma, que é um grafico
obtido quando se plota o angulo 2 thetas em relacdo a intensidade. Ja
materiais amorfos, pouco cristalinos ou com dimensdo inferior a 1A
geram picos com bases mais largas e intensidades mais baixas por esta
técnica.

O equipamento utilizado foi um difratdmetro de raios-X da marca
Phillips modelo PW1830. As condi¢cdes estabelecidas para a obtencéo
dos difratogramas foram: radiacdo CuKa obtida em 40 kV com corrente
de filamento em 25A, varredura com passo angular de 0,05° nos

intervalos de medig¢ao de 5° <260 < 80°.

2.3.2 — Volumetria de N,.

As areas especificas dos materiais foram obtidas pelo método
Brunauer, Emmett e Teller (BET), que é baseado na determinacdo das
isotermas de adsorcdo e dessorcdo das moléculas de nitrogénio e sua
pressdao parcial, a partir de uma monocamada do gas adsorvido na
superficie externa e nos poros das particulas. A pressdo de nitrogénio é
variada e o volume adsorvido fisicamente do gas é acompanhado,

obtendo-se assim as isotermas de adsorcédo e dessorcdo deste gas.
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Para se determinar a distribuicdo porosa foi utilizado o método
Barret, Joyner e Halenda (BJH). Neste caso, o processo de adsorcédo de
nitrogénio prossegue até a formacdo de multicamadas moleculares, sendo
primeiramente preenchidos os poros de tamanhos menores até o
preenchimento total dos poros variando-se a pressdo do gé&s. Todos o0s
calculos foram realizados pelo préprio software do equipamento da

marca Quantachrome modelo Nova 1000.
2.3.3 — Picnometria a hélio.

Para a determinacdo da densidade real dos suportes modificados
utilizou-se a técnica da picnometria a He. A densidade ou massa
especifica é definida como a razdo entre a massa e o volume ocupado
pelo material. Através dos métodos usuais ndo é possivel encontrar o
valor real desta grandeza, pois no calculo de volume sdo incluidos os
espacos vazios ou poros deste solido, sendo denominada densidade
aparente. Nesta técnica utiliza-se o hélio, pois além deste ser um gas
inerte, ele penetra facilmente nos poros do material, devido ao pequeno
tamanho de seu atomo.

O picnébmetro a hélio consiste em duas camaras de volumes
conhecidos, a caAmara da amostra e uma camara de expansdo ligada por
uma valvula de expansdo. A cadmara da amostra € entdo pressurizada ate
uma pressdo Pl e a valvula de expansdo é aberta repetidas vezes,
ocorrendo um abaixamento para uma pressdao P2. O volume da amostra

pode entdo ser calculado pela seguinte equacao:

V. 2
V:VCEE_PI @)

ﬁ—l

em que:
V — volume da amostra;

Vel — Volume da camara da amostra;
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Ve — volume da cdmara de expanséo.

O calculo de densidade real foi feito pelo préprio equipamento da

marca Quantachrome modelo Ultrapyc 1200e.
2.3.4 — Volumetria de mercurio.

A técnica de volumetria de Hg tem como objetivo a determinacao
do volume e da distribuicdo de poros de um material. De acordo com a
classificacdo adotada pela ITUPAC, estes poros sdo classificados por seus
diametros médios. O porosimetro é um equipamento projetado para
aplicar uma pressdo controlada de mercario sobre a amostra e registrar o
volume de penetracdo nos poros. O aumento gradativo da presséo
provoca a penetracdo do mercurio em poros de didametro cada vez menor
até se atingir o limite do equipamento (até aproximadamente 64A). O
equipamento utilizado foi um porosimetro de mercdrio da marca

Quantachrome modelo PoreMaster GT.
2.3.5 — Espectrometria de emissdo atémica (ICP-AES).

A espectrometria de emissdo atdmica é uma técnica utilizada para
determinacdo quantitativa de metais. O principio fundamental desta
técnica consiste na ionizacdo dos elementos analisados pelo plasma
indutivo do gas argdnio. Durante este processo, a luz emitida é filtrada e
separada por regido do espectro. Cada regido estd relacionada a uma
transicdo eletronica e as intensidades luminosas sdo medidas, sendo
proporcionais a concentracdo do elemento. Esta analise foi efetuada em
um espectrometro 6ptico de emissdo atbmica com plasma indutivamente
acoplado (ICP-AES radial) da marca Spectro modelo Arcos — SOP. Foi
utilizado um comprimento de onda para niobio de 309,718nm.
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2.3.6 — Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) é uma técnica
importante para se analisar as caracteristicas morfologicas dos materiais.
O equipamento utilizado foi um microscépio eletrénico de varredura da
marca JEOL modelo JMS 5310.

2.3.7 — Dinamometria.

Esta técnica consiste em submeter os “pellets” esferoidizados de
alumina a compressdao por um émbolo, com taxa aproximadamente
constante de aumento de carga até a ruptura do mesmo. Por se tratar de
uma particula esferoidizada, a forca aplicada neste ensaio é dada em
unidades de forga (N, kgf etc.). A metodologia conduzida nesta andlise €
baseada na norma ASTM D4179-01 denominada “Standard Test Method
for Single Pellet Crush Strength of Formed Catalyst Shapes”. O
equipamento utilizado é um dinamo6metro da marca Chatillon, modelo
DFIS-50.

3 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Os materiais obtidos através da metodologia da mistura fisica
foram denominados de acordo com o teor percentual em massa de Oxido
de nidbio, sendo M10AINbE/11, M20AINDbE/11 e M3O0AINDbE/11 os
suportes com 10%, 20% e 30% respectivamente. Os suportes obtidos por
impregnacdo foram denominados adotando-se o critério do tempo de
contato com a solugdo de pentacloreto de nidbio e de teor de nidbio,
sendo eles I10AINDbE-01 e I10AINDbE-18 o0s suportes com tempo de

contato de 1 hora e 18 horas respectivamente e teor de nidbia de 10%.
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3.1 — Caracterizagdo dos suportes por mistura fisica.

Os suportes alumina-nidbia, bem como suporte alumina e nidbia

puros, foram caracterizados por microscopia eletrénica de varredura. A

figura 4 mostra uma micrografia dos materiais obtidos com um aumento

de 100 vezes.

Alumina

M10AINbE/11

M20AINbE/11

M30AINbE/11

Figura 4 — Micrografia obtida por MEV com aumento de 100

vezes apés tratamento térmico a 600°C.

Através da andalise das

imagens obtidas por

MEV, podemos

observar que a adicdo da nidbia na alumina gerou macroporos na

superficie deste suporte que ndo podem ser vistos na alumina pura, mas

que estdo presentes na nidbia pura.

A figura 5 apresenta as micrografias obtidas dos materiais com um

aumento de 2000 vezes.
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M10AINbE/11 M20AINbE/11 M30AINbE/11
Figura 5 — Micrografia obtida por MEV com aumento de 2000

vezes apés tratamento térmico a 600°C.

Através de um maior aumento, podemos ver com mais detalhes os
efeitos da adicdo de niobia. Pelas imagens vemos que a adi¢cdo de nidbia
tornou o material mais homogéneo, sendo cada vez mais dificil
diferenciar a fase mais amorfa do 6xido de niébio da fase cristalina
caracteristica da gibsita. Em um teor de ni6bia mais baixo (10%), ainda é
possivel observar os cristais hexagonais caracteristicos da gibsita® que
ficam menos perceptiveis a medida que aumentamos o teor de nidbio na
amostra. Isto significa que, a nidbia deve estar fazendo um papel de
ligante e que na amostra 10%, por possuir menos nidbia, os cristais de
gibsita ficam mais evidentes.

Para a confirmacdo da composicdo dos suportes sintetizados,
utilizou-se a técnica de difratometria de raios-X. Os difratogramas dos

suportes por mistura fisica foram comparados com os difratogramas de
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alumina e nidbia pura. A figura 6 apresenta os difratogramas obtidos

destes materiais.
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Figura 6 — Difratogramas de raios-X da alumina, nidébia e dos suportes

por mistura fisica.

Podemos observar por meio deste difratograma que a intensidade
da nidbia é muito baixa, evidenciando seu carater praticamente amorfo
aos raios-X. Vemos também que o aumento do teor de nidbia na alumina
acarreta uma gradual diminuicdo da intensidade provocada pela fase mais
amorfa.

Os  suportes alumina-niébia também  foram  analisados
individualmente para identificacdo de seus componentes.

A figura 7 mostra os difratogramas obtidos dos materiais antes do

tratamento térmico.
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——————— M20AINbB-11
I 1CPDS 33-0018: Al(OH)3 - Alumini droxide (Gibbsite) - CukA1 - (| linic) (1,54184) Q:l

F
I |CPDS 80-2493: Nb205 - Niobium Oxide (Monoclinic) - CuKa1(1,5406) - Q:C
I 1CPDS 27-1313: Nb205 - Niobium Oxide (Orthorhombic) - Cu(1,5406) - Q:i
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————— MB30AINbB-11

I CPDS 33-0018: Al(OH)3 - Aluminium Hydroxide (Gibbsite) - CukA1 - (Monoclinic) (1,54184) Q:1
I )CPDS 80-2493: Nb205 - Niobium Oxide (Monoclinic) - CuKa1(1,5406) - Q:C
I CPDS 27-1313: Nb205 - Niobium Oxide (Orthorhombic) - Cu(1,5406) - Q:i

Figura 7 — Difratogramas de raios-X dos suportes alumina-nidbia:
a) 10% de nidbia b) 20% de nidbia e ¢) 30% de nidbia

Uma das técnicas de identificacdo do produto é comparar as fichas
JCPDS existentes com o difratograma obtido. Pelas localiza¢gdes das
intensidades apresentadas sabe-se que estas sdo compativeis com as
fichas JCPDS 33-0018, JCPDS 80-2493 e JCPDS 27-1313 e, portanto,
identifica-se que as amostras sdo constituidas por gibsita e 6xido de
niébio com estruturas cristalinas monoclinica e ortorrébmbica.

Outra caracterizacdo efetuada nos materiais foi a volumetria de
nitrogénio. A tabela 1 apresenta os valores obtidos de &area especifica,

didmetro médio de poros e volume de poros.
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Tabela 1 — Resultados obtidos por volumetria de N».

Area Especifica Volume de Diametro médio

Amostra ) 1 - .

(m°.g™) poros (cm”°.g™) de poros (A)
Alumina 180 0,25 56
Nidbia 15 0,05 114
M10AINDbE/11 128 0,17 51
M20AINbE/11 135 0,20 56
M30AINbE/11 137 0,19 55

Pelos resultados obtidos, vemos que a alumina apresenta uma alta
adrea especifica o que é caracteristica das aluminas de transicao,
apresentando valores superiores a 100m?/g™. O aumento gradual do teor
da nidbia, um composto que apresentou baixa 4&rea especifica,
praticamente ndo alterou a area especifica dos suportes modificados.
Nota-se também, que ndo houve alteracdo no volume de poros e no
diametro médio de poros dos materiais, apresentando valores muito
proximos.

Para a determinacédo da densidade real dos suportes e da resisténcia
mecanica a compressdo, foram efetuadas as técnicas de picnometria a

hélio e dinamometria. A tabela 2 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 2 — Valores de densidade real e resisténcia & compresséo.

Densidade Resisténcia
Amostra 3 .
Real (g.cm™) Mecanica (N)
Alumina 3,35 5,4
Nidbia 5,01 2,5
M10AINbE/11 3,29 3,7
M20AINbE/11 3,43 7,1
M30AINbE/11 3,48 5,9
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A partir dos resultados apresentados na tabela 2 podemos afirmar

que os suportes modificados com mais de 10% de Nb,Os apresentam uma

maior resisténcia a compressdo, fator muito importante devido as severas

condi¢cBes em que o suporte sera submetido no propulsor, sendo o suporte

com um teor de nidbio de 20% aquele que apresentou o resultado mais

elevado. Ainda a partir da tabela podemos constatar que houve um

pequeno aumento na densidade real dos suportes modificados em relagéo

a alumina devido a adicdo da nidbia.

Para a determinacdo do volume e distribuicdo de poros utilizou-se

a técnica da porosimetria de mercurio. A tabela 3 apresenta os resultados

de volume de macroporos das amostras.

Tabela 3 — Resultados de volume de poros por volumetria de Hg.

Amostra

Volume de

poros (cm3.g™%)

Niobia
M10AINbE/11
M20AINDbE/11
M30AINDbE/11

0,58
0,55
0,53
0,54

Pelos resultados obtidos, podemos afirmar que praticamente néo

houve mudancas no volume de poros (o equipamento apresenta uma

imprecisdo de 10%) entre a nidbia pura e os suportes com diferentes

teores de nidbio.

A figura 8 mostra o grafico de distribuicdo de poros dos materiais.
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Figura 8 — Distribuicdo de poros por volumetria de mercurio.

A partir do grafico da distribuicdo de poros dos materiais,
podemos observar que as amostras apresentam uma semelhanca no
volume de poros entre os diametros de 92000A a 30000A. Também
observamos que os suportes modificados possuem um grande volume de
poros concentrados na regido com didmetro em torno de 200001&, sendo o
suporte M10AINbE-11 aquele com o maior volume de poros nesta faixa.
A nidbia pura foi o material que apresentou o maior volume de poros
com didmetros inferiores a 10000A. O aumento do teor de nidbio reduziu
o volume de poros com didmetro abaixo de 20000A nas amostras
M20AINbE-11 e M30AINDbE-11, sendo que estas apresentaram uma
distribuicdo porosa bem semelhante. A presenca de um volume elevado
de macroporos €é uma caracteristica muito importante para fins
propulsivos. Os gases formados durante a decomposicdo da hidrazina
precisam de uma via de escape, sendo 0S macroporos o0s grandes
responsaveis por essa dissipacéao.

Os teores tedricos e reais de oxido de niobio foram comparados. A

tabela 4 apresenta os resultados obtidos.

21



Tabela 4 — VValores tedricos e reais de niébia.

Composicao Composigéo real
Amostra tedrica Resultado 1 Resultado 2 Média
(%0Nb,Os)
(%Nb;,05) (%NDb) (%NDb) (%NDb)
M10AINDbE-11 10 6,94 6,98 6,96 10
M20AINDbE-11 20 14,01 13,95 13,98 20
M30AINbE-11 30 19,89 20,09 19,99 29

Como pode ser observado, as composicfes reais dos suportes
modificados sintetizados pela metodologia da mistura fisica, obtidos pela
técnica de ICP-AES, sdo coerentes com os valores tedricos calculados

antes da preparacdo desses materiais.
3.2 - Caracterizacao dos suportes por impregnacao.

As amostras preparadas pela metodologia da impregnacdo foram
analisadas pela técnica de ICP-AES para comparacao entre 0s teores

tedricos calculados e os teores reais. A tabela 5 apresenta estes valores.

Tabela 5 — Valores tedricos e reais de niobia.

Composicéao Composigéo real
Amostra tedrica Resultado 1 Resultado 2 Média
(%Nb,05)
(%Nb,05) (%Nb) (%NDb) (%NDb)
I10AINDbE-01 10 5,80 5,88 5,84 8,35
I10AINDE-18 6,11 6,15 6,13 8,77

A partir dos dados apresentados na tabela 5 pode-se verificar que o
tempo de contato entre o suporte e a solugdo ndo afetou

significantemente o teor de nidbia. A pequena diferenca entre as
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porcentagens tedricas e reais de nidébia mostra que elas sdo coerentes

entre si.

4 — CONCLUSAO

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir que o suporte
modificado alumina-nidébia se mostra promissor para ser empregado
juntamente com iridio na reagdo catalitica de decomposi¢do da hidrazina.
Por meio das caracterizagcdes realizadas, vemos que ndo houve grandes
alteracbes em certas caracteristicas como densidade real, diametro médio
de poros, volume de poros, entre outras, quando comparamos 0 suporte
alumina com a alumina-nidbia. No entanto, a adi¢cdo da nidbia promoveu
0 surgimento de macroporos na estrutura desta alumina e um aumento na
resisténcia mecanica a compressdo, o que elevara a vida util deste
suporte no propulsor. Estas propriedades por si sé ja sdo suficientes para
justificar o desenvolvimento deste novo suporte, mas outras
caracteristicas como resisténcia térmica e decomposicdo da hidrazina
juntamente com iridio s6 poderdo ser estudadas através de testes em

propulsores, o que ndo é o objetivo deste trabalho.
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