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RESUMO

No trabalho iniciado em agosto de 2008 foram radhs analises quimicas para se
determinar os teores reais de metais em catalsadeu/A}O;. Estes catalisadores
foram preparados a partir de precursores metabtmados e ndo clorados, sendo
esperado obter-se um teor nominal de 2,4% de metsdes catalisadoreBara a
determinacao deste teor metalico foi empregandonétodo de analise quimica, onde a
amostra de catalisador € solubilizada por fusaaliafc com peréxido de sédio em
cadinhos de corundum, sendo o método adaptadseataterminar Ru e Ir suportados
em alumina, usando a técnica de Espectrometria bgorddo Atbmica para a
determinacdo da concentracdo dos metais na soblgita. Com a conclusédo desta
etapa iniciou-se a preparacao de um catalisad@l Ry com 33% de metal, utilizando
uma alumina sintetizada no LCP/INPE. O precursa@lice utilizado foi o cloreto de
ruténio hidratado em solucdo contendo 10% de ag@@e de alcool isopropilico. A
alumina foi impregnada 20 vezes com esta soluc&zupmora pelo método de
impregnagao por excesso e, em seguida de cadagnagd, o catalisador foi seco e
calcinado na temperatura de 380°C por 1 hora. Aal fia 202 impregnacdo o material
foi reduzido sob kina temperatura de 400°C por 4 horas.



PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF RU/AL ,03 CATALYSTS

ABSTRACT

In the work started in August 2008 were carried chagmical analysis to determine the
actual contents of metals in catalysts Ru@Al from chloride and non chloride
precursors (organic precursor) is an expected taila nominal content of 2.4% of
metal in these catalysts. To the determine thelmetdent was employing a method of
chemical analysis, where the sample catalysts wesolaed by alkaline fusion with
sodium peroxide in crucibles of corundum, and trethod was adapted to determine
Ru and Ir supported on alumina, using the technigiie Atomic Absorption
Spectrometry for the determination of the concdimnaof metals in solution. With the
completion of this phase began on preparing ayst&lu/ALO; content 33% of metal,
using an alumina synthesized in LCP / INPE. Theamptecursor used is hydrated
ruthenium chloride solution containing 10% wated &@0% isopropyl alcohol. The
alumina was impregnated with this solution 20 timesg the precursor impregnation
by excess, and then for each impregnation, thelysatavas dried and calcined
temperature of 380 ° C for 1 hour. At the end @& #0th impregnation the material was
reduced under fHat a temperature of 400 ° C for 4 hours.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1- Consideracdes Iniciais

Catalisadores Ru/ADs

Catalisadores Ru/ADs; podem ser utilizados em sistemas micropropulst®ssatélites

para ajuste e circularizacdo da Orbita e em boskstes catalisadores decompdem a
hidrazina gerando gases quentes comp M} e NH;. Tais catalisadores também sé&o
empregados em outros sistemas geradores de gdses® como exemplo, o sistema de
emersdo de submarinos em emergéncia, em subsiitaigdsistema convencional a ar
comprimido, com um grande ganho de eficiéncia &leapde resposta. Nestes sistemas,
onde é requerido o emprego de uma maior quantidadeatalisador, 0 Ru apresenta
vantagens em relacdo ao Ir tradicionalmente utibz&Ele € bem mais barato e possui
também uma excelente atividade na reacdo de desigipoda hidrazina (Soares Neto,
1998, Soares et al. 2003A,B e 2005). Um sistemaomiopulsivo € composto por um

reservatorio, onde é armazenados um gas presderitée) e o monopropelente hidrazina,

tubulacdes, eletrovalvula, e o corpo do microprepul Este dispositivo € mostrado

esquematicamente a seguir na FIGURA 1.

reservatorio

catalisador

micropropulsor
eletrovglvula

EEEE

/ : tubeira

linha de hidrazina injetor

FIGURA 1 - COMPONENTES DE UMSISTEMA MICROPROPULSIVO
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1.2 — Estudos e Objetivos

O presente trabalho agrupa os principais resultadamnclusdes referentes a um conjunto
de estudos relacionados a seguir:

- Determinar as condicOes ideais para a analisenigai do teor real de metal em
catalisadores Ru/ADs; preparados a partir de precursores metalicos dderae ndo
clorados;

- Preparacéo e caracterizacdo de catalisador [&yAbm cerca de 33% de teor de metal a
partir de um precursor metalico clorado utilizamdmétodo de impregnagdo por excesso.
Os tratamentos térmicos usados foram os de cafmnacreducdo. Tal catalisador foi
preparado empregando-se uma alumina como supamelosa mesma sintetizada no
LCP/INPE

- Determinar a atividade dos diferentes catalisesl@reparados através da medida de

freqiéncia de rotacédo na reacao de hidrogenacherg@no.

A interpretacdo e a discussdo dos resultados, cangem com aqueles ja divulgados na
literatura, permitirdo formular as conclusGes peaste trabalho, notadamente quanto a
determinacéo das condicfes ideais para a analiseogue otimizacdo das condi¢des ideais

para quantificar os sitios metalicos.
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CAPITULO 2

FUNDAMENTACOES TEORICAS

Inicialmente foi realizado um estudo a fim de senif@rizar com os conceitos e temas
principais relativos a catélise, ja que este top@o é abordado com a devida profundidade
no curso de graduacédo. Foram consultados livros pgumitiram a aprendizagem de
conceitos béasicos técnico-cientificos. Como ref@eénpode-se citar(IBP, 1984,
Figueiredo e Ribeiro, 1987)

2.1 - Reviséao Bibliogréafica

Existem varias referéncias na literatura sobreepgracao e caracterizacdo de catalisadores
Ru/Al,Os;. Neste primeiro relatorio parcial, citaremos algsmdelas que julgamos
importante nesta primeira fase do trabalho dednéo Cientifica. A seguir sdo destacados

alguns trabalhos onde se procurou citar as infobesmmais importantes.

Lin et al. (2007) prepararam catalisadores de rot&ento de cloro residual através da
reducdo do Ru@lpor hidrazina para uso em sintese da aménia. Orteuplumina foi
impregnado com Ruglem solucdo aquosa na temperatura ambiente. Apdgesm, a
393 K por 3 horas, o catalisador foi colocado sgitagdo em uma solucédo de 0,1M de
KOH com diferentes concentra¢gfes de hidrazina.aaisadores foram caracterizados por
MET, difragcdo de raios-X e quimissor¢cdo de CO. Bbservada maior atividade nos
catalisadores preparados por redugdo com hidraiongue nos catalisadores reduzidos
com hidrogénio. O tamanho de particula e a dispeds& catalisador, reduzido com
hidrazina, foram dependentes da razdo molar hitaaziténio, influenciando assim a
atividade do catalisador Ru/A);. O catalisador mais promissor foi obtido quandeaziio
hidrazina/ruténio (mol/mol) ficou na faixa de 1.a@0bservacdes desse estudo sugerem que
a reducdo com hidrazina é mais interessante quétodm de reducdo com hidrogénio e
poderia ser usada para a preparacado de catalidadaténio suportado sobre éxidos livre

de cloro.
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Soares Neto (1998) preparou catalisadores JDAIRU/ALOs e Ir-Ru/ALO3 com teores
metalicos totais compreendidos entre 2 e 30% ero, pgdizando como precursores
solugdes de HIrCls e RuC}. Os catalisadores contendo 30% de metal foranctesizados
antes e apos os testes em micropropulsor, atrawvésedlidas de area especifica total,
medidas de diametro de particulas metélicas, @ plertdados de MET, quimissorcdo de
H,, entre outras. Os resultados de frequéncia de&otdFR), obtidos na reagcdo de
hidrogenacdo do benzeno a 60°C, sobre catalisaBardd,O; e Ir-Ru/ALO; antes de seu
emprego em micropropulsores, e calculados com basenumeros de sitios ativos
fornecidos pelas medidas de quimissorcdo gefdlam muito elevados. Tal fato pode ser
atribuido a interferéncia do cloro residual na difiaacdo dos sitios ativos de Ru, e
consequentemente, nas medidas cinéticas de fragué&ec rotacdo. ApOS UuSO no
micropropulsor de 2N, onde as condi¢cdes de temperapressao e acao redutora séo
extremas, as medidas de quimissorcao genéicaram ter ocorrido um aumento aparente
da dispersdo de Ru, quer no catalisador monommtalguer nos bimetélicos,
contrariamente ao que ocorreu com o0 catalisadolr,de qual apresentou um aparente
crescimento das particulas. Apesar de, para todosatalisadores, ter havido perda de
massa metalica e uma ligeira sinterizacdo, o awregrdrente da dispersdo de Ru deve ser
imputado & maior remocé&o do cloro, ja que as medidaVIET mostraram claramente nao
haver variacdo significativa dos diametros médiegadrticula provocada pelos testes em
micropropulsor.

Qi et al. (2004)estudaram determinacdo exata e precisa de elesn@mtgrupo da platina
(PGEs) em concentracdes a nivel de ppb em amasddgicas. Os autores relatam um
método analitico melhorado para a determinacad,dedPRu, Ir e Rh a niveis sub-ppb por
“Isotope Dilution Inductively Coupled Plasma Magse&trometry (ID-ICP-MS)”, através
da fusdo das amostras com peroxido do sédio emtuaglde corundum. Sdo combinadas a
digestdo acida e a fusdo com peroxido, e a sologéitendo os elementos do grupo da
platina é pré-concentrada usando a técnica daempitacao com Teludrio. A determinacao

limite para os elementos do grupo de platina esfaira de 0.01-0.19 ng.g-1.

Jofre (2008) preparoucatalisadores de Ir/AD;, Ir-Ru/Al,O; e Ru/AbO; com teores

metélicos préximos a 30% em peso, empregando gtafas de impregnacao e utilizando
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uma alumina sintetizada no LCP/INPE como suportec&alisadores de Ir e Ir-Ru foram
preparados a partir de solugbes contendo precsrsoegalicos clorados pelo método de
impregnacédo incipiente. Os catalisadores de Runfopgeparados a partir de dois
precursores metalicos: um clorado e um precursgénico ndo clorado. Neste caso, 0
catalisador originado do precursor clorado foi prado por impregnacdo incipiente,
enguanto que o catalisador originado do precurgganico foi preparado pelo método de
impregnacdo por excesso de volume. Todos os cataliss foram caracterizados antes e
depois dos testes em micropropulsor pelas téecradmsircdo atbmica, para a determinacao
do teor metalico; fisissorcdo de nitrogénio, pamtedninacdes de area especifica e
distribuicdo do volume de mesoporos; quimissorca@ hidrogénio e MET, para
determinag@es da disperséo e do didmetro médipattisulas metalicas {d e duer). Os
catalisadores foram testados na reacao de decayapae hidrazina em micropropulsor de
5N e comparados com o catalisador comercial SI0&ll @s resultados mostraram que 0s
catalisadores contendo Ir apresentaram desempeénhar sao catalisador comercial e que

0s catalisadores de Ru ndo devem ser usados ddapdrias.
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CAPITULO 3

TECNICAS EXPERIMENTAIS

No presente capitulo serdo apresentados os meegbasimentais utilizados durante o
projeto de pesquisa deste trabalho de iniciacaatiica com o objetivo de alcancar as

propostas apresentadas mPQuLO 1.
3.1-Analise Quimica de Metal

A técnica de andlise usada para se determinartafigimente e quantitativamente a

presenca de metais em uma solucdo qualquer é egabsidomica de chama. Esta técnica
tem como principio a absorcdo de radiacdo por pkrseelétrons excitados. Tais eletrons
ao sofrerem um salto quantico, depois de devidamextitados por uma chama de gas
acetileno e ar, chegando a 2400°C, ou por uma cltlangas acetileno e 6xido nitroso

podendo atingir até 2900°C, faz com que devolvamnergia recebida para o meio,

voltando assim para a sua camada orbital de origeamergia devolvida na forma de um

foton de luz, por sua vez, absorve a radiacdovidlieta emitida pela fonte especifica

(lampada de catodo oco) do elemento quimico em@melSessa forma, elétrons que estdo
contidos na solucao, e que sofrem também um salmtigo e que ndo pertencem ao
mesmo elemento que constitui o catodo 6co quesesido usado no momento, ndo serdo
capazes de causar uma interferéncia, isso porgseadisorverdo apenas radiagdo com
comprimento de onda referente ao elemento quimoquhl fazem parte. Portanto,

utilizou-se um espectrofotdmetro de Absorgcédo At@de chama da Perkin Elmer, modelo
AA300 para se determinar os teores metalicos dtdissdores Ru/AD; a partir de

precursores clorados e ndo clorados ja preparaddsabalhos anteriores.

As aluminas empregadas como suporte nesses oababisa apresentam elevadas
resisténcias mecanicas e térmicas, o que condwtatisadores de dificil solubilizacéo

pelos métodos tradicionais utilizando-se ataquédodgcinclusive por ataque com agua
régia. Portanto, foi necesséario desenvolver owcaita para solubilizar as amostras de
catalisadores, sendo nesse caso empregado o nu&taddubilizacdo da amostra por fusédo

alcalina com peréxido de sddio, conforme descriao @I et. al.(2004), cujo método foi
16



usado por este pesquisador para determinar elesndot@rupo da platina em amostras
geoldgicas. Este método foi adaptado para se detmriRu e Ir suportados em alumina,
usando a técnica de Espectrometria de Absorcao igadnAssim, cerca de 50mg de
catalisador foi moido finamente e misturado conoxielo de sédio em p6 em cadinho de
curundum, confeccionado com alumina ndo porosdta@areza. A razao entre a massa de
catalisador e de peroxido foi de 1/6. A mistura l®iada a mufla a 973 K por cinco
minutos. Apos a fusdo, o cadinho foi resfriadoreaterial fundido foi retomado com acido

cloridrico P.A. até sua total solubilizacéo.

O material solubilizado contendo o elemento deé@stge foi transferido para um becker de
50mL e diluido numa mistura contendo 20ml de HE&,© (1/1). A solucédo foi levada a
fervura em placa de aquecimento e deixada refluxaod um dia até quase a secura. Apos
o resfriamento, transferiu-se a mistura para urédoablumétrico de 200 ml, adicionou-se
20 ml de HCI P.A., 4 ml de solucdo de lantanio Snpp completou-se com agua grau
padrdo reagente (condutividade menor qu®.dm') até a marca. A partir desta solucao,
foram separadas trés aliquotas de 50 ml e em cadadicionou-se o padrao de Cloreto de
Ruténio de concentracdo de 10046 ppm em termosudeldRtal forma que fosse obtida
concentracdes de 5, 10 e 15 ppm de Ru, para cddeotal respectivamente. O
comprimento de onda usado nas leituras de absaabfiade 349,9 nm levando-se em
consideracdo as condi¢cdes analiticas recomendadasfgbricante do equipamento. O
método analitico usado foi o da co-adicdo de padedorito por BARROS NETO et. al.
(2002) onde se adiciona solugéo de padrdo a anmsstrhilizada, produzindo na série de
padrbes de calibragdo um comportamento semelhantla @mostra. O teor de metal foi

determinado por Espectrometria de Absorcdo Atdmica.
3.2 — Preparacdes dos Catalisadores

A preparacdo de um catalisador compreende um desmtonimero de operacdes que vai
desde a selecéo e peneiramento do suporte a eslodh@Eecursores metalicos e métodos

de impregnacgao.
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3.2.1 - O Suporte

O suporte utilizado foi uma alumina originaria does MO3AIE e SuAl12E preparados
pela equipe do Laboratorio Associado de Combustderapulsdo — LCP do INPE.
Utilizou-se uma alumina na forma de pellets e cosm &specifica média de 18Z/m
Amostras de 2 gramas da alumina foram separadaseam utilizadas no experimento de

determinacéo do volume poroso deste suporte.

Determinacao do Volume poroso

A determinacdo do volume poroso € essencial padefsgir a concentragdo da solugéo a
ser utilizada para impregnar o suporte e, assigpgpar o catalisador com o teor metalico
de Ru desejado. O método utilizado para a deteg@do volume poroso da alumina é
descrito a seguir:

Foi colocado certo volume de agua em um becker @ omassa de 2g de alumina foi
adicionada. O suporte entdo foi deixado mergulhzml@gua durante 15 minutos e apos
este tempo o0 excesso da solugao foi drenado coitioadex uma peneira. Determinou-se a
massa de agua utilizada, a qual foi convertida patame, utilizando-se o seu valor
tabelado de densidade na temperatura do experintest® procedimento foi realizado em
triplicata, tendo sido tomado o valor médio dos trélores obtidos de volumes especificos
de poros do suporte. A formula apresentada a séguitilizada para determinar o volume

poroso da alumina, em mL /g:

Onde:
Vp = Volume poroso da alumina (mL /g);
Vw = volume de HO (mL);

Ms = massa seca da alumina (g).

18



O volume poroso médio obtido foi de 0,4 mL/ g. BEssler ja era esperado devido a testes

realizados por outros pesquisadores com aluminalkante
3.2.2 — Solucéo precursora de Ru€l

A solucéo inicialmente preparada para impregnalumiaa teve como base o precursor
metdlico clorado RuGIXH,O e é de essencial importancia saber a concentiGEsta

solucéo para preparar o catalisador com o teoric@{&u) esperado.
3.2.3 — Preparacao da solugéo

A solucéo foi preparada por diluicdo do RuKH,0 sélido em um solvente contendo uma

mistura de 10% de agua destilada e deionizada ed@08cool isopropilico.

Inicialmente, foi pesado o frasco do sal fechadater@o o sal. Por meio de um funil, o
cloreto foi transferido para o baldo volumétricol®® ml e completado o volume com uma

solucdo de 10% de agua destilada e 90% de alaybigilico.

Foi pesada a massa do frasco vazio que continebhenasmassa do RuCtH,0 entéo foi

calculada a partir da diferenca de massas.

O baldo volumétrico também foi pesado cheio a fncalcularmos a densidade da solucéo.
Uma vez que o baldo utilizado foi calibrado em Lab@io, e com 0 seu peso vazio
determinado antes de preparar a solucdo, podetsemilear a densidade da solucao

preparada a partir de seu peso e do volume catibrad

Determinagéo da concentragdo da solucdo impregnate

Foi utilizado o célculo descrito abaixo para sesdwinar a concentracdo da solugédo de
impregnacdo para impregnar um catalisador de aftorhetalico, sendo este impregnado
20 vezes e para se obter o teor de 33%:

0,
cs)= %6M /100
(1-9%M /100 * N*Vp

Onde,

CSI = concentracdo da solucéo de impregnacéo ermjRu
19



Vp = volume de poroso do suporte em mL;
%M = porcentagem final de metal;
N = numero de impregnacoes;

MS = Massa do suporte em g;

Volume da solugcao de Impregnacéao

VSI=Vp* N* MS

Onde,

VSI = Volume da solugéo de impregnagédo em mL;
MS = Massa do suporte em g;

Vp = Volume poroso em mL;

N = NUumero de impregnacoes;

Foram preparados 50 mL da solucdo usada na imm@greafim de que o volume fosse
suficiente para ser utilizado, inclusive prevendigumas perdas. Para tanto, diluimos a
solucdo em um volume de solvente contendo uma raidi 10% de agua e 90% de alcool

isopropilico.

VSM* CSM =VSI* CSI

Sendo,

VSM = Volume da solugcdo mae (mL);

CSM = Concentragao da solu¢cdo méae (g Ru/mL);

VSI = Volume da solucdo de impregnacgao (mL);

CSI = Concentragdo da solucdo de impregnacgéo(glBu/m

Diluicéo

Para se preparar a solucao impregnante sdo neos2#i 65 mL da solucdo mée e 21,835
mL de solucdo agua e alcool isopropilico, obtendsima 50 mL desta solucdo de

impregnacado. Essa diluicdo foi realizada por meigidvimetria com o intuito de se obter
resultados mais precisos.

20



Sendo,
D= densidade (g/mL);
M = massa (g);

V=Volume (mL).
3.2.4 — Impregnacéo

O método empregado na preparacdo dos catalisaderasiténio suportado foi a da
impregnacdo umida, também chamada de impregnagdxpesso. A impregnacao seguiu

uma série de etapas descritas a seqguir:

Vacuo

Foi realizado vacuo por 30 minutos, a temperatanbiente, a fim de se retirar o ar da

alumina e facilitar a entrada da solucéo nos pdoosuporte.

Contato suporte-solucao

Foi colocado em um becker uma massa de 4,9048Zgud@na e adicionou um certo
volume da solucdo impregnante, suficiente parairctdo o suporte. O suporte entéo foi
deixado mergulhado na solucdo durante 15 minuggmie este tempo o excesso da solucéo

foi drenado com auxilio de uma peneira.
Vacuo

Esse segundo vacuo, também a temperatura ambientecomo finalidade de retirar a
agua e o alcool da solucao rapidamente e assimtparma melhor dispersdo do metal na

superficie do suporte.

Calcinacdo ap6és a impregnacao

A calcinacdo apos a impregnacao € necessaria pieanposicado do sal RuCG{H,O em
oxido metalico na superficie do suporte. Aquecewsssuporte até a temperatura de 380°C
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sob fluxo de ar sintético, sendo mantido nessaeeatyra por 1 h.

Reducéo

Ao final da 20? impregnacdo a massa final de cat@ddir obtida foi reduzida sob fluxo de

H> na temperatura de 400°C por um tempo de 4h.

Apoés a reducdo os catalisadores foram passivadosucoa mistura de ar sintético e He
numa propor¢cdo Como todo o processo de reducaaiZaco em auséncia de oxigénio, se
retirassemos o material sem nenhum pré-tratamenteator haveria uma forte oxidacao
gue poderia causar danos ao material. Por is$zantps esse procedimento que faz com
gue a oxidacédo superficial do catalisador sejadaan

E importante ressaltar que apos a 52, 102 e 15®gmacdes tomaram-se uma aliquota

como amostras para estudos da evolucéo das prageedexturais do suporte.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 — Determinagédo do teor real de metal

Neste item serdo apresentados os resultados obiddosnalises quimica dos catalisadores
Ru/Al,O; preparados a partir de precursores clorados e In&dos, com teor tedrico de
metal de 2,4% .

Catalisador 1 ( PC1):

Catalisador preparado a partir de um precursoragdmr calcinado a 380°C e
reduzido a temperatura de 400°C por 4 horas, sesado o método de impregnacao por
excesso de solvente.

Teor metéalico: 5,15%

Catalisador 2 (PC4):

Catalisador preparado a partir de um precursoradtmr calcinado a 380°C e
reduzido a temperatura de 700°C por 4 horas, usanu&todo de impregnacao por excesso
de solvente.

Teor metalico: 5,15%

Catalisador 3 (PC5):

Catalisador preparado a partir de um precursoadmrreduzido a temperatura de
400°C por 4 horas, sendo usado o método de imprégrnacipiente.

Teor metalico: 2,6%

Catalisador 4 (PNCO) :

Catalisador que deu errado (o benzeno volatilizemdo esperado 1,5 % de teor
metalico) preparado a partir de um precursor nd@adb, reduzido a temperatura de 400°C
por 4 horas, sendo utilizado o método de impregnpoé excesso de solvente.

Teor metalico: 1,86%

Catalisador 5 (PNC1) :

Catalisador preparado a partir de um precursora@ado, calcinado a 380°C e
reduzido a temperatura de 400°C por 4 horas, sesado o0 método de impregnacao por
excesso de solvente.
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Teor metalico: 2,76%

Catalisador 6 (PNC2) :

Catalisador PNC1 que foi utilizado para fazer aniaddyalanca. Este catalisador foi
calcinado a 380°C e reduzido a temperatura de 4p0P@ horas. Foi utilizado o método
de impregnacéao por excesso de solvente.

Teor metalico: 2,5%

4.2 — Preparacéo do catalisador
4.2.1 — Determinagéo do volume poroso

Os volumes de porosos obtidos foram os seguintes:

Vp1=0,4 mL/g Vp= 0,42 mL/g Vg 0,4 mL/g

Calculando a média do volume poroso temos,

v = VB +Vp, +Vp )
3

— 0,4 mlL/g

4.2.2 — Preparacao da solugéo
Massa do Sal

M=M,-M,
M = 127,1847-99,2214
M =27,9633g

Onde,
M = massa do Rugl

M, = massa do frasco cheio,

M> = massa do frasco vazio.
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Densidade da solucéo

m=m, —m,
m = 100,39521
=M
Vv

d =1,00486g/mL

Onde,

m = massa da solucao,
m; = massa do baldo cheio,
m, = massa do baldo vazio,
d = densidade da solucéo,

V = volume do balao.

Concentracao da solucao Mae

C =(27,9633*0,3912)/100
C =0,1094 gRu/ml

Onde,

C = concentracéo da solucao,
p = pureza do sal,

M = massa de Rugl

V = volume do baldo.

m = 157,2720-56,87679

d = 100,39521/99,91

Determinacado da concentracdo da solucao impregnante

_ 33/100
(1-33/10Q * 20* 040
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CSI=0,061625g/ml

Volume da solugéo de Impregnacéao

VSI=04*20*5

VSI =40,0 mL
VSM* 0,1094=50* 0,061625

VSM = 28,165mL
Diluicdo

p=M
Vv

VSM = 28,165 mL

DSM = 1,00486 g/mL
Massa SM = 28,3 g

V' (H20+Alcool = 21,835 mL

D (20 +Alcoo= 0,827948 g/ml

M (H20 + Alcool) = 18,089
A partir dos resultados acima obtidos pode-se dasta

Na determinacdo dos teores metalicos dos catalssRu/AbO3, pode-se observar que 0s
catalisadores preparados a partir de precursooeadds, tendo como solvente a agua e
utilizando o método de impregnacado por excessa@saptou o dobro do teor metalico
esperado. Enquanto, os catalisadores preparadgsgmursores nao clorados, tendo com o
solvente 0 benzeno e também preparados pelo mé&tedmnpregnacdo por excesso,
apresentaram o valor esperado. Isso se deve ateupérficial da agua ser maior que a
tensdo superficial do benzeno em relacéo a rugtssida superficie e a maior volatilidade
do benzeno em relacdo a 4gua, tendo assim fixadgdundna uma maior quantidade de
metal nos catalisadores clorados do que nos Gatalies ndo clorados. Outro aspecto que

pode ser destacado € o fato da granulometria dosglé suporte estarem na forma
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esferoidisada, com didmetro médio entre 0,42 e By dificultando a drenagem do

excesso de solucao.

A determinacdo do volume poroso foi de fundamem@bortéancia para definir a
concentracdo da solucdo a ser utilizada para impreg suporte e assim preparar 0

catalisador com o teor metélico de Ru esperado.
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CAPITULO 5

CONCLUSAO

A metodologia de analise quimica se mostrou sefida@t na determinacdo de teores
metalicos em catalisadores que possuem baixo ¢erethal.

A utilizacdo de aluminas com diametro de poros pegs na preparacao de catalisadores
pelo método de impregnacéo por excesso dificultaireaagem do excesso, apresentando

assim um catalisador com o teor metélico acimasgerado.

Os testes realizados serdo Uteis para o desenwoltiondas atividades futuras previstas no
plano de trabalho da Bolsa de Iniciacdo Cientifazaacterizacdo do catalisador utilizando
precursor metélico clorado tendo com o solventie@oéisopropilico; realizacdo dos testes

cataliticos; avaliagdo e comparacédo dos resultdeasitros catalisadores obtidos.
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