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Ertudo Qulu lonótr ico apl icado nr  obteugóo d.  ór iôor

TunggtÕulo coE t t t rutura DacaoPolgeôr

Jeão  Ba t i s ta  o l l ve i ra  dos  San tos ,  À l v l no  de  F re l t as ,  Doh lngos
Jasá  À Iv€s  da  S l l va r  JoEó  Àugus to  Jo rge  Rodr lguês .

Labo ra t ,ó r i o  Àesoc iado  dê  Combue tão  e  P ropu leão  /  INPE

Rodov ia  P ree lden te  Du t ra ,  kF  40

f 2 6 3 0 - 0 0 0 ,  C a c h o e i r a  P â u l l s t a ,  S P

rNrnoDuçÃo
En uE estudo Quin ionétr lco montou-so uro p laneJananto

fa to r i a l  comp le to  24 ,  conpgs to  po r  dezesse i s  expe r l nên tgs ,  co t0
guaÈro  va r j , áve j , e  de  p rocesso  e  do i s  n Í ve i s  pa ra  cada  vaË iáve l .

Es teg  expe r imen tos  f o ra rn  rea l , i zados  de  aço rdo  com uma magr i z

p rev ianen te  es tabe lec ida ,  sendo  que  pa ra  cons t , rução  desCa

tevou -se  en  con ta  as  quac rg  va r i áve i s  e  seus  respec t i vos

n l v e i s .

o  o b j e t i v o  d e s t e  f a t o r i a l  f o i  d e  v e r i f l c a r  a  i n f l u è n c 1 a  d a c
qua t ro  va r i áve i s  no  p rocesso  de  fo rmação  da  €s t ru tu ra  pg roga ,

quando  da  t rans fo rnaçáo  do  ox ido  de  tungs t ,ên io  en  pó  pa ra  óx ldo

dê tungsÈênio na fornâ de ext , rudado.

À r  va r i áve i s  e  09  reapee t l vos  n l ve la  do  p roeesao  f , o raE  os

6tguintca i

VÀRIÁVEL

Volune de HCI

concentração NH4oH

TeEperâtura da reação

conc .  dc  ce lu lose

0 <  T  < 5 0 C ,  . . . . , 1 0 <  T  < 1 5 0 C

NÍvEL BÀrxo  ( r - )
3 2nl
5 t

1 0 t

NÍVEL ÀLTO (+)

7 2 n I

l 5 t

r5 t
corB o cont , ro le adeguado dessâs var iávels,  doa seus nÍvels  e

a  aná l l se  dos  resu l t ados ,  vo Ìunô  espec Í f l co  t o tà ì  ds  po rgs ,

d l s t r i bu i çâo  de  vo lune  de  po ros  èE  d1 Íe renÈes  fa l xag  de

d1âne t ro ,  r es ie tâno la  mecân i ca  à  cou rp ress to  dE  uE  l e l t o  de

pa r t l cu lae  e  res i s tênc la  ao  a t r i t o ,  f o l  poas Íve l  dê te r t r l na r  a

lnf luênçia de cada var iáVeÌ  no prgcessro e suas in teraçóee.

Àtravés deste tat ,or ia l  fo l  posaÍveI  dst€rn inar ,  dentro da

faÍxa d€ t râbalho.  estabelec ida,  eguaçÕee que repres€ntâD cadâ

varÍável  do processo e con ieso obter  óx ldos de t ,ungatânÍo cou

propr ledàdes previanente estabelec idag.  Is to é lnpor tante
porque estes óx ldos de tungstônlo,  na ÍgÌmà de sxt rudâdog e con
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€atruturâ nâcroporgga,  Ê€ráo ugsdgõ eonìo prscursorea na
obÈ.snçáo ds carbocos de t ,ungstênlg,  empregados como
ca ta l l sado res  na  deoompoa içáo  da  h ld raz ina "
Prr t r  . rpar l tÀ.ntÀ I

Obteve-se óx ido dc tungstênlo na torrna ds extrudado e con
s r t ru tu ra  mâc ropo rosa  u t Í l l zando  un  p roceasg  compos tg  dE  c lnco
e c â P a g ,  d e g c r l t a s  a  s e g u i r .

0 (

r0 (

0 .c

|  ã . c

r<
OU
Í<

A-Àc ld l f l caçâo  do  t , ungs tâ to  dê

sód1o  con  ác ldo

B - P e p t l z a ç á o  d a  m i s t u r a
c e l u l o e e l á c l d o  t o n E s t l c o ,
u t l l l z a n d o  g r a l  e  p l g t l l o .

F lgura I

l l  ETÀPâr  R .Àgôo  do  óx ldo  do  tuDgs tân lo  sn  pó  con  h l t t r óx ldo  de
ród1o r  í o rEaDdo  tungs ta to  d r  eód1o  (Nâ2 t ío { . xHa  o l  coBo  p rodu to .

À  t€Eper r tu ra  des ta  reação  fo l  nanC lda  en t re  70  e  TSoC e  o
n r i o  reac lona l  con  uma  ag l t açâo  congÈan te  de  300  RpM.
2 r  E IAPÀs  Ào t rd l t Í câçõo  do  tunEr ta to  do  sód lo r  cou  !o roaOôo  d .
l a l do  túng r t Í co  ( l l 2 } í o { .  xË2o )  .

Con t ro lou -s€  nes t ,a  e tapa  ag  va r l áva l s  t enpe raÈura  de  reaçáo
s  v o l u n i  d a  á c Í d o  c L o r Í d r l ç o  a d l q i o n a d o .  À  a q l t a ç á o  d o  m s i o
r e a c l e n a l  f o l  m a n t l d a  c o n s t a n t ê  e  e ü  { o o R p M .  ( F Í g u r a  r - À )
t l  E tÀPÀr  Ob t . ! çáo  da  a ig tu ra  c r l u l o ro /áo ldo  túng r t i êo .

O  ác ldo  túngs t1co ,  após  secagem à  6OOoC,  po r  24  ho ras ,  f o l
t r l lurado,  penetrado e paster iornent ,e miBeurado à una
quan t l dade  de  ce lu lose  m lc roc r i s t , a l l na ,  es tabe lec lda  pe Ìo
axpa r l nen to .  A  va r i áve l  çoncen t ração  de  sa lu lose  fo l  con t ro lada
nsrga et ,apa,

l r  E8ÀPÀs  P rp t l z r çü9  da  n l r t u ta  c r l u l o r r / áo ldo  túage t i co .
Àdle lonou-ee,  lentâm€nts,  uBt  solução de h ldróx ldo da

aDôn1o ,  coE  a  eoncen t raçâo  e r tabe lec lda  ps lo  expe r l ncn to ,  à
ü t rgu r !  ce lu loee /áa ldo  t0nge t l co .  o  l Í na l  da  ad l ção  dc
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h id róx1do  de  anôn1o  fo l  de t , e rn inado  pe lo  npon to  de  l 196 , r  da
n ig tu ra  e  sua  consêquen te  f ac i l l dade  de  ex t rusáo .  À  ex t ruBáo
f o i  r e a Ì i z a d a  c o n  o  a u x Í l l o  d a  u n a  s e r i n g a  p l á e t , i c a  d e  c l n c o
m i l l l l t r o s .  À  v a r i á v e I  c o n ç e n r r a ç á o  d e  h l d r ó x i d o  d a  a r o ô n i o  f o l
c o n t r o l a d a  n e a t a  e t ê p a ,  ( P l g u r a  1 - B )
5 r  E8ÀPÀr  cê l c1Daçáe  o  ob tênçáo  do r  ó r i dog  d .  t ungs t l n Ío  n l
ÍorBr  d.  rx t rudrdoe,

À  D is tu ra  ce lu roge /ác ldo  túngs t l co  Já  na  fo rna  d€  ex t rudado
to l  ca l c i nada  sob  f l uxo  de  a r  a  t ônpe ra tu ra  de  6oooc  du ran te
t rês  ho ras .  N€s ta  ê tapa ,  obE€rvou -s€  a  decompos i ção  do  áe ido
t ' úngs t ' l co ,  da  ee lu rose  e  t anbén  a  e r i n i nação  de  i npu rezas
vo lá te i s  r  t a i s  cemo  o  gás  anÕn Ío .  ob teve -se  des ta  Í o r l 0â  os
óxldos de tungstênio na forma de extrudados e con estruturê
macrop9rosa r

c a r a c l e r i z e u - s e  o s  ó x i d o s  d e  t u n g s t ê n Í o  n a  f o r n a  d 9
e x t r u d a d o s  a c r â v é s  d a s  t é c n i c a g  d e  p o r o e i n e t r Í a  d e  n c r ç ú r i o .
p i cnone t r i a  de  hé1 i , o  e  res i s tênc . i , a  mecân i , ca  à  compressáo  de  u rn
I e i t o  d e  p a r t Í c u I a s .

REsuLrÀDos e orgcusgÃo

À va r l áve l  que  ma is  i n f l uênc iou ,  no  p roqesao  d3
t ràns fo rnação  do  óx ido  de  tungs t ,ên io  em pó  pa ra  óx ldo  de
tungs tên j , o  na  fo rna  de  ex t rudado ,  f o t  a  conÇen t ração  ds
ce lu rose '  gbse rvou -Ee  gue  os  expe r i nen tos  rea l i aadog  co !0  3o t  de
ce Ìu loge  p ropo rc iona ran  os  ma lo reg  vÒ lunes  de  po ros .  Egga
ln Í l uênc ia ,  r eau l t a  da  decon rpos l ção  da  ce lu lose  na  e tapa  de
ca t rc lnaçâo.

Ete l to senerhante é observado cor !  o h idróx ldo de anônio
ad Íc lonado  na  e tapa  de  pep t l zaçáo .  Du ran te  a  ca l c i nação ,  es te
coÌDpogto deconpÕe-se gerânde gases e por  d i fusão ãàen da
êatru iura do extrudado farmando os poros.  Devido a eatà
decouposição,  o h ldróx ido de anÕnio têD lnf luència
e lgn l f i ca t i va  noe  resu l t adoe  ana l l sados .

E ro  re lação  ao  ác1do  c lo r Íd r i co  ve r l f l cou -se  que  e  vo lune
ad l c l onado  não  i n t , e r t e r i ü  nos  r€su l t adas  ana l l sadqg ,  po rén  o
rend lEenco  da  e tapa  de  ac id i f l cação  dependeu  d6s ta  quan t l dade
ad l c l onada .

o volune de paros < 64Â fo l  ln Í luenqiado por  todar  â l
var lávete do processo.

À var i6vel .  teupsraturâ dE reaçáo náo tevE inÍ luôncla
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s lgn i . f l câ t Í va  no  p roceEso ,  rnaa  ap resencou  d i ve rgas  i nce raçóes .
A  r € s l s t â n c i ô  m e c á n l c a  f o 1  a f e t a d a  p e l a  c o n q o n c r a ç ã o  d €

çe ru lose ,  s€ndo  menor  quan to  ma lo r  a  cancÈn t ração  d€EÈe
composto.

coNcLosÕDg

À r  p r l n c Í p a l s  c o n ç l u g Õ e s  s ã o  a s  s e g u t n E s a i
l -  À  c e l u l o e e  a d i c l o n a d a  d u r a n t e  a  p r e p a r ã ç à o  d o e  ó x l d o s  d e
tunqs tên10  na  fo rna  dê  ex t , r udados  ap resen tôu  a  n ra lo r  ! n ! l uênê ia
nos  resu l , t adoe  ana I l sâdos .
2 -  A  ree lE tênc lâ  mecân l ca  à  compreesão  e  ao  a t , r l t , o  depêndem da
concen t râçâo  de  ce Iu lose .
3 -  À  tenpe ra t Ì i r a  do  me lo  reae iona l  ê  o  vo lums  da  ác tdo
c lo r Íd r i co  ad l c l 0nado  náo  a fe ra ran  s ign r ! l cac l , vanence  o r
resuL tadoc  ana l , l eadog .
4 -  En r  re laçáo  ao  ôx ldo  de  tungs tên ig  sem
com a  ad1ção  deE t€  compos to ,  u r1 Ì  aumenBo
t o t â I  d o s  ó x i d o s  d e  t u n g s t ê n l o  o b t i d o s  n a
o  a p a r e c i m e n È o  d e  p o r o s ,  p r i n c i p a l m e n ç e ,
lO {  angs t rons .

BIBLIOORÂTIÂ

l .  8 O X ,  C . E . p .  i  H u n t e r ,  t r . C .  e  H u n t e r ,  J . S .  i  1 g 7 g .  S t a t l s t l c s
Fo r  Exp€ r l t nen tê rg ,  Ne r r ,  yo rk ,  John  Wi  Ì ey  &  Sons .
2 ,  M À Z U L E y V S K I I ,  E . À . ;  p a l a n k e r ,  V . s h ,  K l n e t i k a  K a t , â t l z ,  V o t .
1 8 ,  n e  3 r  p p  7 6 7 ,  M a y - J u n e ,  1 9 7 7 .

105

c e l u l o e e  o b g e r v o u - s e ,
n o  v o l u m e  d e  p g r o E

f o r n a  d e  e x c r u d a d o s  e
n a  f a l x a  d e  1 0 3  D p


