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INTRODUGAO

Em um estudo Quimiométrico montou-se um planejamento
fatorial completo 24, composto por dezesseis experimentos, com
quatro varidveis de processo e dolis niveis para cada varidvel.
Estes experimentos foram realizados de acordo com uma matriz
previamente estabelecida, sendo que para construcdo desta
levou-se em conta as quatro varidvels e seus respectivos
niveis.

O objetivo deste fatorial fol de verificar a influéncia das
quatro varidveis no processo de formagdo da estrutura porosa,
guando da transformagdo do oxido de tungsténio em pdé para éxido
de tungsténio na forma de extrudado,

As varidveis e os respectivos niveis do processo foram os

seguintes:

VARIAVEL NIVEL BAIXO (=) NEVEL ALTO (+)
Volume de HCl jaml 72ml
Concentragdo NH,OH 5% 15%
Temperatura da reagéo 0D e8VC s i e 0 e 1590
Conc. de celulose 10% 15%

Com o controle adequado dessas varidveis, dos seus niveis e
a andlise dos resultados, volume especifico total de poros,
distribuicdo do volume de poros em diferentes faixas de
didmetro, resisténcia mecdnica & compressdo de um leito de
particulas e resisténcia ao atrito, foi possivel determinar a
influéncia de cada varidvel no processo e suas interagdes.

Através deste fatorial foil possivel determinar, dentro da
faixa de trabalho, estabelecida, equag¢des gque representam cada
varidvel do processo e com isso obter 6xidos de tungsténio com
propriedades previamente estabelecidas. Isto & |mportante
porque estes 6xidos de tungsténio, na forma de extrudados e com
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estrutura macroporosa, serdo usados como precursores na
obtengéo de carbetos de tungsténio, empregados como
catalisadores na decomposicdo da hidrazina,

Parte experimental
Obteve-se 6xido de tungsténio na forma de extrudado e com

estrutura macroporosa utilizando um processo composto de cinco
etapas, descritas a seguir.

HCL
4

-5

08 T«8°C
e ou
e 8is i
A-Acidificagdo do tungstato de B-Peptizacao da mistura
sédio com &cido celulose/&cido tdngstico,
utilizando gral e pistilo.
Figura 1

i8 ETAPA: Reacéo do éxido de tungsténio em péd com hidréxido de
86dio, formando tungstato de sdédio (Nazwo‘.xuz 0) como produto.

A temperatura desta reagdo foi mantida entre 70 e 75°C e o
meio reacional com uma agitagdo constante de 300 RPM.

20 ETAPA: Acidificagdo do tungstato de sédio, com formagio de
dcido tGngstico (HoWO,  XH,0) .

Controlou-se nesta etapa as varidveis temperatura de reagéo
@ volume de 4cido clorfdrico adicionado. A agitacdo do meio
reacional foi{ mantida constante e em 400RPM. (Figura 1-=A)

38 ETAPA: Obtengdo da mistura celulose/&cido tdngstico.

O &cido tlingstico, ap6s secagem & 600°9C, por 24 horas, foi
triturado, peneirado e posteriormente misturado a uma
quantidade de celulose microcristalina, estabelecida pelo
experimento. A varidvel concentracdo de celulose foi controlada
nesta etapa.

43 ETAPA: Peptizagip da mistura celulose/&cido tGngstico.

Adicionou-se, lentamente, uma solucdo de hidréxido de
aménio, com a concentrag&o estabelecida pelo experimento, &
mistura celulose/&cido tdngstico. O final da adic&o da
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hidréxido de aménio foi determinado pelo "ponto de liga" da
mistura e sua consequente facilidade de extrusdo. A extrusio
foi realizada com o auxilio de uma seringa plastica de cinco
mililitros. A varidvel concentragdo de hidréxido de aménio foi
controlada nesta etapa. (Figura 1-B)

$8 ETAPA: Calcinagdo e obtengdo dos 6xidos de tungsténio na
forma de extrudados.

A mistura celulose/&cido tUngstico j& na forma de extrudado
foi calcinada sob fluxo de ar a temperatura de 6009C durante
trés horas. Nesta etapa, observou-se a decomposicdo do 4cido
tGngstico, da celulose e também a eliminagdo de impurezas
volateis, tais como o gds aménio., Obteve-se desta forma os
6xidos de tungsténio na forma de extrudados e com estrutura

macroporosa.

Caracterizou-se os oxidos de tungsténio na forma de
extrudados através das técnicas de porosimetria de mercurio,
picnometria de hélio e resisténcia mecdnica & compressio de um
leito de particulas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A varidvel que mais influénciou, no processo de
transformacdo do 6xido de tungsténio em pd para 6xido de
tungsténio na forma de extrudado, foi a concentracdo de
celulose. Observou-se que os experimentos realizados com 30% de
celulose proporcionaram os malores volumes de poros. Essa
influéncia, resulta da decomposigio da celulose na etapa de
calcinagéo.

Efeito semelhante & observado com o hidréxido de aménio
adicionado na etapa de peptizagdo. Durante a calcinagdo, este
composto decompde-se gerando gases e por difusdo saem da
estrutura do extrudado formando os poros. Devido a esta
decomposigdo, o hidréxido de aménio tem influéncia
significativa nos resultados analisados.

Em relagdo ao 4&cido cloridrico verificou-se que o volume
adicionado ndo interferiu nos resultados analisados, porém o
rendimento da etapa de acidificagdo dependeu desta quantidade
adicionada, -

O volume de poros <648 foi influenciado por todas as
varifveis do processo,

A varifvel temperatura de reagdo ndo teve influéncia
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significativa no processo, mas apresentou diversas interacdes.

A resisténcia mecdnica foi afetada pela concentracdo de
celulose, sendo menor quanto maior a concentragdo deste
composto.
CONCLUSOES

As principais conclusdes sdo as sequintes:
1= A celulose adicionada durante a preparagcdo dos 6xidos de
tungsténio na forma de extrudados apresentou a maior influéncia
nos resultados analisados.
2- A resisténcia mecdnica & compressio e ao atrito dependem da
concentragdo de celulose,.
J= A temperatura do meio reacional e o volume de 4cido
clorf{drico adicionado nd&o afetaram significativamente os
resultados analisados.
4= Em relagdo ao 6xido de tungsténio sem celulose observou-se,
com a adigdo deste composto, um aumento no volume de poros
total dos 6xidos de tungsténio obtidos na forma de extrudados e
© aparecimento de poros, principalmente, na faixa de 103 Dp
104 angstrons.
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