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RESUMO - Satélites artificiais, necessitam de sistemas micropropulsivos para correcéo de
oOrbita e atitude. Tais sistemas operam a hidrazina (N2H,), a qual sofre decomposicdo em um
catalisador presente no micropropulsor sob a forma de “pellets’. O catalisador
comercialmente empregado consiste de uma alumina como suporte do metal ativo iridio.
Alumina com propriedades adequadas a0 uso como suporte de catalisadores aplicados a
sistemas micropropulsivos de satélites requer valores elevados de resisténcia mecanica e
porosidade. A gibsita foi preparada a partir da decomposicdo do aluminato de sddio por CO..
Visando obter materiais pelletizados com adequados valores de resisténcia mecanica, foram
testados diferentes agentes de dispersao deste precursor durante a etapa de moldagem. Foram
também testados, sob condicdes de autoclavagem, misturas da gibsita com uma boehmita
como ligante. Os precursores e as aluminas foram caracterizados por diferentes técnicas. Os
“pellets’ foram avaliados ap0s calcinacdo quanto a sua resisténcia mecanica a compressao.
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ABSTRACT - Artificial satellites need microthruster systems for the correction of orbit and
attitude. Such systems use hydrazine (N2H4), which suffers decomposition in a catalyst
present in the microthruster under the form of “pellets’. The commercially employed catalyst
consists of an alumina as the support of the active metal iridium. Alumina with adequate
properties to its use, as a catalyst support applied to satellite microthruster systems, requires
high values of mechanical resistance and porosity. Gibbsite was prepared from the
decomposition of the sodium aluminate by CO,. With the aim of obtaining pellet materials
with proper values of mechanical resistance, different agents of dispersion of this precursor
were tested during the molding stage. Gibbsite mixtures with boehmite as a were also tested
under hydrotreatment process. The precursors and the aluminas were characterized by
different techniques. The “pellets’ were evaluated after calcination in accordance to its
mechanical resistance to compression.
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1.INTRODUCAO

As auminas aém do seu largo
emprego em diversos setores da industria
(Gitzen, 1970), nas Ultimas décadas assumiram
uma importancia muito grande em vista de sua
utilizacdo em catalise, tanto como suporte como
proprio catalisador (Oberlander, 1984 e
Rodrigues e Zacharias, 1993).

Das inimeras aplicacbes da alumina
(Al2O5), este trabalho aborda o seu uso na
industria aeroespacial, como suporte de
catalisador presente nos micropropulsores de
satélites (Sutton e Ross, 1976; Newton et al,
1972), tendo com principal funcdo a é&rea
exposta do metal iridio (Ir), garantindo a
decomposicdo do monopropelente hidrazina e,
conseqientemente, 0O empuxo necessario nas
corregOes de oOrbita e atitude do satélite (Petty,
1973). Durante estas operacOes, o catalisador
Ir/Al,O3 € submetido a temperaturas e pressdes
superiores  a 1073K e 2200K P,
respectivamente, uma vez que a reacdo de
decomposicdo da hidrazina é extremamente
rapida e exotérmica (Meetin et al, 1974).

Dentre as inlmeras caracteristicas que
0 suporte deve apresentar para uso na area
especial, o0 presente trabalho aborda a
susceptibilidade do hidroxido precursor a
conformacdo, originando “pellets’ com elevada
resisténcia mecanica a compressio, € a
presenca de uma estrutura altamente cristalina
gue garanta a eliminacdo rapida do calor e dos
gases gerados em grandes quantidades durante
0 &cionamento dos micropropulsores do
satélite.

Decidiu-se, neste trabalho, entre as
diversas formas cristalogréficas das aluminas e
de seus precursores, pela sintese do precursor
gibsita, triidréxido de alta crigtalinidade. Como
forma de aumentar a resisténcia mecanica dos
“pellets’ escolheu-se 0  processo  de

autoclavagem da gibsita em presenca de uma
boehmita como agente ligante. Cabe salientar
gue as informacBes disponiveis na literatura
indicam que o suporte do catalisador comercial
mais empregado na industria aeroespacial
consiste de uma y-alumina obtida a partir da
autoclavagem da gibsita (Sayer e Southern,
1973).

2.PARTE EXPERIMENTAL

Nas etapas de sintese e moldagem do
hidroxido precursor foram empregados os
reagentes abaixo relacionados:

- Aluminato de sbdio (Riedel de Haen);

- Boehmita comercial (Catapal A), fornecida
pelo CENPES;

- CO; (Air Liquide, 70%, balangco em Ny);

- Acido acético (Merck);

- Acido nitrico (Merck);

- Hidroxido de aménio (Merck).

2.1.Sintese e dispersdo do hidroéxido
precursor (gibsita)

Inicialmente preparou-se uma solugéo
aquosa contendo 162g de aluminato de sodio
em 600mL de &gua sob agitacdo magnética e
aguecimento em torno de 50°C. Em seguida,
esta solugdo, de pH levemente superior a 13, foi
transferida para um reator de vidro encamisado.
A solugdo foi aquecida e mantida entre 70°C e
75°C com auxilio de um banho termostatizado.
Ao aingir este intervalo de temperatura,
iniciou-se a adicdo do agente precipitante (CO,)
a uma vazédo constante de aproximadamente
50mL/min, controlada por fluximetro gasoso
(MKS, modelo 246). Apés 12 horas de reacéo,
a mesma foi interrompida, filtrando-se o
precipitado a vacuo e lavando-o com 20 litros
de agua aguecida a 70°C. O produto foi secado
a temperatura de aproximadamente 50°C por 6
horas, utilizando uma estufa com circulacdo de
a forcada. ApOs peneiracdo, a gibsita com
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granulometria inferior a 37y foi submetida a
uma etapa de dispersdo do pd, sob a acdo de
diferentes agentes quimicos, preparando-o para
a etgpa de conformagdo em “pellets’
cilindricos. Em uma etapa seguinte, visando
aumentar aresisténcia mecanicados “pellets’, a
gibsita foi misturada a 20% de uma boehmita
comercial de baixa cristalinidade (Catapal A) e
submetida a um processo de autoclavagem. Em
misturador de pés do tipo “V”, homogeneizou-
se, durante 20 minutos, 200g de gibsita e 40g
de boehmita, ambos com @ inferior a 37u. A
mistura resultante foi dispersa em 500mL de
uma solucdo aguosa de HNO; (10%) sob
agitacdo mecanica vigorosa (1200rpm). O gel
resultante desta operacdo foi transferido para
uma autoclave e submetido a um agquecimento
de 170°C por 4 horas. O agente dispersante foi
retirado por meio de filtracdo a vécuo. A
secagem do material autoclavado foi efetuada
em estufa de circulagdo forcada a 60°C durante
15 horas. ApOGs a secagem, triturou-se o
material utilizando um moinho
amofariz/pistilo.

2.2.Moldagem

A massa de aproximadamente 200g do
pd autoclavado secado a 60°C foi transferida
para um misturador tipo sigma e dispersa com
uma solucéo aquosa de &cido acético (5%). Esta
etapa com duragcdo de aproximadamente 80
minutos consumiu 0,195mL da solucdo acida
para cada grama de p6. A moldagem em
“pellets’ cilindricos foi realizada por extruséo
com auxilio de um dispositivo de prensagem
dotado de um orificio de saida de 6mm de
didmetro. Depois de moldados, os “pellets’
permaneceram em estufa de circulagéo forcada
de ar, a temperatura em torno de 40°C por um
periodo de 15 horas. Pogteriormente, 0s
“pellets’ foram tratados termicamente sob
amosfera egté@ica a 600°C por 5 horas,
aguecendo-os primeiramente da temperatura
ambiente até 130°C, a uma taxa de

aguecimento branda de 0,40-C.min* e numa
segunda etapa de 130°C a 600°C, aumataxade
aguecimento de 0,75°C.min™.

3.RESULTADOSE DISCUSSOES

O difratograma de raios-X do produto
obtido apds secagem a 60°C apresentado na
figura 1a evidencia que o objetivo de sintetizar
um hidréxido de aluminio (gibsita) altamente
cristalino foi alcancado. Da comparagéo deste
difratograma com a ficha JCPDS-33-0018
pode-se concluir que o produto € o tridréxido
de aluminio denominado gibsita, apresentando
uma estrutura cristalina tetragonal.
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Figura 1 — Difratograma de raios-X dos
precursores gibsita e boehmita (Catagpal A)
antes da etapa de autoclavagem

Como esperado, as condighes
empregadas na sintese, principalmente os niveis
de temperatura e pH do meio reacional, foram
suficientes para a formacdo de um produto
organizado estruturalmente. Na figura 1b é
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apresentado o difratograma da boehmita
comercial (Catapal A) utilizada com ligante na
etapa de autoclavagem. Os largos picos de
difracdo observados evidenciam a baixa
cristalinidade da amostra, caracteristica
essencial para seu emprego como ligante
durante a etapa de moldagem da gibsita.
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Figura 2 — Difratograma de raios-X da mistura
gibsita e boehmita apds autoclavagem: a) antes
do tratamento térmico e b) apds o tratamento
térmico.

A partir da figura 2a € possivel
observar que apOs autoclavagem, a mistura
contendo inicialmente 80% de gibsita e 20% de

boehmita, esta Ultima adicionada como ligante,
ainda mantém uma mistura das duas fases
gibsita e boehmita (JCPDS-21-1307). Estes
resultados indican que as condicOes
empregadas ndo foram suficientes para uma
conversdo substancial da gibsita presente na
mistura, durante a etapa de autoclavagem. Na
figura 2b, observa-se que apds o tratamento
térmico do material autoclavado, obtém-se uma
mistura das aluminas de transicdo chi e gama
aumina  (Oberlander, 1984), conforme
demonstram as fichas JCPDS 4-0880 e 10-
0425, respectivamente.

Com relag@o a resisténcia mecanica a
compressao, os resultados da Tabela 1 indicam
gue os “pellets’ cilindricos obtidos por extrusdo
da mistura (gibsitatboehmita) apds as etapas de
autoclavagem e tratamento térmico apresentam
valores desta propriedade em média cinco vezes
maior que o valor obtido pela gibsita moldada
sob as mesmas condi¢es. Observa-se também
gue aresisténcia mecéanica a compressao de um
leito de particulas da mistura se assemelha com
o vaor obtido para o catalisador comercial,
considerando que o catalisador ja se encontra
em sua forma final, ou sga, uma aumina
contendo 30% do metal ativo (iridio), que neste
teor acarreta um aumento nos valores de
resisténcia do produto final. A Tabela 1
também indica que a resisténcia mecanica
individual @ compressdo das esferas moldadas a
partir da mistura de gibsita € ligeiramente
superior quando comparada com a do
catalisador comercial.

Tabela 1 — Resultados de resisténcia mecanica dos “pellets’ apods tratamento térmico a 600°C.

M étodo Gibsita Boehmita  Mistura Shell-405
Individual - “pellets’ cilindricos 5N/mm 22N/mm 25N/mm -
Leito - “pellets’ esferoidais - - 40K gf/cm2 50K gf/cm?
Individual - “pellets’ esferoidais - - 7N/mm 6N/mm
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Pode-se constatar, a partir das
micrografias apresentadas na figura 3, que a
gibsita sintetizada consise de um material
altamente cristalino, evidenciado pela presenca
de cristais hexagonais semelhantes aos
observados no catalisador comercial Shell 405.

) Gibsita

E possivel também visualizar na figura
3d a presenca dos cristais bem definidos
referentes a fase gibsita envolvidos pelo ligante
pouco cristalino (boehmita), justificando o
aumento observado nos valores de resisténcia
mecanica a compressao dos “pellets’ obtidos a
partir da mistura de gibsita e boehmita. Este

c) Boehmita

Figura 3 — Microscopia €eletrdnica de varredura
dos materiais apOs tratamento térmico: a)
gibsita, b) catalisador comercial, ¢) boehmita
comercial e d) gibsita + Catapa A (mistura
autoclavada).

resultado torna o produto apropriado a
utilizacdo como suporte de catalisador, aplicado
a decomposicdo da hidrazina, em sistemas
micropropulsivos de satélites artificiais.

No que se refere a propriedade
textural, a tabela 2 apresenta os valores de &rea
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especifica e volume de poros dos materiais apds
tratamento térmico, ambos obtidos por
volumetria de nitrogénio. Observa-se ainda que
o valor de éea egpecifica da mistura é
ligeiramente superior a0 da gibsita, aumento
este atribuido a presenca da boehmita. Pode-se

observar também que os valores destas duas
propriedades do catdisador comercial s&o
inferiores aos da mistura, fato que edéd
relacionado a obstru¢do dos poros do suporte
apos adicéo 30% do metal iridio.

Tabela 2- Area especifica e volume de poros dos materiais.

Gibsita Boehmita Mistura Shell-405
Area especifica 148 191 164 106
-1
(m2.g™)
Volume de poros 0,242 0,439 0,272 0,100
-1
(ml.g™)
T T T T T T T T T T T T T
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Figura 4- Histogramas referentes as andlises de porosmetria de mercirio para a mistura
(gibsitat+boehmita) apos tratamento térmico a 600°C e do catalisador comercial Shell-405.

Observa-se, a partir da figura anterior,
gue a mistura (gibsita+boehmita) apresenta uma
distribuicio de poros semelhante a do
catalisador tomado como referéncia (Shell-
405). Considerando que o volume de poros da
material final obtido foi de 0,078mL/g e 0 do
catalisador comercial foi de 0,065mL/g,
condatase que o0 materia sintetizado e
moldado neste trabalho apresenta caracteristicas
mecanicas e texturais adequadas a0 uso como
suporte.

4.CONCLUSOES

Diante dos dados expostos neste
trabalho, agumas conclusdes podem ser

citadas:

- A metodologia empregada na sintese resulta
em uma gibsita altamente critaling;

- ApOs tedtes realizados com diferentes agentes
dispersantes, foi possivel notar uma grande
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dificuldade na moldagem por extrusdo do po de
gibsita, obtendo-se, apds calcinacdo, “pellets’
extremamente fracos.

- A adicdo de uma boehmita comercial a gibsita
viabiliza a moldagem por extrusdo, resultando
“pellets’ de boa resisténcia mecanica a
compressao apos calcinagao;

- A condi¢cbes empregadas durante a etapa de
autoclavagem ndo sdo suficientes para
promover a conversdo total da gibsita em
boehmita. No entanto, os resultados obtidos por
microscopia deixam evidente a forte interacdo
entre estas duas fases apos esta etapa;

- Resultados obtidos por porosmetria de
mercurio indicam que os “pellets’ calcinados e
preparados partir da mistura gibsita e boehmita
sd0 muito semelhantes aos observados no
catalisador comercial Shell 405.

Finalmente, o0s resultados expostos
indicam que os “pellets’ do material obtido
neste trabalho apresentam caracteristicas
mecanicas e texturais adequadas ao uso como
suporte de catalisador de decomposicdo de
hidrazina aplicado a sistemas micropropulsivos
de satélites.
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