INPE

MINISTERIO DA CIENCIA, TECNOLOGIA, INOVACOES € COMUNICACOES

INSTITUTO NACIONAL D€ PESQUISAS €SPACIAIS

DESENVOLVIMENTO DE UM CATALISADOR NACIONAL (33%Ir/Al203)
PARA A DECOMPOSICAO DA HIDRAZINA EM PROPULSORES DE
SATELITES

Cindy Aimi Yamamoto Salazar

Relatorio de Iniciagdo Cientifica do programa PIBIC, orientada pelo Ely Vieira Cortez

INPE
Cachoeira Paulista

2023






AGRADECIMENTOS

Ao Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnologico - CNPq, pelo

auxilio financeiro com uma bolsa de Iniciagao Cientifica.

Ao Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais - INPE pela oportunidade de estudos e

utilizagdo de suas instalacoes.

Ao orientador Ely Vieira pela orientacdo e dedicacdo na realizacdo deste trabalho.



RESUMO

O objetivo deste presente projeto € o desenvolvimento de um catalisador nacional
(33%Ir/Al203) para ser empregado na decomposicdo da hidrazina em propulsores de
satélites de baixo empuxo, cujo fim é o controle de oOrbita e altitude dos mesmos. O uso
de hidrazina como monopropelente para sistemas de propulséo de satélite ¢ amplamente
utilizado por mais de meio século. Cabe destacar que apesar de existir um direcionamento
na substituicao da hidrazina por propelentes verdes, considerando 0s seus riscos inerentes,
este é ainda o monopropelente mais empregado devido ao fato de se decompor
cataliticamente em baixas temperaturas ( ~150 °C) e, por ser altamente energético,
elimina gases altamente pressurizados, sendo, portanto, 0 monopropelente ideal para o
controle de satélites. Também é relevante citar o fato de que o Brasil ainda ndo possui um
catalisador nacional para a decomposicdo do monopropelente hidrazina, dificultando na
autonomia nacional em relagcdo a catalisadores importados utilizados em satélites do
instituto. O projeto é dividido em duas etapas principais sendo elas a sintese do suporte
(posteriormente a caracterizacdo e a impregnacdo do metal no suporte) e a qualificacao
do catalisador em um propulsor 1N. Os precursores da alumina, AI(OH)3 (gibbsita) e
AIOOH (bohemita), foram obtidos no LCP/INPE e no Laboratério de Catalise
Heterogénea da Univap, respectivamente. Para a sintese da boehmita, sera realizada uma
reacao de precipitacdo utilizando como reagentes o sulfato de aluminio, hidréxido de
sodio e aluminato de sodio. Ap6s a sintese, sera realizado o Ensaio da Area Superficial
(BET) e avaliar as condicGes do suporte. Esta etapa é essencial, dado que o catalisador
deve ser eficiente na decomposicdo da hidrazina; ter capacidade de iniciar a
decomposicdo em baixa temperatura; ter resisténcia mecanica compativel adequada e ser
estavel, de modo a se ter longa durabilidade. Desse modo, espera-se resultados positivos

em relacdo ao suporte do catalisador para seguir com as proximas etapas do projeto.
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1. INTRODUCAO

O objetivo principal deste projeto € o desenvolvimento de um catalisador
(33%Ir/Al1203), com tecnologia nacional, para ser empregado na decomposi¢do da
hidrazina em motores de satélites.

Os objetivos especificos deste projeto incluem a eficiéncia do catalisador na
decomposic¢do da hidrazina; capacidade de iniciar a decomposi¢cdo em baixa
temperatura; resisténcia mecanica compativel adequada e estabilidade, de modo a se ter
longa durabilidade.

Para avaliar a evolugao do projeto serdo consideradas as caracteristicas fisico-quimicas
do catalisador esperadas e o seu desempenho no propulsor. Serdo selecionados os
catalisadores para testes no propulsor os catalisadores que tenham as propriedades
similares ao do catalisador comercial. Posteriormente, o catalisador selecionado sera
testado em propulsor (1 N ), onde sera qualificado para uso pratico em aplicagdes reais
em sistemas micropropulsivos.

2. DADOS E METODOLOGIA

2.1. Estudo inicial

O projeto possui como primeiro objetivo especifico a sintese do suporte de alumina
para o catalisador. Dessa forma, a primeira atividade a ser realizada foi o estudo da
literatura sobre a atuagdo da alumina como suporte de catalisador.

O projeto ¢ dividido nas seguintes etapas: sintese do suporte (em sintese do
precursor de alumina, autoclavagem, extrusao, esferoidizagdo e calcinagao),
caracterizacao (fisico-quimica e mecanica), impregnagdo do metal no suporte e
qualificacdo do catalisador em um propulsor de 1 N.

2.2. Sintese do suporte

Basicamente, pode-se dizer que a sintese do suporte € a etapa crucial deste processo
haja vista que ¢ onde se definirdo as principais propriedades do catalisador como o
desenvolvimento da porosidade, a area superficial e a resisténcia mecanica. Este
processo ¢ ainda subdividor em sintese do precursor de alumina, autoclavagem,
extrusao, esferoidizacao e calcinacao.

A primeira etapa para a obteng@o do suporte € a Sintese do Precursor de alumina:
AI(OH)3 (gibbsita) e AIOOH (bohemita).



Para realizar a sintese desses compostos, contamos com o apoio da equipe do
laboratério de catalise heterogénea da UNIVAP em Sao José dos Campos, onde obtemos
informacdes em relagdo ao procedimento da sintese das precursores da alumina,
pseudoboehmita e gibbsita.

2.3. Obtengao da pseudoboehmita

A primeira etapa ¢ a preparacao das solugdes dos reagentes. Em um béquer de
1000 ml foi pesado 179,28 g de sulfato de aluminio (marca Vetec, lote 0802193 ). Em
seguida adicionou-se 350 ml de 4gua deionizada sob agitacao magnética de 700 rpm a
temperatura ambiente, mantendo-se nessas condi¢des até a dissolugdo completa do sal.
Ap6s a dissolucdo, a solucdo foi filtrada em um funil de Buchner. A solugio apresentou
pH 0,82 a 25°C. Em seguida completou-se o volume com 4gua deionizada até 570 ml.

Para a solucao de hidroxido de sédio utiliza-se um béquer de vidro de 1000 ml.
Pesou-se 50,29¢g de hidréxido de sddio (marca MERCK, lote B0895598 315) e
adicionou-se 300 ml de agua deionizada sob agitacdo magnética a 400 rpm a
temperatura ambiente até dissolucdo total e completou o volume até 365 ml. A solugao
apresenta um pH 13,52 a 25°C.

Para a ultima solugao, utiliza-se um béquer de pléstico de 1000 ml, pesou-se
46,10g de aluminato de sddio (marca Sigma-Aidrich, lote 60730). Adicionou-se
lentamente 100 ml de 4gua deionizada sob agitacdo magnética de 400 rpm a
temperatura ambiente. Apds dissolu¢do, a solucdo filtrada em um funil de Buchner. O
volume foi elevado com agua deionizada até 130 ml. A solugdo apresentou pH 13,75 a
25°C.

Para a preparacdo da suspensao do hidroxido de alumina, o volume de 570 ml da
solucdo de sulfato de aluminio foi transferida para o reator de vidro encamisado sob
agitacdo mecanica em torno de 700 rpm. A temperatura do banho termostatizado foi
setada em 78,5°C. A leitura da temperatura do meio reacional foi realizada com a
introducao de um sensor do tipo PT 100 e pH=0,92.

Figura 1 — Reator de vidro



Fonte: elaborado pelo autor (2023).

Quando a temperatura do meio reacional atingiu 74°C a solu¢do
permaneceu limpida, iniciou-se a adi¢do da solugdo de hidréxido de sodio. A adicdo foi
realizada com o auxilio de uma bomba peristaltica a uma vazao 11 ml/minuto. Quando
todo o volume de 365 ml foi adicionado o pH ficou em 3,25 a T=74,1°C.

Em seguida, adicionou-se a solu¢do de aluminato de sddio na vazao de 11
ml/minuto e com a temperatura da suspensao em torno de 73,8°C e 74°C. O pH da
suspensao foi elevado até¢ pH=9,30.

A solugao foi transferida para um funil de Buchner grande com um kitassato de
5L para proceder com a filtragdo a vacuo. Em seguida, realizou-se a lavagem do
hidréxido de aluminio com 15L de 4gua deionizada na temperatura entre 40 e 45°C.

Ap6s 20 horas na estufa a 120°C, o hidréxido foi removido e resfriado até

temperatura ambiente. Na sequéncia foi realizado a sele¢do granulométrica com peneira
de 38 um.

Figura 2 — Pseudoboehmita apds selecao granulométrica



Fonte: elaborada pelo autor (2023).

Figura 3 — Fluxograma da sintese da pseudoboehmita

Fonte: elaborado pelo autor (2023).

2.4. Obtencao da gibbsita

Em um béquer pesa-se 162,0g de aluminato de s6dio. Adiciona-se 500 ml de
agua destilada e deionizada sob agitagdo magnética, até a dissolu¢ao completa. Em
seguida, filtrar a solu¢do a vacuo, utilizando-se de 1 papel de filtro qualitativo.



A solugdo ¢ transferida para um reator de sintese sob agitacdo mecanica de
aproximadamente 800 rpm. Deve-se ajustar o banho para manter a temperatura da
solucao em torno de 75°C.

Quando a solucao de aluminato de sodio atingir a temperatura de 75°C e
adicionado a mistura CO2 70% (CO2 70% + N2 30%) com fluxo de 48 ml/min até
atingir o pH 10.

Depois da reagdo, a suspensao deve ser filtrado em funil de Buchner grande com
1 papel qualitativo a vacuo. A torta deve ser lavada com 20 litros de dgua destilada e
deionizada aquecida a 80°C. Apds a lavagem, transferir a torta para um vidro de relogio
e colocar em uma estufa de recirculagao for¢ada a 40°C.

Figura 4 — Fluxograma da sintese da gibbsita

Fonte: elaborado pelo autor (2023)

2.5. Andlise BET

Com a massa da amostra obtida, foi realizada uma analise da area superficial da
pseudoboehmita. Utilizou-se o equipamento Micromeritics ASAP 2020 com adsor¢ao
de N>, método desenvolvido por Brunauer et al. (1938).

Figura 5 — Equipamento para andlise de area superficial por BET



Fonte: elaborado pelo autor (2023).

3. RESULTADOS

Durante o periodo do projeto de iniciacdo cientifica foi possivel obter a precursora
da alumina, pseudoboehmita, porém ndo foram feitas analises suficientes na amostra,
apenas a andlise de area superficial BET. Foi coletado 1,2370 g da amostra e foi obtida
uma area superficial de 170,4270 + 0,3502 m?/g.

4. CONCLUSAO

Nas diversas sinteses que foram realizadas no laboratorio, varias foram
prejudicadas por conta de algum fator como vencimento de algum reagente ou
manuten¢do de algum equipamento, o que encurtou o tempo disponivel para realizar
os procedimentos. A proxima etapa do projeto seria a sintese da gibbsita e obter a
alumina com as devidas propor¢des de cada precursor. Faz-se necessario insistir na
etapa de sintese do suporte até obter uma amostra que atenda os critérios e seguir
para as proximas etapas.
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