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1 RESUMO

Este trabalho tem como objetivo o desenvolvimento de um catalisador a base de
6xidos suportados em alumina, para ser empregado na decomposicdo de perdxido de
hidrogénio (H20:) a 90% em massa. Inicialmente, serd realizado um estudo exploratério
com o intuito de selecionar os cétions mais promissores para a decomposi¢cdo. Apds essa
selecdo, serdo preparados catalisadores com diferentes proporcdes desses cations, visando
maximizar a eficiéncia do material. Em seguida, serdo otimizadas as condi¢bes de
preparagdo do catalisador de melhor desempenho, buscando-se aumentar ainda mais sua
eficiéncia. Todos os materiais preparados terdo suas performances avaliadas por meio do
teste da gota, o qual permite determinar o tempo de inducdo do catalisador, ou seja, 0

tempo necessario para promover a decomposicao do H:20x.

Palavras-chave: catalisador, peroxido de hidrogénio, alumina.






LISTA DE FIGURAS

Figura 1 — Grafico de Pareto dos sete fatores estudados na triagem de fatores.

Figura 2 — Gréfico de probabilidade normal dos experimentos realizados na triagem de
fatores.

Figura 3 — Grafico Versus Ajustados dos experimentos realizados na triagem de fatores.
Figura 4 — Grafico de Pareto dos catalisadores preparados.

Figura 5 — Grafico de probabilidade normal dos catalisadores preparados.

Figura 6 — Grafico Versus Ajustados dos catalisadores preparados.

Figura 7 — Resposta para a decomposi¢édo do perdxido de hidrogénio.

Figura 8 — Gréafico com a varia¢do de Y com X para diferentes valores de Xz (com Xi = —
1,68)

Figura 9 — Gréafico com a varia¢do de Y com X para diferentes valores de Xs (com Xz = —
1,68)

Figura 10 — Gréafico com a variagdo de Y com X, para diferentes valores de Xz (com X3 =
0,4)

Figura 11 - Grafico com a variacdo de Y com X: para diferentes valores de Xi (com X3 =
0,4)



Vi



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — Matriz de experimentos codificada adotada para o estudo dos efeitos dos sete
fatores.

Tabela 2 — Matriz de experimentos ndo codificada adotada para o estudo dos efeitos dos
sete fatores.

Tabela 3 — Planejamento fatorial completo para o preparo dos catalisadores, com variagédo
nos fatores: taxa de aquecimento, tempo de calcinacéo e tempo de secagem.

Tabela 4 — Resultados do teste gravimétrico: tempos de escoamento (em segundos) obtidos
para cada ensaio, com trés repeticoes.

Tabela 5 — Combinacédo de niveis dos fatores significativos da triagem de fatores.

Tabela 6 — Resultados obtidos no teste gravimétrico no preparo de catalisadores

Tabela 7 - Combinag&o de niveis dos fatores significativos dos catalisadores preparados.
Tabela 8 - ANOVA do modelo quadratico.

vii



viii



Sumario

1 RESUMO ...ttt et e et et ii
2  PLANO DE TRABALHO ....ooiiitiii ettt ettt 1
3 INTRODUGAD......c.cooieeeeeeeeeeeeeete ettt es st n s, 1
4 DESENVOLVIMENTO ..ottt a et e e e nnees 2
4.1 Parte EXPErIMENTAL ........ooiiiiiii e 3
4.1.1 Lavagem do SUPOrte CAtAltICO .........eiveieeiiiieie e 3

4.1.2 Planejamento Fatorial Fracionario Saturado - Triagem de fatores do

Planejamento de EXPErIMENTOS .........ieiuiiiiieiiieiie ettt 3
4.1.3 ANAlise de RESUIAAOS ........oiiiiiiiiiie e 7
4.1.4 Preparo de CataliSAUOIES ........veiivrreeiieeeeiiee e sieeestee e st e e st e e st e e et e e e srae e e e e snteeeanaeeeanes 8

4.2 RESULTADOS E DISCUSSAOQ .....oovveececteteieieieeee st es e, 10
4.2.1. Triagem de fatores do planejamento de eXperimentos.........cccceevvveeriureeriieeesineesinnens 10
4.2.2. Prepar0 de CataliSA00IES .........ccuvrieiiieeeiieeesieeesiee e e e e e sre e sraa e e snae e e e e e snraeeaaeeeas 13
4.2.3 ANAlise d0OS rESURAAOS .........eeviiiiiiciee s 16

6. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ........cooviveveeeeeieeee oo en s 23



2 PLANO DE TRABALHO

Como plano de desenvolvimento da pesquisa, enumerou-se as seguintes etapas:
1. Lavagem do suporte catalitico
2. Triagem de fatores
3. Preparo dos catalisadores
4. Teste gravimétrico

3 INTRODUCAO

Satélites sdo equipamentos colocados em &rbita com diversas finalidades, como
observacdo da Terra, monitoramento climatico, telecomunicagdes, deteccdo de incéndios e
previsdo de desastres naturais, entre outras aplicagdes (Kuga, Carrara e Rao, 2011). Para
que essas atividades sejam realizadas com precisédo, € fundamental que o satélite mantenha
sua posicdo adequada na oOrbita. No entanto, diversos fatores, como a acdo do campo

gravitacional terrestre, podem influenciar seu deslocamento (Pereira, 2014).

Diante disso, torna-se necessario realizar correcdes orbitais, geralmente conduzidas
a partir de uma torre de comando. Atualmente, a maioria dos satélites utilizam sistemas
propulsivos baseados em propulsores quimicos, sendo 0s monopropelentes os mais
empregados. Esses sistemas operam por meio da decomposicdo de um unico composto

quimico para a geracdo de empuxo (Pereira, 2014).

A hidrazina tem sido amplamente utilizada como monopropelente devido a sua
excelente estabilidade quimica e elevada eficiéncia em motores que operam por
decomposicdo catalitica. No entanto, seu uso apresenta desvantagens significativas,
principalmente por se tratar de um composto extremamente caro e altamente tdxico, com
propriedades carcinogénicas (Lee e Lee, 2009; Torre et al., 2009; Ventura et al., 2007;
Vieira et al., 2005).



Nos ultimos anos, impulsionada pela crescente preocupagdo com a seguranca
ambiental, a pesquisa por propelentes liquidos estocéveis e ndo toxicos, conhecidos como
green propellants, tem ganhado destaque. Esses propelentes podem reduzir
significativamente 0s custos operacionais, de armazenamento e de manuseio, por
permitirem a simplificacdo dos procedimentos de seguranca (Bonifacio, 2007). Para que
possam substituir a hidrazina, esses compostos devem, contudo, oferecer desempenho
comparavel ou superior, e os custos de adaptacdo dos sistemas propulsivos ndao devem

inviabilizar sua adocao (Pasini et al., 2007).

O peroxido de hidrogénio (H20:) tem se destacado como uma das alternativas mais
promissoras por ser um composto limpo e ndo toxico, cuja decomposicdo gera apenas
oxigénio e agua. Entretanto, o principal desafio para sua utilizacdo como monopropelente
estd no desenvolvimento de catalisadores que promovam uma decomposicdo rapida e
eficiente, e que possuam propriedades mecanicas compativeis com as exigéncias dos

sistemas propulsivos (Kappestein et al., 2012).

Catalisadores destinados a aplicacGes espaciais devem apresentar longa vida util e
desempenho confidvel e repetitivo. Além disso, devem possuir elevada resisténcia
mecanica, ja que operam sob condigcdes extremas de pressdao e temperatura dentro da
camara do propulsor. E igualmente desejavel que permitam a iniciagdo espontanea da
reacdo, dispensando a necessidade de pré-aquecimento do leito catalitico (Wernimont,
2006).

Com base na literatura e em estudos preliminares, este trabalho tem como objetivo
desenvolver um catalisador a base de éxidos suportados em alumina, voltado para aplicacao

em sistemas propulsivos de satélites que utilizam H202 concentrado como monopropelente.

4 DESENVOLVIMENTO
Para a consecucdo do desenvolvimento, o relatorio abordara o tépico dividindo-o em

duas secOes: Parte Experimental e Discussao.



4.1 Parte Experimental

4.1.1 Lavagem do suporte catalitico

A lavagem do suporte catalitico foi realizada com o objetivo de eliminar sujidades
tanto na parte externa quanto interna dos graos de y-alumina. Inicialmente, os graos de y-
alumina (marca/fabricante) foram lavados com varias porcfes de agua destilada, até que a

agua de lavagem usada se apresentasse visualmente limpida.

Em seguida, visando a limpeza interna do material, a y-alumina foi submetida a
sucessivas lavagens com agua destilada, sendo posteriormente mantida em banho de
ultrassom, por cerca de 10 minutos, onde algumas sujidades ainda eram vistas na agua, que
era descartada e substituida. Este procedimento foi repetido até que a agua utilizada nas
lavagens permanecesse completamente limpida, indicando a completa remocdo de

impurezas.

4.1.2 Planejamento Fatorial Fracionario Saturado - Triagem de fatores do Planejamento de

Experimentos

Em experimentos envolvendo mdltiplas varidveis, o planejamento fatorial
fracionario saturado é uma estratégia estatistica eficiente para investigar o maior namero
possivel de fatores com o minimo de experimentos necessarios. Conforme descrito por
Barros Neto, Scarminio e Bruns (2001), um planejamento é dito saturado quando todos 0s
graus de liberdade disponiveis sdo utilizados exclusivamente para a estimacdo dos efeitos
principais dos fatores, sem graus de liberdade restantes para a estimacdo independente do
erro experimental. Essa abordagem € especialmente Util em etapas iniciais de
experimentacdo, quando o objetivo principal é a triagem de variaveis importantes com o

minimo de recursos.



Com o objetivo de identificar os fatores mais significativos para a preparacdo dos
catalisadores, foi adotada a metodologia de planejamento de experimentos, utilizando-se
um planejamento do tipo fatorial fracionario saturado. Foram selecionados sete fatores para
0 estudo: concentragdo da solugdo (mol-L™), volume de impregnacdo (mL), temperatura de
secagem em estufa (°C), tempo de secagem em estufa (min), temperatura de calcinagédo

(°C), taxa de aquecimento (°C-min!) e tempo de calcinagdo (min).

Os codigos “+” e “-“ presentes na Tabela 1 significam que os fatores estdo
codificados e, respectivamente, em seus niveis mais altos e mais baixos, no caso da

concentragdo, os campos com ‘“+” representam 3,0 mol/L, e os campos com

representam 0,5 mol/L.

As tabelas abaixo apresentam o planejamento experimental fracionario codificado e
ndo codificado adotado para a investigacao dos efeitos individuais desses sete fatores sobre
0 desempenho dos catalisadores.



Tabela 1 — Matriz de experimentos codificada adotada para o estudo dos efeitos dos sete

fatores

Volume — Temperat Tempo . . 'Ze(fjnep Temperat

Exp;il;me Congcgleontra imp?gg na caltjlcr:?ncfjt?;é caﬁ:?na aquecime secage ura de

cdo o cdo nto m secagem
1 - - - - - - -
2 + - - - + - +
3 - + - - + + -
4 + + - - - + +
5 - - + - + + +
6 + - + - - + -
7 - + + - - - +
8 + + + - + - -
9 - - - + - + +
10 + - - + + + -
11 - + - + + - +
12 + + - + - - -
13 - - + + + - -
14 + - + + - - +
15 - + + + - + -
16 + + + + + + +

Fonte: Autor



Tabela 2 — Matriz de experimentos ndo codificada adotada para o estudo dos efeitos dos

sete fatores

Volume Temperat Tempo Taxa de Temp Temperat
Experime Concentra de ura de de aguecime  ° de urapde

nto cao impregna calcinagd calcina g nto secage . ocem

cao 0 cao m g
1 0,5 2 760 240 10 24 80
2 3,0 2 760 1 5 24 120
3 0,5 4 760 1 10 0,5 120
4 3,0 4 760 240 5 0,5 80
5 0,5 2 1000 240 5 0,5 120
6 3,0 2 1000 1 10 0,5 80
7 0,5 4 1000 1 5 24 80
8 3,0 4 1000 240 10 24 120
9 0,5 2 760 240 10 24 80
10 3,0 2 760 1 5 24 120
11 0,5 4 760 1 10 0,5 120
12 3,0 4 760 240 5 0,5 80
13 0,5 2 1000 240 5 0,5 120
14 3,0 2 1000 1 10 0,5 80
15 0,5 4 1000 1 5 24 80
16 3,0 4 1000 240 10 24 120

Fonte: Autor



4.1.3 Andlise de Resultados

Utilizando o software Minitab®, os resultados obtidos na triagem de fatores foram
analisados e gréficos foram gerados para demonstrar a confiabilidade do método, assim
como identificar os fatores significativos, atraves dos dados obtidos na triagem de fatores.
Espera-se que os graficos apresentem resultados satisfatérios, ou seja, que o grafico de
Pareto apresente fatores significativos, também, que o grafico de probabilidade normal
demonstre 0s pontos ao longo de uma linha reta, e por fim, que o grafico de residuos versus

valores ajustados mostre o0s pontos distribuidos aleatoriamente em volta da linha horizontal.

De acordo com o livro Como Fazer Experimentos (Barros Neto, Scarminio e Bruns,
2001), o grafico de Pareto organiza graficamente, em ordem decrescente, as causas ou
categorias que contribuem para a variagdo de um processo. No eixo horizontal, sdo
mostradas as categorias, e no eixo vertical, a frequéncia de ocorréncia. Além disso, é
apresentada uma linha que representa a porcentagem acumulada de ocorréncia, facilitando a

identificacdo dos fatores mais relevantes.

Além do grafico de Pareto, outra ferramenta importante na analise de efeitos
experimentais é o grafico de probabilidade normal. Ele é utilizado para verificar se 0s
dados seguem uma distribuicdo normal (ou gaussiana). Quando os dados seguem essa

distribuicdo, os pontos no gréafico se alinham ao longo de uma linha reta.

Outro grafico de extrema importancia para a analise € o grafico de Residuos Versus
Valores Ajustados. Ele compara os valores observados com os valores previstos pelo
modelo, permitindo avaliar como o modelo se comporta em rela¢do aos dados reais. O ideal
€ que os pontos estejam distribuidos aleatoriamente em torno de uma linha horizontal,
indicando que os valores observados e ajustados coincidem. Se os pontos formarem um
padrdo, isso sugere que o modelo ndo estd ajustado corretamente e precisa ser revisto.

(Barros Neto, Scarminio e Bruns, 2001)

Apos a analise dos graficos, realizou-se a Analise de Variancia (ANOVA — Analysis

of Variance, em inglés) para avaliar a significancia estatistica do modelo, utilizando a



distribuicdo F de Fisher-Snedecor, com o auxilio do software Minitab®. O valor de F
calculado (Fcalc) foi determinado conforme a Equacdo 1, em que MQR corresponde a

media quadratica da regressdo e MQr a média quadrética dos residuos do modelo.

Fcalc = 2% (1)
MQr

As médias quadraticas sdo calculadas pela razdo entre a soma dos quadrados e o
nimero de graus de liberdade associado a respectiva fonte de variacdo. O valor de F
calculado (Fcalc) é, entdo, comparado ao valor critico da distribuicdo F, correspondente ao

nivel de significAncia previamente definido.

As ferramentas utilizadas no software Minitab® foram de suma importancia, pois
permitiram uma avaliacdo dos fatores significantes, garantindo a confiabilidade nos

resultados e proporcionando uma base solida para o estudo.

4.1.4 Preparo de catalisadores

Com base nos fatores mais relevantes identificados na etapa anterior, foi elaborado
um novo planejamento experimental, desta vez utilizando um delineamento fatorial
completo, com o objetivo de otimizar o preparo dos catalisadores. A tabela a seguir
apresenta a estrutura do novo planejamento experimental adotado, que variou os fatores:

taxa de aquecimento, tempo de calcinacao e tempo de secagem.



Tabela 3 — Planejamento fatorial completo para o preparo dos catalisadores, com

variacao nos fatores: taxa de aquecimento, tempo de calcinagdo e tempo de secagem.

Ensaio Taxa de aquecimento Tempo de calcinagéo Tempo de secagem
(°C/min) (min) (min)
15 5 61 30
° ! 25 144
H > 1 90
2 7 25 36
° ! 96 144
16 5 61 90
L > 61 180
! 3 96 144
1 3 25 36
12 5 120 90
) ! 96 144
17 5 61 90
10 9 61 90
3 3 96 36
13 5 61 9
o 1 61 90
> 3 25 144

Fonte: Autor

Para analisar os fatores varidveis da Tabela 3, a concentracdo da solugdo (3,0 mol/L),
temperatura da estufa (120° C), volume de impregnacdo (3,2 mL) e temperatura de
calcinacdo (760° C) foram mantidos constantes para fins de reprodutibilidade e controle do

processo.



4.2 RESULTADOS E DISCUSSAQO

4.2.1. Triagem de fatores do planejamento de experimentos

O teste gravimétrico foi realizado em triplicata. Este teste consiste em verificar o
tempo necessario (em segundos) para que uma amostra de 0,5g altere sua massa apds a

exposi¢cdo ao monopropelente. Os resultados obtidos estéo representados na Tabela 4.

Tabela 4 — Resultados do teste gravimétrico: tempos de escoamento (em segundos)
obtidos para cada ensaio, com trés repeticoes.

Ensaio Repeticéo 1 (s) Repeticéo 2 (s) Repeticéo 3 (s)
1 111,11 105,46 115,16
2 54,28 43,96 52,28
3 64,81 79,58 79,24
4 79,81 82,47 74,66
5 51,61 57,61 59,86
6 66,39 70,54 55,88
7 79,91 89,11 92,49
8 90,64 102,79 90,91
9 106,16 125,69 124,09
10 72,03 59,23 55,89
11 101,24 84,29 94,67
12 69,43 80,11 58,96
13 74,66 94,19 77,31

14 68,38 68,74 77,93
15 74,74 75,36 83,91
16 112,62 92,09 72,81

10



Fonte: Autor

O Gréfico de Pareto mostrado na Figura 1 mostra que, acima da linha de 2,306
existem quatro fatores, que sdo: (E) taxa de aquecimento, (D) tempo de calcinagdo, (A)
concentracdo da solucdo e (F) tempo de secagem indicando que estes quatro fatores séo 0s

principais parametros que influenciam no processo de obtengédo do catalisador.

Figura 1 — Grafico de Pareto dos sete fatores estudados

23086
T

Fator  Nome

Concentragao

Valume de Impregnagio
Temperatura

Tempo de calcinagio

Taxa de aquecimento

Tempo de sacagem em esfufa
Temperatura de secagem

[ B = R =T

Efeitos Padronizados

Fonte: Minitab®

Através do Software Minitab® foram apresentados o0s niveis dos fatores
significativos que resultam em uma resposta mais favoravel, ou seja, um menor tempo
necessario para a decomposicdo do monopropelente. A combinacdo dos niveis desses

fatores que proporcionou o melhor ajuste, esta apresentada na Tabela 5.

Tabela 5 — Combinacédo de niveis dos fatores significativos.
A D EF

+ - - -

Fonte: Autor
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Além da andlise dos fatores significativos, também foi estudada a confiabilidade no
estudo, representada através do grafico de probabilidade normal e pelo grafico Versus

Ajustado, representados nas Figuras 2 e 3.

Figura 2 — Grafico de probabilidade normal

Percentual
wn
[=]

1 - : . .
20 -10 0 10 20
Residuos

Fonte: Minitab®

O grafico de probabilidade normal apresentado na Figura 2 indica que os dados
seguem, aproximadamente, uma distribuicdo normal. Isso é evidenciado pela boa aderéncia
dos pontos a linha reta de referéncia, sem desvios significativos. Assim, os dados

analisados atendem a suposicao de normalidade.

Figura 3 — Grafico Residuos Versus Valores Ajustados

15

10 .
.
5 . .
o
=
-
‘s 0
[:1]
o
hd .
5 * -

50 60 70 a0 30 100 10 120
Valor ajustado
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Fonte: Minitab®

O grafico de residuos em funcdo dos valores ajustados, na Figura 3, mostra uma
dispersdo aleatéria dos pontos em torno da linha horizontal zero, sem formar padrdes
sistematicos. Essa caracteristica indica que o modelo de regressao se ajusta bem aos dados,
respeitando a suposi¢cdo de variancia constante dos erros. Portanto, os residuos apresentam

comportamento adequado, refor¢ando a validade do modelo ajustado.

4.2.2. Preparo de catalisadores

Concluido o ensaio gravimétrico, no qual foi monitorada a variacdo de massa de
uma amostra de 0,5 g em funcdo do tempo (s) durante sua exposicdo ao monopropelente,

obtiveram-se os resultados apresentados na Tabela 6.

13



Tabela 6 — Resultados obtidos no teste gravimétrico no preparo de catalisadores

Ensaio Replicata 1 (s) Replicata 2 (s) Replicata 3 (s)
1 59,99 90,02 83,01
2 119,51 103,62 83,24
3 84,79 82,01 85,73
4 86,52 73,02 72,01
5 60,71 75,78 58,34
6 94 73,98 104,74
7 79,71 80,96 80,61
8 89,44 84,43 87,07
9 66,03 70,29 67,38
10 80,16 80,08 74,81
11 78,32 72,47 78,12
12 76,89 73,22 84,76
13 94,17 93,27 98,37
14 74,89 71,76 76,64
15 61,63 59,88 66,28
16 73,29 98,52 63,47
17 71,98 68,51 70,24

Fonte: Autor

Com base nos resultados obtidos experimentalmente na Tabela 6 foram usados em
calculos estatisticos para identificar os fatores com influéncia significativa no desempenho
do processo. Como resultado, foram destacados quatro fatores principais: taxa de
aquecimento (A), tempo de calcinacdo (B) e tempo de secagem (C), sendo possivel
observar na Figura 4, o grafico de Pareto onde estes fatores estdo acima da linha de 2,365,

que representa a porcentagem acumulada de ocorréncia.

14



Figura 4 — Grafico de Pareto

Termo 2365
T

Fator  Nome
oC

A taxa de aquecimenta, °C

A B tempo de calcinacao, min
C tempo de secagem, min
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; |

00 05 10 15 20 25 30 EX
Efeitos Padronizados

Fonte: Minitab®

A combinacgdo dos niveis desses fatores que proporcionou o melhor ajuste,
Ou seja, nos niveis que garantem uma resposta satisfatoria, de acordo com os testes

realizados, esta apresentada na Tabela 7.

Tabela7 - Combinacdo de niveis dos fatores significativos.

A B C

Fonte: Autor

Além da andlise dos fatores significativos, também foi avaliada a
confiabilidade do estudo por meio do grafico de probabilidade normal. Observa-se
que os pontos se alinham de forma satisfatéria a linha reta, o que indica que a
hipdtese de normalidade dos residuos € atendida. Segundo Montgomery (2017),
quando os residuos seguem uma distribuicdo normal, os testes estatisticos tornam-
se mais robustos, reforcando a validade dos pressupostos do modelo. Essa
suposicdo é ainda confirmada pelo gréafico Residuos versus Valores Ajustados, no

qual os pontos se distribuem aleatoriamente em torno da linha horizontal, indicando
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boa concordancia entre os valores observados e ajustados, conforme ilustrado nas
Figuras 5 e 6.

Figura 5 — Grafico de probabilidade normal

Residuos

Fonte: Minitab®

Figura 6 — Grafico de Residuos versus Valores Ajustados

Residuos
.

60 T0 a0 20 100

Valor ajustado

Fonte: Minitab®

4.2.3 Andlise dos resultados

Apos a realizacdo dos experimentos conforme a tabela estabelecida, as amostras
foram caracterizadas com o auxilio do software Minitab®, por meio do qual foram

avaliadas a significancia estatistica dos fatores e os modelos preditivos obtidos. Os fatores
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com significancia pré-estabelecidos pelos métodos estatisticos, permitem obter um modelo
matematico representado por uma equacdo, em que os fatores de significancia séo
representados como xi, x> € xs. Deste modo, foi ajustado um modelo completo,
contemplando os termos lineares, quadréaticos e de interacdo entre os fatores, de acordo com
a metodologia da Superficie de Resposta. O modelo quadratico que relaciona a taxa de

aquecimento, o tempo de calcinagdo e o tempo de secagem é representado pela Equacéo 2.

y = 75.31021 + 4.9461x1 — 0.25913x2 — 3.8771x3 + 4.829x3% — 6.3567x1x2 (2)
Nesse modelo, y representa a variavel resposta, enquanto xi, X2 € xs correspondem,
respectivamente, a taxa de aquecimento, ao tempo de calcinacdo e ao tempo de secagem.

Os termos xs X xs € x1 X xz indicam os efeitos de interacéo entre esses fatores.

Para identificar os termos com maior influéncia sobre a variavel resposta, foi
utilizado o grafico de Pareto padronizado, que evidencia quais coeficientes sao
estatisticamente significativos, conforme ilustrado no item 4.2.2 (Preparo de

catalisadores). Essa analise foi complementada com o teste F.

A partir dessas avaliacBes graficas e estatisticas, foi realizada a analise de variancia
(ANOVA) do modelo, apresentada na Tabela 8.
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Tabela 8 - ANOVA do modelo quadrético

Fonte DF SS MS Fcalc Ftab
1167,384 233.476
Regressao 5 45319 3.2039
4 9
Residuos 11 566.7093 51.519 - -
Falta de 0.7825 19.384
) 9 441.3668 49.0408
ajuste 1 8
Erro 2 125.3425 62.6712
1734.093
Total 16
6
67,32
R2
%
R2ajustad 52,46
0 %

Fonte: Autor

A anélise do modelo de regressdo reduzido mostra que o valor de F obtido (4,5319)
excede o valor critico da distribuicdo F para os respectivos graus de liberdade (Ftab =
3,2039), evidenciando gue a regressao € estatisticamente significativa ao nivel de confianca
de 95%. Desse modo, conclui-se que a Equacdo 1 descreve adequadamente os resultados
dentro dos limites experimentais. Nesse contexto, a Figura 7 exibe a superficie de resposta
para a decomposicdo do peroxido de hidrogénio em funcdo da taxa de aquecimento, do

tempo de calcinacdo e do tempo de secagem.
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Figura 7 — Resposta para a decomposi¢do do peroxido de hidrogénio

120
100
80

60

Fonte: Autor

Para facilitar a interpretacdo dos efeitos individuais da taxa de aquecimento, do
tempo de calcinacdo e do tempo de secagem sobre a decomposicdo do perdxido de
hidrogénio, foram elaborados graficos que relacionam essa resposta a cada uma das
variaveis isoladamente, mantendo as demais constantes. Esses resultados estéo ilustrados
nas Figuras 8, 9, 10 e 11.

Figura 8 — Grafico com a variagdo de Y com X para diferentes valores de Xs (com Xi = —
1,68)

Variagéo de Y com X2 para diferentes valores de X3 (X1 = -1.68)
X3 =-1.68
—_—X3=-1

100f— %3=0
— x3=1
X3 = 1.68

80

60

15 10 0s 0.0 05 10 15
X2

Fonte: Autor
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O primeiro gréfico analisa 0 comportamento da variavel resposta Y em funcéo do
tempo de calcina¢do (X:), mantendo a taxa de aquecimento (X:) constante no valor mais
baixo (-1,68), para diferentes valores do tempo de secagem (Xs). Observa-se que 0
aumento do tempo de calcinagdo resulta em um aumento linear da resposta Y em todos 0s
casos. No entanto, as curvas apresentam diferentes inclinagfes e interceptos, indicando que
o efeito de X2 sobre Y varia conforme o valor de Xs. Isso sugere uma intera¢do entre o
tempo de calcinagdo e o tempo de secagem, em que valores mais altos de Xs intensificam o

impacto positivo de X- sobre a resposta.

Figura 9 - Grafico com a variacdo de Y com X para diferentes valores de Xs (com Xz = —
1,68)

Variacdo de Y com X1 para diferentes valores de X3 (X2 = -1.68)

X3=-1.68
120 X3=-1
—_— X3=0
x3=1
110 X3 =168

100
90
80
70

60

50

=15 -=1.0 =05 0.0 05 1.0 15
X1

Fonte: Autor
Neste grafico, avalia-se o efeito da taxa de aquecimento (Xi) sobre Y, com 0 tempo
de calcinagdo (X2) mantido fixo no menor valor (—1,68), enquanto o tempo de secagem (Xs)
varia. Assim como no gréafico anterior, observa-se uma tendéncia de crescimento da
variavel resposta com o aumento de Xi, independentemente do valor de Xs. Entretanto, a
distancia entre as curvas indica que a significancia desse efeito depende do tempo de
secagem. A resposta Y ¢ mais alta quando Xs ¢ maior, reforcando a existéncia de uma

interacdo entre taxa de aguecimento e tempo de secagem.
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Figura 10 - Gréfico com a variacdo de Y com X para diferentes valores de Xz (com Xz =
0,4)

Variacdo de Y com X1 para diferentes valores de X2 (X3 = 0.4)

X2 =-1.68
100 — x2=1

— X2=0
X2=1
X2 =168

30

80

70

60

50

-15 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 15
X1

Fonte: Autor

No terceiro grafico, é apresentada a variacdo de Y com a taxa de aquecimento (X1),
considerando diferentes valores do tempo de calcinagdo (Xz), com o tempo de secagem (Xs)
mantido constante em 0,4. As curvas exibem comportamentos divergentes: algumas
apresentam tendéncia crescente, outras decrescente, e todas convergem aproximadamente
em um ponto comum. Esse padrdo € comum de uma interacdo significativa entre os fatores
analisados, indicando que o efeito da taxa de aquecimento sobre a variavel resposta muda

de direcdo dependendo do tempo de calcinacéo adotado.

Figura 11 - Gréfico com a variagdo de Y com X para diferentes valores de Xi (com Xz =
0,4)

Variagdo de Y com X2 para diferentes valores de X1 (X3 = 0.4)

X1=-168
X1=-1

— X1=0
X1=1
X1=168

100

90

80

70

60

50

=15 -1.0 =05 0.0 05 10 15
X2

Fonte: Autor
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Por fim, o quarto grafico mostra a relagdo entre o tempo de calcinacdo (X2) € a
variavel resposta Y, com diferentes valores da taxa de aquecimento (Xi) € o tempo de
secagem fixado em 0,4. Observa-se novamente o cruzamento entre curvas, evidenciando
que o efeito de X2 sobre Y ndo ¢ constante: ele depende do valor adotado para Xi. Em
algumas condicdes, 0 aumento do tempo de calcinagdo promove aumento de Y, enquanto
em outras esse efeito é reduzido ou até invertido. Esse comportamento reforga a presenca

de uma interagéo entre os dois fatores.

5. CONCLUSAO

Os resultados obtidos ao longo deste trabalho confirmam a viabilidade da aplicagéo
de planejamento de experimentos como ferramenta promissora no desenvolvimento de
catalisadores a base de 0xidos suportados em alumina para a decomposicdo de peroxido de
hidrogénio. A metodologia utilizada permitiu a triagem dos fatores significativos que
influenciam no desempenho catalitico e a otimizacdo dessas condicdes, resultando em
materiais com respostas satisfatorias na decomposicdo do monopropelente.

A anélise dos dados, por meio de graficos e modelos matematicos demonstrou
confiabilidade nos resultados obtidos, reforcando o potencial dos catalisadores produzidos
para futuras aplicacdes em sistemas propulsivos mais sustentaveis. Os fatores significativos
identificados no experimento estdo alinhados com a literatura, o que valida a confiabilidade
do estudo.

Entende-se, porém, que os resultados obtidos até 0 momento representam uma etapa
inicial do desenvolvimento tecnolégico proposto. O desempenho observado nos testes
experimentais € satisfatorio, mas necessita de maior aprofundamento acerca da
caracterizacdo das propriedades fisico-quimicas dos catalisadores, etapa essencial para
investigar sua morfologia e funcionalidade catalitica.

Com a prorrogacdo da bolsa, espera-se avancar nesse sentido, caracterizando 0s
catalisadores produzidos nas condicGes otimizadas, o que permitira avaliar com mais

precisdo a compatibilidade com as exigéncias técnicas de uso em sistemas espaciais.
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Do ponto de vista do autor, os resultados obtidos respondem aos objetivos
inicialmente propostos, e, abrem perspectivas reais para o desenvolvimento de
monopropelentes menos toxicos, alinhados &s demandas atuais por tecnologias mais

seguras e sustentaveis no setor aeroespaciais.
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