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Resumo

Este trabalho tem como objetivo o desenvolvimento de um catalisador a base de 6xidos suportados em
alumina, para ser empregado na decomposi¢éo de perdxido de hidrogénio (H, O, ) a 90% em massa.
Inicialmente, sera realizado um estudo exploratério com o intuito de selecionar os cations mais
promissores para a decomposi¢édo. Apés essa selecdo, serdo preparados catalisadores com diferentes
proporcdes desses cations, visando maximizar a eficiéncia do material. Em seguida, serdo otimizadas
as condi¢cdes de preparacéo 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, o tempo necessario para
promover a decomposi¢éo do H, O, .

Palavras-chave: Catalisador. Peroxido de hidrogénio. Alumina. Planejamento experimental.

Area do Conhecimento: Ciéncias Exatas e da Terra.

Introducéo

Satélites artificiais desempenham fungBes essenciais, como observacdo da Terra,
monitoramento climético, telecomunicacdes e previsdo de desastres naturais. Para garantir a precisao
dessas atividades, é fundamental que o satélite mantenha sua posicdo orbital, a qual pode ser afetada
por diversos fatores, como a acdo do campo gravitacional terrestre (Kuga, Carrara e Rao, 2011; Pereira,
2014). Nesse contexto, sistemas propulsivos baseados em monopropelentes sdo amplamente
empregados, pois permitem a geracdo de empuxo por meio da decomposi¢éo catalitica de um Unico
composto quimico. A hidrazina tem se destacado nesse tipo de aplicagdo devido & sua eficiéncia e
estabilidade, mas seu uso é limitado por ser uma substancia altamente tdxica, cara e carcinogénica
(Lee e Lee, 2009; Torre et al., 2009; Ventura et al., 2007; Vieira et al., 2005).

Nos ultimos anos, a busca por propelentes liquidos alternativos, menos nocivos e mais
sustentaveis, tem levado ao desenvolvimento dos chamados green propellants, capazes de reduzir
custos operacionais, de armazenamento e de manuseio, além de simplificar os protocolos de segurancga
(Bonifacio, 2007). Entre essas alternativas, o peroxido de hidrogénio (H, O, ) em alta concentracdo se
destaca como promissor, por ser um composto limpo e néo téxico, cuja decomposi¢ao resulta apenas
em oxigénio e 4gua. O desafio, no entanto, reside na formulagéo de catalisadores que apresentem alta
eficiéncia de decomposicao, longa vida Util e resisténcia mecénica, requisitos essenciais para operacao
em condi¢des extremas de pressdo e temperatura em sistemas espaciais (Kappestein et al., 2012;
Wernimont, 2006).

Com base na literatura e em estudos preliminares, este trabalho tem como objetivo desenvolver
catalisadores a base de o6xidos suportados em alumina, voltados a decomposi¢cdo do H, O,
concentrado como monopropelente. Para isso, foram aplicadas metodologias de planejamento de
experimentos, a fim de otimizar os parametros de preparo e avaliar a eficiéncia catalitica, contribuindo
para o avanco de solugBes mais seguras e sustentaveis em propulsao espacial.

Metodologia
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Adotou-se um Planejamento Fatorial Fracionario Saturado com 7 fatores para identificar os
parametros mais influentes no preparo dos catalisadores. Os fatores e o0s niveis (valores baixo/alto)
utilizados nesta triagem estéo descritos na Tabela 1.

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

to 4o ao calcinacao caI(Einac; nto secag secagem
o em
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

A partir dos fatores significativos identificados na triagem, foi implementado um delineamento fatorial
completo (Superficie de Resposta) variando os fatores relevantes (ex.: taxa de aquecimento, tempo de
calcinagcdo e tempo de secagem) conforme o planejamento mostrado na Tabela 2. Para a etapa de
otimizacdo algumas condicBes foram fixadas para reprodutibilidade: concentracao da solucdo = 3,0
mol-L™; temperatura da estufa = 120 °C; volume de impregnacédo = 3,2 mL; temperatura de calcinacdo
=760 °C. Todas as execucgdes do planejamento foram realizadas em ordem randdmica para evitar viés
sistematico.

Tabela 2 — Planejamento fatorial completo para o preparo dos catalisadores, com variagdo
nos fatores: taxa de aquecimento, tempo de calcinagéo e tempo de secagem.

Ensaio Taxa de aguecimento (°C/min) Tempo de calcinagédo (min) Tempo de secagem (min)
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15 5 61 90
6 7 25 144
11 5 1 90
2 7 25 36
8 7 96 144
16 5 61 90
14 5 61 180
7 3 96 144
1 3 25 36
12 5 120 90
4 7 96 144
17 5 61 90
10 9 61 90
3 3 96 36
13 5 61 0
9 1 61 90
5 3 25 144

Fonte: Autor

As solugbes precursoras foram preparadas em diferentes concentragdes e volumes, de acordo com
0 planejamento experimental. A impregnacédo do suporte foi feita pelo método Umido, garantindo a
distribuicao uniforme dos cations.

ApOs a impregnacao, as amostras foram submetidas a secagem em estufa a 120 °C, variando o
tempo de acordo com as condi¢des estabelecidas no planejamento.

As amostras secas foram calcinadas em mufla, com diferentes taxas de aquecimento, tempos e
temperaturas, conforme delineamento experimental, visando a formacao dos dxidos ativos suportados.

O desempenho catalitico foi avaliado utilizando H,O,, monitorando-se o tempo de inducéo para a
decomposicéo em amostras de 0,5 g. Todos os ensaios foram realizados em triplicata para garantir a
confiabilidade dos resultados.

Os dados obtidos foram analisados no software Minitab®, com aplicacdo de gréficos de Pareto,
probabilidade normal, residuos versus valores ajustados e ANOVA, para identificar fatores significativos
e otimizar as condic¢des de preparo.

Resultados

A triagem inicial de fatores, conduzida por meio de planejamento fatorial fracionario saturado,
possibilitou identificar os pardmetros mais significativos no desempenho dos catalisadores. A anélise
estatistica revelou que quatro fatores principais — taxa de aquecimento, tempo de calcinagéo,
concentracdo da solucdo e tempo de secagem — exerceram influéncia significativa sobre a atividade
catalitica. O grafico de Pareto confirmou a predominancia desses parametros, enquanto o gréafico de
probabilidade normal e o gréfico de residuos versus valores ajustados demonstraram boa adequacao
do modelo, todos presentes na Figura 1.

Figura 1 - Gréficos de andlise estatistica da triagem de fatores: (a) Pareto; (b) Probabilidade
normal; (c) Residuos versus valores ajustados.
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Fonte: Minitab

Com base nesses resultados, foi conduzida a etapa de otimizacdo, empregando planejamento
fatorial completo para os fatores mais relevantes. Novamente, os fatores taxa de aguecimento, tempo
de calcinacgéo e tempo de secagem mostraram-se determinantes para a eficiéncia catalitica. A andlise
de variancia (ANOVA) do modelo quadrético resultante apresentou Fcalc superior a Ftab ao nivel de
95% de confiang¢a, validando a significAncia estatistica do modelo. O coeficiente de determinagéo (R?
=67,32%) e 0 R? gjustado (52,46%) confirmaram a consisténcia dos resultados.

Tabela 3 - ANOVA do modelo quadratico

Fonte DF SS MS Fcalc Ftab
Regresséao 5 1161’384 2335'9476 4.5319 3.2039
Residuos 11 566.7093 51.519 - -
Fa_lta de 9 441 3668 49 0408 0.7825 19.384
ajuste 1 8
Erro 2 125.3425 62.6712
Total 16 1732093
67,32
2 L
R %
R2 52,46
ajustado %

Fonte: Autor
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Nesse contexto, a Figura 7 exibe a superficie de resposta para a decomposicdo do peréxido
de hidrogénio em funcéo da taxa de aquecimento, do tempo de calcinacdo e do tempo de secagem.

Figura 3 - Resposta para a decomposicao do peréxido de hidrogénio

Fonte: Autor

Discusséao

Os resultados obtidos demonstram a viabilidade de utilizagdo de planejamento de experimentos
como ferramenta para o desenvolvimento de catalisadores aplicados a decomposicdo de H,O,
concentrado. A identificagdo dos fatores significativos estd em consonancia com estudos da literatura,
gue destacam a influéncia critica das condi¢des de preparo, especialmente da calcinacéo e do tempo
de secagem, sobre a atividade e estabilidade catalitica (Kappestein et al., 2012; Montgomery, 2017).

A analise dos tempos de resposta, demonstra que os catalisadores preparados apresentam
desempenho satisfatério em comparacdo a estudos semelhantes. A eficiéncia ha decomposicéo de
H,O, esta claramente associada a otimizacdo da fase ativa e ao controle da estrutura do suporte,
aspectos abordados neste trabalho por meio do planejamento experimental (Torre et al., 2009; Pasini
et al., 2007). As interacdes observadas entre taxa de aquecimento, tempo de calcinagdo e tempo de
secagem indicam que o desempenho catalitico é sensivel a combinagdo desses parametros,
reforcando a importancia do controle preciso das condi¢des de preparo (Wernimont, 2006).

Os achados corroboram a literatura atual e demonstram que os catalisadores de 6xidos suportados
em alumina possuem potencial como alternativa sustentavel e segura para a substituicdo da hidrazina
em sistemas de propulséo.

Conclusao

O estudo evidencia que o planejamento de experimentos € uma estratégia eficaz para
identificar os fatores que influenciam o desempenho de catalisadores de 6xidos suportados em alumina
na decomposicdo de H,O, concentrado. Os resultados mostraram que as condicbes de preparo,
especialmente a calcinagédo e o tempo de secagem, afetam significativamente a atividade catalitica.
Além disso, os catalisadores obtidos apresentaram tempos de resposta compativeis com a literatura,
confirmando sua eficiéncia. Dessa forma, os dados reforcam o potencial desses materiais como
alternativas viaveis e seguras para aplicacbes em monopropulsores, oferecendo uma opg¢do mais
sustentavel frente a hidrazina.
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