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) LABORATORIO 2 ) ,
CRIOSSORCAO: O FENOMENO, DETERMINACAO TEORICA E

EXPERIMENTAL EM ZEOLITAS E CARVAO ATIVADO.

Certas substancias, como as zeolitas e o carvdo ativado, tém uma superficie interna muito grande, e
por isso sdo muito Uteis no bombeamento criogénico, ou em temperatura ambiente, de gases. Alguns
tipos de zeolitas e de carvdes minerais ou vegetais chegam a ter centenas de metros quadrados de area

interna por grama.

A propriedade adsorvente de um determinado
material € caracterizada por sua isoterma de adsorcao,
que fornece, para uma dada temperatura de adsorcdo, a
relacdo entre pressdo e quantidade do géas adsorvida.
Freqlientemente, essa quantidade, chamada de Cy, €
expressa em [Torr.litro/grama], nas CNTP.

Quando uma monocamada de gas é adsorvida, a
area interna por grama do material A, pode ser calculada
pela expresséo:

A=N. (d*/m) @)

onde N é o numero de moléculas adsorvidas, d o
diametro da molécula adsorvida e m a massa do material
adsorvente.

O objetivo deste experimento € estudar a
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Isotermas de adsorgao para alguns gases
adsorvidos em zeolitas e carvao ativado.

adsorcdo de ar, que é composto essencialmente de
N, e O,, por zeolitas do tipo Grace Worms 544H e por
carvao mineral ativado (se o tempo de aula permitir).

O sistema de vacuo usado no experimento consiste
de uma camara de aco inox ligada por valvulas a um volume
calibrado, a medidores Pirani e Penning, a uma véalvula
agulha e a uma bomba mecanica e, finalmente, a um tubo
que contém a substancia adsorsora.

FACA O EXPERIMENTO PELO SEGUINTE ROTEIRO:

1) PROCEDIMENTO PARA A DETERMINAQAO DO
VOLUME V, DA CAMARA. Isso pode ser feito
colocando-se uma pressdo conhecida no volume
calibrado (V1), fechando a valvula que o liga a camara,
evacuando a camara, e fazendo uma expansao isotérmica.
Lendo as pressdes iniciais e finais determina-se o volume
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Sistema de Vacuo utlizado para o estudo da
adsor¢ao de gases por substancias adsorsoras,
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desejado (V). Como os alunos estardo divididos em grupos, cada grupo fara de 4 a 5 medidas e as
disponibilizaréo aos outros.

2) ATIVACAO DA SUBSTANCIA ADSORSORA. Isto é conseguido aquecendo-se o tubo com um
aquecedor conveniente (que pode ser um soldador ou um soprador de ar quente) enquanto o tubo
estd sendo evacuado com a bomba de vacuo. Apos a ativacdo (cerca de 30 minutos), o tubo deve ser
isolado, sob vacuo, do resto do sistema.

3) ADSORCAO DE AR PELA SUBSTANCIA ADSORSORA. Isola-se entdo a camara da bomba de
vacuo e, através da valvula agulha, admite-se certa quantidade de ar dentro da camara. Sugerimos
comecar com uma pressao de 50 mbar. Coloca-se o tubo dentro do nitrogénio liquido, espera-se o
equilibrio térmico (10 minutos € suficiente), e faz-se a expansdo do gas para o tubo. Ao entrar em
contacto com a substancia adsorsora ativada, 0 gas € adsorvido, e a pressdo do sistema é abaixada.
Faca a medicdo da pressdo versus tempo (P x t) iniciando em intervalos de 1 minuto. Altere o
intervalo de tempo (para mais ou para menos) se achar conveniente. Como a superficie interna do
material adsorsor é muito grande, nessa primeira adsorcdo a pressdo caird a valores muito
baixos, préximos do limite do Pirani. Repita novamente o processo, colocando mais pressao
(moléculas), até obter uma pressao diferente da limite (geralmente na segunda ou terceira tentativa),
sempre medindo P x t. Com as variac@es de pressdo medidas, utilizando a equacdo de estado dos gases
ideais, calcula-se a quantidade de gas adsorvida N = n.Na que esta em equilibrio com a fase gasosa na
pressdo medida, onde n é o nimero de moles de nitrogénio (supondo majoritario no ar) € Na € 0
nimero de Avogrado. Este par N x P é um ponto da isoterma de adsorcdo da substancia na
temperatura do nitrogénio liquido (77,15K =-196°C). A partir de N obtenha um pardmetro mais
usado, que denotaremos por Cy dado em unidades de [pressdo]x[volume]/[massa], que é obtido
atraveés da razdo P.V/m onde P é a pressdo atmosférica, V é o volume que as moléculas adsorvidas
ocupariam nas CNTP e m é a massa do adsorvente. Demonstre que:

onde V€ o volume da camara, P, € a presséo inicial na camara e Peq € a presséo final de equilibrio.
Deve ser lembrado que no grafico da isoterma, apresentado no inicio deste roteiro, a quantidade
de gas é dada em termos de Torr.litro/grama (nas condi¢fes normais de temperatura e pressao,
CNTP), para se comparar os dados experimentais com os obtidos aqui se deve usar o volume a
0°C. Esse procedimento deve ser feito com as zeolitas e com uma amostra de carvao ativado (caso
haja tempo disponivel). Com os dados de saturagdo, e sabendo que o didmetro da molécula de N, €
3,7 A, calcule a 4rea interna por unidade de massa (em m?/g) para cada amostra, assumindo que a
superficie interna do adsorvente estd saturada com uma monocamada de gas. Faca uma analise
critica indicando possiveis causas de discrepancias com os dados da literatura. Use os valores de
R=83,374 mbar.L/(K.mol) e N = 6,02x10%° mol™.

ORIENTACOES PARA O RELATORIO DO EXPERIMENTO 2

Nos RESULTADOS E ANALISE DE DADOS apresente o0 seguinte:

1) Apresentacdo sobre as zeolitas e o carvdo. Formagéo na natureza e modos sintéticos de obtencéo.
2) Volume V; da camara. Explanacao da fisica do procedimento e calculos. Tudo precisa incluir “erros”.
3) Tabela contendo a variacao de presséo versus tempo, a quantidade de moléculas adsorvidas até a
pressdo final de equilibrio e o parametro Cy (P.VV/m) para as zeolitas e o carvado (mostre os calculos).

4) Gréficos de pressdo vs. tempo (P x t) para zeolitas e carvao. Compare seus resultados com os das
curvas fornecidas no inicio do roteiro. Compare também com dados da literatura.

5) A 4rea interna por unidade de massa A (em m?/g) das substancias utilizadas. Compare com a literatura.
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