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I — INTRODUCAO:

A técnica de alta pressdo é pouco usada, em nosso pafs,
devido as dificuldades na aquisi¢do da aparelhagem apro-
priada. Por outro lado, rea¢des sob altas pressdes podem ser
muito importantes para reagir gases com liquidos e/ou
s6lidos. Por exemplo, a liquefagdo da biomassa através da
hidrogenagdo direta somente é possivel aplicando-se gases
sob altas pressOes.

Construimos duas autoclaves com capacidade de 200 ml
que podem ser usadas em temperaturas até 400°C e com
pressdes até 500 barr. As plantas destes reatores foram
fornecidas pelo Max-Planck Institut fiir Kohlenforschung,
Miitheim-Ruhr, Alemanha Ocidental. Estes dois reatores
estdo em uso no nosso laboratério h4 mais de um ano, sem
apresentarem - nenhum problema. Descrevemos, a seguir,
os detalhes técnicos e operacionais destes reatores.

11 — DESCRICAO TECNICA:

A autoclave foi totalmente construida em ago inéxidavel
316. A Figura 1 mostra toda a autoclave dimensionada, vista
como duas partes, Tampa (A) e Recipiente (B). A vedagdo
entre as partes A e B é feita por contato direto aproveitan-
do um sistema de trés diferentes dngulos na superficie de
contato. A superficie de contato da parte A comeg¢a com
um dngulo de 10° que, em seguida, é aumentado para
25°. Na parte B, a superficie interna de contato tem um
angulo constante de 15°, Estas superficies devem ser bem
polidas para permitirem uma perfeita vedagdo no interior
da autoclave.

AFigura 2 mostra a vista de cima da parte A da autoclave
mostrando as localizagGes exatas das trés bocas que permi-
tem alimenté-la e controlar a pressdo e temperatura no seu
interior, por meio de um mandmetro e de um termopar.
A boca a permite a introdug¢do de liquidos, sem que as
partes A e B sejam separadas, e € fechada por meio de um
parafuso utilizando-se um anel de vedagdo de cobre. Na
boca b € colocado um tubo, de ago 316, de 100 mm de
comprimento com didmetro interno de 6 mm e externo de
15 mm, fechado na outra extremidade, que permite a intro-
dug¢do de um termopar. Na boca ¢ é colocado um outro
tubo, de ago 316, de 50 mm de comprimento com didmetro
interno de 3 mm e externo de 30 mm, que permite colocar
na outra extremidade uma vélvula de agulha. No meio deste
tubo é feito um furo rosqueado onde coloca-se 0 mandme-
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Fig. 1 - Tampa € recipiente da autoclave de alta pressdo. Vista fron-
tal com dimensSes.

tro. Nesta parte da autoclave ¢ feita a carga e descarga dos
gases. Todas as roscas sio vedadas com o uso de anéis de
cobre.

A Figura 2 mostra também a posi¢do exata dos seis
parafusos que mantém as partes A e B conectadas durante
a sua operagdo. A Figura 3 mostra o dimensionamento dos
parafusos, porcas e arruelas, que sio usadas na conexio
das partes A e B.

A pressio de teste desta autoclave é 600 barr. Acima
desta pressdo ocorre uma deformagdo por elongagdo, dos
seis parafusos, deixando os gases escaparem sem destruigdo
do corpo da autoclave. A simples substituicio dos parafusos
danificados permitird a reutilizagdo da autoclave.
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Fig. 2 - Vista superior da tampa da autoclave com a localiza¢8o exata das bocas de alimentag8o.

Obs.: Uma das nossas autoclaves tem a parte B feita de uma
Unica pe¢a, enquanto a outra tem a parte superior
rosqueada no cilindro do reator. Ambas autoclaves
ndo apresentaram vazamento; assim sendo recomen-
damos fazer a parte B em duas pegas devido a redu-
¢do nos custos da fabricaggo.

Il — OPERAGCOES COM A AUTOCLAVE

A autoclave deve ser usada com cuidado para ndo dani-
ficar as superficies de contato das partes A e B, Apés colo-
car os reagentes sélidos no corpo da parte B, a autoclave é
fechada aproximando paralelamente a parte A até um
perfeito assentamento na parte B. Os parafusos sdo coloca-

dos e apertados em posigdes opostas lenta e alternadamen-

te, a fim de evitar o desgaste mecénico, tanto das superfi-
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cies de contato como das roscas dos parafusos. Os reagentes
liquidos sfo colocados usando-se a boca a que é posterior-

- mente fechada com um parafuso. Através de um tubo

de cobre, conectado no cilindro de gés, introduz-se o gés
na vélvula de agulha, colocada na extremidade do tubo da
boca c. A pressio interna da autoclave é lida num mand-
metro “Record” de 100 mm de didmetro e é ajustada por
meio da vélvula de agulha,

A autoclave é colocada em uma manta com resisténcia
elétrica de 1000 watts que encontra-se montada sobre um
suporte que permite a agitagdo mecdnica horizontal com
uma freqliéncia aproximada de 1 CPS. A temperatura inter-
na da autoclave é medida com um termopar, colocado no
interior do tubo da boca b, e controlada por meio de um
reostato ligado a resisténcia elétrica.

Apbs completada a reagdo, deixa-se resfriar a autoclave.
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Fig. 3 - Detalhes dos parafusos, porcas e arruelas da autoclave.

Em seguida, recolhemos os gases condensdveis da reagdo em
um “trap” mergulhando em nitrogénio lfquido, abrindo
lentamente a vdlvula de agulha. Com a abertura do parafuso
da boca a retiramos os produtos liquidos da autoclave. Para
a retirada dos produtos s6lidos desconectamos as partes
A e B da autoclave. '

Obs.: — Os mandmetros de marca “Record”, de 100 mm,
mostraram em nossas experiéncias, maior durabili-
dade.

— As vilvulas tipo agulha devem ser polidas interna-
mente, quando apresentarem vazamento, para a
remogio de produtos da reagdo aderidos na
superficie da agulha.
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— As nossas vélvulas tipo agulha apresentam dificul-
dades na regulagem da vazdo, mas outros tipos de
vilvulas apresentaram pouca durabilidade em nos-
sas experiéncias.

— Os anéis de cobre usados nas diversas conexoes
da parte A devem ser trocados a cada dez experién-
cias.

— Para maior seguranga aconselhamos fazer reagdes
com a autoclave em um compartimento separado
do laborat6rio.

*Trabalho financiado pela FAPESP/UNICAMP.
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