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Resumo

Neste trabalho serdo realizadas algumas caracterizag6es do 6xido de cromo obtido
por meio do método Pechini, que é um método que sintetiza materiais com uma
pureza extremamente elevada dando assim a ele uma aplicacdo muito nobre em
relacdo a materiais menos puros.

A sintese deste material necessitard de um local extremamente controlado para que
o resultado seja o material mais puro possivel. Serdo obtidos materiais com purezas
muito elevadas e com morfologias aproximadamente esferoidais devido ao seu
processamento.

Introducéo

Este trabalho abrangera a sintese do 6xido de cromo pela metodologia Pechini. Este
oxido € muito empregado como pigmento de diversos materiais, além de poder ser
utilizado na fabricagdo de catalisadores, armazenamento de hidrogénio, materiais de
resisténcia ao desgaste e sistema de gravacao digital. Mostrando assim, ter uma
grande versatilidade.

A sintese de materiais inorganicos, como o O0xido de cromo, pelo método Pechini &
uma técnica desenvolvida por Maggio P. Pechini na década de 1960, e € um método
muito eficiente para a obtencdo de materiais com uma pureza muito elevada.

Este método foi desenvolvido para a produgdo de materiais dielétricos com alta
pureza, porém com o passar do tempo tornou-se um método de obtencdo de uma
grande variedade de materiais inorganicos, possuindo 0os mesmos uma elevada
pureza.

Com a sintese deste material pelo método Pechini é possivel que obtenham-se
propriedades superiores em todas as aplicacdes deste material devido a sua alta
pureza e tamanho de particula nanométrico.

Também serdo realizadas analises para que sejam medidas e quantificadas as
propriedades do material para que sejam aplicados de forma correta.

Materiais e Métodos

Para a obtencdo do Oxido de Cromo pelo método Pechini foram utilizados os
seguintes reagentes: 25 ml de etileno glicol de pureza 99,5% da marca Synth,
39,785 g de &acido citrico pureza 99,5% da marca Synth e 25,2549 de nitrato de
cromo Ill pureza 98% da marca Vetec. A proporcdo dos reagentes e a quantidade
necessaria para a obtencao de 10 g de 6xido de cromo.
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Para a realizacdo da técnica Pechini faz-se necesséario que todos 0s insumos
empregados para a obtencédo do material final sejam previamente limpos.

Apés esta primeira lavagem seré realizada uma segunda lavagem no ultrassom com
um detergente neutro que nao deixa residuo.

Para o inicio da mistura € preciso que se pese a massa de acido citrico em um copo
plastico na balanca. Depois da pesagem do acido faz-se necessario que o etileno
glicol seja colocado em uma proveta, sera pesado 39,7859 de acido e medido cerca
de 25 ml de etileno glicol.

Com as medidas feitas o etileno glicol sera adicionado em um béquer que foi
colocado sobre a placa de aquecimento com agitacdo magnética e foi adicionado
uma no béquer. O aquecimento foi feito a uma temperatura de 60°C e sera
adicionado o acido gradualmente no béquer para que haja a completa dissolucéo do
acido no etileno.

Ap6s a dissolucédo total do &cido no etileno foi adicionado o nitrato de cromo Ill no
béquer, porém é colocado agua no recipiente em que o sal esta contido.

A agitacdo permanece até que toda a solucdo homogeneize-se para que 0
aguecimento a uma temperatura de cerca de 180°C possa ser iniciado e toda a dgua
adicionada anteriormente seja evaporada.

Apés o término da evaporacdo da agua, a barra magnética sera. Em seguida, o
aquecimento é retomado até que o apresente um elevado aumento de sua
viscosidade.

Na sequéncia foi realizada a queima do material em forno mufla para eliminar a
gueima de matéria organica. O material sera colocado no forno e sera submetido a
um aquecimento de 400°C por 6 horas.

O material retirado do forno mufla foi submetido a analise térmica simultdnea com o
objetivo de identificar a temperatura de calcinacéo correta para a formacéo do 6xido
de cromo. Esta analise foi realizado um Simultaneous Thermal Analisis STA 409 EP
da marca Netzsch, a analise foi feita em uma atmosfera de ar sintético com
aguecimento de 2°C/min até uma temperatura de 1100 °C.

O material foi queimado em forno mufla por 6 h na temperatura determinada como o
resultado da analise térmica simultanea para a obtencdo do 6xido de cromo.

Para avaliar o efeito da pressao sobre o 6xido de cromo, uma parte do p6 sera
submetida ao tratamento térmico assistido por pressdo levada para o referido
tratamento térmico. Esse tratamento, consistira em colocar as amostras em
recipiente de vidro dentro de uma camara hermeticamente vedada, injetando ar
comprimido até se atingir a pressao de 2 MPa controlando-se a temperatura em
120°C durante o periodo de 48 horas.

As amostras foram caracterizadas por difratometria de raios X. Esta técnica sera
utilizada para obter informacao da fase cristalografica obtida na amostra, de forma a
avaliar se o material apresentou a fase desejada, sem a presenca de fases
secundarias. Os dados foram coletados em um difratdmetro Rigaku modelo Ultima
IV com radiacdo CuKa (A=1,5406A). Os difratogramas obtidos serdo comparados
aos padrdes existentes com base nas fichas PDF (Powder Diffraction File); para a
interpretacdo dos difratogramas sera utilizado o programa Crystallographica Search-
Match 2.1.

As amostras foram caracterizadas por espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FT-IR). As medidas de FT-IR ser&o obtidas através de um
equipamento IR Prestige-21 (Shimadzu).
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As amostras foram caracterizadas por espectroscopia Raman em um equipamento
Bruker, modelo Senterra. A faixa espectral sera ajustada na regido de 66 a 4460 cm-
1, laser 532 nm (verde).

Resultados e Discussao

Tendo-se em vista o resultado do ensaio de TG obteve-se o resultado de uma
temperatura, onde toda a matéria organica € retirada e o material estd em sua forma
mais estavel, de aproximadamente 600°C para que o material fosse o mais préximo
do esperado possivel.

Considerando-se as fichas Powder Diffraction File 1-1294 tem-se o material 6xido de
cromo em sua forma mais abundante, sendo ela o Cr20s, pois 0s resultados obtidos
pela analise conferem com todos os picos mostrados nas ficha, como mostrado no
Gragico 1 abaixo

Gréfico 1-Difracdo de Raio-X
Apbés a andlise de DRX foram feitas as analises de espectroscopia Raman e
espectroscopia infravermelho.
Com a andlise dos resultados obtidos com a espectroscopia de infravermelho,
mostrados no Grafico 2, pode-se visualizar que as bandas de aproximadamente 250
a 400 cm?, de 500 a 600 cm™ sdo relacionados aos estiramentos das ligacGes do
cromo com o oxigénio. E a banda de 3000 a 3500 cm™ séo referentes a deformagéo

da ligacdo de cromo e oxigénio, mostrando que o material formado é um oOxido de
cromo.
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Grafico 2- Espectroscopia Infravermelho
Ja com a anélise da espectroscopia Raman foi possivel visualizar que as bandas de
aproximadamente 250 a 400 cm?, de 500 a 600 cm? sdo relacionados aos
estiramentos das ligacdes do cromo com o oxigénio. E a banda de 3000 a 3500 cm™
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séo referentes a deformacédo da ligacdo de cromo e oxigénio. Que foi uma andlise

muito parecida com a analise de espectroscopia infravermelho, mostrando assim
gue o material € muito puro e era o esperado.

L

Conclusoes

Com as andlises realizadas obteve-se um material muito puro, com apenas uma
fase que mostra que a sintese do material foi bem realizada. Mostrando que em
comparagdo com as dados presentes na literatura o material apresenta as leituras
de oxido de cromo na forma de Cr20s.

Mostrando assim que o trabalho chegou ao seu objetivo. Mostrando também que o
método Pechini é um excelente método para a obtencdo de Oxidos com uma
elevada pureza.
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