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O efeito de variáveis de processamento nas características c.i  
óxido de cério. partindo-se de precipitado produzido pela Ilue.iereon, foi  
estudado afim de se obter pas de alta superficie especifica,  c;rn 
potencial aplicaçáo como suporte de catalisador Foram  reailzadra  
secacens em estufa. forno de microondas e petals Leonia: e de freeze-
dryinc e spray-drying. Após caicinaçao a ô00 . C. foram  prodr .idos pós  
com diferentes valores de superficie especifica. na faixa de 34mmz/é  a  
86mz/g Os pas cerâmicos foram caracterizados por melo de aaacrosm_opi:s  
eletrônica de varreduea.difratomete-ia de raios X e a.r&ãl1cec  
ieano5ravívmetrlca e termo-difererciaL  

: NTRODUÇXO  

Dentre as várias aplicações reportadas  

Fura os óxidos de terras-raras. uma das mais  

promissoras es a utl l i nação dos lantani deus  

como suportes de catalisadores_ O dlóxido de  
cario é. particularmente. um  importante  

componente para sistemas catalisadores de  

gases de combustão de veículos automotores_  

Para tanto. deve apresenlar alta e  
termicamente estavel superfície especifica.  
alam de uma estrutura de pores  

interconecladcs. com  diâmetro médio suficiente  
para uma efetiva passagem de gases_ vsrics  
.métodos de preparação de pas de óxido de Cério  
com elevada superfície especifica sio  
conhecidos: hidrólise a partir de sais E l].  
spray-drying de citratos (21. autoclavagem do  
hidróxido 131. etc..  

Neste 	trabalho. 	partiu-se 	de 	um  
precipitado do sulfato duplo de série.  
produzido pela Nuc1emon e estudou-se o  
efeito de secagem e calcinação na sua  
superfície especifica_  

PiOOCEDIliENTO  

Afim de se avaliar o efeito da secagem na  
superficie especifica, amostras do precipitado  
como recebido C40k do umidade). foram secas em  
estufa a 110'C por 20 horas, • em forno  
comercial de microondas. Cs pós resultantes  
foram caracterizados por difraçXo do raios X.  
an,iltse termo-gravlmétrica e termo- 
diferencial. microscopia eletrônica de  
varredura, além da medida de superficie  
especifica pelo método B.E.T. Outra varlaçSo  
experimentada no processo. foi a secagem por  
freeze-drying, com uma suspensão aquosa do  
material C50,6 de umidade) pulverizada em  
nitrogénio liquido e seca em uma câmara de  
vAcuo. por 6 horas a 5x10 atm..0 pó  
resultante foi transferido a um dessecador  e 
posteriormente calcinado a várias  
temperaturas.  

Par  último. para se avaliar a secagem par  
spray-drying, uma soluçXo idêntica A anterior  
foi pulverizada em um forro tubular vertical.  
mantido a BOOC. O pó obtido permaneceu  
estufa por 24 horas antes de ser calcinado.  

Para se analisar o comportamento  
superfície especifica com a temperatura  
calcinação e taxa de aquecimento. calcinou-se 

 

es diversas temperaturas o material sob duas 
 

formas: seco ea estufa e aquecido até a 
 

temperatura desejada. e úmido C4Cf4 de  
umidade).  introduzindo diretamente no forno 

 

previamente estabilizado na temperatura 
 

desejada_  

RESULTADOS E bf SCUSSAO  

A analise oe di f r aç 3o de raios I mostra  
que o material seco em estufa apresenta um  
inicio d• cristalização. na estrutura do  
dl 4xi do de cério_ Na figura  1 sio apresentado  
difratogr=ma= com os respectivos tratamentos  
térmicos. observando-se o aumento no grau de  
cristalizaç3o do material com a temperatura.  

Os 	resultados 	das 	análises  
termo-graviaétrlea 	e 	termo- 	diferencial  
Cftgura 2J indicam apenas a eliminação de  
Agua.  não ocorrendo outra reação durante o  
aquecimento.  

Os valores obtidos para superfície  
especifica nas diversas condições de secagem  
se encontram na tabela I. enquanto que estes  
valores após c al ci nacSo ris ver 1 as  
temperaturas sio dados na tabela II. CS pas  
obtidos por freeze-drying foram calcinados nas  
temperaturas indicadas por duas horas.  
enquanto os demais. por  uma  hora. Na figura 3  
sio apresentados grailcanente os valores de  
superfície especifica com a temperatura de  

calcinação para os diversos pós estudadas.  

TABELA I- Superfície Especifica após secagem  

do precipitado  

forma de secagem  

estufa  
forno microondas  
freeze-drying  
spray-drying  

em  

da  
de  



superfície especifica. 

freeze-dry spray-dry 

da temperatura dir  

128.0 

86.8 22,5 

23,0 

T  C *C] 

mRELA 
//-  Iofluencia 
calcinação na 

soco úmido 

350 82,1 186.8 

400 90.9 116.1 

450 75.5 146.4 

500 56.3 91.0 

600 34.2 50.9 

700 15.8 

800 6.3 

1000 2,2 

Na figura 4 sUo apresentadas micrografias 
dos pós seco em estufa e•por freeze-drying. e 
na figura 5, .lestec mesmos pós calcinados a 
600 .C. O material processado por freeze-
drying. mesmo após 2 horas na temperatura de 
calcir.açXo. foi o que apresentou malares 
valores do superfície especifica em altas 
temperaturas. Quanto ao material seco por 
spray - drying. nX0 se pode avaliar sou 
comportamento. por ter sido analisado em uma 
única temperatura. 
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Fig. 1- EvoluçXo do grau de cristalização do 
óxido de cério com a temperatura de 
calcinação. 

Observa-se que a secagem por forno de 
microondas favorece a obtençXo de alta Are a 

 superficial. não tendo sido feito. no entanto. 
estudos posteriores para se avaliar o 
comportamento do pó seco desta forma, com a 
temperatura de calcinação. Já o pó seco em 
estufa que inicialmente possuia Lima 

superfície especifica superior ao seco por 
freeze-drying, apresentou uma reduçuo bastante 
acentuada com a calcinação. semelhante A que 
apresentou o pó úmido. Estes fenómenos se duo. 
provavelmente, por causa das diferentes 

morfologias 	dos 	poros 	formados 	com a 

ei l mi nação de 	água.  

TEMPERATURA(`C1 

Fig. 3- Comportamento da superfície especifica 
com a temperatura de calclnaçiro para  os diversos pós. 
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