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RESUMO

Apresentam-se os dados da caracterizagdo de
peroxido de samario por analise térmica, determinagdo do oxigénio ativo
e determinagdo do oOxido total por gravimetria e os valores para os
elementos, C,H eN por infravermelho.

Por andlise térmica (TG), Q/bserva-se na amostra
de samario uma perda de massa correspondente a evolugdo de volateis e
agua, equivalente a uma perda total de 29% e 26,2 (volateis e agua de
cristalizagdo). Este segundo valor concorda com a perda de massa
determinada por calcinagdo do peréxido a 800°C, na obtengdo do 6xido
normal szO3 (25,7%).

Pela DTG, observa-se um processo de
termodecomposigdo em multiestagios, correspondendo ds perdas de agua
de umidade (150°C), agua de cristalizagio (220°C), oxigénio do peroxido
e parte do CO, (400°C) e o restante do CO, (800°C), possivelmente
derivado do intermediario SmyO,COx .Por microanalise determinou-se os
teores de carbono (4,73%) e hidrogénio (1,07%), tendo sido reconhecido
a presenga de carbonato por espectroscopia de absorgdo na regido do IV.

Os dados permitem concluir que a estequiometria
do peroxido de samario corresponde a SmyO,(CG;) .2 H0.



RESULTADOS

1- Determinagdo do Oxigénio por iodometria (1)

Oxigénio= 8 %

2- Determinagdo de Carbono, Hiddrogénio e
Nitrogénio por microanalise.

Carbono=4,73 %

Hidrogénio= 1,07 %

Nitrogénio= - 0,54 %

Apresenta-se na figura 1 o espectro obtido para a
amostra de peroxido de samario na regido do infravermelho.

Figura 1: INFRAVERMELHO: amostra de peroxido de
samario.



3- DSC

Apresentam-se nas figuras 2 e 3 os dados de
entalpia no intervalo de temperatura de 50 a 300°C.
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Figura 2: Vanagdo de entalpia no intervalo de
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temperatura de 50 - 150°C para a amostra de peréxido de samario.
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Figura 3: Variagdo de entalpia no intervalo de
temperatura de 220 - 350%C para amostra de peroxido de samario.



4- TGA ¢ DrTGA

Na figura 4 apresentam-se as curvas de perda de
massa TG e DTG para a amostra de peroxido de samario no intervalo de
temperatura ambiente até 850 C (formagio de oxido de samario estavel).
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Figura 4- Curvas de perda de massa TG e DrTG
para a amostra de peroxido de samério.



Comentérios ¢ Conclusdes

Observando-se as curvas DSC na figura 2, nota-se
um AH endotérmico no intervalo de temperatura ambiente até 150°C,
caracteristico de perda de agua da amostra. Na figura 3, para o intervalo
de temperatura de 220 a 300°C aparece um AH endotérmico, que foi
interpretado como sendo devido a perda de oxigénio da amostra.

Na figurta 4, a curva TG apresenta uma perda de
massa continua. Na curva DrTG, aparece um pico em 400°C | indicando
uma perda de massa de 17,8 %, que indica a soma de perda de massa
devido ao oxigénio ¢ a0 CQ . A perda entre 600°C e 800°C também foi
atribuida a saida de COz2.

Subtraindo o oxigénio determinado por iodometria
(8 %) de 17,8% tem-se o percentual de CO» que saiu no intervalo de
temperatura (400°C-550°C), que ¢ de 9,8 %. Somando-se o valor achado
com o resto de CO, que sai entre 550°C e 800°C, tem-se 14,13 % , que
corresponde ao CO, total, que em massa esta de acérdo com o percentual
de carbono de 4,73 % achado por microanalise. Este percentual de
carbono corresponde a duas moléculas de CO, no peroxido.

Com base nos dados obtidos, sugee-se para explicar
as etapas de perda de massa na figura 4, as seguintes equagdes,
caracteristicas das etapas (a),(b),(c) e (d).

(a) Sm0, (COy) .2 K,O + Smy0,(COy) .1 H,0
"D (b) Sm0, (CO4 ),.1 HO + Sm,0,(COy ),
O (©) Sm,0,(COy ), = SMO,CO4+ CO, 40

(d) Sm0,CO, = Sm 0+ CO,

Sendo provavelmente a estequiometria do peroxido
de samario analisado correspondete a Sm,Q, (CO3 L2 HO .



