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Introducéao

Nos ultimos anos o 6xido de zircdnio vem despertado
interesse como material estrutural e funcional devido
as suas excelentes propriedades como: boa
refratariedade, resisténcia mecénica elevada, dureza
elevada, baixa condutividade térmica e resisténcia ao
choque térmico. Essas propriedades favorecem ao
emprego do Oxido como suporte catalitico para
diversas reagbes, porém, apresenta a desvantagem
frente ao suportes convencionais de possuir baixa
area superficial especifica [1] O 6xido de zircénio
puro passa por transformacdes de fase até seu ponto
de fusdo podendo existir em trés diferentes fases.
Estas transformacdes sdo acompanhadas por uma
mudanc¢a do volume da cela unitéria, que em alguns
casos, é usada para melhorar as suas propriedades
mecénicas Neste trabalho estudamos a variagdo do
pH nas propriedades da zircdnia com o objetivo de
acompanhar as suas transformacgdes de fase bem
como o0 seu desempenho na area superficial
especifica para uma aplicagio como suporte
catalitico. As amostras obtidas foram caracterizadas
por FTIR, TG/DTA, DRX e medida de &rea superficial
especifica.

Resultados e Discussao

O o6xido de zircénio foi preparado por co-precipitacédo
reversa, a partir da adicdo de uma solucao de
oxicloreto de zircénio (1M) e hidroxido de amodnio
(2,16M) a um béquer contendo agua destilada
mantendo o pH na faixa de (3/5/7/9) O precipitado
obtido foi maturado por 48 horas e em seguida lavado
com uma solucao de hidréxido de aménio 0,1% para
a remocao dos ions cloreto. O material foi seco a
120°C, por 24 h, e calcinado a uma velocidade de
10graus/min, seguido de 2h de aquecimento a 500°C.
Os resultados de FTIR indicaram uma banda larga
centrada a cerca de 3400 cm™, atribuida as vibracdes
de estiramento dos grupos hidroxila e da agua
residual presente nos soélidos. Todas as curvas
termogravimétricas (TG) das amostras mostraram
uma perda de massa (2%) na faixa de 200 a 400°C,
relacionada a decomposicédo de hidréxido de zirconio
para 6xido de zircbnio. A curva de analise térmica
diferencial (DTA) ndo mostrou nenhum pico nessa
regido, 0 que sugere que ambos 0s processos de
desidroxilacdo (endotérmica) e de cristalizacdo
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(exotérmica) ocorreram simultaneamente e ndo se
observou nenhum efeito de calor. A curva
termogravimétrica do 6xido de zircénio mostrou um
pico na faixa de 400 a 600°C, que pode corresponder
a cristalizacdo da fase monoclinica’. Essa
transformacao de fase nédo foi acompanhada de perda
de massa e, entdo, pode-se supor que a
desidroxilagédo foi completada na etapa anterior. De
acordo com os dados apresentados na Tabela A,
pode-se observar que o aumento no valor de pH
promoveu uma elevagdo na area superficial especifica
das amostras enquanto que o rendimento na
obtencéo do dxido foi desfavorecido sugerindo perda
dos cristalitos no processo de lavagem. A maioria
dos produtos de cristalizagdo obtidos na calcinagéo
das amostras em pH acido a 500°C gerava a co-
existéncia das fases monoclinica e tetragonal (m +t)
atribuidas a tensbGes de grade nos produtos da
zircbnia que aumentam quase linearmente com o
aumento do pH.

Tabela 01. Resultados das amostras de Oxido de
zircdnio (Z) com o controle de pH. Os numeros 3, 5,
7, e 9indicam o pH de controle na sintese e R 0
rendimento do 6xido apés calcinagao.

Amostras | Sg(m°g™") |R(%) Fase
Z3 45 79 m+t
Z5 89 78 m+t
z7 102 63 m

Z9 110 56 m

Conclusdes

A partir dessas observagdes podemos concluir que a
obtencdo de 6xido de zircénio a 500° C, gera sélido
de fase monoclinica, termodinamicamente estavel,
com elevada area superficial acima de pH 7.
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