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Introducao |

Varios estudos tém sido publicados indicando que
0s materiais compositos a base de 6xido de cobalto
e silica tém suas propriedades modificadas de
acordo com a metodologia de preparacdo’. Assim, o
desenvolvimento de novas metodologias de sintese
que modifiquem propriedades diversas é de grande
interesse. Uma propriedade muito importante,
particularmente para aplicagdes na area de catélise,
€ a interagao entre a fase ativa e o suporte.

Neste trabalho, apresentamos a preparagao de
materiais, constituidos de Co30, e silica utilizando-
se diferentes precursores de cobalto. As fases
cristalinas e didmetro dos cristalitos foram avaliados
por difragdo de raios-X. O perfil de reducdo dos
compoésitos foi avaliado pela técnica de redugao
termoprogramada.

Resultados e Discussao |

Inicialmente preparou-se uma dispersdo coloidal
aquosa de nanoparticulas de Co(OH), (dprx=9 nm)
a partir da precipitagdo de fons Co™" em meio
aquoso alcalino. O precursor sol-gel de silica
consistiu de uma mistura de TEOS, etanol, agua e
aménia, a qual foi aquecida a 50 °C por 3 horas.
Apos este periodo, o etanol foi evaporado enquanto
que o volume total da mistura foi mantido constante
pela adicdo de agua ao sistema. O pH do sol de
silica foi ajustado para 7 e, em seguida, adicionou-
se a dispersao de particulas de Co(OH), sob
agitacdo. O sol obtido foi mantido em repouso a
70°C por 24 horas para formacédo do gel, o qual foi
entédo calcinado a 700°C por 2 horas, resultando no
compdsito SiCo-OH de nanoparticulas de Co304 (12
nm) suportadas em silica. Uma outra preparagao foi
feita por metodologia similar a descrita
anteriormente, mas utilizando-se solugcao de nitrato
de cobalto como precursor das nanoparticulas de
Co304 (17 nm).

A curva de TPR para o material SiCo-S (figura 1)
apresenta bandas de redugao entre 200°C e 400 °C,
as quais estdo associadas ao processo de redugao
do Co30, suportado em silica em duas etapas:
C0304,>Co00~->Co, bem como bandas com maximos
em temperaturas superiores, de até 900°C,
indicando forte interacdo cobalto-silica. O consumo
de  hidrogénio para este  material  foi
aproximadamente a metade do valor tedrico,
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evidenciando que o material SiCo-S contém orto-
silicatos de cobalto ndo redutiveis nas condigdes
utilizadas.
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Figura 1. Perfil de redugdo termoprogramada dos

materiais SiCo-OH (8,4% Co) e SiCo-S (9,5% Co).

O perfil de reducao do material SiCo-OH é distinto,
podendo-se observar as bandas do processo de
reducao de Co3;04~>Co0O->Co, além de uma banda
entre 496°C e 578°C que pode ser atribuida a
reducao dos cristalitos de Cos0, de maior tamanho
ou de espécies de Co™ tendo uma interagdo
intermediaria com a silica. O consumo de hidrogénio
foi de 75% do valor tedrico. A existéncia de bandas
com baixo consumo de hidrogénio (5%) entre 600° e
800°C pode indicar também a presenga de
quantidade pequena de orto-silicatos de cobalto.

Os materiais obtidos foram também caracterizados
por medidas de adsorgao/desorgado de nitrogénio e
espectroscopia de infravermelho.

Conclusoes |

Foram preparados dois compdsitos a base de
o6xido de cobalto e silica que apresentaram
interagbes cobalto-silica diferentes em fungdo do
precursor do metal utilizado na sintese. A
incorporagdo de nanoparticulas de hidréxido de
cobalto previamente preparadas no sol de silica
resultou em um material compédsito de mais facil
redugdo do que a incorporagdo de nitrato de
cobalto.
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