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Resumo

Rocha, Renato Moutinho da; Moreira, Isabel Maria Neto da Silva
(Orientadora). Estudo comparativo de sistemas de microemulsio e de
precipitacio na sintese de SnO, e da influéncia de métodos de
preparaciao de catalisadores em propriedades fisico-quimicas de éxidos
comerciais. Rio de Janeiro, 2009. 126p. Tese de Doutorado - Departamento
de Quimica, Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Nanoparticulas de diéxido de estanho foram obtidas a partir da reacdo de
solugdes aquosas de sais de estanho em sistemas de microemulsdo e comparadas,
em relagcdo as suas propriedades texturais, estruturais e de condutividade elétrica,
com nanoparticulas do mesmo Oxido obtidas pelo método convencional de
precipitacdo. Foram realizadas alteracdes nos métodos utilizados a fim de se
verificar a influéncia dos parametros de sintese, tais como: natureza da fase
organica e do surfactante, tempo e temperatura de reacdo. Paralelamente, 6xidos
comerciais de titdnio, aluminio e silicio foram submetidos aos métodos de
impregnacdo seca e de microemulsdo. A influéncia desses métodos nas
propriedades texturais, estruturais € no comportamento térmico desses 6xidos foi
estudada. As amostras obtidas foram caracterizadas por adsorcao de N, difracao
de raios X, espectroscopia de reflectancia difusa na regido do UV-visivel e
microscopia eletronica de transmissdo. Também foram realizadas andlises de
condutividade elétrica e de densidade aparente. As andlises mostraram, no caso do
oxido de estanho, que o método envolvendo microemulsdes, apesar da grande
dificuldade experimental, apresentou resultados semelhantes ao método
convencional em relacdo ao tamanho de cristalito, a condutividade elétrica e a
diferenga de energia entre os orbitais HOMO-LUMO. Entretanto, o método de
precipitacdo gerou o 6xido de estanho com maior drea superficial, 245 m’g”. Para
os oOxidos comerciais, diferencas significativas na textura das amostras foram
encontradas. No caso do 6xido de titanio, os resultados indicam que o método de
impregnacdo afeta a estrutura desse 6xido de forma a permitir a transformacgado da
fase (anatasio/rutilo) em temperaturas mais baixas.

Palavras-chave
Diéxido de estanho, diéxido de titanio, didxido de silicio, triéxido de

aluminio, sintese, microemulsao, nanoparticulas, propriedades fisico-quimicas.
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Abstract

Rocha, Renato Moutinho da; Moreira, Isabel Maria Neto da Silva (Advisor).
Comparative study of microemulsion and precipitation procedures on
SnQO; synthesis and the influence of catalysts preparation methods on
the physicochemical properties of commercial oxides. Rio de Janeiro,
2009. 126p. Doctor Thesis - Departamento de Quimica, Pontificia
Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Tin oxide nanoparticles have been obtained from the reaction of aqueous
solutions of tin salts in microemulsion systems and compared with the same oxide
nanoparticles obtained by the precipitation conventional method. Changes have
been made in the methods used in order to verify the influence of synthesis
parameters, such as: organic phase and surfactant nature, reaction time and
temperature. In addition, titanium, aluminum and silicon commercial oxides have
been subjected to dry impregnation and microemulsion methods. The influence of
the method used in the textural and structural properties, and thermal behavior of
these oxides have been studied. The samples have been characterized by
adsorption of N,, X-ray diffraction, diffuse reflectance spectroscopy in the UV-
visible range, and transmission electron microscopy. Furthermore, electrical
conductivity and apparent density analysis have been performed. Despite difficult
encountered in microemulsion systems experiments, tin oxide thus obtained is
similar to the conventional method on crystallites size, electrical conductivity and
the difference of energy between HOMO-LUMO orbitals results. However,
precipitation method generated tin oxide with larger surface area, approximately
245 m’g”. For commercial oxides, significant differences on texture of the
samples have been found. In the case of TiO,, the results also indicate that the dry
impregnation method affects the structure so that phase transformation (anatase to

rutile) occurs at lower temperatures.

Keywords
Tin dioxide, titanium dioxide, silicon dioxide, aluminum trioxide, synthesis,

microemulsion, nanoparticles, physicochemical properties.
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Til900 (c).

Figura 67 - Difratogramas das amostras TiM (a) e TiM700 (b).

Figura 68 - Difratogramas das amostras de Ti700 (a), Til700 (b),
e TiM700 (c).

Figura 69 - Difratogramas das amostras Ti(a), Ti1th500 (b),
Ti1h600 (c) e Tith700 (d).

Figura 70 - Difratogramas das amostras Til (a), Til1h500 (b),
Til1he00 (c), Tilth700 (d).
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