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I ntroducéo

O Oxido de estanho vem se destacando devido ao seu desempenho como suporte para
catalisadores em algumas reacdes. Verifica-se que sdo poucos os trabahos relatando métodos
quimicos de obtencdo de SnO, [1]; aém disso, ndo existem trabalhos estudando como os
pardmetros de sintese podem influenciar a textura do 6xido obtido. A ciéncia de formacéo de
precipitados indica que esses pardmetros podem influenciar significativamente as
propriedades texturais de solidos.

Objetivos

Estudar o efeito dos par@metros de sintese, tais como o tempo e a temperatura de reacao,
0 modo de contato dos reagentes, o0 método de envelhecimento do precipitado formado, e o
protocolo de calcinagdo, sobre a textura, ou sgja, a érea especifica, a forma e o tamanho das
particulas de SnO, obtido a partir de métodos quimicos, esperando-se, com isso, obter éxido
de estanho nanoestruturado e de elevada area especifica.

M etodologia

O projeto foi desenvolvido em, basicamente, duas etapas. sintese e caracterizacéo.
1. Sintese dos SnO; a partir de diferentes procedimentos.

la. Sintese do SnO; a partir do ataque do Sn° com HNO3
Procedimento padrao

Neste método, gréos de estanho metalico foram atacados por solugdo aquosa de acido
nitrico mantendo-se a mistura sob agitacdo por 24 h em temperatura ambiente, liberando
diéxido de nitrogénio e formando um precipitado de 6xido de estanho di-hidratado. O
precipitado foi separado por centrifugacéo e lavado com agua deionizada até o pH das &guas
de lavagem atingir valores entre 5 e 6. O solido foi seco a 120 °C por uma noite e, a seguir,
calcinado a 400 °C por 4 h, partindo-se da temperatura ambiente e utilizando-se uma razéo de
aguecimento de 15 °C mint. A amostra obtida foi denominada Sn-HNOs-A.
12. Sintese modificada: Verificacdo do efeito da temperatura durante o ataque &cido do S°.

O mesmo procedimento padréo foi realizado nessa sintese, porém a etapa de agitacéo
durante 24h foi readlizada a 45 °C. Antes da etapa de calcinacdo, a massa solida obtida foi
dividida em duas partes, sendo uma parte calcinada conforme o procedimento padréo
(amostra Sn-HNOs-B), eaoutra foi utilizada no preparo da amostra a seguir.
22, Sintese modificada: Verificacdo do efeito da temperatura durante o ataque 4cido do S1° e
da razao de aquecimento durante a calcinagéo.

A amostra reservada foi calcinada a 400 °C por 4 h, partindo-se da temperatura
ambiente, mas com uma raz3o de aguecimento de 5 °C min (amostra Sn-HNOs-C).
32 Sintese modificada: Verificacdo do efeito da temperatura durante o ataque acido do S° e
do tempo de reacao.

Uma outra amostra foi sintetizada seguindo 0 mesmo procedimento padréo, mas desta
vez, a mistura foi mantida sob agitacéo durante 9 h e aguecida a 45 °C (amostra Sn-HNO3-D).
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1b. Sintese de SnO,, a partir da reacdo de Sn** com NH4OH
Procedimento padrao

Neste método, uma solucéo aquosa 0,25 mol L de SnCl, foi adicionada rapidamente,
com o auxilio de uma bureta, a uma solucéo aquosa 9 mol L™ de NH,OH sob agitaczo,
formando um precipitado de Sn(OH)4. O meio racional apresentou pH final igual a 9. Apds
lavagem, adicionouse &gua a0 precipitado e a mistura foi mantida em repouso em
temperatura ambiente por 5 dias. Em seguida, o sobrenadante foi removido com auxilio de
rotavapor e o solido obtido foi seco a 115 °C por uma noite Apos secagem, o produto foi
cacinado a 400 °C por 4 h com razéo de aguecimento de 5 °C min?, partindo-se da
temperatura ambiente. Obteve-se 0 6xido de estanho IV (amostra Sn-NH;OH-A).
12 Sintese modificada: Verificacdo do efeito do modo de adicéao das soluges.

Utilizouse uma solugo de aproximadamente 4 mol L'* de NH4OH e outra de 0,8 mol
L de SnCl,. Estas duas soluges foram vertidas répida e simultaneamente em um béquer,
formando um precipitado instantaneamente, o qual foi lavado até a agua de lavagem atingir
um valor de pH entre 6 e 7. As etapas de secagem e calcinacdo foram conforme o
procedimento padr&o (amostra Sn-NH;OH-B).
22 Sintese modificada: Verificacdo do efeito do tempo de reacéao.

Baseando-<e no trabalho de Chuah et al. [2] preparou-se uma solugdo 0,5 mol L* de
SnCl e uma solugdo 5 mol L de NH;OH. Entdo, adicionouse, gota-a-gota, a solucdo de
cloreto de estanho |V sobre a solucdo de NH4,OH com o auxilio de uma bureta, mantendo-se a
mistura sob constante agitacdo. Verificouse a formacdo imediata de um precipitado. Apés a
adicéo, o precipitado foi mantido sob agitacdo em um rotavapor por 2 dias num banho a 100
°C. O pH foi mantido em 10 utilizando-se solucdo aquosa 5 mol L™ de NH4OH. Apés, o
precipitado foi separado por centrifugacéo, lavado 10 vezes com &gua deionizada, seco por 24
ha 100 °C, e a seguir, calcinado conforme o procedimento padréo (amostra Sn-NH,OH-C).

2. Caracterizacéo das amostras de SnO; obtidas.

As amostras foram caracterizadas pelas técnicas de adsor¢éo de nitrogénio para
medidas de &rea especifica e distribuic¢éo de volume de poros e difracéo de raios-X (DRX).

Conclusdes

Os resultados das medidas de area especifica e distribuicdo de volume de poros
mostraram que todas as amostras obtidas a partir do primeiro méodo apresentam
difratogramas caracteristicos do sistema cristalino tetragonal da cassiterita, S0 mesoporosas,
e apresentam valores de area especifica e de tamanho de cristais bastante proximos. Esses
resultados evidenciaram também que o SnO- obtido por esse método apresenta area especifica
baixa e que as alteragdes efetuadas no procedimento padréo ndo promoveram um aumento da
area especifica, conforme desgado. Por outro lado, as amostras dotidas a partir do segundo
método também se cristalizaram na fase cassiterita, embora 0s resultados de adsorcdo de
nitrogénio evidenciaram que os vaores de &rea especifica sGo maiores que 0s das amostras
obtidas pelo primeiro método. Além disso, verificouse que os parametros desta sintese de
fato influenciamtanto o valor da area especifica quanto a distribuicéo de tamanho de poros.
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