A.4.1 — Quimica

Preparacdo de catodos de Lao7Sro3CoosFeo0203 pelo método de Pechini para aplicagdo em

PaCOS.

Jussara S. da Silval, Cezar H. M. Rodrigues?

1. Estudante de IC do Instituto Federal do Espirito Santo — Campus Aracruz; *jussara.sds@hotmail.com
2. Pesquisador e Lider do Grupo de Pesquisa Materiais, IFES, Aracruz/ES

Palavras Chave: LSCF, Pechini, PaCOS.

Introducéo

As Pilhas a Combustivel de Oxido Solido (PaCOS) sé&o
dispositivos eletroquimicos que convertem energia quimica
em energia elétrica de forma continua e com minima
emissao de poluentes, comparado a outras técnicas a
combustéo tradicional. A PaCOS possui basicamente dois
eletrodos porosos e um eletrélitol. Diversos problemas de
incompatibilidade térmica desses constituintes ocorrem,
provocando o aparecimento de trincas e rachaduras. O
desempenho da PaCOS ¢ influenciado principalmente pela
reacdo de redugdo do oxigénio na interface
catodo/eletrdlito e a oxidagdo do combustivel no
denominado contorno trifasico. Sendo assim melhorias na
composicdo do catodo com a adicdo de dopantes e a
busca para minimizar os problemas de incompatibilidade
térmica tornam essencial este tipo de estudo.

Resultados e Discussao

Os po6s de Lao,7Sro,3C00,8Fe0,203 (LSCF) foram preparados
pelo método de Pechini que consiste na dissolu¢cdo dos
metais, todos na forma de cloreto, em um béquer contendo
agua deionizada, em agitacdo constante, sob temperatura
de 85°C com posterior adicdo de acido citrico e o
etilenoglicol para a formacao do citrato metalico (Fig. 1A-
B). A resina viscosa obtida (Fig. 1C) foi levada a mufla
para calcinacdo priméria por 2 horas a 400 °C e o material
resultante (Fig. 1D) foi macerado e prensado formando o
catodo em forma de disco para enfim passar pela
calcinagdo secundaria por 4 horas a 1100 °C (Fig.1E).

Figura 1.
A-C) Solugéo
ficando viscosa

ap6s desidratacao;
D) Resina apo6s
calcinagdo primaria;
E) Disco de LSCF
apos calcinacéo
secundaria.

Com o0s pods de Lao,7Sro,3C00,sFe0,203 realizou-se a andlise
de Difracdo de Raio X (DRX) da amostra tratada a 1100 °C
(ver linha azul — Fig. 2), bem como refinamento de Rietveld
usando o software TOPAS (linha vermelha — Fig. 2).
Abaixo a linha cinza indica a convergéncia do refinamento,
tendo Rwp 9,14 e GOF de 4,34. Segundo os resultados o
material apresentou orientacdo cristalina romboédrica e
grupo espacial R-3CR, no plano predominante [001], com
volume da célula unitaria de 111,95 &3, parametros da
célula unitaria de 5,3783 & e tamanho de médio de
cristalito de 73,8 nm. Verifica-se nos resultados e na
imagem da Fig. 2 a boa convergéncia do refinamento,
entretanto, os picos caracteristicos na regiao 2 theta de 28

a 32 ndo foram identificados. Estes picos provavelmente,
devem ser oriundos da formacdo de subprodutos da
sintese, relacionadas a estequiometria utilizada no
processo de sintese do catodo.

Figura 2. Espectro de DRX da LSCF tratada a 1100 °C/4 h
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A microscopia de forca atbmica (AFM) mostrou superficie
com rugosidade média de 58,2413 nm, ou seja,
rugosidade elevada, e a imagem de microscopia 6tica
mostra em azul a presenca de trincas; isto atrapalha na
estanqueidade da PaCOS, pois é necessario catodo com
baixa rugosidade e auséncia de trincas para que os gases
ndo se misturem e para melhor aderéncia dos demais
componentes da pilha. Por outro lado a regido mais escura
do AFM indica regido de baixa declividade, onde
possivelmente se localizam os poros, que também podem
ser observados na microscopia Otica, destacados em
vermelho. Os poros sdo importantissimos para a
permeacéo dos gases. (Fig. 3)

Figura 3. A) AFM; B) Microscopia Otica dos discos
prensados a 2,5 T de LSCF tratado a 1100 °C/4 h.

Conclusdes
Com os resultados apresentados verifica-se que foi obtido
os catodos de LSCF dopados pelo método de Pechini. A
andlise da estrutura por DRX indicou estabilidade na fase

cristalina romboédrica e as analises morfoldgicas
indicaram elevada rugosidade bem como presenca de
poros e trincas nos discos preparados.
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