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INTRODUCAO

O nome Andlise Térmica compreende um
conjunto de técnicas de analise, no qual uma
propriedade ou caracteristica de um material é
estudada em funcdo de uma programacdo de
temperatura [1].

O Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV) é um instrumento muito versatil e usado
rotineiramente para a andlise microestrutural
de materiais sélidos.

A elevada profundidade de foco (imagem
com aparéncia tridimensional) e a possibilidade
de combinar a anadlise microestrutural com a
microanalise quimica séo fatores que em muito
contribuem para o amplo uso desta técnica. A
observagdo e analise de fratura tiveram um
grande avango com o0 uso do microscopio
eletronico de varredura [2].

OBJETIVO

Nesta etapa do trabalho, o principal objetivo
foi estudar e revisar conceitos bdésicos de
andlises térmicas e do microscépio eletrénico
de varredura, interpretar resultados obtidos da
analise térmica e do microscopio eletrénico de
varredura, além de preparar os materiais em
quantidades suficientes para as analises
subseqlientes.

METODOLOGIA

Inicialmente foram preparadas solugGes de
nitratos dos metais precursores. Isto foi feito
pela dissolucdo dos carbonatos de niquel,

. manganés e cobalto em solugBes aquosas de

acido nitrico. A concentracdo destas solucdes
foi aferida por gravimetria das mesmas.

As solugdes dos nitratos individuais foram
misturadas nas proporcdes estequiomeétricas
desejadas, homogeneizadas e, a esta solugédo,
foi adicionada uma solugdo contendo &cido
ctrico e etileno glicol. A temperatura da
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solucdo foi elevada e mantida sob agitagdo até
a formacdo da resina polimérica. A resina foi
parcialmente decomposta a 250 °C por 1 h ao
ar.

RESULTADOS

As quantidades de Co adicionadas foram
22,78% e 45% em massa. Serao mostrados
resultados somente para 45% em Co. A FIG.1
mostra o resultado da perda de massa (curva
TG) da resina sem cobalto.
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FIGURA 1 - Curva termogravimétrica da resina
preparada a partir dos carbonatos de
manganés e niquel.

A FIG.2 mostra a
microscopia eletrénica
material calcinado.
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FIGURA 2 - Imagem obtida em microscépio
eletrénico de varredura da amostra calcinada
contendo niguel, manganés e cobalto.

Para fins comparativos serdo mostrados os
resultados obtidos para amostras de Mn-Ni-Co,
preparadas pela mistura dos carbonatos. A
FIG.3 mostra a imagem obtida em microscépio
eletrdnico de varredura da mistura dos
carbonatos de Mn-Ni-Co realizada em almofariz
de agata.

Det WD
SE 104 NiM

Magn
0 kV 4.0 ' 2000x

FIGURA 3 - Imagem obtida em microscopio
eletrénico de varredura da amostra contendo
Mn-Ni-Co preparada pela mistura dos
carbonatos.

CONCLUSOES

O método de sintese usando precursores
poliméricos (método Pechini) é adequado para
a obtencdo de materiais com estequiometria
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definida. Além disso, ndo foi observada a
segregacao de nenhum dos componentes.
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