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RESUMO

As células a combustivel (CaC) destacam-se como geradoras de energia distribuida, nas quais sao
dispositivos eletroquimicos de baixo impacto ambiental, que sdo basicamente alimentadas pelo combustivel
hidrogénio e pelo oxidante oxigénio, tendo como principais produtos, a eletricidade e a agua. Estes
dispositivos vém sendo considerados como uma opcdo real para a geracdo de energia elétrica distribuida de
maioria dos paises, devido a possibilidade de construgcdo modular, baixo nivel de ruidos, producdo simultanea
de energia elétrica e térmica, baixa restricdo quanto a localizacdo e elevada eficiéncia de conversao,
dependendo do tipo de CaC. As aplicagdes da CaC em demonstracdes significativas tém atestado a
viabilidade em unidades estacionarias, maveis e portateis.

Neste contexto, 0 manganito de lantanio dopado com estroncio (La;«SrMnOs), € um material
ceramico de grande importancia, devido principalmente ao seu uso como catodo em células a combustivel de
Oxido sélido (Solid Oxide Fuel Cells - SOFCs). Nos ultimos anos, o grande interesse dos pesquisadores em
relacdo a este material se deve principalmente as suas caracteristicas tais como: boa estabilidade quimica e
térmica, alta atividade catalitica na reducdo do oxigénio, coeficiente de expansdo térmica razoavelmente
similar ao eletrolito sélido (zircbnia estabilizada com itria) e alta condutividade elétrica.

No presente trabalho apresenta-se uma contribuicdo ao estudo das composi¢es quimicas e
estruturais de La;..SryMnQOz com concentracdes de estroncio (15 e 50 % em mol) pela técnica dos citratos. As
resinas foram caracterizadas por analise termogravimétrica (ATG) e analise térmica diferencial (ATD); e os
pés sintetizados foram caracterizados por absor¢do gasosa (LECO), espectrometria de fluorescéncia de
raios X (FRX), granulometria por espalhamento de feixe de laser (CILAS), adsor¢do gasosa (BET),
picnometria por gas hélio, difratometria de raios X (DRX) e microscopia eletrénica de varredura (MEV). As
caracteristicas dos p6s de La;.xSrxMnO; foram avaliadas visando a utilizagdo na preparacéo de suspensdes
catodicas de filmes finos das SOFCs.

Palavras chaves: Célula a combustivel de éxido sélido, manganito de lantanio dopado com estréncio,
catodo, técnica dos citratos.

Cathode for solid oxide fuel cell: Synthesis and characterization of
strontium-doped lanthanum manganite

ABSTRACT

The fuel cells (FC) are distinguished as generating of distributed energy and are electrochemical
devices of low environmental impact. These devices are fed by hydrogen and oxygen, having as main
products, the electricity and the water. Fuel Cells are considered as a real option for the generation of electric
energy distributed of many countries, due to possibility of modular construction, low noises level, potential
for cogeneration, minimal siting and substantially higher conversion efficiency. Its applications have been
detached in stationary and mobile segments, and portable units.

In this context, the strontium-doped lanthanum manganite (La;.xSrxMnQ;) is a ceramic material
used as cathode in solid oxide fuel cells (SOFCs). Currently, the great interest of the researchers to this
material has been the study of its characteristics, such as: good chemical and thermal stability, high catalytic
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activity in the oxygen reduction reaction, thermal expansion coefficient similar to the electrolyte (yttria
stabilized zirconia) and high electrical conductivity.

In this work is presented a contribution to the study of the chemical compositions and structural of
La; xSrxMnOs with strontium concentrations (15 and 50 mol %) by the citrate technique. The resins have
been characterized by Thermal Gravimetric Analysis (TGA) and Thermal Differential Analysis (TDA); and
the powders have been characterized by Gas Absorption (LECO), X-Ray Fluorescence Spectroscopy (XRF),
Granulometry by Laser Scattering (CILAS), Gas Adsorption (BET), Picnometry by Gas Helium, X-Ray
Diffractometry (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM). The characteristics of La; xSrxMnO;
powders have been evaluated aiming at the use in the preparation of cathodic suspensions of thin films of the
SOFCs.

Keywords: Solid oxide fuel cell, strontium-doped lanthanum manganite, cathode, citrate technique.

1 INTRODUCAO

Nos Ultimos anos, os problemas ambientais como a falta de energia e a polui¢do do ar vém
aumentando mundialmente. Neste sentido, as pesquisas vém sendo desenvolvidas para solucionar estes
problemas, desafiando as novas tecnologias que envolvam processos de geragdo e distribuicdo de energia,
associados a baixo impacto ambiental. Neste cenario, podem-se destacar as células a combustivel [4].

As células a combustivel (CaC) sdo dispositivos que convertem diretamente a energia de reacoes
quimicas em agua e em energias elétrica e térmica. Esta conversdo ocorre por meio de reacOes de oxidacoes e
reducdes eletroquimicas do combustivel com o oxigénio, e a sua eficiéncia de conversdo nao esta limitada
pelo Ciclo de Carnot, pois ocorrem diretamente, sem a necessidade da producdo intermediaria de energia
térmica.

As vantagens das CaC em relacdo a outros dispositivos conversores de energia sdo a elevada
eficiéncia de conversao (40 a 60 %), possibilidade de constru¢cdo modular, baixa emissao de poluentes, baixo
nivel de ruidos, producdo simultanea de energia elétrica e térmica e baixa restricdo quanto a localizacéo [6,
13].

Os 4 componentes basicos necessarios para fabricacdo de uma CaC sdo: o anodo, catodo, eletrolito e
interconector. Esses componentes apresentam funcfes diferentes, apresentando para cada qual, propriedades
particulares e especificas, sendo, portanto importante estuda-las individualmente.

As CaC sdo classificadas de acordo com o tipo de eletrélito e conseqiientemente, a temperatura de
operacdo é uma variavel determinante [9, 10, 12]. Em particular, as células a combustivel de éxido sélido
(SOFCs) tém as seguintes vantagens como alta eficiéncia (cinética favoravel) e a reforma interna na célula.
Sendo assim, de grande importancia na aplicagio em unidades estacionarias € em cogeracdo de
eletricidade/calor. Entretanto, ainda apresenta desafios com relacdo & compatibilidade de materiais e
estabilidade quimica entre os componentes que as constituem como uma célula unitéria.

A aplicacdo das SOFCs em demonstraces significativas tem atestado a viabilidade em unidades
estacionérias na faixa de dezenas de KW a alguns MW de poténcia em hospitais, condominios residenciais,
reparticGes publicas e outros [6, 13]. Devido a sua alta temperatura de operagéo (800 a 1000 °C), 0 processo
gera também certa quantidade de energia térmica e vapor d’agua condensado. O calor liberado, como o vapor
d’agua, pode ser reaproveitado no processo de geragdo de energia em turbina a gas, aumentando seu
rendimento global acima de 80% [15].

O estado da arte dos componentes de uma SOFC de alta temperatura sdo zirconia estabilizada com
itria (ZrO,/Y,03 - YSZ) como eletrélito, manganito de lantanio dopado com estroncio (La;.xSrxMnOs -
LSM) como catodo e cermet de zirconia - itria - niquel (ZrO,/Y,0s/Ni - YSZ/Ni) como anodo [14, 18].

O estudo e o desenvolvimento do material catédico ceramico da SOFC, La;.,Sr,MnQOs, de estrutura
pseudo peroviskita ou peroviskita distorcida tem mostrado que este composto é bastante viavel para ser
utilizado como material catédico, pois exibe boa estabilidade quimica e térmica, alta atividade catalitica na
reducdo do oxigénio, coeficiente de expansdo térmica razoavelmente similar ao eletrélito sélido e alta
condutividade elétrica, obtida com o aumento de formacéo de cations Mn** e pela substituicio de cations
La®* por cations Sr** [13, 20].

A literatura técnica mostra diferentes rotas de sintese para obtencdo de La;SrMnO; [1, 8] e bem
como verificou que as concentragdes molares de estroncio mais estudados foram os valores de x = 0,20; 0,30
e 0,40 [17, 21].

Dentre estas rotas, cita-se que na sintese do LSM pela técnica de sol-gel por GAUDON,
LABERTY-ROBERT, ANSART et al. (2002) [7], ha formacdo do La,Os, para concentracdes de lantanio
maiores que 50 % em mol. Neste sentido, MINH (1993) [13] apresenta que 0 excesso de lantanio facilita a
formacdo da segunda fase, La,Os, que tende a se hidratar formando-se La(OH); e BADWAL (2001) [2]

429



CHIBA, R.; VARGAS, R.A.; ANDREOLI, M.; SEO, E.S.M.; Revista Matéria, v. 12, n. 3, pp. 428 — 437, 2007.

enfatiza que este dxido reage facilmente com o eletrélito YSZ formando zirconato de lantanio (La,Zr,0;)
comprometendo no desempenho das SOFCs.

No presente trabalho é dada a énfase na sintese do material catodico de La;«SrMnO; para valores
de x = 0,15 e 0,50 (15 e 50% em mol de Sr) utilizando a técnica dos citratos. Esta técnica envolve fases
liquidas, permitindo o controle da composi¢do quimica, distribui¢do granulométrica e homogeneidade
quimica da mistura.

Este trabalho permite contribuir para o desenvolvimento tecnoldgico do processo de obtencdo do
material catédico para uso em SOFC e para 0 avanco da tecnologia de energia renovavel no ambito nacional.

2 MATERIAIS E METODOS

As matérias-primas utilizadas para a obtencdo do manganito de lantanio dopado com estréncio a
partir da técnica dos citratos séo:

nitrato de lanténio hexahidratado, La(NO3);.6H,0, com 99,99 % de pureza (Aldrich);
nitrato de estréncio, Sr(NOs),, com 99,93 % de pureza (Aldrich);

nitrato de manganés tetrahidratado, Mn(NQO3),.4H,0, com 99,99 % de pureza (Aldrich);
acido citrico, HOC3H,(COOH)3, P. A. (Merck); e

etileno glicol, HOCH,CH,OH, P. A. (Merck).

Os compostos de La; xSrxMnO; foram sintetizados pela técnica dos citratos e posteriormente
caracterizados por diferentes técnicas de analise, como apresenta o fluxograma na Figura 1.

La(NO;);.6H,O0 + H,O Sr(NO»), + H,O Mn(NO;);.4H,0 + H,O

HOC;Hy(COOH); 60 :40 X —60°
5 ~ AGITACAOE E A=60°C

HOCH,CH,0H AQUECIMENTO A=80-100°C

CARACTERIZACOES:

- Termogravimeétrica (ATG)
- Térmica Diferencial (ATD)

A=300°C/4h
A=1100°C/24h

CARACTERIZACOES:

- Absorciao Gasosa (LECO)

- Fluorescéncia de Raios X (FRX)

- Espalhamento de Feixe de Laser
(CILAS)

- Adsorciao Gasosa (BET)

- Picnometria por Gas Hélio

- Difratometria de Raios X (DRX)

- Microscopia Eletronica de
Varredura (MEYV)

x 4 0.15(@LsM15)
0,50 (LSM 50)

E La;_xerl\inQ@

Figura 1: Seqiiéncia experimental para preparacdo e caracterizagao dos pos de La; 4SryMnOs.

A técnica dos citratos consiste inicialmente na mistura dos nitratos de estréncio, manganés e de
lantanio, nas propor¢des requeridas, e sdo dissolvidos individualmente em agua destilada. O &cido citrico e
etileno glicol na propor¢do 60:40 [11] em peso sdo misturados em um béquer e mantidos sob agitacdo e
aquecimento a 60 °C. As solugdes individuais de cada precursor sdo adicionadas a solucdo de acido citrico
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mais etileno glicol sob agitagdo e aguecimento a temperatura entre 80 e 110 °C. Nesta fase, a agua é
evaporada até a obtencdo de um liquido viscoso. O nitrato na forma de NO, é inicialmente evaporado,
ocorrendo uma poliesterificagdo, fixando e distribuindo os cations ao longo da cadeia organica e, obtendo-se
uma resina de cor marrom. A etapa seguinte consiste na evaporacao do nitrato residual e a de transformacéo
da resina em pé de La;,Sr,MnOs, calcinando o material resinoso a temperatura de 300 °C por 4 horas e
posteriormente a 1100 °C ao ar por 24 horas para uma sintese completa da reacéo e eliminacio do carbono
residual.

Os p6s de Lay,SryMnO; foram sintetizados para diferentes concentragBes de estréncio. Os
experimentos estdo direcionados para obtengdo de compostos para X iguais a 15 e 50% em mol de Sr.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Para analise termogravimétrica (ATG) e analise térmica diferencial (ATD), avaliou-se 0s compostos
volateis da reacfo. Partiu-se da amostra LagsoSros0MnO3; (LSM 50) constituida de resina previamente seca a
90 °C.

Os resultados apresentados na ATG (Figura 2), mostra o processo de decomposi¢do em duas regides
bem distintas para temperaturas até 1000 °C.

e Na Figura 2, verifica-se que na faixa de temperatura de 25 a ~190 °C, ndo ha variacdo de perda
de massa. Tal resultado pode estar possivelmente relacionado com a calibragdo do instrumento
de medida. Entretanto, nesta faixa de temperatura, experimentalmente observou-se uma ligeira
perda de massa de vapor d’agua e inicio da liberagdo de ions NO;

e De ~190a ~510 °C, uma perda acentuada de 62,7 % em massa constituida da liberacdo de ions
NO? e de carbono na forma de CO,. Nessa fase ha formacéo de resina polimérica composta de
elementos La, Sr, Mn, C, He O;

e De ~510 a ~630 °C, correspondente a perda de 2,2 % em massa, resultante da quebra de
polimero ¢ liberacdo do carbono residual na forma de CO,;

e A partir de 630 °C o0 composto mostrou-se estavel.

Na transformacdo dos nitratos correspondente ao LSM 50, houve perda de massa total em torno de
64,9% em peso na faixa de 190 a 630 °C.

~190 °C
0- LSM 50
-5
=)
E
& -10-
0
©
=
-15 4 ~510 °C
~630 °C
-20 T T T T T T T T T
0 200 400 600 800 1000

Temperatura ("C)

Figura 2: Curva da ATG para LSM 50 na forma de gel polimérico.

A andlise térmica diferencial (ATD) realizada para esta amostra (Figura 3), na faixa de temperatura
de ~130 a ~270 °C ocorre a variacdo de energia liberada, devida a vaporizagdo dos nitratos provenientes dos
precursores, & combustdo da matéria organica e a liberacdo do gés CO,. E conseqiientemente, na faixa de
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temperatura de ~270 a ~530 °C ocorre a formacéo da fase manganita (LESSING, 1989), com a cristalizacéo
do material na temperatura de ~440 °C, apresentado como pico exotérmico mais intenso na curva de ATD.

04 |EXO

-10
— -20
>
2
@)
= -30+
<

-40 4

504 430 °C LSM 50

T T T T T T T T T
0 200 400 600 800 1000

Temperatura ("C)

Figura 3: Curva da ATD para LSM 50 na forma de gel polimérico.

Na analise de espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX), as amostras Lag gsSrg15MnO; (LSM
15) e Lag 50Sro50MNnO; (LSM 50) apresentaram os teores dos elementos em percentagem massa, que por meio
de célculos, obtiveram-se os valores em percentagem molar para os compostos de La;.xSrxMnOs, como

mostra a Tabela 1.
Os valores das concentracbes dos elementos constituintes das amostras calculados

estequiometricamente antes da reacdo estao proximos com os determinados e obtidos por esta analise.

Tabela 1: Valores obtidos pela anélise FRX.

Amostras Elementos (% massa) Compostos
La=49,52 + 0,02
LSM 15 Sr=7,15+0,04 Lao,e1Sr01sMNO;s
MnO; = 43,33 + 0,06
La=30,2+0,1
LSM 50 Sr=23,70 £ 0,05 Lao 45510 55Mn0O;

MnO; =46,1+0,1

Para andlise do carbono residual nas amostras proveniente da adi¢do de cido citrico e etileno glicol
como reagentes da reacdo, utilizou a técnica de cromatografia de absor¢do gasosa.
Os resultados estdo mostrados na Tabela 2 em percentagem das quantidades de carbono residuais

contidas nas amostras LSM 15 e LSM 50 apds calcinagéo a 1100 °C por 12 e 24 horas.

Tabela 2: Quantidade residual de carbono presente nas amostras LSM 15 e LSM 50
apos calcinagdo a 1100°C /12 e 24 h.

%C apds calcinacdo a 1100 °C

Amostras

2h 2
o1 0.0544 £ 0,0001 0.0446 £ 0,0001
LSM 50 0,0724 +0,0001 0,0593 + 0,0001
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Segundo BAYTHOUN e SALE (1982) [3], temperaturas superiores a 1000 °C sdo necessarias para
remover carbono do produto, pois em temperaturas mais baixas de calcinagdo, observa-se a presenca de
carbono na forma de carbonatos ou carbono livre resultante da decomposi¢éo do citrato. Conforme estes
autores, abaixo desta temperatura, ha uma forte influéncia do tempo de calcinagéo.

Os resultados da calcinacdo a 1100 °C por 12 e 24 horas, conforme os dados da Tabela 2,
apresentam valores bastante proximos de teor de carbono residual e observando-se que a remocéo do carbono
ndo é influenciado pelo tempo de calcinagdo nesta temperatura adotada. Os teores de carbono residuais a
1100 °C / 24 h mostraram abaixo da temperatura de 1400 °C / 4 h, utilizado por BAYTHOUN e SALE
(1982) [3].

Na analise granulométrica por espalhamento de feixe de laser, o diametro médio equivalente por
massa acumulada é apresentado na Figura 4.

Os resultados obtidos mostram que para a amostra LSM 15 (sem a moagem ap6s a calcinagdo) foi
identificado um diametro médio equivalente de 0,68 um e para LSM 50 (com a moagem de 4 h da amostra
calcinada) foi de 0,88 um. Tais granulometrias obtidas sdo adequadas para o processamento ceramico dos
pos, conforme a literatura. Observou-se que a amostra LSM 50 calcinada sofreu uma moagem, devido esta

amostra apresentar um diametro médio de 4,27 um, que na etapa de processamento ndo obteve resultados
satisfatorios.

100 *\\ —LSM 15
{ \ LSM 50
~ 804
s ] \
8 604 \
=] \
£ \
=}
) \
<< 40 \
@
&a
3]
= 20 -
O T T T T T T I""\\'\' T
100 10 1 0.1 0.01

Diametro Médio Equivalente (um)

Figura 4: Curvas de distribuicdo granulométrica dos pds LSM 15 e LSM 50.

Na analise de adsorcdo gasosa (BET), os valores da area superficial especifica (S) das amostras
estdo apresentados na Tabela 3. Os pds submetidos para esta analise foram calcinados a 1100 °C por 24h e
submetidos & moagem em moinho atritor por 4 horas (para amostra LSM 50).

O didmetro médio de particulas (D) foi possivel calcular, utilizando os valores da area superficial
especifica (S) e da densidade tedrica (p) do material calculado através dos parametros de rede refinados
disponiveis em microfichas JCPDS desses materiais. Os resultados estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Area superficial especifica das amostras LSM 15 e LSM 50.

Amostras S (m?/g) p (g/cm’) D (um)
LSM 15 4,27 £ 0,05 6,59 0,21
LSM 50 3,32 £0,02 6,08 0,30

O valor de didmetro médio de particulas para a amostra LSM 15, apresentou ser menor que para a
amostra LSM 50. Os valores estdo abaixo se comparado a anélise granulométrica por espalhamento de feixe
de laser, mostrando que esta é medida o didmetro médio equivalente de aglomerados.
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Na andlise de picnometria por gés hélio, as amostras LSM 15 e LSM 50 apresentaram o0s seguintes
resultados de densidade real, conforme a Tabela 4. Nesta analise verificou-se que quanto maior a dopagem de
estroncio, menor é o valor da densidade.

Tabela 4: Densidade real das amostras LSM 15 e LSM 50.

Amostras Densidade Real (g/cm®)
LSM 15 6,24 £ 0,01
LSM 50 6,02 + 0,01

Por difratometria de raios X (DRX) verificou-se a formagdo da estrutura cristalina caracteristica
para cada amostra. A Figura 5 apresenta os difratogramas dos p6s de LSM 15 e LSM 50.

2000 4

(a)

*LSM15
* La{OH },

1500

o] ®

12 5

1000 4

*LSM 50
® La0,

1500

1000

Intensidade (u.a.)
Intensidade (u.a)

500

T T T T T T T T T T
60 70 20 20 30 40 50 &0 T0 80

28 (graus)

T
20 20 40 50

26 (graus)
Figura 5: Difratogramas obtidos por DRX dos p6s LSM 15 (a) e LSM 50 (b).

Os difratogramas de raios X mostram uma possivel formacdo da estrutura cristalina hexagonal com
parametros de rede a = 5,5156 + 0,0015 A e ¢ = 13,3211 + 0,0003 A para LSM 15 e tetragonal com seus
parametros de rede a = 5,4883 + 0,0070 A e ¢ = 7,7393 + 0,0002 A para LSM 50 (CHIBA, 2005). Estes
calculos de parametros de rede foram possiveis, devido aos programas Crystallographica Search Match e
Celref, e as microfichas JCPDS encontradas de suas respectivas estruturas cristalinas e grupos espaciais.
Segundo ROMARK, WIIK, STOLEN et al.(2002) [16], essas transformacBes de estruturas cristalinas
ocorreram para as amostras Lag gSro,MnO; o5 € Lag 4SrosMnOs.

Para estas amostras LSM 15 e LSM 50, identificou-se também a possivel presenca de uma pequena
quantidade de La,O3 e La(OH); [5], respectivamente, proveniente da ndo total polimerizagdo com os ions
La*. Os resultados das estruturas cristalinas estdo de acordo com os dados apresentados por GAUDON,
LABERTY-ROBERT, ANSART et al. (2002) [7], que também verificaram a presenca de La,O; nos
resultados de DRX.

Em face destes resultados, fez-se um tratamento com relacdo aos compostos de La,Oz e La(OH)3 nas
amostras LSM15 e LSM 50. Realizou-se uma dissolucdo nitrica [19] a 65 % de concentracdo de HNO;,
lavagem com agua destilada, posterior secagem e calcinagdo a 800 °C / 1 h. A Figura 6 mostra 0s
difratogramas de raios X das amostras denominadas LSM 15 REC e LSM 50 REC e observou-se que ndo ha
presenca dos compostos La(OH); e La,0Og, resultando somente os compostos de LSM.

F000 4

2
e

2

Intensidade {u.a.)
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I

T *LS5M 15 REC

T
0

T T T T T T
30 40 50 &0 To an
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3500

3000 4

25004

2000 4

1500 4
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L
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T T T
60 Ta an

Figura 6: Difratogramas dos pés LSM 15 REC (a) e LSM 50 REC (b).
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Os compostos tratados, LSM 15 REC e LSM 50 REC, apresentam estruturas cristalinas hexagonal e
tetragonal, e parametros de rede calculada a = b = 5,5096 + 0,0021 A e ¢ = 13,3218 + 0,0002 A e
a=b=5,4673+0,0064 A e c = 7,7373 + 0,0004 A, respectivamente.

As composi¢des quimicas dos compostos tratados foram verificadas ap6s a dissolucdo em &cido
nitrico por FRX (Tabela 5). Para as amostras LSM 15 e LSM 50, as composi¢des apresentadas antes e depois
do tratamento ndo mostram uma diferenca significativa.

Tabela 5: Composicdo quimica dos compostos tratados.

Amostras Compostos Compostos tratados
LaoyglsroylgMn03 LaO,Boer,ZOMnOS
L20,855r0,15MN O3 (LSM 15) (LSM 15 REC)
Laoy458r0'55MnO3 LaO,44sr0,56MnO3
Lao50Sr0,50MnO; (LSM 50) (LSM 50 REC)

Conforme os resultados apresentados na Tabela 5, a diminuicdo na concentracdo de lantanio é
devida a dissolugdo nitrica, eliminando a fase secundaria de La,O; ou de La(OH)s, ocasionando a mudanga
no valor de concentracdo molar na composicao, embora a diferenca entre as concentrages seja pequena. Nos
compostos obtidos apds a sintese, os valores de concentragdes molares do lantanio séo relativos ao composto
formado e a fase secundaria.

Desta forma, o tratamento com HNO3, mostrou-se eficiente para as duas amostras, eliminando as
fases secundarias presentes e ainda obter uma composicdo quimica com minima perda dos elementos
constituintes.

Na andlise de microscopia eletronica de varredura (MEV) é observada a morfologia das particulas
dos p6s LSM 15 e LSM 50 obtidos apds calcinacdo a 1100 °C / 24 h. A Figura 7 apresenta as micrografias
dos pés LSM 15, LSM 15 REC, LSM 50 e LSM 50 REC.

(®)

(@

Figura 7: Micrografias obtidas por MEV, dos pds LSM 15 (a),
LSM 15 REC (b), LSM 50 (c) e LSM 50 REC (d).
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Nas micrografias pode-se observar que os pos se encontram na forma de aglomerados e os tamanhos
das particulas sdo inferiores a 1 um. Para amostras LSM 15 e LSM 15 REC, os tamanhos das particulas estdo
com formas mais homogéneas, que para as amostras LSM 50 e LSM 50 REC.

4 CONCLUSOES

Pela técnica de sintese dos citratos é possivel a obtencdo de pds de LSM 15 e LSM 50 com
composic¢Bes aproximadas com os valores de concentragdes estequiométricas.

As condices de calcinagéo adotadas (1100 °C por 24 horas) para as amostras de LSM 15 e LSM 50
foram adequadas para remogao do carbono residual.

Os resultados obtidos na analise granulométrica por espalhamento de feixe de laser comprovam que
os tamanhos de particulas/aglomerados sdo inferiores a 1 pum.

Por DRX, identificou-se a presenca de La,O; e La(OH)s, assim como os compostos LSM 15 e LSM
50, e os compostos tratados LSM 15 REC e LSM 50 REC. Observou-se nos difratogramas de raios X, a
formacéo da estrutura cristalina hexagonal para LSM 15 e LSM 15 REC, e tetragonal para LSM 50 e LSM 50
REC.

Os resultados obtidos por dissolugdo nitrica foram satisfatérios para eliminagdo das fases
secundarias, La,O3 e La(OH)s, comprovadas por DRX e FRX.

As micrografias observadas por MEV e os valores de densidades mostram que a amostra LSM 15
sdo pos mais reativos se comparado ao LSM 50.

As micrografias dos p6s mostram que o tamanho de particulas é inferior a 1 um e a forma de
aglomerados para amostras LSM 15 e LSM 15 REC ¢é mais homogénea se comparada as amostras LSM 50 e
LSM 50 REC.

As caracteristicas dos p6s obtidos para as amostras LSM sdo contribuicdes para o estudo do material
catodico para fabricacdo de células unitarias nas SOFCs.
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