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Resumo:

Frente a grande importancia tecnologica da alumina, este trabalho tem como objetivo sintetizar a alumina-a utilizando ativacéo
quimica a partir do acetato de aluminio. Os pos sintetizados foram caracterizados através de difragdo de raios X e analise
térmica. Os resultados obtidos comprovaram a decomposigdo térmica do precursor, bem como fases metaestaveis da alumina
antes da transformagdo na fase a. Observou-se também a dificuldade de obtengdo de alumina-a a partir do acetato de aluminio,
por outro lado verificou-se, comparativamente, que a ativagdo quimica acelerou a sintese da alumina-a.

Palavras-chave: Alumina a; ativagdo quimica; acetato de aluminio.

Abstract:

In the face of great technological importance of alumina, this paper aims to synthesize the a-alumina using chemical activation
from aluminum acetate. The synthesized powders were characterized by X-ray diffraction and thermal analysis. The results
obtained proved the thermal decomposition of the precursor, as well as possible metastable phases of alumina before the phase
transformation in o. There was also difficult to obtain oa-alumina from aluminum acetate, on the other hand there was,
comparatively, that the chemical activation accelerated the synthesis of a-alumina.
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1. Introducio Por outro lado, diversos estudos vém sendo

A alumina ¢ um dos materiais cerdmicos mais
importantes e utilizados atualmente, sendo empregado em
varias areas da engenharia, em aplicagdes que requerem desde
resisténcia ao aquecimento ¢ ao desgaste como também em
areas como a oOtica e nos biomateriais [1,2].

A grande maioria das propriedades da alumina estd
associada a sua forma polimorfica alfa (o), que apresenta
elevada estabilidade e resisténcia a ambientes agressivos. A
alumina existe em mais de 15 fases -cristalograficas
metaestaveis distintas, as quais sdo intermediarias e, levam
por tratamento térmico, a sua estrutura mais estavel, a alumina
a [3,4. Ja foi observado por diversos autores [5-8] que alguns
fatores como: natureza e tamanho das particulas das matérias-
primas; grau de desordem ou atividade do material; presenca
de gases, impurezas e aditivos na atmosfera de calcinacdo que
promovam ou suprimam o crescimento dos cristais ou afetam
outras propriedades; rotas e condigdes de preparagdo e
tratamentos térmicos influenciam na sequéncia de transigdo,
bem como na fase do 6xido de aluminio formado.
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desenvolvidos visando a sintese de nanopds de alumina o, os
mais comuns sdo: sol-gel, co-precipitagdo, sintese por
combustdo, hidrotérmica, com fase gasosa, sintese por vacuo,
moagem de alta energia, eletroquimica, “spray” pirdlise (e
técnicas derivadas), etc. No entanto, uma das grandes
dificuldades encontradas nestes tipos de trabalhos ¢é a
qualidade dos produtos obtidos, que geralmente sdo obtidos
em elevadas temperaturas, o que leva ao crescimento dos
cristais, agregacdo e sinterizagdo das particulas, dificultando
sobremaneira a sintese de nanoparticulas. Ademais, a
presenca de aglomerados e agregados pode comprometer todo
0 processo de sinterizagdo e por conseguinte as aplica¢des
comerciais dos corpos finais.

Ibrahim e Abu-Ayana [9] estudaram o efeito do tipo de
precursor sobre as caracteristicas dos pds de alumina partindo
de uma resina de ureia-formaldeido. Foi observado que o
acetato de aluminio (precursor) ndo participa da reticulagdo da
resina, resultando em p6s com tamanho de cristalito de 25,8 e
29,2nm, apés calcinagdo nas temperaturas de 1200° e 1300°C,
respectivamente. No entanto, a alumina alfa sé6 foi observada
apés calcinagdo a 1400°C. Utilizando o fosfato de aluminio,
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foi observado que o mesmo participou da reticulagdo da
resina, resultando em pds com tamanho de cristalitos de
26,96nm para a temperatura de 1400°C, no entanto, esse
material apresentava alumina alfa e ortofosfato de aluminio
intimamente misturados. Nessa pesquisa a alumina alfa s6 foi
obtida a partir da calcinagdo em temperatura da ordem de
1200°C.

Kiyohara et al. [10] estudaram a transicdo das fases
polimérficas da alumina partindo de hidroxiacetato e aluminio
como material precursor. Os pesquisadores observaram as
aluminas obtidas matem a morfologia original dos cristais de
acetato até a temperatura de 1050°C. Apos essa temperatura
hd um processo de coalescimento das particulas e
desenvolvimento de alumina alfa. Apesar da elevada area
superficial obtida apds calcinagdo a 1100°C, com a presenga
de apenas alumina alfa (39m*/g), verifica-se, com base nas as
micrografias, que o material sintetizado encontra-se na forma
de aglomerados da ordem de 10um.

Assim, visando obter alumina o a partir do acetato de
aluminio em baixas temperaturas, de modo a evitar/minimizar
o desenvolvimento de agregados, o presente trabalho tem por
objetivo alumina-o utilizando ativagdo quimica a partir do
acetato de aluminio.

2. Materiais e Métodos

Nesta pesquisa foram utilizados: acetato de aluminio PA
((CH;CO,),.AIOH) (VETEC) e acido nitrico PA (HNOs)
(CINETICA).

Tanto a matéria-prima como os pods sintetizados foram
caracterizados através de difracdo de raios X (Shimadzu,
XRD6000) e analise térmica (Shimadzu - DTG 60H).

O precursor foi decomposto a uma temperatura de 650°C
e submetido a tratamento acido com solu¢do de 0,5M de
HNOs, variando o tempo de tratamento. Em seguida o produto
do ataque acido foi calcinado para a sintese de alumina alfa.

3. Resultados e Discussao

A Figura 1 representa a curva de andlise térmica
diferencial e gravimétrica do acetato de aluminio. Observam-
se regides bem definidas de perda de massa: até
aproximadamente 150°C e até aproximadamente 500°C,
associadas provavelmente a eliminacdo da 4agua livre,
adsorvida e queima do acetato, respectivamente. Assim,
verifica-se que é necessaria a calcinagdo até aproximadamente
500°C para sua total decomposi¢cdo. Observa-se também a
presenga de picos endotérmicos por volta de 100° e 278°C,
provavelmente relacionados a eliminacdo de agua livre e
adsorvida no material. Verifica-se a presenca de um pequeno
pico exotérmico entre 400° e 500°C possivelmente
relacionado a queima do carbono presente no acetato. H4 uma
variagdo brusca na linha de base por volta de 1000°C na curva
da analise térmica diferencial indicando, possivelmente, uma
modifica¢do da capacidade calorifica do material. Acredita-se
que essa mudanca pode esta associada a nucleagdo (formagio)
de uma nova fase.
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Figura 1. Curva de analise térmica diferencial e
termogravimétrica do acetato de aluminio

A Figura 2 representa os difratogramas do acetato de
aluminio apos calcinagdo a 650°, 850°, 1000° e 1100°C.
Observa-se que mesmo com calcinagdes a elevadas
temperaturas (1100°C), o material obtido é composto de
alumina nas fases alfa e gama.

y - alumina gama
o - alumina alfa

650°C

850°C

1000°C

1100°C

Figura 2. Padrio de difragdo de raios X da decomposi¢ao do
acetato de aluminio

As Figuras 3 e 4 apresentam as andlises térmicas do
material obtido apds o ataque acido. Na Figura 3 observa-se a
presenga de picos exotérmicos em torno de 510°C e 836°C,
possivelmente relacionados a formagdo de fases metaestaveis
da alumina. Observa-se também pequeno pico em torno de
1100°C provavelmente relacionado a formagdo de alumina
Nesse tltimo caso, observa-se uma aparente mudancga da linha
de base, caracteristica de alteracdo da capacidade calorifica da
amostra por conseqiiéncia do desenvolvimento de novas fases.
Observa-se também que o acetato de aluminio atacado por
solu¢do 4acida de 0,5M por 30 minutos teve uma perda de
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massa de aproximadamente 38%, indicando que apds
tratamento o material se trata de um hidréxido.
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Figura 3. Curva de andlise térmica diferencial e
termogravimétrica do acetato de aluminio atacado por
30minutos (0,5M)
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Figura 4. Curva de andlise térmica diferencial e
termogravimétrica do acetato de aluminio atacado por lhora
(0,5M)

Na Figura 4 observa-se um comportamento semelhante
ao observado na Figura 3. Com picos em torno de 524 ¢
839°C provavelmente relacionados as transformagdes
polimérficas da alumina. Verifica-se também uma inflexdo na
curva aproximadamente 1097°C e uma mudanga, mais bem
definida que a observada na Figura 3, da linha de base da
curva, o que pode esta relacionado nucleag¢do da alumina alfa.
Observa-se também que o acetato de aluminio atacado por
solugdo acida de 0,5M por 1 hora teve uma perda de massa
correspondente a aproximadamente 37%.

Na Figura 5 estdo apresentados os difratogramas do
material sintetizado a partir do acetato de aluminio submetido
a tratamento acido (0,5M) e calcinado a 1000°C. Observa-se
que o material obtido é basicamente constituido por alumina
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gama para os tempos de ataque de 30 minutos. Ja para o
tempo de 1 hora pode-se observar um grande
desenvolvimento de alumina - a. Comparativamente a Figura
2 verifica-se que o ataque acido acelerou o processo de
formagdo de alumina alfa.

o - alfa v
y-gama

30min

1hora

Figura 5. Padrdo de difragdo de raios X da sintese do acetato
de aluminio decomposto a 650°C com ataque quimico (0,5M)
e calcinado a 1000°C

Na Figura 6 estdo apresentados os difratogramas do
material sintetizado a partir do acetato de aluminio submetido
a tratamento acido (0,5M) e calcinado a 1100°C. Observa-se
que o material obtido a essa temperatura é constituido por
alumina - o ¢ alumina -y, mas também, por um aluminato de
sodio. Esse aluminato de sédio deve-se provavelmente aos
pequenos teores de sodio presentes no acetato utilizado. O
sodio retarda a formagdo da alumina - o dificultando sua
obtengdo em baixas temperaturas (inferiores a 1000°C) [11].

o - alfa
v-gama
o - 6xido de aluminio e s6dio

30min o v
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Figura 6. Padrdo de difra¢do de raios X da sintese do acetato
de aluminio decomposto a 650°C com ataque quimico (0,5M)
e calcinado a 1100°C
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Com base nesse difratograma verifica-se que o processo
utilizado acelera a cinética de formagdo da alumina alfa a
ponto de ocorrer o desenvolvimento de aluminato de sodio
apos calcinacdo a 1100°C. O que ndo foi observado quando da
decomposi¢do do acetato “in natura”.

A dificuldade de obten¢do de alumina alfa a partir do
acetato foi observada quando da decomposi¢do do acetato,
Figura 2, onde se observou que apenas pequena quantidade de
alumina - o se formava quando da calcina¢do a 1100°C do
acetato. Por outro lado, verifica-se, comparativamente, que o
tratamento realizado acelerou a sintese da alumina alfa, apesar
do possivel efeito do sddio retardando sua formagao

4. Conclusoes

De acordo com os resultados obtidos podemos destacar
os seguintes pontos: a decomposi¢do do acetato de aluminio
possibilita a obtengdo de material constituido por alumina
gama e alumina alfa apds calcinagio a 1100°C; o ataque acido
acelera a formagdo de alumina alfa; que o tempo de
tratamento acido de 1h mostrou-se mais eficiente na
aceleracdo do processo de nucleagdo de alumina alfa que o
tempo de 30 minutos.
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