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RESUMO

Alumina é um material utilizado em uma enorme gama de aplicacdes, incluindo
refratarios, materiais estruturais, catalisadores, sensores, etc. Varios métodos de
sintese estdo disponiveis para a producdo de alumina alfa sub-micrométrica e
nanomeétrica, entretanto, faz-se necessario o uso de equipamentos especiais ou de
longos tempos de sintese. Assim, esse trabalho teve como objetivo a sintese de pés
de alumina utilizando um técnica de tratamento &cido dos seus precursores. Os
precurores foram obtidos a partir da decomposicdo do acetato de aluminio a 650° e
850°C, obtendo-se um precursor amorfo e alumina gama. Esses materiais foram
submetidos a ataque acido e a calcinacdo. Com base nos resultados pode-se
observar que o ataque &cido reduziu a temperatura de formacdo da fase alfa,
obtendo-se alumina alfa em temperatura de calcinacdo de 900°C. O ataque &cido
mostrou-se mais eficiente na reducéo da temperatura de formacéo da fase alfa ao se

utilizar o precursor amorfo.
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INTRODUCAO

A alumina € um dos materiais cerdmicos mais importantes e utilizados
atualmente, sendo empregado em varias areas da engenharia, em aplicacdes que
requerem desde resisténcia ao aquecimento e ao desgaste como também em areas
como a 6tica e nos biomateriais™?. A grande maioria das propriedades da alumina
esta associada a sua forma polimorfica alfa (a), que apresenta elevada estabilidade
e resisténcia a ambientes agressivos®?.

Por outro lado, a nanotecnologia vem revolucionando o mercado mundial em
varios setores tais como; tintas, cimentos, refratarios, vidros, plasticos e polidores,
sendo uma das areas mais atraentes e promissoras para o desenvolvimento
tecnoldgico deste século®.

Varios estudos em todo o mundo vém se dedicando exaustivamente ao
desenvolvimento de técnicas economicamente viaveis para a producdo de
nanoalumina alfa em larga escala, no entanto, observa-se que grande maioria delas
apresenta barreiras e desafios que dificultam sua aplicagéo.

Pesquisas recentes obtiveram alumina alfa a partir de diferentes precursores e
técnicas, estudando diversas variaveis de processo. Alumina alfa foi obtida a partir
do aluminato de sddio fundido com adicao de aditivos que facilitaram a producéo a
temperaturas acima de 900°C ©®. A alumina alfa também foi sintetizada pelo método
de Pechini a temperatura de calcinacdo de 925°C, utilizado como precursor o nitrato
de aluminio e um polimero preparado a partir de acido citrico e etileno glicol pelo
método de fusdo de mistura . Outros trabalhos produziram plaquetas de alumina
alfa a partir da sintese de sal fundido utilizando o sulfato de aluminio como precursor
®)

Neste cenario, a presente pesquisa teve como objetivo a sintese de pos de

alumina utilizando uma técnica de tratamento acido dos seus precursores.
MATERIAIS E METODOS
Nesta pesquisa foram utilizados: acetato de aluminio PA (AI(NO3)3.9H,0)

(VETEC) e acido nitrico PA (HNO3) (CINETICA). Tanto a matéria-prima como os pos

sintetizados foram caracterizados através de difracdo de raios X e analise térmica
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(ATG e DTA). O precursor foi decomposto a uma temperatura de 650° e 850°C e
submetido a tratamento acido com solucdes de 0,5M e 2M de HNO3, variando o
tempo de tratamento. Em seguida os poés sintetizados foram calcinados em forno

convencional para obtencéo da alumina alfa.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta as curvas de analise térmica diferencial e
termogravimétrica do acetato de aluminio. Observa-se que ha zonas bem definidas
de perda de massa: até aproximadamente 150°C e até aproximadamente 500°C,
associadas provavelmente a eliminacdo da &gua livre, adsorvida e queima do
acetato. Assim, verifica-se que € necessaria a queima até aproximadamente 500°C
para sua total decomposicdo. Observa-se também a presenca de picos
endotérmicos por volta de 100° e 278°C, provavelmente relacionados a eliminacdo
da presente no acetato e sua decomposicao.

Verifica-se a presenca de pequeno pico exotérmico entre 400 e 500°C,
possivelmente relacionado a queima do carbono presente no acetato. Ha uma
variagdo brusca na linha de base por volta de 1000°C na curva de analise
termogravimétrica, indicando uma possivel modificacdo da capacidade calorifica do
material. Acredita-se que essa mudanca pode estd associada a nucleacéo

(formacéo) de uma nova fase.
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Figura 1 - Curva de andlise térmica diferencial e termogravimétrica do acetato de
aluminio.
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A Figura 2 apresenta os difratogramas de raios X apds decomposicao do
acetato em diferentes temperaturas. Os difratogramas presentes na Figura 2 indicam
que a formacdo de alumina alfa, partindo-se da decomposicéo direta do acetato s6
ocorre em temperaturas superiores a 1000°C. Verifica-se também que mesmo apos
calcinacdo em 1100°C ha a presenca de alumina gama em conjunto com a alumina

alfa no material final..
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Figura 2 - Padrao de difracdo de raios X da decomposicdo do acetato de aluminio.

Na Figura 3 esta apresentado o padrdo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 650°C, submetido a ataque
acido com solucéo 0,5 e 2M por 1h e 4h e calcinado a 900°C. Pode-se observar que
0 ataque acido mais eficiente foi com a solucdo de concentracado 2M/1h, observando
gue o material apresenta, aparentemente, maior desenvolvimento de fase alfa,
guando comparados aos demais. Nota-se que o material atacado por 2M/4h também
apresentou a presengca de alumina alfa (a), no entanto, aparentemente, em
guantidades inferiores quando comparados ao material atacado por 1h. Observa-se
também que o material atacado com concentracdo de 0,5M ndo possui alumina alfa

em sua constituicdo, mesmo quando aumentado o tempo de ataque de 1h para 4h.
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Figura 3 - Padréo de difracéo de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 650°C com ataque quimico e calcinado a 900°C.

Na Figura 4 estd apresentado o padrdo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 650°C, submetido a ataque
acido com solucéo 0,5 e 2M por 1 e 4h e calcinado a 1000°C. Observa-se um maior
desenvolvimento de alumina alfa, comparativamente ao acetato apenas
decomposto, em todos os ataques quimicos realizados. Aparentemente, a solugcéo
de 2M/1h foi a que mais favoreceu a formacao de alumina alfa. Observa-se ainda a
presenca de alguns picos relativos a fase gama, mas quando comparados aos

demais verifica-se uma diminuicdo nas suas intensidades..
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Figura 4 - Padréo de difracdo de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 650°C com ataque quimico e calcinado a 1000°C.

Na Figura 5 estd apresentado o padrdo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 650°C, submetido a ataque
acido e calcinado a 1100°C. Para as amostras decompostas a 650°C também pode-
se observar a presenca de um aluminato de sédio. O acetato possui pequeno de
sédio em sua composicédo (1,5%, conforme indicacdo do fabricante), o que aparente
foi suficiente para o desenvolvimento de aluminato de sédio apés tratamento acido e
calcinacdo em temperatura superior a 1000°C. Vale ressaltar que ndo observou-se a
presenca desse aluminato quando da obtencdo da alumina por decomposicao direta
do acetato.
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Figura 5 - Padrdo de difracé@o de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 650°C com ataque quimico e calcinado a 1100°C.

Na Figura 6 esta apresentado o padréo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 850°C, submetido a ataque
acido com solucédo 0,5 e 2M por 1 e 4h e calcinado a 900°C. Pode-se observar
claramente que o material obtido apresenta basicamente, alumina gama como fase
cristalina, independente da concentragcdo e do tempo utilizados nos ataques
quimicos. Os difratogramas indicam que, quando se utiliza alumina gama (material
resultante da calcinacdo do acetato a 850°C) como precursor para, sintetizar a

alumina alfa o processo utilizado néo acelera o desenvolvimento de alumina alfa.
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Figura 6 - Padréo de difracdo de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 850°C com ataque quimico e calcinado a 900°C.

Na Figura 7 estd apresentado o padrdo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 850°C, submetido a ataque
acido com solucéao 0,5 e 2M por 1h e 4h e calcinado a 1000°C. Nota-se, mais uma
vez, a presenca da fase gama como fase cristalina predominante,
independentemente do ataque quimico utilizado.

O material obtido com a decomposicdo do acetato a 650°C (Figura 4)
apresentou um comportamento de sintese de alumina alfa, apds o ataque quimico,
completamente distinto do material ap6s calcinacéo a 850°C. O que indica que o tipo
do material inicial (Figura 2) aparenta ter papel decisivo na eficiéncia do processo
utilizado
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Figura 7 Padrao de difracédo de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 850°C com ataque quimico e calcinado a 1000°C.

Na Figura 8 estd apresentado o padrdo de difracdo de raios X do material
sintetizado a partir do acetato de aluminio decomposto a 850°C, submetido a ataque
acido e calcinado a 1100°C. Pode-se observar um material pouco cristalino, com
presenca de alumina gama e alfa. Verifica-se uma maior presenga de alumina gama
nos difratogramas da Figura 7 do que na Figura 5, o que evidencia novamente a
baixa eficiéncia do processo quando se utiliza alumina gama como agente precursor
(acetato decomposto a 850°C).

408



56° Congresso Brasileiro de Ceramica
1° Congresso Latino-Americano de Ceramica
IX Brazilian Symposium on Glass and Related Materials
03 a 06 de junho de 2012, Curitiba, PR, Brasil

y - Alumina gama
o - Alumina alfa

0,5M/1h

2M/1h

0,5M/4h

2M/4h

20

Figura 8 Padréo de difragcdo de raios X da sintese do acetato de aluminio

decomposto a 850°C com ataque quimico e calcinado a 1100°C.

CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos podemos destacar 0s seguintes pontos: a
decomposicdo do acetato a 650°C e 850°C conduziu ao desenvolvimento de
material predominantemente amorfo e constituido por alumina gama,
respectivamente; o processo utilizado diminuiu a temperatura de formacéo da fase
alfa; o ataque foi mais eficiente na diminuicdo da temperatura de formacdo da

alumina alfa quando o precursor utilizado foi amorfo.
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SYNTHESIS USING ALUMINA PRECURSORS SUBJECTED TO ACID ATTACK
ABSTRACT

Alumina is a material used in a wide range of applications, including refractories,
structural materials, catalysts, sensors, etc.. Several synthetic methods are available
for the production of sub-micrometer alpha alumina and nano, however, it is
necessary to use special equipment or long synthesis times. Thus, this study aims
the synthesis of alumina powders using a technique of treating their acid precursors.
The precurores were obtained from the decomposition of aluminum acetate and the
650th 8500C, obtaining a precursor amofro and gamma alumina. These materials
were subjected to etching and ashing. Based on the results can be noted that the
etching reduced the temperature of formation of alpha phase, yielding alpha alumina
in the calcination temperature of 9000C. The etching was more effective in reducing

the formation temperature alpha phase when using the amorphous precursor.

Keywords: Alumina, chemical activation, conventional calcination.
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