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RESUMO

As nanoparticulas de alumina tém amplo uso nos campos de adsor¢do e catélise, devido as suas
propriedades acido-base, alta area especifica, estabilidade mecanica e térmica. Diante disso o0 objetivo
desse trabalho foi sintetizar a y-alumina através da decomposicdo térmica do sulfato de aluminio e do
acetato de aluminio, utilizados como matéria prima e avaliar a influéncia da temperatura de
decomposicao nas caracteristicas estruturais e morfologicas das mesmas visando serem utilizadas em
distintas aplicagdes futuras. As matérias primas e 0s pos sintetizados foram caracterizados atraves de
difracdo de raios X, analise térmica e microscopia eletrénica de varredura. Os resultados obtidos
comprovaram a decomposi¢do térmica das matérias primas utilizadas para obtengdo do p6 cerdmico.
Observou-se também a formacao da fase metaestaveis da alumina (y-alumina), independente da
matéria prima utilizada (sulfato de aluminio e acetato de aluminio). Quanto a morfologia, a mudanca
na temperatura de decomposicdo ndo alterou de forma significativa o material sintetizado. As
caracteristicas geradas pelas aluminas possibilitam sua aplicagdo em membranas, catélise, adsorcao,
compdsitos, etc.

Palavras-chave: Sulfato de aluminio, Acetato de aluminio, Decomposi¢cdo térmica, y-
alumina.

INTRODUCAO

Hoje em dia a evolucdo tecnoldgica é bastante rapida e a busca por novos materiais e
novas aplicacBes é continua. Simultaneamente, também h& um trabalho significativo de
melhoria de materiais ja existentes. Os precursores de alumina sintética mais usados, como 0s
alcoxidos e sais de aluminio, representam uma classe de materiais com grande potencial em
diversas areas (ALMEIDA et al., 2020, p. 102189, HUO et al., 2020, p. 4253-4264).

O oOxido de alumina é um dos materiais ceramicos mais importantes e utilizados
atualmente devido a sua alta resisténcia e rigidez (YANG et al., 2020, p. 20865-20870).

Nanomateriais de alumina, ao contrario de outros 6xidos inorganicos nanoestruturados, como
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Oxido de titanio, zirconia, 6xido de tungsténio, oxido férrico, éxido de zinco, normalmente

usados como materiais funcionais (PATIL et al., 2019, p. 13022- 13039, SHETTI et al., 2019,
p. 143656), vém despertando grande interesse pelo seu sucesso em aplicacBes estruturais
como reforco para compdsitos (LEONOV, 2019, p. 66-71, BENYKHLEF et al., 2016, p.
1877-1885).

Quando comparada a outros 6xidos, a alumina tem despertado grande interesse em
aplicacbes em areas industriais por apresentar: particulas finas, alta area superficial,
estabilidade térmica, condutividade, inércia a maioria dos &cidos e alcalis, capacidade de
adsorcdo, resisténcia ao desgaste, isolamento elétrico e ndo toxica e boa atividade catalitica
(COSTA et al., 2014, p. 171-182, SAID et al., 2020, p. 344-363; LOH et al., 2020, p. 12740-
12743). Dentre as ceramicas avancadas, a alumina é a mais utilizada na industria, pois
também apresenta bom desempenho em termos de resisténcia mecanica, corrosao e alta
dureza com boa relacdo custo / beneficio. Apresenta uma boa combinacdo de propriedades
mecanicas e elétricas, favorecendo seu uso em uma ampla gama de aplica¢bes. Podemos
encontra-lo em ferramentas de corte de alta velocidade, isoladores quimicos e elétricos, pecas
resistentes ao desgaste ou implantes dentarios (HRUBOVCAKOVA et al., 2020, p. 4818-
4824). Além disso, a alumina pode ser produzida em diferentes percentuais de pureza e / ou
formar outros compdsitos ceramicos, melhorando suas propriedades (COSTA et al., 2014, p.
171-182).

As condi¢des dos processos de sintese e preparacdo afetam fortemente as propriedades
dos nanopds de alumina, tais como: morfologia, area superficial especifica, tamanho e
distribuicdo das particulas, bem como a estrutura e forma dos granulos (duros ou moles, sem
forma e esférico etc.) (YILDIZ E SOYDAN, 2019, p. 17521-17528).

Estudos tém sido realizados visando a sintese de nanopds de alumina, entre eles o sol-
gel. Em segundo lugar (VASUDEVAN et al., 2013, p. 3195-3204, ANGEL et al., 2012, p.
650-657, MIRJALILI et al., 2010, p. 1253-1257, ZHANG et al., 2016, p. 6587-6594) é um
método com algumas vantagens, incluindo o uso de uma temperatura de sintese mais baixa,
melhor homogeneidade, e pode produzir pés finos de alta pureza com uma alta area de
superficie especifica. Outros métodos como co-precipitagdo (PANDEY et al., 2014, p. 456-
463) hidrotérmico (MILLS E BLACKBURN, 2000, p. 1085-1090), também sédo relatados,
onde os precursores sdao bem misturados e a composicdo da solucdo é controlada com
precisdo. Porém, o método de precipitacdo é uma técnica muito complexa, requer muito
tempo no processo de lavagem e envelhecimento dos precipitantes, visto que a necessidade de
2altas temperaturas e pressao para formar particulas diretamente € uma das dificuldades do
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método hidrotérmico (REZAEE et al., 2018, p. 19963-19969). A qualidade dos produtos

obtidos é 0 que restringe 0 uso de técnicas, que exigem altas temperaturas, o que leva ao

crescimento do cristal, agregacdo e sinterizacdo das particulas, evitando a formacdo de
nanoparticulas. O efeito da temperatura de decomposi¢do nas caracteristicas estruturais e
morfologicas do sulfato de aluminio e do acetato de aluminio para a obtencao de y-alumina
tem sido utilizado como uma alternativa viavel para a producdo de aluminas com estruturas
porosas neste trabalho.

Além dos hidroxidos de aluminio, as aluminas também podem ser obtidas a partir de
alguns sais hidratados cristalinos de aluminio, compostos esses que vem sendo estudados
extensivamente hd décadas (MOSELHY et al., 1994, p. 25-35, SATO; OZAWA,; IKOMA,
1984, p. 129-137).

Os sais hidratados de aluminio, incluindo aluminio tri e mono hidroxidos, sdo
materiais importantes e, atualmente, cada vez mais aten¢des tém sido atraidas para suas
investigacBes devido as suas varias aplicacOes, tais como, agente de polimento em pasta de
dentes, revestimento e preenchimento em fabricacdo de papel. Além destes, a utilidade de
extrema importancia dos sais hidratados de aluminio € como precursores para a producéo de
aluminas ativadas utilizadas como catalisadores, suportes cataliticos, adsorventes e avangados
materiais ceramicos (JIAO et al., 2012, p. 167-177).

Grupos de alumina como (n, %, p € Y) sdo obtidos em baixa temperatura, enquanto
outro grupo de alumina (6, J, k ¢ o) s3o obtidos em alta temperatura. A estrutura do y-Al,O3 €
considerada um espinélio defeituoso com deficiéncia de céations e caracterizada por redes
cUbicas de oxigénio compactadas (SAID et al., 2020, p. 344-363).

O presente estudo insere-se nesta linha de pesquisa e representa uma contribuig&o,
apresentando a preparacdo da y-alumina a partir da decomposicdo térmica do sulfato de
aluminio e do acetato de aluminio, que foram utilizados como matéria-prima para a producéo
de alumina. O efeito de parametros experimentais, como o tipo de matéria-prima utilizada na

fabricagéo do po ceramico, foi investigado.
METODOLOGIA

A metodologia descrita para obtencdo da alumina foi baseado no procedimento de
Cartaxo (2011). Para isto dois materiais de partida foram utilizados: sulfato de aluminio P.A
(Alx(SO4)3.16H,0) e acetato de aluminio P.A ((CH3CO,),.AlIOH), onde de acordo com a

(83)3322 322jiteratura pode-se obter a alumina na sua fase gama.
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Tanto a matéria-prima como os pés sintetizados foram caracterizados através de

difracdo de raios X (Shimadzu, XRD6000), analise térmica (Shimadzu - DTG 60H) e
microscopia eletronica de varredura (MEV) (Philips XL 30 EDAX).

A metodologia descrita para a obten¢do da y-alumina a partir da decomposicao
térmica do sulfato de aluminio esté apresentada na Fig. 1.

Inicialmente foi realizada a decomposi¢do térmica do sulfato de aluminio em forno
mufla, a uma temperatura de 1000 °C, utilizando taxa de aquecimento de 5 °C/min e patamar
de 2 horas.

O material obtido y-alumina (em pd), foi submetido ao processo de caracterizacdo
para constatacdo da decomposi¢do do 6xido sulfarico (SO3) e agua (H,O). A reacdo de

decomposicdo térmica do sulfato de aluminio pode ser observado na Equacéo 1.

Figura 1. Diagrama do processo de obtengdo da y-alumina a partir da decomposicéo térmica do sulfato

de aluminio.

Decomposigédo térmica do sulfato de aluminio (Al(SO4)3.16H,0) P.A

y-alumina

' Caracterizagdo: DRX I

A metodologia descrita para a obten¢ao da y-alumina a partir da decomposi¢édo do

acetato de aluminio esta apresentada na Fig 2.
Foi realizada a decomposi¢do térmica do acetato de aluminio, em forno mufla, a uma
temperatura de 850 °C, utilizando taxa de aquecimento de 5 °C/min e patamar de 2 horas.
O material obtido y-alumina (em pd), foi submetido ao processo de caracterizagao
para constatacdo da decomposi¢do do dioxido de carbono (CO,) e agua (H.0). A reacdo de
(83) 3327 37> A€composicéo térmica do acetato de aluminio pode ser observado na Equagéo 2.
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2[AL(OH) (CH; C00),] + 40, — Al, 05 +4C0, 1 +7H, O 1 Eq.2

Figura 2. Diagrama do processo de obtencao da y-alumina a partir da decomposicédo térmica do acetato

de aluminio.

Decomposicao térmica do acetato de aluminio ((CH3CO,),.AIOH) P.A

' y-alumina I
l Caracterizacédo: DRX I

A producdo do pd ceramico (y-alumina) com duas matérias-primas (sulfato de

aluminio e acetato de aluminio) foi realizada através do método da conformagé&o.

Havia uma mistura de y-alumina com aditivos em um total de 200 ml de disperséo na
seguinte composicdo: 40% de alumina obtida acima; 0,2% de acido para-aminobenzoéico
(dissolvido em alcool etilico), 0,5% de acido oleico (lubrificante) e 59,3% de alcool etilico. A
mistura foi moida por uma hora em um moinho de bolas, e entdo colocada em estufa por 24
horas a 60 ° C para secagem. Por fim o material obtido (y-alumina) foi submetido a um
tratamento térmico a 700 ° C por 2 h.

A metodologia descrita para a obtencdo do pO ceramico (y-alumina) com duas

matérias-primas (sulfato de aluminio e acetato de aluminio) esta apresentada na Fig. 3.
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Figura 3. Diagrama do processo de obtengdo da membrana ceramica y-alumina.

Decomposigao térmica do sulfato
de aluminio (Alx(SO4)3.16H,0)

Decomposicao térmica do
acetato de aluminio

P.A ((CHsCO,),.AIOH) P.A

! |
!

Alumina Aditivos

Homogeneizagéo por 1 hora

|

Secagem 60 °C/24 horas

Tratamento térmico

Caracterizacoes

RESULTADOS E DISCUSSAO

As Fig. 4 e 5 mostram, respectivamente, as curvas DTA e TG do sulfato de aluminio e do

acetato de aluminio para obtencdo da y-alumina.
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Figura 4. Curva de andlise térmica diferencial e gravimétrica do sulfato de aluminio.
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Figura 5. Curva de analise térmica diferencial e gravimétrica do acetato de aluminio.
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Na Fig. 4, a curva DTA mostra dois picos endotérmicos em aproximadamente 76 e 130
(83) 33723277C, relacionada a presenca de agua livre e adsorvida no sulfato de aluminio. A cerca de 400
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°C, a decomposicao da agua de hidratacdo do sulfato de aluminio foi praticamente concluida.

Continuando sua decomposi¢do acima de 400 °C. Um pico exotérmico foi observado na curva
DTA, em torno de 863 °C, possivelmente este pico esta relacionado a transformacéo de fase
da alumina de transigdo existente nesta temperatura o-alumina e 6-alumina para a-alumina,
entretanto, esta transicdo s6 pode ser observada na anélise de DRX apds tratamento térmico a
uma temperatura de 1100 °C (KARA e SAHIN, 2000, p. 689-694). Houve uma perda total de
massa de aproximadamente 87,89%, correspondendo a perda de &gua livre e adsorvida, bem
como a decomposicao do sulfato de aluminio.

No caso do acetato de aluminio, na Fig. 5, a curva DTA mostrou dois picos
endotérmicos em aproximadamente 65 e 281 °C. O primeiro pico provavelmente esta
relacionado a perda de umidade presente no acetato de aluminio. O segundo pico endotérmico
esta relacionado principalmente a perda de dgua originada tanto da desidroxilacdo quanto do
inicio da decomposicdo do grupo acetato (CH3COQ). Houve também um pico exotérmico na
curva DTA, em torno de 410 °C, que corresponde principalmente a decomposicao dos grupos
acetato, com a formacéo de agua e CO,. Outro pico exotérmico € observado na curva DTA
em torno de 852 °C, este pico provavelmente esta relacionado a transformacdo de fase da
alumina de transicdo existente nesta temperatura d-alumina e 0-alumina para o-alumina,
entretanto, esta transicdo s6 pode ser visto no DRX ap0s tratamento térmico a uma
temperatura de 1100 °C (MARCOS, 2008). A perda de peso total é de aproximadamente
75,34%, correspondendo a perda de agua livre e adsorvida, bem como a decomposi¢do do
acetato de aluminio.

As Fig. 6 e 7 representam os difractogramas do sulfato de aluminio e do acetato de
aluminio. As curvas de difracdo de raios-X indicam que os materiais de partida (acetato de
aluminio e sulfato de aluminio) séo estruturados em uma fase cristalina que, sob aquecimento,
é completamente decomposta a uma temperatura igual ou superior a 1000 °C, para o sulfato
de aluminio, conforme observado nas curvas DTA / TG da Fig. 4, com relagdo ao acetato de
aluminio, seu processo de decomposicdo inicia-se a 281 °C, conforme observado nas curvas

DTA /TG da Fig. 5, dando origem a uma alumina de transicéo (y-alumina).

Figura 6. Difractograma do sulfato de aluminio.
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Figura 7. Difractograma do acetato de aluminio.
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Os difractogramas da y-alumina, obtidos apds a decomposicao térmica do sulfato de
aluminio e acetato de aluminio sdo mostrados nas Fig. 8 e 9.
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Os padrdes de DRX nas Fig. 8 e 9, indicam picos em 20 =19 °, 20 =32 -45°¢ 20 =
60 - 67° (JCPDS 10 - 0425). Evidenciando a formagdo de y-alumina nas decomposic¢oes
realizadas, sem a presenca de contaminacao.

Na Tabela 1 sdo apresentados os dados de difracdo de raios-X para y-alumina apos
decomposic¢do, conformacéo e sinterizacdo do sulfato de aluminio e acetato de aluminio. Com
base nesses resultados, é possivel confirmar a formagao da fase de transi¢ao y-alumina e a
estrutura cristalina do 6xido de aluminio em sua pureza mais estavel. Os parametros de célula
unitaria e volume de célula unitaria obtidos para a y-alumina sintetizada neste trabalho foram
a=b=c=794Ae764 A Estes estdo em boa concordancia com os valores da literatura
(BUSCA, 2014, p. 319-404). A faixa y-alumina é uma das fases de transi¢do da alumina de
geometria centrada na face clbica, esta geometria é caracterizada por possuir 0s parametros
de célula unitaria a = b = ¢, conforme JCPDS 10 - 0425.

Figura 8. XRD y-alumina, obtida por decomposicao térmica do sulfato de aluminio.
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Figura 9. XRD y-alumina, obtida por decomposicgdo térmica do sulfato de aluminio.
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TABELA 1. Difragdo de raios-X de y-alumina ap6s decomposicao, conformacdo e sinterizagao das

matérias-primas (sulfato de aluminio e acetato de aluminio).

y-alumina
(y-alumina) obtida a partir da decomposi¢ao térmica do sulfato de aluminio
Parametros cristalograficos
Indices Posicdes Interplana Parametros de célula Volume da
de Miller angulares r distances unitéria (A) célula unitaria
(A)°

HkI 20 (°) d(A) A B c
111 19.83 4.47 7.94 7.94 7.94 500.6
220 32.57 2.74
311 37.48 2.39
222 39.57 2.27
400 45.67 1.98
511 60.93 151
440 67.21 1.39

(y-alumina) obtida a partir da decomposic¢éo térmica do acetato de aluminio
HKkI 20 (°) d (A) A b c
111 20.12 4.41 7.64 7.64 7.64 445.94
220 32.09 2.78
311 37.37 2.40
222 39.35 2.28
400 45.92 1.97
511 60.89 1.52
440 67.02 1.39

De acordo com as micrografias apresentadas nas Fig. 10 e 11, y-alumina, obtida por
decomposicéo térmica (sulfato de aluminio e acetato de aluminio), € possivel observar uma
microestrutura homogénea para ambas as amostras. A diferenca de temperatura de
decomposic¢éo nédo influenciou significativamente a morfologia das alumininas (COSTA et al.,
2014, p. 171-182).
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Figura 10. y-alumina, obtida por decomposicédo térmica do sulfato de aluminio.
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Figurall. y-alumina, obtida por decomposicao térmica do acetato de aluminio

AccV Mag wp | I
15.0kV x 1000 17

(83)33223222
contato@conapesc.com.br

www.conapesc.com.br A A




&

CONGRESSO NACIONAL
\ de PESQUISA e ENSINO
j} em CIENCIAS

V CONAPESC
CONSIDERACOES FINAIS

v VA
v

De acordo com os resultados obtidos, pode-se concluir que a decomposicdo das
matérias-primas utilizadas (sulfato de aluminio e acetato de aluminio) permite a obtencao de
material constituido de alumina gama apds tratamento térmico a temperaturas de 1000 ° C e
850 ° C, respectivamente. As temperaturas de calcinagdo utilizadas a 700 ° C mostraram-se

eficientes na obtencdo da fase gama final da alumina ap6s o processo de conformagéo do po.
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