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INTRODUGCAO

O estudo e a pesquisa na area da nanotecnologia tem crescido e se destaca
por seu potencial comercial e aplicacdo industrial. Este campo esta revolucionado as
técnicas de obtencdo de materiais e produtos [1]. Os pGs ceramicos nanofasicos
possuem uma seérie de propriedades que se diferenciam das obtidas por particulas
convencionais. Assim as nanoparticulas de Alumina (Al,O3) se incluem neste campo
promissor, com utilizagdo largamente usadas em ceramicos avangados.

As caracteristicas que atraem atencao para aplicacao industrial neste material
sdo baixo custo de matéria prima e de producdo. Também varias propriedades da
Alumina sdo usadas em extensdo como elevado ponto de fusédo, condutividade
térmica superior a maioria dos Oxidos ceramicos, resisténcia a alta temperatura e
rigidez dielétrica [2,3]. Por essas peculiares existem diversos trabalhos que analisam
e caracterizam as fases e tamanhos de particula da alumina, relacionam os
diferentes métodos de obtencdo com as suas qualidades para possiveis aplicacdes.
As diferentes metodologias utilizadas influenciam no diametro das particulas e na
transicdo de fases da alumina. E esperado que esta nanoparticula possui mais de 15
diferentes tipos de fases cristalogréficas, dentre elas (B, vy, 9,6, a) - Al,O3 sendo que
a estrutura mais estavel é a cérindon (a - AlOs).

Entre os métodos que se destacam para a sintese quimica dos pos séo pelo
método dos precursores poliméricos [4]. Novas metodologias também estdo sendo
propostas como a sintese quimica utilizando precursores organicos em autoclave e
pelo método de decomposicao de fases.

MATERIAIS E METODOS

Na reparacdo das noparticulas pelo método de precursores polimeéricos
utiliza-se nitrato de aluminio aluminio [Al (NO3)3.9H,0] 98,0% P.A. (Synth), &cido
citrico anidro (CeHgO7) 99,5% PA (Synth) e etileno glicol (HOCH,CH,OH) 99,7% PA
(Synth). E utilizada uma proporcéo de 3 mols de acido citrico anidrico para 1 mol de
nitrato de aluminio, onde séo totalmente dissolvidos em 50 mL de &gua destilada a
uma temperatura de aproximadamente 100 °C.

Assim é adicionado etilenoglicol para que ocorra uma reacéo de esterificacao.
Entdo se mantém a solucdo nesta temperatura e em agitacdo durante um tempo de
5 horas para que se forme uma resina do tipo poliéster com aparéncia escura e bem
viscosa. ApOs estar pronta, a resina € levada a mufla para pré-calcinar a uma
temperatura de 300 °C por 2 horas, resultando assim em um polimero pirolisado.
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Entdo o material obtido é desaglomerado e posteriormente calcinado nas
temperaturas 900 °C, 1100 °C e 1200 °C para a completa oxidacdo do cation
metalico e eliminacdo da matéria organica, resultando assim em nanoparticulas de
alumina com diferentes tamanhos de particula e fases [5].

Para caracterizar as nanoparticulas obtidas foi utilizado o difracdo de raios X
para identificacdo das fases e determinacdo do tamanho dos cristalitos utilizando-se
a equacao de Scherrer. Além disso, é analisado o tamanho de particula e isotermas
de adsorcao/dessorcdo pelo método de adsorcdo de nitrogénio/hélio (BET) através
da area superficial especifica.
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Figura 1. Esquema das reacaoes envolvidas no processo de Pechini. Rea¢éo de complexacédo do
metal com acido citrico e Reacdo de esterificacdo entre o citrato e o etileno glicol.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Uma avaliacao feita do difratograma da fig. 3 evidéncia a presenca da fase
gama como pico cristalino principal. Isto pode ser explicado porque a até a
temperatura de 700 °C ocorre apenas a desidratacéo, formando a fase gama até 900
°C [2].

; Kﬂ,
i ﬁ cos(6)

Figura 2 — Equacédo de Scherer.

Com a equacéo de Scherrer[5], usando uma constante K=0,94 dependendo
da forma das particulas, o comprimento de onda da radiacdo eletromagnética
usando o cobre A=1,5406, a largura na metade do principal pico de difracdo
=0,0709rad e o angulo de difracdo em radianos foi possivel calcular o diametro
médio das particulas, que foi de 23 nandmetros.
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Figura 3 — Difratograma de raio-x da alumina e identificac&o dos picos principais.

Através da difracdo de raio-x feito da amostra calcinada a 800 °C varrendo
um angulo de 200 até 806 foi constatada a presenca da Alumina (Al,O3) e também
um pico de oxigénio. Pelo tamanho dos picos cristalinos observa-se que o material é
predominante amorfo.

O restante das amostras estdo em processo de sintese, sendo assim 0s
resultados ainda estdo em processo de finalizacao.

CONCLUSAO

Os resultados obtidos até o presente momento mostram que as
nanoparticulas foram obtidas com sucesso. Também a sua caraterizacdo, quando
comparada a literatura, demonstra que a temperatura de calcinacdo de 800 °C a
alumina gamma foi identificada como fase resultante [2]. As demais conclusGes
serdo apresentadas quando a sintese estiver sido completada.
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