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Resumo:

O objetivo desse trabalho foi obter a y-Alumina pela queima de pseudoboemita
liofilizada, sintetizada pelo processo sol-gel. Os p6s de pseudoboemita liofilizada foram
caracterizados pelas técnicas de difracdo de raios-X, microscopia eletrénica de varredura,
espectroscopia raman, andlise térmica diferencial e termogravimetria. Para obtencao da
gama alumina, a pseudoboemita liofilizada foi calcinada em mufla a 500°C. Sua
caracterizacao foi feita via difracdo de raios-X. Posteriormente, a amostra foi queimada a
1200°C para a obtencéo de alfa alumina, que também teve sua caracterizacio feita por
técnicas de difracdo de raios-X. Dentre os resultados descritos, temos a obtencédo de duas
morfologias distintas da pseudoboemita quando essa passa pelo processo de liofilizacédo e
obtencdo de gama e alfa alumina a partir da pseudoboemita. Os dados de microscopia

eletrénica de varredura (MEV) mostraram um material poroso.
Palavras-chave: pseudoboemita, gama alumina, técnicas de caracterizagéo.

Abstract:

The aim of this study was to obtain the gamma alumina by burning lyophilized
pseudoboehmite, synthesized by the sol- gel process. The lyophilized pseudoboehmite
powder was characterized by the techniques of X-ray diffraction, scanning electron
microscopy, Raman spectroscopy, differential thermal analysis and thermogravimetry. To
obtain the gamma alumina, the lyophilized pseudoboehmite was calcined in a muffle furnace
at 500°C. Its characterization was made via X-ray diffraction. Subsequently, the sample was
burned at 1200°C for obtaining alpha-alumina, which also had its characterization techniques
performed by the X-ray diffraction. Among the results described, we obtain two distinct
morphologies of pseudoboehmite when lyophilized and obtaining gamma and alpha alumina
from the pseudoboehmite. The data from scanning electron microscopy showed a porous

material
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Introducao:

A Alumina (composto) ou corundum (mineral), de formula quimica Al,Os; € um
importante material ceramico que pode ser obtido principalmente pela oxidacdo do metal
aluminio. Para essa obtencdo, o minério mais utilizado é a bauxita, a qual contém a forma
estavel nas condi¢c6es normais de presséao e temperatura do hidréxido de aluminio, a gibsita
(y-Al(OH)3) (DOREMUS, 2008). O processo mais utilizado é o processo Bayer, desenvolvido
por Karl Josef Bayer, no qual o hidréxido de aluminio € separado da bauxita por lavagem a
quente em hidroxido de sodio e depois submetido a secagem e posterior calcinagédo, de
onde se obtém a alumina (CONSTANTINO, 2001).

Outra rota para a sintese de alumina é a calcinacdo da pseudoboemita. A
pseudoboemita (AIOOH.xH.O) é um oxi-hidréxido de aluminio sendo um dos materiais
precursores da alumina e pode, por sua vez, ser produzida em laboratério através do
processo sol-gel. (MOROZ, 2006, MUNHOZ, 2014, MUNHOZ Jr, MIRANDA, UEHARA;
2006). A calcinacdo da pseudoboemita em temperaturas por volta de 500°C gera a gama
alumina. Caso os compostos obtidos sejam calcinados a temperaturas ainda mais elevadas,
obtém-se estruturas polimérficas da alumina, o a-Al203, 8-Al203, 6-Al203 e y-Al203
(MUNHOZ JR., 2006; MUNHOZ JR., 2010, MUNHOZ, 2014), essa a ordem de

transformac&o em relagé@o a temperatura pode ser observada na Equagéo 1.

300-500°C 700-800°C 900-1000°C
Pseudoboemita — y — Al,03 ——— §—Al,0; —— 0 — Al, 04

1000—1100°C
—X _Alz 03 (A)

(Equacéo 1)

y-Alumina € um material de estrutura cristalina que pode ser obtido através da
calcinacao da boemita, (AIO)OH, que quando na forma sintética e cristalina € chamada de
pseudoboemita. A desordem em sua estrutura permite que os atomos de aluminio se
posicionem de forma flexivel e com uma baixa energia de superficie, 0 que confere ao
material sua forma dispersa. Outra denominagcdo da y-Alumina é alumina ativada. Ela é
geralmente um composto de alta &rea especifica (250-300 m2/g), com uma estrutura de poro
e superficie quimica muito adequada para serem utilizadas em catalise e adsorcéo
(MUNHOZ JR., 2006), é um adsorvente poroso e com grande afinidade pela agua, podendo
também ser usado na desidratacdo ou secagem de gases e liquidos e em aplicacbes

especificas para a remocdo de contaminantes em correntes liquidas (NOBREGA, 2001).
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A alumina ativada possui uma densidade aproximada de 3.2g/cm® possuindo
densidade menor que a alpha-alumina, que em condi¢cdes normais é de aproximadamente
3.96g/cm?® (DOREMUS, 2008). Sua area especifica influencia diretamente a eficiéncia dos
processos de catdlise e adsor¢do, uma vez que quanto maior area especifica ha um maior
namero de sitios ativos presentes na superficie do catalisador e isso geralmente resulta em
uma maior atividade e, portanto, maior influéncia na velocidade das reacdes (MOURA,
2007).

Com o desenvolvimento de pesquisas visando a utilizacdo de pseudoboemitas na
liberacdo controlada de farmacos pelo grupo de Engenharia de Materiais da UPM (Munhoz,
2006, De Miranda, 2014; Peres, 2014) e o conhecimento de que a calcina¢cdo das amostras
a 500°C favorecem o aumento da area especifica das aluminas obtidas, torna-se importante
a determinacdo das condi¢bes para obtencdo de alumina ativada com uma grande area
especifica para aumentar a eficiéncia dos processos envolvidos.

O objetivo desse trabalho foi obter a y-Alumina pela queima de pseudoboemitas
sintetizadas em laboratério e posteriormente liofilizadas e caracterizar essas amostras por
diversas técnicas, para determinar se as condi¢des de sintese da pseudoboemita utilizadas

produzem alumina com grande area especifica.

Metodologia:

Sintese, Liofilizacdo e Calcinacdo da Pseudoboemita.

A pseudoboemita foi obtida em laboratério via processo sol-gel utilizando-se como
precursores solugdes de cloreto de aluminio hexahidratado, AICls-6H.0 (450g/L) e hidroxido
de amobnio, NHsOH (28 % em massa de NHs). A reacdo foi realizada em uma capela
laboratorial. Com o auxilio de uma bureta, a solu¢éo de cloreto de aluminio foi gotejada em
um béquer contendo hidroxido de amobnio sob constante agitacdo. A sintese s6 foi
interrompida quando se atingiu o pH neutro (pH = 7).

Com o auxilio do baldo de Kitassato e o funil de Bichner, realizou-se a filtragcdo a
vacuo da amostra obtida com agua purificada. ApOs esse processo, toda a amostra retirada
do papel de filtro foi acondicionada em um béquer e rotulada.

Antes se der liofilizada, a amostra foi congelada por 24 horas em temperatura de -
18°C. Depois desse periodo, foi diretamente colocada em um Liofilizador Enterprise I, com
resfriamento de -55°C. A pseudoboemita liofilizada foi caracterizada via andlise térmica

diferencial (DTA), termogravimetria (TG), microscopia eletrébnica de varredura (MEV)
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utilizando detector de elétrons secundarios, difracdo de raios-X (DRX) e espectroscopia
raman.

A pseudoboemita liofilizada foi entéo calcinada em forno elétrico tipo mufla a 500°C
por duas horas, originando gama alumina. A gama alumina foi caracterizada via difragao de
raios-X. A gama alumina foi novamente calcinada a 1200°C para a obtencédo da alfa
alumina, que também foi caracterizada via difracédo de raios-X.

Andlises Térmicas

As analises termogravimétricas e as analises térmicas diferenciais foram realizadas
numa magquina Netzsch, modelo STA 409 C; as amostras de pseudoboemita foram
aquecidas da temperatura ambiente a 1000°C com razdo de aquecimento de 20°Cmin?,

utilizando um fluxo de nitrogénio de 40 mL/min.

Difracdo de Raios-X

As andlises via difracdo de raios-X foram realizadas em um difratbmetro Rigaku
MultiFlex com monocromador operando a 40kV e corrente de 20 mA, angulo de varredura
(26) de 0 a 90°, radiagdo Ka do cobre (A = 1,542 A) e velocidade de varredura de 2°min™.

Microscopia Eletronica de Varredura

As andlises obtidas via microscopia eletrénica de varredura foram realizadas em
microscopio JEOL, modelo JSM-6510 operando com deteccao de elétrons secundarios; as
amostras foram fixadas em um suporte com o auxilio de uma fita dupla face autocolante de

carbono e submetidas a um recobrimento metalico com ouro.

Resultados e Discusséao:

Andlises Térmicas

A analise térmica diferencial apresenta um pico endotérmico associado a perda de
agua em torno de 100°C.
Com o aumento da temperatura observa-se um aumento consideravel da perda de

massa, assegurando a transformacgéo da pseudoboemita a yAl,05.
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Figura 1. Curvas da pseudoboemita Liofilizada de TG e DTA (a) e derivada da TG (b).
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Os resultados obtidos via difracdo de raios-X indicaram que houve a formacdo de

gama alumina, quando calcinamos a pseudoboemita liofilizada a 500°C. No caso da amostra

calcinada a 1200°C foi evidenciado a formagéo de alfa alumina.
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Figura 2. Difratograma da pseudoboemita liofilizada antes de ser calcinada.
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Figura 3. Difratograma da gama alumina posterior calcinagdo a 500°C.
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Figura 4. Difratograma da alfa alumina posterior calcinacdo a 1200°C.
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Microscopia Eletrbnica de Varredura

As figuras abaixo apresentam dois tipos de morfologia existentes na amostra de
pseudoboemita liofilizada que foi analisada.

Figura 5. Micrografia dos p6s de pseudoboemita apresentando duas morfologias distintas:

(a) ampliagédo de 200 vezes da Morfologia Il e (b) ampliacdo de 1.000 vezes da morfologia I.

SEl  25kV WD10mm  SS60 7" x200 100pm
MACKENZIE 0000 17 May 2016



X1l Jornada de Iniciagéo Cientifica e VI Mostra de Iniciagdo Tecnolégica

Figura 6. Micrografia dos p6s de pseudoboemita: (c) ampliacdo de 1.000 vezes da morfologia Il e (d)

ampliacdo de 22.000 vezes da morfologia I.
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Espectroscopia Raman

Figura 7. Espectroscopia Raman da pseudoboemita liofilizada.
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Consideracdes finais:

Analisando os resultados obtidos por difracdo de raio X, observa-se que foi possivel
sintetizar gama alumina a partir de pés de pseudoboemita liofilizada quando calcinada a
500°C. Quando o mesmo composto foi calcinado a 1200°C, obteve-se a alfa alumina.

Os dados de microscopia eletrénica de varredura (MEV) mostraram um material
pOroso.
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