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RESUMO

O presente trabalho tem como objetivo sintetizar alumina pelo método Pechini e avaliar a influéncia da tem-
peratura de calcinagdo nas caracteristicas estruturais e morfolégicas das mesmas com o intuito de direciona-
las a distintas aplicacdes. A relacdo utilizada na metodologia para o &cido citrico:cation metalico foi de 3:1 e
as temperaturas de calcinagdo variaram de 500 a 1200°C em intervalos de 100°C. Os materiais sintetizados
foram caracterizados por difracéo de raios X, distribuicdo granulométrica e microscopia eletronica de varre-
dura. Os resultados demonstraram que a variacdo da temperatura de calcinagdo alterou a estrutura e a morfo-
logia da alumina. As amostras apresentaram-se amorfas abaixo da temperatura de calcina¢do a 800°C, a fase
alumina surgiu apds a calcinagdo a 900°C e a fase alfa alumina apds 1100°C. O aumento da temperatura na
calcinagdo diminuiu o didmetro médio dos aglomerados de 17,79 para 13,01 um para as amostras calcinadas
a 500 e 1200°C, respectivamente. Quanto a morfologia, a mudanca na temperatura de calcinacdo néo alterou
de forma significativa o material sintetizado. As particulas estdo distribuidas aleatoriamente ao longo das
amostras apresentando geometria com aparéncia de placas em diferentes dimens6es depositadas sobre noté-
veis aglomerados. As caracteristicas geradas pelas aluminas possibilitam sua aplicacdo em membranas, cata-
lise, implantes odontol6gicos, compdésitos, etc.

Palavras-chave: Alumina, temperatura de calcinagdo, método Pechini.

ABSTRACT

The present work aims to synthesize alumina by Pechini method and evaluate the influence of calcination
temperature on structural and morphological characteristics of the same in order to direct them to different
applications . The methodology used in relation to citric acid : metal cation was 3:1 and calcination tempera-
tures ranging 500-1200°C in steps of 100°C. The synthesized materials were characterized by X-ray diffrac-
tion , particle size distribution and scanning electron microscopy. The results showed that the variation of the
calcination temperature altered the structure and morphology of the alumina. The samples had amorphous
below the calcination temperature to 800°C, the alumina phase appeared after calcination at 900°C and the
alpha alumina phase after 1100°C. The increase in calcination temperature decreased the average diameter of
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the agglomerates of 17.79 to 13.01um for samples calcined at 500 and 1200°C, respectively. The morphology,
the change in calcination temperature did not change significantly the synthesized material. The particles are
randomly distributed throughout the samples presenting geometry appearance of plaques in different sizes
deposited on notable clusters. The features generated by the aluminas allow the application of alumina mem-
branes, catalysis, dental implants, composites, etc.

Keywords: Alumina, temperature of calcination, Pechini method.

1. INTRODUCAO

Quando comparado a outros 6xidos, a alumina tem atraido o interesse intenso por apresentar particula fina,
elevada area de superficie e boa atividade catalitica. A alumina é, dentro das cerdmicas avancadas, a mais
utilizada por oferecer bom desempenho em termos de resisténcia mecanica, a corrosdo e a alta dureza a um
bom custo/beneficio. Oferece uma boa combinacdo de propriedades mecéanicas e elétricas, o que favorece a
sua utilizacdo em uma grande gama de aplicacdes. Além disso, a alumina pode ser produzida em diferentes
percentuais de pureza e/ou formar outros compdsitos ceramicos, aprimorando suas propriedades [1].

A alumina esté dentre os novos materiais utilizados para alcancar propriedades de maior tenacidade a
fratura com menor fragilidade, boa biocompatibilidade, alta dureza e resisténcia ao desgaste, 0 que representa
destaque entre outros materiais, ja que apresentam essa combinacao de propriedades [2].

Dentre diversas aplicagdes a que se destina a obtencéo desses materiais, podem ser citados, por exem-
plo, fabricacdo de compdsitos [3], revestimento em substratos em vidros de silicio e de ago inoxidavel [4],
implantes como ortoplastias totais de quadril [5], em biotecnologia [6], aplicacbes com espectros de ultravio-
leta [7], dentre outras.

A alumina é o principal componente da bauxita, que industrialmente, é purificada por meio do proces-
so Bayer para obtencdo do 6xido de aluminio. Apesar de ser frequentemente descrita como o minério de alu-
minio, a bauxita ndo é uma espécie mineral propriamente dita, mas um material heterogéneo formado de uma
mistura de hidréxidos de aluminio hidratados ([AIOx(OH)s.2¢], 0<x<1) contendo impurezas [8].

O processo industrial para obtencdo de alumina apresenta desvantagens como: problemas de corroséo
e possibilidade de outros hidréxidos de alumina se dissolver durante o processo, dificuldade no controle de
pureza, além de ser um processo dividido em varias etapas. Por essas razdes junto a busca de melhores pro-
priedades estruturais e morfoldgicas, pesquisadores tém voltado suas aten¢Ges para o uso de métodos quimi-
cos que permitem a obtencdo do dxido de aluminio em laboratdrio, esses métodos tém apresentado resultados
eficazes para obtencdo de diversos materiais. Dentre os métodos ndo convencionais que a literatura vém
apresentando para sintese de aluminas podem ser citados: 0 método por reacdo de combustdo [9], a sintese
hidrotermal [10], a termolise [2] e 0 método Pechini [11].

Na escolha do método a ser utilizado na sintese de nanoparticulas, alguns pardmetros devem ser con-
siderados mais importantes, sendo aqueles que se direcionam a um melhor controle de &rea especifica, menor
tamanho de particulas e baixo grau de aglomeragdo [12].

Entre os métodos quimicos, o método Pechini tem apresentado resultados satisfatérios no que diz res-
peito a sintese de oxido de aluminio [11]. Segundo Kakihana [13] o processo Pechini oferece muitas vanta-
gens sobre as reacdes no estado solido convencional, tais como menores temperaturas e tempo de processa-
mento, maior homogeneidade e pureza e maior capacidade para fabricar filmes finos feitos com pés de parti-
culas submicrométricas. Entre as vantagens desse método esta a possibilidade de preparacdo de complexos de
boa homogeneidade a nivel molecular e controle estequiométrico. As temperaturas requeridas sdo mais bai-
xas do que no método convencional de mistura de 6xidos e permite a obtencéo de pds com alta pureza [14], é
um método direto e preciso com mistura de multicomponentes em escala molecular. Também se destaca em
relagdo aos outros métodos de sintese quimica, pois garante uma composi¢do quimica reprodutivel, com gra-
nulometria controlada e com estrutura cristalina estavel [12].

Atualmente, em muitos casos, toma-se por base a patente de Pechini [15] e utilizam-se variacGes dela.
E possivel variar a relacdo acido citrico:cation metalico ou ainda as quantidades entre é&cido citri-
co/etilenoglicol. E possivel incorporar os mais diversos cations metalicos na rede polimérica, os quais aca-
bam distribuidos homogeneamente. Porém, em seus estudos, Pechini [15] reportou que a melhor relacdo de
acido citrico/etilenoglicol é de (40/60)% em massa. Varias pesquisas tém sido voltadas a avaliar como essas
relacBes tém alterado, na maioria das vezes de forma significativa, as propriedades dos materiais obtidos e
gerado uma melhor qualidade na aplicagdo a que se destina o0 material produzido [12].

O objetivo desse trabalho € realizar a avaliacdo do efeito da temperatura de calcinagdo sobre as carac-
teristicas estruturais e morfolégicas de aluminas sintetizadas pelo método Pechini, mantendo a mesma rela-
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¢do, 3:1 de 4cido citrico:cation metélico, para a relacdo de &cido citrico:etilenoglicol de (40/60)% em massa.

2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados para sintese da alumina pelo método Pechini foram: &cido citrico monohidratado -
CsHsO7.H,O (NUCLEAR), nitrato de aluminio - AI(NO3)3.9H,O (VETEC) e etilenoglicol - C,HsO: (VE-
TEC). Os calculos para as quantidades dos reagentes utilizados encontram-se em anexo.

A sintese da alumina pelo método Pechini foi realizada de acordo com a relagdo molar &cido citri-
co:cation metalico na proporc¢do de 3:1. O etilenoglicol foi adicionado a uma razdo de 40/60 (% em massa)
em relacéo ao é&cido citrico de acordo com a metodologia proposta por Pechini [15].

No inicio do processo foi efetuada a diluicdo do acido citrico em 400 ml de agua destilada dentro de
um Becker posto sobre uma placa aquecedora com agitacdo constante a 70°C. Apds a homogeneizacdo com-
pleta da solucdo foi adicionado o nitrato de aluminio. A solugdo permaneceu na mesma temperatura (70°C) e
agitacdo durante 24 h para favorecer a etapa de esterificacdo. Passadas as 24 h foi adicionado o etilenoglicol
e a temperatura da placa foi elevada para 110°C, onde foi obtida uma resina polimérica. Ainda dentro do
Becker o material foi transferido para um forno mufla a 400°C/1h a uma taxa de aquecimento de 10°C/min
para etapa de pirdlise.

A etapa de pirdlise foi realizada conforme os seguintes patamares: temperatura inicial de 25°C até
400°C, a uma taxa de aquecimento de 10°C/min e tempo de permanéncia de 60 min.

Uma amostra do material pirolisado foi para analise termogravimétrica em um analisador térmico,
modelo RB — 3000 — 20, fabricado pela empresa BP Engenharia, com taxa de aquecimento de 12,5 °C/min,
em atmosfera de nitrogénio, usando um cadinho de platina e faixa de temperatura da ambiente (25°C) até a
temperatura maxima de 1000°C.

Os pés obtidos da pirdlise foram desaglomerados em almofariz e passados em peneira malha #325 e
posteriormente levados a etapa de calcinacdo para formacéo da fase cristalina nas seguintes temperaturas:
500, 600, 700, 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C. A etapa de calcinacdo foi realizada em forno elétrico da mar-
ca JUNG seguindo os seguintes patamares: temperatura inicial de 25°C até a temperatura maxima de calcina-
¢do (500, 600, 700, 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C), a uma taxa de aquecimento de 10°C/min e tempo de
permanéncia de 60 min.

As amostras calcinadas foram caracterizadas por analise granulométrica em um analisador de tamanho
de particulas por difracéo a laser (granuldmetro), marca Cilas, modelo 1064 LD, com faixa analitica de 0,04 a
500 um e emissores de laser secundarios para uma melhor precisdo na faixa do sub-micron, por difragdo de
raios X em um difratbmetro de raios X modelo XRD-6000 da Shimadzu com radia¢do ka do cobre € varredu-
ra de 10 a 80°. A cristalinidade foi determinada a partir da razdo entre a area integrada do pico referente a
fase cristalina e a area referente a fragdo amorfa. O tamanho meédio de cristalito foi calculado a partir da linha
de alargamento de raios X (ds11) através da deconvolucéo da linha de difracdo secundéria do silicio policrista-
lino (utilizado como padrdo) utilizando-se a equagdo de Scherrer [16]. Por meio do grafico de Williamson-
Hall pode-se expressar o comportamento linear das amostras utilizando a Equagdo (1) de Williamson-Hall

[17].

—ﬂx2050:%+47558n9 €h)

onde B ¢ a largura a meia altura do pico (FWHM), A é comprimento de onda dos raios X e k é a constante que
depende da simetria da reflexdo e que em geral adota-se k = 1. O coeficiente angular e o coeficiente linear do
grafico Bcosb/(X) versus sen6, que foi aproximado por uma reta (regressao linear: y = b +a.x), nos fornecendo
um valor aproximado para a microdeformaco. O coeficiente linear b é igual a 1/D, onde D é o didmetro mé-
dio do tamanho de cristalito e o coeficiente angular a ¢ igual a 4e/A onde € ¢ a microdeformagéo e A ¢ o com-
primento de onda dos raios X, que € igual a 1,54 A.
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As amostras foram caracterizadas também por microscopia eletronica de varredura em um microsco-
pio eletronico de varredura da Shimadzu, modelo SSX-550.

Para facilitar a interpretacdo e apresentacdo dos resultados, as amostras foram nomeadas em Al.05,
Al06, AL.O7, ALL08, Al.09, AlL.10, Al.11 e Al.12, para as amostras calcinadas a 500, 600, 700, 800, 900, 1000,
1100 e 1200°C, respectivamente

3. RESULTADOS

A Figura 1 ilustra os resultados de analise térmica das amostras sintetizadas pelo método Pechini apds a etapa
de pirdlise a 400°C/1h.

Observa-se por meio da analise térmica a ocorréncia de duas etapas de perdas de massa. Uma perda
inicial entre as temperaturas de 25 e 317°C de 0,56 g referente a eliminacdo da parte orgénica ainda presente
no material e uma segunda etapa entre as temperaturas de 317 e 1000°C onde ocorreu a maior perda de mate-
rial atingindo um valor de 1,79 g equivalente a decomposicao da matéria organica.

No intervalo de temperatura entre 317 e 1000°C ocorre uma perda de massa mais acentuada entre 317
e 650°C, esse resultado auxilia nos casos em que o material produzido sera levado para alguma etapa de sin-
terizagdo, como por exemplo, em aplicacfes para membranas ceramicas, onde para as faixas de temperaturas
de maiores perdas de massa, a taxa de aquecimento deve ser baixa para evitar trincas e/ou rachaduras no ma-
terial a ser produzido. No total a perda de massa do material sintetizado foi de 2,35 g.

35

2,0

Perda de massa (mg)

T T T T T
0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 1: Anéalise térmica da amostra sintetizada na propor¢do 3:1 de acido citrico:cation metalico, antes da etapa de
calcinacéo.

Percebe-se, portanto, uma alta perda de massa durante o aquecimento, isso ocorre pelo fato de que o
material pirolisado se apresenta altamente desordenado estruturalmente e rico em matéria organica. Com a
elevacdo da temperatura tem-se consequentemente a ruptura da cadeia polimérica, ocasionando transforma-
¢Oes estruturais no material e eliminacdo da matéria organica.

Tais resultados sdo compativeis com os resultados reportados na literatura quando utilizado o méto-

do Pechini para sintese de alumina, dentre tais, o trabalho feito por Zaki et al. [18].

A Figura 2 ilustra os difratogramas dos pés obtidos pelo método Pechini calcinados em diferentes
temperaturas.

A fim de facilitar a interpretacdo dos difratogramas, a Tabela 1 apresenta os dados das fases presentes
em cada amostra, a ficha padréo de cada uma, tamanho médio de cristalito, cristalinidade e microdeformacéo
média.

TABELA 1: Caracteristicas estruturais das amostras sintetizadas pelo método Pechini calcinadas em diferentes temperatu-
ras.
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AMOSTRAS FASE FICHA PADRAO | TAMANHO MEDIO DE | CRISTALINIDADE | MICRODEFORMAGAO
PRESENTE CRISTALITO (nm) (%) MEDIA (%)
A|05 * * * * *
A|06 * * * * *
A|07 * * * * *
A|08 * * * * *
Al.09 Alumina 10-0425 06,3 32,8 0,01045
Al.10 Alumina 4-0877 06,8 33,4 0,00969
Al.11 a-alumina 10-0173 52,5 91,2 0,00186
Al.12 a-alumina 10-0173 61,3 97,2 0,00196
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Figura 2: Difratogramas obtidos a partir de difracdo de raios X das amostras sintetizadas pelo método Pechini, calcinadas
em diferentes temperaturas.

Pode-se observar por meio dos difratogramas que entre as temperaturas de calcinagdo de 500 a 800°C
as amostras obtidas sdo amorfas, ou seja, ausente de fases cristalinas. A fase da alumina surgiu somente apés
a calcinacdo na temperatura de 900°C e a fase a-alumina, éxido mais significativo devido as suas proprieda-
des mecanicas superiores e estabilidade a temperaturas elevadas [19], apds a temperatura de calcinacdo de
1100°C. A fase referente a alumina calcinada a 900°C foi identificada através da ficha padrdo JCPDF 10-
0425 e a alumina calcinada a 1000°C por meio da ficha padrdo JCPDF 4-0877. A partir da temperatura de

calcinagdo de 1100°C a amostra sintetizada atingiu a fase a-alumina através da ficha padréo JCPDF 10-0173.

Quanto a avaliacdo do tamanho de cristalito, verifica-se que o aumento da temperatura de calcinagdo
gerou um aumento nos valores médios dos mesmos, o que, segundo Ribeiro et al. [20], é devido ao coalesci-
mento de pequenos cristais. Os valores para os tamanhos de cristalito apresentados pelas aluminas calcinadas
nessas duas temperaturas ndo variou de forma significativa, alcancando 6,27 nm para a alumina calcinada a
900°C e 6,78 nm para a alumina calcinada a 1000°C. A elevacdo da temperatura de 1100 para 1200°C elevou
o0 valor do tamanho de cristalito de 52,51 para 61,28 nm, respectivamente.

Comparando esses resultados a outros reportados na literatura tem-se que Cordeiro et al. [9] ao sinte-
tizar alumina por reacdo de combustdo em uma resisténcia elétrica atingiu um tamanho de cristalito de 57 nm
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e Freitas et al. [21] para atingir tamanho cristalito de 61 nm sintetizou a a-alumina por reacdo de combustéo
sendo necessaria a realizacdo de uma etapa de moagem durante 30 min.

No que se refere a cristalinidade das amostras, 0 aumento da temperatura de calcinagdo também acar-
retou em um maior percentual de cristalinidade chegando ao valor maximo de 97,2% para a a-alumina calci-
nada a 1200°C. A maior energia proporcionada pela maior temperatura de calcinacdo possibilita uma maior
eliminacdo de matéria organica que possivelmente ainda permanecia na amostra.

Em se tratando da microdeformacéo, esse parametro indica a deformacdo da célula unitaria do materi-
al obtido, portanto quanto maior a cristalinidade menor esta microdeformacio. A medida que o tamanho de
cristal diminui, ocorre um mzaior alargamento do pico e diminuicdo da sua altura, o que se aproxima mais de
um material com caracteristica amorfa, portanto a microdeformacdo aumenta. Dessa forma os menores valo-
res de microdeformacdo foram apresentados pelas amostras que apresentaram maior cristalinidade, nesse
caso, as amostras Al.11 e AL.12.

A Figura 3 ilustra os resultados da distribuicdo granulométrica das aluminas obtidas pelo método Pechini
calcinadas em diferentes temperaturas.
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Figura 3. Distribuicéo granulométrica das aluminas sintetizadas pelo método Pechini calcinadas em diferen-
tes temperaturas.

Baseado nos gréficos ilustrados na Figura 3 percebe-se que as amostras calcinadas nas diferentes tem-
peraturas apresentam uma faixa larga quanto a distribui¢do de didmetro dos aglomerados ilustrando um mo-
delo monomodal. Ambas as curvas, tanto a de valores acumulados quanto as de freqiiéncia foram semelhan-
tes para todas as amostras. Comparando as curvas de freqiiéncia verifica-se que apesar de bandas similares
para todas as amostras, a partir da amostra Al.09, onde foram identificadas a fases cristalinas referentes as
aluminas, essas bandas tornam-se mais simétricas.

A Figura 4 exibe o comportamento do didmetro mediano dos aglomerados das aluminas em fungdo do
aumento da temperatura de calcinacéo.

ALO5 ALO6 ALO7 ALO8 ALO9 AL10 AL1l AL12

Diametro mediano dos aglomerados (D50%) (um’

Amostras das aluminas

Figura 4: Comportamento do didmetro mediano dos aglomerados em fungdo da temperatura de calcina¢do das amostras
sintetizadas pelo método Pechini.

Com base na Figura 4 fica mais facil a visualizacdo e a interpretacdo do comportamento do didmetro
mediano dos aglomerados das amostras em funcéo da temperatura de calcinagdo. A medida que a temperatu-
ra de calcinagdo foi elevada o tamanho mediano do didmetro dos aglomerados diminuiu atingindo os valores
de 17,79; 17,69; 16,86; 16,54; 16,08; 15,46; 14,10 e 13,01 um para as amostras Al.05, Al.06, Al.07, Al.08,
Al09, AL.10, Al.11 e Al.12, respectivamente. Essa variagdo foi mais acentuada quando elevada a temperatura
de calcinagdo de 1000 para 1100°C, transicdo de temperatura na qual surgiu a fase a-alumina. O maior valor
foi alcancado pela amostra Al.05 e o menor valor pela amostra Al.12.

A distribuicdo do tamanho de aglomerados junto a dependéncia da pureza quimica, densidade, estrutu-
ra do pé e distribuicdo do tamanho de poros no material sdo responsaveis pelas principais propriedades da
alumina, dentre elas: a alta estabilidade térmica, baixa condutividade térmica, alta resistividade elétrica e alta
resisténcia quimica.
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A Figura 5 ilustra as micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura das amostras sinte-
tizadas pelo método Pechini calcinadas em diferentes temperaturas.
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Figura 5: Micrografias das aluminas sintetizadas pelo método Pechini calcinadas em diferentes temperaturas.

No que se refere a morfologia das amostras verifica-se por meio das micrografias que a alteracdo da
temperatura de calcinagdo ndo influenciou de forma significativa & morfologia das aluminas como ocorrido
na estrutura. No geral as particulas estdo distribuidas aleatoriamente ao longo das amostras apresentando ge-
ometria com aparéncia de placas em dimensdes diversas depositadas sobre notaveis aglomerados, que, se-
gundo a literatura [22] é uma caracteristica tipica do processo Pechini, com aspecto denso, de dificil desa-
glomeracdo, distribuidos de formas e tamanhos variados.

A mesma morfologia das particulas, com aspecto de placas também foi observada por Bitencourt et al.
[23] quando sintetizou alumina pelo método Pechini e a calcinou a 1100°C. Segundo Tanaka et al. [24],
apresentando-se sob diferentes graus de hidratagdo, as aluminas podem ser obtidas com diferentes
propriedades morfoldgicas e texturais, dependendo das condi¢Ges empregadas durante a sintese do hidréxido
precursor e do tratamento térmico de transformacéo deste hidréxido em uma alumina de transicéo.

Percebe-se também que 0 aumento da temperatura de calcinagdo acarretou em um maior grau de sinte-
rizagdo das particulas causado pela alta taxa de aquecimento que favorece o processo sinterizagdo por difusdo
de contornos e como resultado da intensa combustdo de compostos organicos usados no processo de sintese
da resina ocorrida durante a etapa de pirdlise.

A amostra Al.12 proporciona uma visualizagdo clara da maior sinterizacdo devido a maior temperatu-
ra de calcinacdo utilizada, nesse caso, 1200°C.

4. DISCUSSAO

No que se refere a sintese de particulas de aluminas, devido as peculiaridades que esses materiais apresentam,
a literatura tem ilustrado trabalhos que analisam sua estrutura e morfologia e relacionam os diferentes méto-
dos de obtencdo com as suas qualidades para possiveis aplicacdes. As diferentes metodologias utilizadas in-
fluenciam no didmetro das particulas e na transi¢do de fases da alumina. O estudo realizado no presente tra-
balho possibilita e minimiza o planejamento experimental para o interesse de obtengdo de aluminas com va-
riadas estruturas e morfologias, atingidas apenas com a variacdo da temperatura de calcinacdo das mesmas,
tomando com base a metodologia ilustrada, auxiliando no direcionamento para uma determinada aplicacéo.

O mesmo estudo da variagdo da temperatura de calcinagdo no método Pechini foi avaliada por Costa
et al. [14] para sintese de 6xido de zinco ZnO. Os autores verificaram que 0 aumento da temperatura de cal-
cinacdo de 500°C para 700°C foi suficiente para acarretar alteracGes nas estruturas dos materiais obtidos, oca-
sionando a diminuicdo no alargamento dos picos de difracdo e aumento do tamanho de particula, bem como
uma reducdo da area superficial e consequente aumento do tamanho das particulas, além de uma maior aglo-
meracdo do material. Amaral, D. [25] também variou a temperatura de calcinagdo do composto YBa,CuzOy
em 400, 700 e 900°C sintetizado pelo método Pechini e concluiu que essa variacdo também é suficiente para
gue haja aumento na cristalinidade do material com o aumento da temperatura. Com a variacdo estudada o
autor pode controlar as fases apresentadas pelo material. Rida el al. [26] também fez a analise da variacdo da
temperatura de calcinagdo para LaNiO; verificando alteragfes nas caracteristicas do material bem como em
diferentes comportamentos para aplicagdo na area de catalise.

5. CONCLUSOES

Com base nos resultados reportados na presente pesquisa conclui-se que a variacao na temperatura durante a
etapa de calcinagdo de aluminas sintetizadas pelo método Pechini é suficiente para causar alteracéo na estru-
tura e morfologia das mesmas, possibilitando dessa forma que esses materiais possam ser direcionados a di-
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versos setores referentes a suas aplicacdes, dentre tais podem ser citados, membranas ceramicas, area de cata-
lise, ou implantes odontolégicos. Os resultados apresentados auxiliam e minimizam metodologias para pes-
quisadores que buscam determinadas caracteristicas de aluminas designadas a uma determinada aplicac&o.
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8. ANEXO

Os célculos a seguir mostram como foram determinadas as quantidades dos reagentes empregados
na sintese para obtencéo dos pos de alumina.

o Para as diferentes relagdes molares entre cido citrico/cation metélico e baseado na estequiometria
calculada para obter 10g de Al;Os3, os calculos seguiram da seguinte forma:

Considerando uma concentragéo de 1 mol de Al2Os, tem-se:
1 mol de Al,Og --------------- 102g

X =0,098039 mols de 6xido de aluminio

o Dado que 1 mol de nitrato de aluminio [AI(NO3)3.9H,0] equivale a 375,14 g/mol. Para o calculo em
gramas da quantidade de nitrato de aluminio segue:

1 mol de nitrato de aluminio --------------- 375,14 g
0,098039 mols de nitrato de aluminio ---------------- Xg
X = 36,778 g de nitrato de aluminio

o Para o célculo de obtencdo da massa em gramas do &cido citrico nas composigdes usando a relagéo

3:1 de 4acido citrico/cations metalicos, tem-se:

3 mols de acido citrico --------------- 1mol de nitrato de aluminio
X mols -------=n=mmm- 0,098039 mols de nitrato de aluminio
X =0,29411 moles de acido citrico
Como:
1 mol de &cido citrico ---------------- 210,14 g
0,29411 mols de &cido citrico ---------------- Xg
X=61,806 g de acido citrico
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o A razdo etilenoglicol/acido citrico foi estabelecida em 40/60% em massa, de acordo com a metodolo-
gia proposta por (Pechini, 1967). Para o calculo para a obten¢do da massa em gramas do etilenoglicol, tem-
se:

61,806 g de &cido citrico ---------=-=-=------ 60%
X g etilenoglicol ------------------ 40%
X= 41,204 g de etilenoglicol

Dado que a densidade do etilenoglicol é 1,1132 g/cm®e que p = [3) tem-se:

_(m
7=

1,1132glem® = %j

\Y

V= 37,014 cm? de etilenoglicol
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