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Resumo: Pds preparados por sintese sol-gel sdo constitujolar aglomerados e/ou agregados de nanoparticulas.
Diversas técnicas tém sido investigadas para cdetro estado de agregacdo das nanoparticulas denalas
hidratadas e um dos procedimentos utilizados éteagio liquido-liquido. Neste trabalho, investigarsse algumas
condi¢Bes para manter o estado de aglomeragdo eminhs hidratadas utilizando a extracéo liquidodifdp com
alcool etilico. A secagem do material foi realizagta vacuo na temperatura ambiente. Foi realizada inmestigacéo

da temperatura de calcinagdo em tratamentos térsngn forno convencional e de microondas, e a caraet;ao foi
feita por difracdo de raios X, microscopia eletrémide varredura e area superficial especifica (BEJ3 resultados
mostraram que o método de secagem utilizado maat@d com area especifica alta. Comparando os trataos
térmicos, aqueles realizados em forno de microonddgaram uma tendéncia a manutencdo dos aglonuerad
presentes nos pos.
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1 Introducado

Processamento por microondas

Microondas é o nome dado a radiacéo eletromagngégicacomprimento de onda entre 1 m a 1 mm e ungaéreia
na faixa de 300 a 300.000 MHz. No entanto, estgufincias séo restritas e tem sido alocadas paeaandustrial,
cientifica e médica, a mais utilizada é a de 2,4& @Que é a utilizada nos fornos de microondas dceé€Clark and
Sutton, 1996).

O processamento de materiais ceramicos baseadguecimento por microondas tem se tornado muito rtapte em
varias aplica¢c@es industriais, devido as grandetagans quando comparado ao método convenciorajkeimento
(Binner,1990). No processamento de materiais cex@nio uso do forno de microondas tem sido utibzadra:
sintese, secagem, calcinacéo e sinterizacao, efetecvantagens como reducdo de energia, tempmdegsamento e
homogeneidade da microestrutura dos corpos cerér{libenezes e Kiminami, 2007).

Interacdo entre microondas e o material

No forno de microondas o aquecimento é volumétois as microondas interagem com o material dietétonde
parte da energia é transmitida, parte é refletigarée é absorvida pelo material e o aquecimentoregela friccéo
molecular dos dipolos do material. Esta tensdo nieaése manifesta em forma de aquecimento dentrmaterial
(Katz, 1992).

Muitas ceramicas sdo essencialmente transparestesicioondas em temperaturas baixas. No caso thmeato
térmico de calcinacdo é necessario a utilizacamdaquecimento hibrido, que faz o uso de um susceptcarbeto de
silicio (SiC) (Menezes e Kiminami, 2007Dpois este material absorve a energia de microordaBansfere esse
aguecimento para o material, até que esse maseridrne absorvedor da radiacdo de microondaso(5ut®89). O
crescimento do estudo em nanotecnologia tem toraewidiente a necessidade de buscar métodos noveesta®entos
térmicos que mantenham a integridade das nanagagtitno caso dos pos) e da microestrutura (nodasceramicas
sinterizadas) (Nono, 2006). A pesquisa e o deseimeehto de pés de alumina nanoparticulados sédovatdids pelo
mercado crescente do uso de ceramicas nanoestiagugananoporosas, onde o maior desafio € miniraiagregacao
das nanoparticulas na etapa de calcinacdo (No06, ROell, 1999). A presenca de agregados nos pédiculta a
sua disperséo (Krell, 1999).

2 Procedimento experimental

Forno de microondas doméstico modificado
O equipamento é um forno de microondas doméstico algumas modifica¢cdes incorporadas como: i) o rotet
interno do microondas que foi substituido por umtade externo, composto por sensor de temperatarapa de
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aguecimento e temporizador, ii) a temperatura éitm@ala via termopar, iii) 0 porta amostra é cangto de alumina
e o elemento absorvedor de microondas o suscé&ptotocado em ambas as faces da amostra (Figura 1).
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Figural - Representacéo esquematica do forno de mimndas doméstico modificado do LAS-INPE.

Sintese quimica para obtencéo do pé

Os po6s nanoparticulados de alumina,(3) foram obtidos pela calcinagdo da alumina hidatéd,05;.xH,0). A

alumina hidratada, com tamanhos de particulasaaeesanométrica, foi produzida pela técnica deipitacéo sol-gel
a partir de solugdo aquosa de nitrato de alumiidatado [AI(NG)s.9H,0] com hidroxido de amoénio (NJOH). A

extracao liquido-liquido da agua pelo alcool atilidoi utilizada para minimizar a formacdo de aguoms pela
solvatacdo das nanoparticulas com o alcool. A bacdbd nitrato de aluminio foi baseada no fato desskivel no
alcool etilico, minimizando concentracao de agueenagdo e dificultando a agregacao das nanopasicul

Secagem e calcinagdo dos pos

A secagem do po¢ foi feita em vacuo (10-3 Tor) maperatura ambiente para minimizar a agregacaoatasparticulas
no p6 seco. O tratamento térmico para a retiradagde adsorvida e estrutural foi realizado em 2ligdes, para a
comparacao dos resultados: i) forno convenciopal thufla com temperatura maxima de calcinacdo @e°@0e ii)
forno de microondas doméstico modificado com cdatde aquecimento, no qual as temperaturas usadas 250,
300, 350 e 400 °C. O tempo de calcinacdo adotadtefd5 min. nos dois métodos de tratamento térmico

Os poés obtidos foram caracterizados por microscelgtadnica de varredura (MEV), difracao de raios Bela técnica
de absorcao superficial de RBET).

3 Discussoes e resultados

Na Figura 2, as imagens obtidas por MEV mostram@p® de alumina hidratada resultante da sintelsgessao

formados por aglomerados. Os tratamentos térmicofomo de microondas nas temperaturas de 250,35@0e 400
°C resultou em pds com melhores caracteristicafolagicas do que aquele tratado em forno conveatiem 400 °C.
Na Figura 3 sdo mostrados os difratogramas de Mide p6 de alumina hidratada e dos pds tratadogoemo de

microondas em 250, 300, 350 e 400 °C e o tratadimera convencional em 400°C. Os tempos utilizguhra cada um
destes tratamentos térmicos foi de 15 minutos.

As analises indicam que é possivel identificar @s@nga apenas da fase cristalinas d®©#3H,0 (gibsita) no pd
tratado em forno convencional, ou seja, a tempexatéo foi suficiente para desidratar o materia 3@ obter ADs.

No entanto, nos pés submetidos aos tratamentosct&sram forno de microondas é possivel identifampresencas
das fases cristalinasAl,03.H,O (pseudo boemita) para amostra tratada enf@50s pds tratados em 300, 350 e 400
°C apresentam as fases cristalinasl ,05.3H,0 (baierita) ey-Al,03.H,O. Nao foi identificada a formac&o de alumina
(Al,0,). Deve-se considerar que como 0s picos séo lasgeesenca de outras fases cristalinas no magediéilcil de
ser identificada, devido as possiveis sobreposiddesicos de difracdo e/ou a pequenas quantidedesbservado,
no entanto, que a temperatura de tratamento térpricmove a diminuicdo da quantidade de agua esdfuno
material.
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Figura 2 — Imagens obtidas por MEV: (a) p6 de alunma hidratada e (b,c,d,e) pds submetidos aos tratami®s
térmicos em 250, 300, 350, 400°C em forno de mioralas, respectivamente e (f) p6 calcinado em 400°C

em forno convencional

Os valores de area superficial especifica mostradodabela 1 indicam que os pés obtidos neste Itr@tsao
compostos por aglomerados de particulas. A técdecd.E.T. avalia apenas as superficies comunicaries a
superficie do aglomerado ou do agregado, ou sejssuperficies dos poros abertos intercomunicampes, sdo
caracteristicas de aglomerados de particulas d®@g&alores altos de superficie especifica indicam os pds séo
formados dominantemente por aglomerados de namoyagt Pode ser observada, uma tendéncia a dgamuos
valores de superficie especifica com o aumentotetaperaturas de tratamento térmico por microongas, foram
associados a formacédo de agregados de nanopatimsagos. O po tratado em forno convencional apte® menor
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valor de superficie especifica, o que indica agwes de um maior nUmero de agregados de nanofesticquando

comparado aos pés tratados em forno de microondas.
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Figura 3 — Difratogramas de raios X dos p6s de aluima hidratada submetidos aos tratamentos térmicosne
forno convencional e de microondas, por 15 minutos.

Tabela 1 - Valores de area superficial dos pés dduanina hidratada, apds tratamentos térmicos em vasds
temperaturas e condiges de aquecimento, com duragée 15 minutos.

Tratamento térmico Area (s,#]z@p/g;ficial
Forno de microondas - 400 °C 311
Forno de microondas - 350 °C 307
Forno de microondas - 300 °C 321
Forno de microondas - 250 °C 323
Forno convencional - 400 °C 262

4 Concluséao

Os resultados obtidos por difracdo de raios X @aleento dos picos) e pelos valores altos de sojmedspecifica
indicam que os pds tratados por microondas saopaaticulados. As comparagdes destes resultadosasamagens
dos pés obtidas por microscopia eletrénica de daree indicam que os pos de alumina hidratada watgmbr
microondas mostraram a tendéncia manter os agldo®e nanoparticulas. Desta forma, as microonaesramam
serem eficientes para o uso em tratamentos térrdeoanopos, preservando as caracteristicas dapartinulas.
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