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1. INTRODUGAO

O o6xido de aluminio (Al203) € um material ceramico que apresenta uma boa
estabilidade térmica, e mddulo de elasticidade, dureza e resisténcia elevados,
possibilitando que esse material seja aplicado para diversas finalidades, tais como,
para biomateriais, microeletrénicos e na produgédo de compdsitos ceramicos (MATORI
et al., 2012; VARGUESE et al., 2014).

Nesse contexto, diversos sdo os métodos e processos que podem ser
empregados visando a sintese desse material. Entretanto, alguns processos
demandam de demasiado tempo e recursos empregados, com reagentes e
equipamentos, comprometendo a produtividade e a qualidade do material obtido.
Sabe-se que o processo de sintese influéncia nas propriedades da particula, podendo
restringir sua aplicagédo (VARGUESE et al., 2014). Assim, a sintese de particulas por
combustao torna-se uma alternativa eficaz visando a obtencdo de nanoparticulas
(cristalitos com tamanhos estimados de aproximadamente 50 nm) em um periodo de
tempo curto, necessitando somente de dois reagentes envolvidos no processo, a ureia
e o nitrato de aluminio (MEDEIROS et al., 2017).

O 6xido de aluminio apresenta-se com diversas fases (8, y, 0, a) sendo que a
mais estavel é a a, também denominada de corindon (MATORI et al., 2012;
MEDEIROS et al, 2017). A temperatura atua diretamente nas modificagbes das fases
do oxido de aluminio, aonde o corindon é obtido, quando utilizado o nitrato de aluminio
como material precursor, em temperaturas superiores a 1000 °C com a glicina, ou,
logo apds a combustdo com a ureia (ZHURAVLEYV et al., 2013).

Assim, o objetivo deste trabalho foi caracterizar as particulas de Oxido de
aluminio sintetizadas por processo de combustao e calcinadas a 900 °C, a partir do
uso da ureia e do nitrato de aluminio nonahidratado como reagentes precursores.

2. METODOLOGIA

Para a obtencao das particulas de 6xido de aluminio por processo de sintese por
processo de combustdo utilizou-se a ureia — CHsN20 e o nitrato de aluminio
nonahidratado — AI(NOs3)3.9H20 como reagentes precursores. A quantidade dos
componentes foi determinada por meio do balango estequimétrico, considerando que
as valéncias das reagbes de oxidagao/reducdo dos componentes fossem iguais a
zero, baseado na quimica dos propelentes (RINGUEDE et al., 2001).

A mistura (razdo molar ureia:nitrato de 2,5:1) foi encaminhada a um forno mufla
(ajustado a uma temperatura de 500 °C), aonde a reagcado de combustao ocorreu apés
aproximadamente 5 minutos. O material, de aparéncia porosa e esbranquicada, foi
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desestruturado com o auxilio de almofariz e pistilo, e peneirado em uma peneira com
malha 325 mesh. O p6 de partida entdo passou por processo de calcinagao a 900 °C
durante 2 horas, visando eliminacédo de impurezas.

As particulas foram caracterizadas por difragdo de raios X (DRX), em um
difratdmetro Bruker, modelo D8 Advance, adotando-se os seguintes parametros de
analise: tubo de cobre (Cu), comprimento de onda (A) de 1,5418 A, tenséo e corrente
de 40 kV e 40 mA, respectivamente, intervalo de varredura de 10 a 90° (26) com um
passo de 0,05° e acumulagao de 1s/ponto. Com o uso da equacao de Debye-Scherrer
(Equagéo 1), considerando os sete picos mais intensos, determinou-se o tamanho do
cristalito, em que Tc é o tamanho médio do cristalito (nm), k € a constante relacionada
a forma das particulas (k = 0,91), B € a largura na metade do respectivo pico de difragdo
(radianos), A € o comprimento de onda da radiac&o eletromagnética (nm) e 8 é o angulo
de difracado (radianos).
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A estabilidade térmica das particulas foi analisada por termogravimetria (TG) em
um equipamento Shimadzu, modelo DTG-60. A perda de massa em fungédo do
aumento da temperatura foi verificada num intervalo compreendido entre 30 °C até
1000 °C, com taxa de aquecimento de 5 °C/minuto, em atmosfera inerte e fluxo de
gas nitrogénio. Os grupamentos funcionais das particulas foram avaliados por meio
de espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). Para tanto,
utilizou-se um espectrdbmetro Jasco FT/IR-4000, equipado com dispositivo de
refleténcia total atenuada (ATR). No modo transmitancia, realizaram-se varreduras na
regido do infravermelho compreendida entre 4000 a 600 cm™! (4 cm' de resolugao).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
As particulas obtidas via reacdo de combustdo da ureia e nitrato de aluminio

nonahidratado sdo de 6xido de aluminio, em sua fase mais estavel, denominada de
a-Al20s (Figura 1).
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Figura 1 — Padrdes de difracdo do 6xido de aluminio (Al203) sintetizado via processo
de combustao e calcinado a 900 °C.
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Tal fato € compovado pelas posi¢cdes dos picos localizarem-se em angulos 26
semelhantes aos do arquivo CIF (ficha cristalografica) cédigo 60419 — PDF 77-2135,
da base de dados do Inorganic Crystal Structure Database — ICSD. Isso confirma que
trata-se de um material constituido pela fase a-Al2Os (denominada de corindon) e
estrutura romboédrica.

A obtencdo da a-Al2Os na sintese por combustdo pode ser explicada pela
temperatura resultante da autoignicdo do material precursor atingir temperaturas
superiores aos 1000 °C, permitindo a obtencado dessa fase durante o processo de
sintese em temperaturas inferiores (ZHURAVLEV et al., 2013; MEDEIROS et al.,
2017). As particulas sintetizadas e posteriormente calcinadas a 900 °C apresentaram
um tamanho médio de cristalito estimado de 38,6 nm, semelhante aos obtidos por
MANYASREE et al. (2018) e MURALI et al. (2017), os quais estimaram tamanhos de
cristalitos aproximados de 40 nm e 35 nm, respectivamente.

O processo de perda de massa das particulas de 6xido de aluminio em fungao
do aumento da temperatura iniciou em aproximadamente 453 °C (Figura 2 — A). Ao
final do processo, a perda de massa total foi de 2,3%, comprovando que trata-se de
um material com elevada estabilidade térmica, assim como o obtido por ZHURAVLEV
et al., 2013, os quais testando diferentes concentragcdes de ureia observaram que as
particulas de Al2Os apresentaram perdas de massa que variaram de 2,6% a 6,3%.
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Figura 2 — Curva TGA (A) e espectro FTIR (B) do 6xido de aluminio (Al203)
sintetizado via processo de combustao e calcinado a 900 °C.

Os principais grupamentos funcionais, analisados por espectroscopia no
infravermelho (Figura 2 — B), que caracterizam o 6xido de aluminio encontram-se nas
bandas de 1585 cm-, 1445 cm1, 1370 cm-', 865 cm! e 640 cm-!, estando as mesmas
relacionadas as vibragdes das ligagdes A0 e Al=0 (YANG et al., 2010; VARGHESE
et al., 2014, MANYASREE et al.,, 2018). Os demais picos estdo relacionados a
umidade ou impurezas resultantes da combustdo incompleta do material precursor ou
do ambiente.

4. CONCLUSOES

A sintese por combustdo demonstrou ser um processo eficiente visando a
obtengao de particulas de éxido de aluminio. Por meio dessa reagéo, e uso de ureia
e nitrato de aluminio como precursores, e posterior calcinagcdo do p6 de partida a 900
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°C, obtiveram-se particulas em sua fase mais estavel, com tamaho médio estimado
do cristalito de 38,58 nm. As particulas apresentaram elevada estabilidade térmica,
corroborada pela baixa taxa de perda de massa (2,3%), possuindo grupamentos
funcionais que caracterizam o 6xido de aluminio.
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